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Each contributes to reflections measured in the OXY 
plane with its cross section 

C(r]): X 2 + y2 __ 2Rx + r/2 = 0. (18) 

By considering each C(r/) t3 S 1 for an arbitrary ~0, for ~o 
= 0 and for ~0 = n/2, equations analogous to (13), (14), 
and (15) will be obtained, each containing an additional 
constant r/2. These constants will be the same for the 
specimen under investigation and for the standard used 
to measure the instrumental line broadening, and, there- 
fore, will not affect the value of the calculated physical 
broadening. 

X-ray diffraction line broadening of a textured 
material, for an arbitrarily inclined texture axis, is not 
directly correlated to DS and MS of the material under 
investigation. An arbitrarily inclined texture can be 
reoriented to positions ~0 = 0 and ~0 = n/2. This requires 
indexing the diffraction picture obtained from the 
texture. In the case ~0 = 0, the measured line width is 
directly correlated with the thickness 2r of the hkl 
toroid. For ~0 = n/2 textures an angular correction is 
necessary. 

It has been shown that the final height of the X-ray 
source does not affect the calculated physical broaden- 
ing of textured materials (Kagan, 1964). 

Conclus ions  

The possibilities of measuring coherent domain size 
(DS) and microstrain (MS) in textured materials from 
electron and X-ray diffraction line broadening have 
been discussed. In the case of transmission electron 
diffraction, DS and MS of textured films are to be 
measured along OY (Fig. 3). The measurements are not 
affected by deviations of the texture axis from an ideal 
orientation. Reflection electron diffraction measure- 
ments of DS and MS are to be performed along OX, 
for reflections fulfilling equation (5). Since textures are 
never ideal, there will be several angles ~0" in the angular 
interval ~0 + A~0 of a real texture, fulfilling equation (5) 
for the particular toroids under consideration. 

The author is grateful to Dr I. Ivanova for helpful 
discussions during this work. 
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I. Introduction 

Les &udes de cristallographie pr6cises telles que la 
d6termination des densit6s 61ectroniques n6cessitent une 
61imination aussi compl&e que possible des erreurs 
syst6matiques entachant les mesures d'intensit6 diffrac- 
tie. Une erreur des plus classiques est certainement due 
b. l'absorption du rayonnement par r6chantillon. Une 
correction d'absorption est done n6cessaire dans toute 
6tude de densit6 61ectronique. I1 convient cependant de 
noter qu'une telle correction impose la connaissanee 
pr6cise des indices des faces de l'6chantillon, de ses 
dimensions et de son coefficient lin6aire d'absorption ~. 
S'il est g6n6ralement possible d'obtenir avec suret6 
l'indexation des faces du cristal, par une &ude gonio- 
m6trique ou des observations dans le rep6re diffracto- 
m&rique, il est plus difficile de mesurer avec une grande 
pr6cision les dimensions de l'6chantillon, surtout si 
celui-ci est de forme eompliqu6e, de taille r6duite ou 
alt6rable ~ l'air et mont6 dans un tube scell& De plus, la 
connaissance de # h partir des tables n'est souvent que 
tr6s approch6e et peut comporter une erreur atteignant 
15% (International Tables for X-ray Crystallography, 
1974). Ces consid6rations montrent donc la n6cessit6 
de r6duire ces sources d'erreurs par un ajustement des 
grandeurs en question. 

Nous allons dans un premier temps rappeler quel- 
ques notions int6ressant le calcul de la correction 
d'absorption, puis nous d6crirons une m6thode permet- 
tant d'en accroitre la pr6cision. 

Nous terminerons en donnant quelques remarques 
pour l'application pratique de cette m&hode. 

I1. Rappels sur le calcui de la correction d'absorption 

Pour chaque r6flexion de Bragg il faut calculer le 
facteur de transmission A d6fini ainsi 

A = f exp(--/lt) d3r/V, (1) 
V 

oti V est le volume de l'6chantillon, tes t  le parcours des 
rayons incident et diffract6 pour la r+flexion au point r. 

Le calcul num6rique de A peut se faire de faqon clas- 
sique par la m&hode d'int+gration de Gauss (Busing & 
Levy, 1957; Coppens, Leiserowitz & Rabinovich, 
1965), on a alors: 

A = Z Wcexp(-luta)/~. W~, (2) 
G G 

W 6 &ant le poids gaussien associd au noeud G de la 
grille, lequel correspond au chemin t~ pour les rayons 
incident et diffract& (Notons que les coordonn6es des 
points de la grille et leurs poids sont d6finis par la con- 
naissance du faci6s du cristal.) 

