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Several samples of Pb,O, have been prepared by oxidizing PbO in air at various temperatures in the range 
705415°K. A correlation is established between the nonstochiometry of the samples and their X-ray 
diffraction line profiles at 295°K which are characteristic of an orthorhombic distortion of the tetragonal 
lattice. In the high-temperature phase (T > 170°K), orthorhombic microdomains exist in the tetragonal 
matrix. The mean distortion increases with the nonstochiometry of the compound. Below 170°K Pb30, 
exhibits an orthorhombic phase with orthorhombic domains according to two orientation states, and para 
crystalline distortion. A model of texture is proposed and compared with the high-temperature one. The 
pretransitional effect which is observed between 250 and 170’K is correlated with the presence of 
orthorhombic microdomains in the high-temperature phase (tetragonal). 

I. Introduction 
temperature d’oxydation: PbO,,,,, (7 13 OK); 
PbO,.,,, (723OK); Pb0,,327 (773OK); Pb0,,3,8 

La structure de l’oxyde Pb,O, a fait l’objet 
de nombreuses etudes i temperature ambiante 
par diffraction des rayons X(1-3) et des 
neutrons (4-6) sur poudres. Pb,O, cristallise 
dans le systeme quadratique avec pour groupe 
spatial P4Jmbc. 

(823’K); PbO,,3,, (843OK) les compositions 
&ant don&es a 0.003 pres. 11 en conclut que la 
composition en oxygene varie avec la tem- 
perature dans un petit domaine de non- 
stoechiometrie. 

Au tours de leurs travaux Bystrom et al. (2, 
.?) signalerent que les echantihons de Pb,O, 
obtenus par oxydation de l’oxyde PbO p au- 
dessus de 773OK donnent des diagrammes de 
diffraction caracterises par des pits fins. Par 
contre, lorsque l’echantillon a et& prepare au- 
dessous de 773OK certains pits de diffraction 
sont “larges et diffus”, particulierement aux 
grands angles de diffraction, alors que d’autres 
sont fins. 

Bystrdm (2) emit l’hypothese que les Cchan- 
tillons prepares audessous de 773OK prisen- 
taient une surstructure, ou bien, Ctaient desor- 
don& suivant certaines directions. 

Quelques an&es plus tard, Katz (7) signala 
egalement deux types d’tchantillons et emit 
l’hypothese d’un reseau orthorhombique 
pseudoquadratique pour certains Cchantillons. 
D’aprb cet auteur la deformation du reseau 
serait like a une variation de la composition 
par rapport i la formule Pb,O,. 

Bystrom (3) n’observa pas de variation des Nous avons pour notre part deja etudie le 
parametres de la maille cristalline et obtint les comportement a basse temperature d’un 
compositions suivantes, en fonction de la echantillon de Pb30, dont les pits de dif- 
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fraction etaient fins et montre qu’il presente 
une transition de phase structurale quadrati- 
que + orthorhombique a 170°K (8). Pour la 
phase orthorhombique (T < 1 70°K) les pits 
de diffraction (hkl) avec h # k sont con- 
siderablement Clargis. 

Le but de cet article est d’etudier, d’une part, 
la nature et l’origine des defauts cristallins de 
la phase quadratique en fonction des con- 
ditions de preparation, et d’autre part 
l’influence de ces difauts sur la transition de 
phase et sur la texture de la phase ortho- 
rhombique. Des resultats preliminaires ont ete 
present& dans une note (9). 

II. Prkparation et analyses a 295’K des 
Cchantillons d’oxyde Pb30, 

1 o Preparation des echantillons 
Nous avons prepare plusieurs Cchantillons 

d’oxyde Pb,O, par oxydation dans fair du 
monoxyde PbO /I Prolabo, aux temperatures 
de 705, 745, 775, et 815OK pendant des 
durees allant de 1 a 20 jours. Au dessus de 
8 15 OK environ l’oxyde stable est PbO p et au- 
dessous de 705OK la reaction d’oxydation est 
extremement lente. 

2O Analyse chimique de la composition des 
ichantillons 

Les echantillons ont et6 doses par la 
methode proposee par Pribil (IO) et mise au 
point par Blanchard (11). 

En presence d’acide acetique, les ions Pb’” 
oxydent l’iodure de potassium (Pb4+ + 21- + 
Pb2+ + 13, Pour eviter la precipitation de 
l’iodure de plomb, on opke en presence du se1 
disodique de l’acide ethylene diamine tetra- 
cttique; le plomb II est alors complex6 au 
fur et a mesure de sa formation. L’iode lib&i 
est dose ensuite par une solution titree de thio- 
sulfate de sodium. 

