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Dispositif goniométrique pour diffractométrie de rayons X ou de neutrons sur des monogristaux.

La présente invention concerne un dispositif goniomé-
trique pour diffractométrie de rayons X ou de neutrons sur des
monocristaux. )

Ce dispositif goniométrique est caractérisé en ce que le - ..
porte-échantillon 8 est porté par un goniométre esclave 12
comprenant un barreau 19 en matiére ferromagnétique trans-
versale solidaire du porte-échantillon 8, un support 17 sur
lequel est monté & rotation le porte-échantillon 8 et qui fait
partie d'un cardan 14 monté sur une embase 15 fixe et des
moyens sont prévus 7 pour créer un champ magnétique H
d'orientation variable dans [I'espace de maniére que pour
chaque orientation déterminée du champ magnétique le bar-
reau ferromagnétique 19 et par conséquent le porte-&chantillon
8 et le monocristal 1 prennent cette méme orientation.
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La présente invention concerne un dispositif gonio-
métrique pour diffractométrie de rayons X ou -de neutrons sur
des monocrisfaux.

Les diffractométres connus actuellement pobr 1'étude
de monocristaux par analyse aux rayons X, sont du type 3
"quatre cercles" ou d'un type dérivé et ils ﬁermettent le
déplacement du monocristal en rotation autour de trois axes
concourant en un méme point. Ce monocristal est monté géné-
ralement sur un porte-échantillon mobile en rotation autour
d'un premier axe-, d'un angle ?, ce porte-échantillon est &

son tour monté sur un cercle interne lui-mé&me monté A rota-
tion & l'intérieur d'un cercle externe, autour d'un deuxiéme
axe perpendipulaire au premier, et ce d'un angle 25, et le
cercle externe est enfin monté & rotation autour d'un troi-
sizme axe vertical qui est 1'axe du goniom&tre, le cercle
externe tournant autour de ce troisi®me axe d'un angle w .
De tels diffractomdtres, s'ils conviennent d'une manire
générale pour 1'6tude de monocristaux se trouvant & 1l'air
libre, ne sont toutefois pas adaptés 2 1'étude des proprié-
tés de ces monocristaux logés a l'intérieur d'une enceinte
étanche.

La présente invention vise A remédier a4 ces inconvé-
nients en procurant un dispositif permettant d'effectuer la
mesure sur des monocristaux placés'b 1'intérieur d'une en-
ceinte étanche et ce avec une tr2s grande précisi&n.

A crt effet ce dispositif goniométrique pour dif-
fractométrie de rayons X ou de neutrons sur des monocristaux
comprenant un porte-fchantillon pour maintenir le monocris-
tal % analyser dans l'axe du faisceau de rayons X ou de
neutrons incideht, des moyens pour entrainer ce porte-échan-
tillons sur lui-méme, autour d'un premier axe, et ¢égalcment
en rotation autour d'un deuxitme axe perpendiculaire au
premier et d'un troisi®me axe perpendiculaire au deuxibdme,
pst caructériss en ce que le porte-dchantillon est porté par
un goniom>tre-esclave comprenant un barreau en matibré fer-
romagnétique transversal solidaire du porte-échantillon,
donc perpendiculaire au premier axe de rotation du porte--

schantillon sur lui-méme, un support sur lequel est monté &
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rotation le porte-échantillon et qui fait partie d'un cardan
monté sur une embase fixe et dont les deux axes perpendicu-
laires correspondent respectivement aux deuxi®me et troi-
sitme axes de éotation,-et des moyens sont prévus pour créer
un champ.magnétique d'orientation variable dans 1'espace de
manidre que pour chaque orientation déterminde du champ

magnétique le barreau ferromagnétique et par conséquent le

porte-échantillon et le moenocristal prennent cette méme

orientation. Par perpendiculaire on entend le fait que deux

‘axes forment entre.eux un angle de 909 ou lég2rement diffé-

rent.