On peut +galement calculer A par la m&hode dite 
analytique (Meulenaer & Tompa, 1965), mais elle ne 

permet pas d'utiliser la technique d'optimisation pro- 
pos6e ci-dessous. 

III. Optimisation de la correction d'absorption 

Supposons que ron ait mesur6 une r6flexion h divers 
positionnements se d6duisant les uns des autres par 
rotation d'un angle ~g autour du vecteur de diffusion et 
soient I~ les intensit6s int6gr6es observ6es pour ces 
diff6rentes mesures ({I l} est souvent appel~ un '~-  
scan'). I1 est bien connu que cette technique permet de 
d6tecter les erreurs syst6matiques affectant la mesure 
de la r6flexion qui sont principalement l'absorption, 
rextinction et l'effet Renninger (Moon & Schull, 1964). 

II est cependant possible (Coppens, 1968) d'61iminer 
dans les I~ ceux qui sont affect6s d'effet Renninger. 
D'autre part l'extinction, /J moins d'etre fortement 
anisotrope, jouera un r61e faible que l'on peut d'ailleurs 
encore r+duire en choisissant pour le ~U-scan une 
r6flexion d'angle de Bragg pas trop faible et d'intensit6 
moyenne. La principale source de variation de l'inten- 
sit+ au cours du U-scan reste, dans ces conditions, 
rabsorption. 

II est donc possible, si l'on dispose d'un ensemble de 
U-scans suivant diverses orientations par rapport /~ 
l'+chantillon, d'ajuster les dimensions du cristal et son 
coefficient d'absorption par un processus de moindres 
carr+s en minimisant rexpression: 

~. Wi(I t - A l I )  2, (3) 
~ - s c a n s  t 

off A~ est le facteur de transmission correspondant fi 1~, 
I e s t  l'intensit6 corrig6e de l'absorption pour la r6flexion 
en question, W~ est une ponderation. 

Notons que les 1 sont des grandeurs inconnues a 
priori qui doivent &re trait6es comme des facteurs 
d'6chelle des U-scans ajustables avec les autres 
param~tres. 

La pond6ration W~ est choisie de faqon ~i assurer une 
r~partition spatiale homog~ne des informations: 
l'espace autour du cristal est d~coup6 en angles solides 
d'~gale valeur et si N r6flexions donnent une direction 
des rayons dans un des angles solides, la pond6ration 
associ~e h chacune de ces r6flexions est proportionnelle 
ia 1IN. Cette pond6ration permet d'6viter les biais qui 
seraient obtenus par la surabondance des mesures 
d'intensit6 dans certains domaines spatiaux. En effet la 
technique diffractom&rique du U-scan impose de 
choisir des reflexions ayant un angle d'Euler X assez 
elev& 

La m6thode des moindres carr6s exige la connais- 
sance des d~riv~es des A~ par rapport aux param&res/L 
ajuster. Pour le coefficient # cette d~riv6e est triviale 
d'apr~s (2): 

0A 
= - Y t~ I,V~ exp (-lute)~ ~. W~. (4) 
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Le cas des d6rivees de A par rapport aux dimensions 
du cristal est malheureusement moins simple car la 
grille elle mime d6pend de ces dimensions. Nous avons 
pu constater que la simplification grossi+re consistant A 
n6gliger cette influence conduit fi des mauvais r6sultats 
mime dans un processus it6ratif. I1 est d'autre part 
malais6 de calculer explicitement cette influence et c'est 
pourquoi nous avons envisag6 le probl6me sous un 
autre angle. 

Par sa nature physique le coefficient d'absorption 
est une grandeur isotrope, mais supposons que l'on 
utilise l'artifice de le consid6rer sous forme d'un tenseur 
sym~trique/~ t/- 

Dans l'expression (2) de A la quantit+ #t~ sera alors 
remplac6e dans le rep6re orthogonal du diffractom6tre 
par la suivante (en utilisant la convention de som- 
mation sur les indices r6p6t6s): 

(tutlUoiUoj)a ~ + (aijuiuj)b ~ =/~(u0)a ~ + ~t(u)b~, (5) 

ot~ u o e t  u sont des vecteurs unitaires suivant les 
directions incidente et diffract~e e t a  Get  b~ sont les 
parcours des rayons dans ces directions pour le point G 
de la grille. 