Les moyens créant le champ magnétique d'orientation
variable dans l'espace peuvent &tre constitués par un aimant
permanent monté & rotation sur lui-méme autour du premier
axe et qui remplace la téte goniométrique habituelle.

Suivant une variante d'exécution de l'invention les
moyens créant le champ magnétique d'orientation variable
dans l'espace sont constitués par un ensemble de bobines
disposées autour du goniométre-esclave et parcourues par
des courants d'intensités réglables, les champs magnétiques
élémentgires engendrés par les différentes bobines contri-
buant & former un champ magnétique résultant d'orientation
variable qui commande la position du porte-échantillon.

Le dispositif goniométrique suivant l'invention
offre 1'avantage que, du fait de 1'utilisation diun couplage
magnétique pour obtenir l'asservissement de la position du
porte-échantillon, il est possible d'isoler de l'extérieur
le porte~échantillon et le monocristal soumis & 1'étude,’ au
moyen d'une enceinte étanche. Il est ainsi possible d'effec-
tuer des mesures 4 des températures trés basses, en logeant
le goniomdtre-esclave & 1l'intérieur d'un cryostat. 0On peut
égalcment'effectuer des mesures dans un environnement gazeux
autre que l'air, dans une enceinte A degré hygrométrique
contrdld ou dans lagquelle régne une pression différente de
la pression atmqaphérique (vide ou pression de plusieurs

dizaines de bars).
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Grace 3 un choix judicieux des matériaux constituant
le dispositif goniométrique et des pivots choisis pour per-
mettre -les mouvements de rotation, il est possible d'obte-
nir, avec le dispositif‘goniométrique suivént l'invention,
une préc151on de mise en position de 1'ordre de D 020,

On décrira ci-apris,? titre d'exemple non limitatif,
une fBrme d'exécutlon de la présente ;nventlon,en référence
au dessin annexé sur lequel : o 7;7 ;_“ 7 '

La figure 1 est une vue en- perspectlve d'un diffrac-
tométre équ1pé d'un”dispositif goniométrique suivant 1'in-
vention. o '

La figure 2 est une vue en'perspective, partielle~
meﬁt en cohpe, é'plus grande échelle,d'ﬁn dispdsitif gonio-
métrique Svaant 1'invention appliqué & 1l'étude, pér analyse
aux rayons X, d'un monocristal enfermé dans un- cfyostat

Le figure 3 est une vue en perspective d'une forme
d'exécution du goniomdtre- esclave sur lequel est monté le
monocristal.

La flgure 4 est une vue en perspectlve ‘d'une forme
d'exécutlon d'un almant maitre faisant partie du gonlométre
pilote. 7

La figure 5 est un schéma illustrant les mouvements
suivant les divers axes de rotation. 7 '

La figure 6 est une vue en coupe axiale, 2 plus
grande échelle, de la partle supérleure “du porte ~-échantil-
lon. o

Le dispositif goniométrique suivant l'invention qui
est représenté sur les flgures 1 et 2 est dEStlné 3 1'étude
d'un monocrlstal 1 sur lequel tombe un faisceau incident f;
de rayons X provenant d'un émetteur de rayons X 2 et a par-
tir duquel part un,faisceah,diffracté fy cgpté'pér un détec-
teur 3. - '

Le dispositif goniométrique utilise un goniomitre
pilote & comprenant un cercle externe 5, mohile autour d'un
axe vertical 0z, d'un nng]mSCU . A l'intérieur de ce cercle 5
est logé un autre cercle coaxial 6 pouvant tourner sur lui-
méme autour de son axe et ce d'un angle)(. Par aillecurs ce

cercle interne 6 porte, sur sa surface cylindrique interne,



10

15

- 20

30

35

2566533
n

un barreau.aimanté 7 ou aimant- maitre qui est monté & la
place de la téte goniométrique habpituelle. Ce barfeau aiman-
té& ou aimant-malitre 7 est monté & rotation sur lui-méme
autour d'un axe radial et il peut tourner ainsi d'un angleyh

Le monocristal 1 est solidaire de l'extrémité su-
périeure d'un porte-échantillon 8 représenté d'une manidre
détaillée sur la figure 6. On voit sur cette figure que le
monocristai 1 est collé sur l'extrémité supérieure d'une
tige 9 en quartz elle-méme enfilée dans un tube 10 rempli de
graisse silicone. Le tube 10 est & son touf vissé sur la
partie extréme.supérieure filetée d'une tige 11 matériali-
sant le premier axe AA'. de rotation du porte~-échantillon 8
et du monocristal 1 sur eux~ mémes. Ce montage permet de
réglef la position du monocristal 1 dans la direction de
1'axe AA' et perpendiculairement & cet axe. On peut ainsi
amener le centre du monocristal 1 dans la sphére de confu-
sion du dispositif goniométrique. 7

Le porte-échantillon 8 est porté par un goniométre-
esclave 12 représenté d'une manidre plus détaillée sur la
figure 3. Ce gqniométre—esclave 12 comprehd un cardan 14
monté sur une embase fixe 15 qui est solidaire du bati de
1'appareil. Cette embase support peu€ comporter deux bran-
ches 15a, 15b, s'étendant vers le bas et entre les 'extrémi-
tés inférieures desquelles est articulée, autour d'un axe
horizontal CC', une pikce 16 faisant partie du cardan 14.
Cette pizce 16 peut avoir la forme d'un E et elle peut com-
porter une branche centrale 16a s'étendant suivant 1'axe CC'
et deux branches latérales 16b, 16c sur les extrémités des-
quelles est monté & rotation un cercle 17, et ce autour d'un
axe DRB' perpendiculairerb 1'axe CC'. Ce cercle 17 présente,
dans sa partie inférieure, une corde 18 qui s'étend paralleé-
lement & 1'axe NB' de rotation du cercle 17 par rapport 3 la
pidce 16. Cette corde 18 est traversée par la tige 11 du
porte-échantillon 8, tige brenant appui sur un palier emman-
ché sur la corde 17 et dont l'e%trémité inférieure est enga-
gée, en butée, dans un palier prévu dans le cercle 17. Pour
assurer l'entrainement du porte-échantillon 8 et du monocris-

tal 1, la tige 11 ecst solidaire d'un barreau 17 en matidre
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ferromagnétique lequel s'étend transversalement et est logé
dans le secteur du cercle 17 délimité entre celui-ci et la
corde 18. Ce barreau peut 2tre constitué soit par une bar-
rette de fer soit par un barreau aimanté. Il est plus petit
que l'aimant-maitre 7 et il est situé dans le champ magné-
tique H produit par cet aimant maitre, comme on peut le voir
sur la figure 2. . ’

On voit donc, d'aprds la description qui précéde,
que le porte-ééhantillon 8 et le monocristal 1 peuvent tour-
ner sur eux-mémes autour du premier axe AA', que leur sup-
port, en l'occurrence le cercle 17 peut tourner autour du
deuxidme axe BB' perpendiculaire au premier axe AA' et qu'd
son tour la pidce 16 constituant le support du cercle 17
peut tourner autour du troisidme axe horizontal CC' défini
par l'embase fixe 15, les trois axes AA', BB' et CC' se
recoupant pratiquement a 1'intérieur d'une spheére de confu-
sion, d'un diamdtre de 1l'ordre de 0,02 mm, & 1'intérieur de
laquelle est situé le centre du monocristal 1 soumis & 1'é-
tude. '

Aiﬁsi,quelle que soit l'orientation du champ magné-
tique H pgoduit par-1'aimant maitre 7, le barreau-esclave 19
s'aligne sur les lignes de force de ce champ et occupe par
conséquent une position paralldle 3 celle de 1l'aimant-maitre
19. La force d'attraction magnétique s'exergant entre 1'ai-
mant-maitre 7 et le barreau-esclave 19 assure l'asservis-
sement du gonioméfre-esclavc_lz aux mouvements de rotation
du goniom&étre-pilote 4 suivant les angles ;((ﬂ:aJ tandis que
laforce de couplage magndtique transmet la rotation de 1l'ai-
mant-maftre 7 sur lui-méme, au barreau-esclave 19 qui tourne
d'un angle (‘0' autour du premier axe AA'.