Le calcul des d6riv6es des A~ par rapport aux a~ est 
sans difficult6s d'apr6s (2) et (5): 

c3A 
- ~. (UoiUoja ~ + uiujb ~) W~ 

x expt - (u(u0)a  6 + lu(u)b6)]/Z W6. (6) 

I1 est donc possible de d&erminer par affinement Pu si 
ron part des valeurs initiales pu -- aJ~j. 

Si la dimension initiale du cristal dans la direction r 
est d(r) il sera alors facile de calculer une dimension 
corrig6e de(r) pour r&ablir l'isotropie du coefficient 
d'absorption; d~ sera en effet dSfinie par: 

ludc(r)= a(r)d(r ). (7) 

Cette relation exprime le fait que l'anisotropie ap- 
parente de # n'&ait qu'une cons6quence des mauvaises 
dimensions du cristal. On peut cependant objecter que 
la relation (7) appliqu6e fi l'ensemble des points d'un 
plan le transforme en une surface non plane (/~ moins 
que ~t u soit totalement isotrope) et peut donc sembler 
impropre ~t d+crire le faei+s corrig6 d'un cristal. 

Cet effet est cependant de moins en moins sensible 
lorsque la connaissance de la forme de l'+chantillon 
progresse si bien que (7) peut &re employee avec 
suec+s dans un processus it~ratif dont voici le seh+ma 
g+n+ral: 

(1) calcul de la grille d'int6gration, 
(2) affinement simultan~ des +chelles des U-scans et 

du/~ isotrope, 
(3) affinement simultan6 des/~lj et des 6chelles, 

(4) application de (7) aux sommets du cristal et au 
centre de gravitb de ses faces. 

Calcul des plans moyens passant par ces points 
corrig+,s: nouveau facies 

(1) calcul de la grille d'int6gration etc. 

Ce processus r6alise done simultan~ment l'ajuste- 
ment de a et du faci6s de l'6ehantillon et permet 
d'obtenir avec les facteurs d'~chelle des ~/'-scans la 
valeur des intensit6s int6gr6es observ6es sur ces 
reflexions. 

Nous avons 6crit en Fortran IV (ordinateur CII, HB 
de type IRIS 80) le programme FACIES  r6alisant les 
calculs d6crits ci-dessus dans le eas de mesures 
effectuees par un diffractom&re Philips PW 1100. 

FACIES  permet 6galement d'appliquer au facies 
initial des rotations quelconques dans un domaine 
angulaire choisi par l'utilisateur de faqon fi effectuer un 
ajustement grossier de l'orientation des faces de 
l'~chantillon. Cette technique est notamment profitable 
dans le cas des plaquettes pour lesquelles il est difficile 
de connaitre l 'indexation des petites faces lat~rales: la 
rotation autour de la normale aux grandes faces permet 
ainsi, dans un premier temps, de se placer au voisinage 
du facies r~el ce qui facilite rajustement ult~rieur par la 
m~thode du a anisotrope. 

La qualit6 de l 'ajustement obtenu peut &re estim6e 
par la valeur finale du facteur d 'accord R w ( F  ~) ainsi 
d6fini. 

R w ( F  z) = [Z W t ( I , -  A,I)2/Z W, I~l v2 

II faut d'autre part que le ~ij final soit isotrope dans la 
limite des ~carts types des moindres carr~s pour justifier 
le traitement effectu& 

Pour tester cette m&hode, nous avons calcul~ th+or- 
iquement la variation d'intensit~ qui serait obtenue pour 
quatre U-scans (r6flexions 001 ,001 ,  111 et 11 i) sur un 
cristal cubique parall+16pip+dique de dimensions 0,4, 
0,3 et 0,2 mm suivant a, b et e, et poss~dant un coeffi- 
cient lin~aire d'absorption de 10 m m - k  Ce calcul 
r6alis6 par int6gration num6rique avec une grille 12 x 8 
x 6 nous a fourni 54 observations r6parties entre les 
quatre ~U-scans pour lesquels nous avons suppos6 un 
facteur d'~chelle 6gal fi 10 000. 

Plusieurs essais de la m&hode ont ensuite 6t6 
r6alis6s, en comportant  soit des dimensions initiales, 
soit un ~ diff6rents de ceux ayant  servi au calcul des 
'observations'  et en 6tudiant la valeur de ces para- 
m6tres obtenus apr~s ajustement. Le Tableau 1 donne 
un r6sum6 des essais effectu6s. 

De I'&ude des r6sultats contenus dans le Tableau 1 
on peut d6duire les conclusions suivantes: 

- l 'ajustement d u ~  (essais I et II) ou des dimensions 
(essais III et IV) connaissant les autres param&res 
exactement, conduit toujours aux valeurs r6elles, avec 
une tr6s bonne pr6cision. La convergence est toutefois 
plus lente lorsque l'erreur sur les dimensions n'est pas 
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Tableau 1. Un rdsumd des essais effectuds 

/~ # Dimensions  Dimensions 
Essai initial ajust6 initiales ajust~es 
n ° (mm -l) (mm -l) (mm) (mm) 

0,40 
(I) 11 10,002 (1) 0,30 (a) 

0,20 
0,40 

(II) 13 10,002 (1) 0,30 (a) 
0,20 
0,36 0,400 

(lid 10 (a) 0,27 0,300 
0,18 0,200 
0,44 0,402 

(IV) 10 (a) 0,27 0,298 
0,18 0,199 
0,36 0,361 

(V) 12 11,101 (1) 0,27 0,271 
0,18 0,181 

Echelles 
ajustres 

(b) 

10004 (2) 

10004 (2) 

10003 (3) 

9970 (20) 

10004 (2) 

Nombre 
de 

cycles Rw(F 2) 

3 0,001 

3 0,001 

3 0,0003 

9 0,003 

3 0,0002 

(a) Parametres non varies. 
(b) Moyennes des quatre facteurs d'rchelle. 

du m~me signe pour toutes les faces, ce qui conduit/ t  
un aij trrs anisotrope (essai IV). Cet effet &ait prrvisible 
d'aprrs ce qui a 6t6 dit sur l'application de (7). 

- l'ajustement du ~ e t  des dimensions (essai V) 
conduit /l une srparation du au affin6 en une partie 
isotrope venant s'ajouter a u ~  et ~ une partie aniso- 
trope qui modifie les dimensions. I1 en rrsulte que les 
param&res ajustrs quoique non exacts rendent remar- 
quablement bien compte de l'absorption par le cristal 
comme en trmoigne la valeur du Rw(F2). Ceci n'est 
pas surprenant et doit &re rapproch6 du cas d'un cristal 
sphrrique, de rayon R, off le couplage entre a et 
dimension est total, l'absorption ne drpendant plus que 
du produit/~R. 

Notons enfin que l'ajustement du a et des dimensions 
conduit/~ des facteurs d'rchelle non biaisrs, malgr6 les 
corrrlations fortes existant entre ceux-ci et les ~0" 

IV.  A p p l i c a t i o n s  

Plusieurs s6ries de mesures de diffraction X ont 6t6 
corrig6es dans notre laboratoire en utilisant cette 
m6thode. Nous allons donner ici quelques renseigne- 
ments compl6mentaires pour son utilisation pratique. 

Les U-scans mesurrs avec un pas de 5 fi 15 ° dans 
l'intervalle 0-180 ° sont en grnrral en nombre variant 
de 5 ~ 10 et spatialement choisis pour assurer une 
information compl&e sur le volume du cristal. Les 
rrflexions sont d'autre part prises de force moyenne et 
dans un domaine d'angle de Bragg compris entre 15 et 
25 ° afin d'rviter une extinction trop forte tout en 
gardant une influence suffisante de l'absorption. La 
taille de la grille utilisre dans FACIES est la mrme que 
celle qui sert ~ la correction de l'ensemble des mesures; 
ceci permet de compenser les erreurs d'intrgration 
numrrique dans le cas d'une grille comportant un 
nombre trop faible de points. 

Pour les diff6rents cristaux &udi6s (10 < ~ < 
40 mm -1) l'utilisation de FACIES a permis d'ajuster 
de quelques % les valeurs de/a et des dimensions ce qui 
se traduit par une chute de Rw(F  2) allant jusqu'~ 15% 
pour atteindre des valeurs finales comprises entre 2 et 
7%. Dans tousles cas la convergence est rapide (trois b. 
quatre cycles) et conduit toujours b, un ae quasiment 
isotrope. 

Notons enfin que FA CIES a permis de d&ecter et de 
corriger certaines 16g6res erreurs d'indexation qui 
seraient pass6es inaperques dans une correction de type 
classique. 

V. C o n c l u s i o n  

L'utilisation de la mrthode d'ajustement du a aniso- 
trope permet d'accroitre et d'estimer la prrcision de la 
correction d'absorption. Cette technique, facilement 
mise en oeuvre est rralis~e par le programme FACIES 
6crit en Fortran IV et disponible auprrs des auteurs. Il 
ressort des &udes menres par cette m&hode que la 
correction d'absorption peut, si l'on n'y prend garde, 
introduire une erreur systrmatique importante sur les 
mesures d'intensit6 diffractre. 
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