© Sur la figure 5 sont matérialisés les divers axes
rep2res et ies axes de rotation des divers dléments cons-
titutifs du dispositif goniométrique suivant l'invention.
Ox, 0y et 0z constituent le repire du laboratoire ol le
dispositif est situé; Sur cette figure sont également in-
digqués les angles de rotation commandés par le goniomdtre-
esclave 12, & savoir l'angle gp‘ autour du premier axe AA',

l1'angle B'autour du deuxi2me axe BR' et l'angle ;(' autour
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du troisidme axe CC'. Sdr la figure 5 sont également indi-
qués les angles de rotation commandés par le goniomdtre-pi-
lote 4, c'est-3-dire les angles ? ,X et .

Pour ne pas écranter les rayons X du faisceau inci-
dent fi, le troisitme axe CC' est "décollé" d'un angle;de
la direction 0x qui-correspohd 2 celle du faisceau incident
fi. ,
Avec un tel dispositif le monocristel 1 peut prendre
toutes les orientations possibles, comme dans le cas d'un
montage classique, tout en restant dans le faiscesu incident
de rayons X f;.Par ailleurs la précision de ia mise en posi-

tion est obtenue & condition que-l'équilibre du goniométre-

'esclave‘iz soit indifférent par rappbrt aux trois axes AA',

BB', CC'._: e e -
Eéntrairement 3 ce qufhressort de la figure 5, il
n'est pas absolument nécéssaire que le goniomdtre-esclave 12
soit associé au goniomitre-pilote 4 de sorte que les axes de
rotation AA' et 0OG soient rigoureusement confondus. En ef-
fet, si 1'axe AA' est incliné d'un petit angfe par rapport a
1'axe 0G, le mouvement est tel qu'un vecteur quelcongue
passant par 0 effectue un mouvement de rotation autour de
NG: c'est donc un mouvement de méme nature que celui qu'au-
rait ce vecteur si les axes AA' et UC étaient confondus.
Introduire un décalage angulaire entre les axes AA' et 0G
revient donc & modifier l'orientation du cristal, ce qui n'a
aucune conséquence puisque le cristal est collé suivant
1'axe AA' avec une orientation gquelconque. Ceci est parti-
culidrement important car il en résulte que la seule con-
trainte 3 respecter, lorsque l'on associe le goniométre-
esclave 12 au gonioméfre-pilote 4, est que leurs centres
respectifs soient confondus. En particulier il n'est pas
nécessaire que l'aimant-maitre 7 soit placé avec une préci-
sion telle que les lignes de force du champ magnétique de
cet aimant soient réparties symétriquement par rapport & un
plan passant par l'axe 0G et paralledle 3 l'aimantation,
ainsi que par un plan passant par l'axe NG et perpendicu-

-

laire 4 l1l'aimantation.
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La figure 2 illustre 1l'utilisation du dispositif
goniométrique suivant l'invention pour 1'étude des proprié-
tés d'un monocristal 3 trds basse température. A cet effet
le goniomdtre-esclave 12 est logé'é 1'intérieur d'un cryos-
tat 21 si bien que le goniomdtre-esclave 2 est séparé de
l'aimant-maitre 7 par l'ensemble des parois 'durcrybstat qui
doivent 2tre naturellement en un matériau perméable au flux
magnétique. L'aécrochage du goniométre-esclavé 12 38 1'inté-
rieur du cryostat 21 est féalisé au moyen d'un tube en gqua=-
rtz 22 qui’ présente une trds.faible conductibilité thermiqué
et un. tres faible coefficient de dilatation entre 4K et
300K. Afin de limiter au maximum les.efféts de contraction
des pigéces constituant le disposi{if‘goniométrique sur la
position du criétal, l'extrémité.inférigufe du tube en QUar—
tz 22 est liéde. le plus prées poséible du cristal 1, donc
tréds pres de l'intersgction des Efois axes de rotation AA',
BB' et CC'. Afin de limiter au maximum les effets de dila-
tation et de‘vibrétion du cryostat 21 sur 1la pdsition du
cristal 1, l'extrémité supérieur du tube em quartz 22. est
attachée, & l'extérieur du cryostat, au bati du diffracto-
mé¢tre, par l1'intermédiaire d'un dispositif du type*"gyz";

Le couplage magnétique entre 1'aimant-maitre 7 et le
barreau-esclave 19 assume deux fonctions et permet d'accroi-
tre la précision de la mlse ‘en position.

La premlére,Fonct10n»assumée par le couplage magné-
tique est lgrmouvemént de rotation autour du premier axe AA'
(angle {0'). Pour réaliser ce couplage il faut que l'aimant-
maitre 7 présente le plus grand champ rémanent possible. Il
est réalisé de'préférénce,en "ticonal"” et sa forme est
choisie pour que léfchamp'soit le plus fort possible au
voisinége du barreau-esclave entraing 19.rﬂn voit ainsi que
l'aimant-maitre 7 se'présehte sous la forme d'un bloc paral—
161é plpédlque prolonqe, a ses deux extrénltcs polalres, par
des pitces polasires polyédrlques Ta, 7b_assurant la concen-
tration'du flux magnétique. Par ailleurs le barreau-esclave

entrainé 19 doit présenter une tres gfande aimantation. I1
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peut 2tre avantageusement constitué en fer pur qui acquiert
une trés grande aimantation en présén&e d'un champ exté-
rieur. '

La seconde.fonctipn devant &tre assumée par le cou-
plage magnétique est le mouvement de translation le longrdu
cercle 6 (angle‘)f ). Pour réaliser ce couplage il faut que
le champ magnétique créé par l'aimant-maitre 7 présente un
fort gradient dans les directions Mx et Mz,(fig 4) afin de
compenser les imperfections du systzme (frottements et léger
déséquilibre éventuel). Ceci est réalisé -en faillant des
arétes vives 7c, 7d dans les pigces polaires 7a, 7b en fer.
Par ailleurs le barreau-esclave entrainé 19 doit présenter
une trés grande aimantation et il doit &tre taillé en forme

d'aiguille.
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REVENDICATIONS .

1.- Dispositif goniométrique pour diffractométrie
de rayons X ou de neutrons sur des monocristaux comprenant
un porte-échantillon pour maintenir le monocristal & ana-
lyser dans l'axe du faisceau de rayons X ou de neutrons
incident, des moyens pour entrainer ce pérte-échantillons
sur lui-méme, autour d'un premier axe, et également en rota-
tion autour d'un deuxiéme axe perpendiculaire au premier et
d'un troisigéme axe perpendiculaire au deuxi&me, caractérisé
en ce que le porte-échantillon (8) est -porté par un gonio-
meétre esclave (12) comprenant un barreau (19) en matizre
ferromagnétique transversal solidaire du porte-échantillon
(8), donc perpendichlaire au premier axe (AA') de rotation
du porte—échantillon (8) , un support (17) sur lequel est
monté & rotation le porte-échantillon (B) et qui fait partie

d'un cardan (14) monté sur une embase (15) fixe et dont
les deux axes perpendiculaires (BB',CC') correspondent res-
éectivement aux déuxiéme et troisidme axes de rotaetion, et
des moyens sont ﬁrévus (7) .pour créer un champ magnétique
(H) d'orientation variable dans l'espace de manikre que pour
chaque orientation ééterminée du champ magnétique le barreau
ferromagnétique (19) et par conséquent le porte-échantillon
(8) et le monocristal (1) prennent cette méme orientation.

2.- Dispositif goniométrique suivant la revendica-
tion 1 caractérisé en ce que le porte-échantillon (8) et le
goniomdtre-esclave (12) sont logés dans une enceinte étan-
che, notamment celle d'un cryostat (21), et ils sont séparés
par une paroi des moyens produisant le champ magnétique
d'orientation variable dans l'espace.

3.- Dispositif goniométrique suivant la revendica-
tion i caractérisé en ce,due le goniomdtre-esclave (12) est
suspendu & la partie inférieure d'un tube en quartz (22) qui
est accroché, & sa partic supdrieure, au bati du diffracto-
miétre.

4.- Dispositif goniométrique suivant 1l'une quel-
conque des revendications prdcédentes carnctérisé en ce que

1'embase fixe (15) qui est solidaire du bati de 1'appareil

" comporte deux branches (15a,15b) s'étendant vers le bas et
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entre les extrémités inférieures desquelles est articulée,
autour d'un axe horizontal (CC'), une pi2ce (16) faisant
partie du cardan (14) et qui comporte deux branches laté-
rales et horizontales (16b,16c) sur les extrémités desquel-
les un cercle (17) est monté & rotation autour d'un axe
(BB') perpendiculaire 3 l'axe (CC'), ce cercle (17) consti-
tuant le support sur lequel est monté & rotation sur lui-
méme le porte-échantillonA(B).

5.- Dispositif goniométrique suivant la revendi-
cation 4 caractérisé en ce que le cercle (17) constituant le
support du porte-éZhantillon (8) présente, dans sa partie
inférieure, une corde (18) s'étendant parall2lement & 1'axe
(BB') de rotation du cercle (17) par rapport & la pidce
(16), cette corde (18) étant traversée par le porte-échan-
tillon (8), et 1le barreau (19) en matidre ferromagnétique
est solidaire du porte-échantillcon (8) dans le secteur de
cercle (17) délimité entre celui-ci et la corde (18).

6.~ Dispbsitif goniométrique  suivant 1'une quel-
conque des revendications précédentes caractérisé en ce que
les moyens créant le champ magnétique d'orientation variable
dans l'espace sont constitués par un aimant permanent (7)
monté 3 rotation sur lui-méme autour du premier axe du dif-
fractometre. '

7.~ Dispositif goniométrique suivant la revendi-
cation 6 caractérisé en ce que l'aimant-maitre (7) est réa-
1isé sous la forme d'un bloc parallélépipddique prolongé, &
ses deux extrémités polaires, par des pidces polaires poly-
ddriques (7a,7b) lesquelles sont taillées de manidre A pré-
senter des arétes vives (7c,7d).

3.- Dispositif goniométrique suivant 1'une quel-
conque des revendications 1 & 5 caractérisé en ce que les
moyens créant le champ magnétique d'orientation variable
dans l'espace sont constitués par un ensemble-de bobines
disposées autour du goniomitre-esclave ét parcourues par
des courants d'intensités réglables, les champs magnétiques
éiémentaires engendrés par les différentes bobines contri-
buant 3 former un champ magnétique résultant d'orientation

variable qui commande la position du porte-échantillon (8).
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9.- Disposifif goniométrique suivant 1'une quel-
conque des revendications précédentes caractérisé en ce que
le porte-échantillon (8) comporte unertigé (9)Ven,quértz sur
1'extrémité supérieure de laquelle est collé le monocristal
(1), cette tige en quartz étant enfilée dans un_ tube (10)
rempli de graisse silicone et qui est vissé & son tour sur
la partie extréme supérieure filetée d'une tige (11) maté-
rialisant 1'axe.(AA') de rqtgtion'du pqrte-échahtillon (8)

et du monocristal (1) sur edx-mémes.
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