Pour faciliter la dissolution, nous avons 
prealablement broye et s&he les Cchantillons. 
Nous avons d’autre part opere a l’abri de la 
lumiere pour diminuer les pertes possibles 
d’iode. 

TABLEAU I 

DOSAGE DES BCHANTILLONS DE Pb,O,:n REP&ENTE 

LE N~MBIU~ DE MESURES PAR I~HANTILLON, X LA 

VALEIJRMOYENNEET~U,LlkART-TYPE 

Temptrature et duke 
d’oxydation 

(OKI (Jours) n x GJJ 

705 1 6 1.3269(6) 
705 5 9 1.3284(6) 
705 10 9 1.3291(7) 
815 5 15 1.3294(5) 
815 10 12 1.3303(7) 

Nous avons fait plusieurs series de dosages 
sur quelques Cchantillons dans des conditions 
strictement indentiques. Les resultats sont 
donnis dans le Tableau I. 

Pour chaque echantillon les resultats sont 
caracterisb par la valeur moyenne X et l’ecart- 
type uX. Les valeurs obtenues donnent un 
domaine de non-stoechiometrie tres etroit; 
cependant les valeurs des &carts-types permet- 
tent de penser que les ichantillons analyses ont 
des compositions legerement differentes. 
Remarquons Cgalement que nous n’avons 
jamais obtenu le rapport theorique de 4/3. Ce 
resultat peut avoir trois explications: 

-leg&es impure& dans le materiau de 
depart provoquant un decalage de l’ensemble 
des resultats; 

-faible perte d’iode, malgre les pre- 
cautions prises; 

-1CgQe non-stoechiometrie de tous les 
echantillons. 

3O Analyse par diffraction des rayons X sur 
poudres 

Les diagrammes ont Cte enregistris sur un 
goniometre prototype (12) i grand pouvoir de 
resolution, Cquipe d’une anticathode tournante 
RIGAKU d’une puissance de 12 kW. Nous 
avons utilise soit la longueur d’onde Kor soit le 
doublet Ka, + a2 du cuivre. Certains 
diagrammes de diffraction ont et5 enregistres a 
haute temperature i l’aide d’un diffracto-four 
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RIGAKU ou a basse temperature au moyen 
d’une chambre cryostatee MERIC. 

Les diagrammes de diffraction n’ont rtvele 
aucune trace du monoxyde de depart. 

a. Analyse de l’e’largissement des pies de dif- 
fraction 

La caracteristique essentielle des dia- 
grammes de diffraction de tous les bchantil- 
lons est l’existence de deux types de pits: 

-1es pits (hkl), avec h f k, sont Clargis 
symetriquement; m2me aux grands angles de 
diffraction nous n’observons jamais de 
dedoublement pour les pits les plus Clargis. 

-1es pits (hhl) sont beaucoup plus 
etroits que les pits (hkl) du m2me diagramme 
et les pits (001) sont encoreun peu plus Ctroits 
que les pits (hhl). 

La Fig. 1 represente un domaine angulaire 
illustrant les diagrammes de diffraction a 
295 o K de deux echantillons extremes prepares 
a 705OK pendant 3 jours (ichantillon B) et a 
8 15OK pendant 20 jours (echantillon A). On 
constate que les pits (521) et (323) sont plus 
larges que les pits (440) et (004) aussi bien sur 
le diagramme (A) que sur le diagramme (B). 

Les diagrammes de diffraction enregistres in 
situ a la temperature d’oxydation presentent la 
m2me caracteristique que ceux enregistres a 
295°K avec les echantillons trempis. Nous 
avons v&if% d’autre part que la vitesse de 
refroidissement ne modifie pas l’allure des 
diagrammes a 295 o K. 

Ces observations confirment l’hypothese 
dune distorsion orthorhombique de la struc- 
ture quadratique. En effet si l’on considere une 

I I 
I . 

29,5 
I 

29 28,s 28 O8 

(A) 

440 521 323 

I I + 
29,5 29 28,5 28 09 

FIG. 1. Extrait des diagrammes & 295’K d’bchantillons de Pb,O, pri?parts g 705OK pendant 3 jours (tchantillon 
B) et fi 8 15OK pendant 20 jours (A). Longueurs d’onde utiliskes Ku, + cr, du cuivre. 
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distorsion s0 = a - b, la separation de,,,, entre 
les pits de diffraction des plans (hkl) et (khl) 
est &gale, au deuxitme ordre p&s a 

4ld = 
A= h=- k= 

2a3zzg &OT 
(1) 

oti 1 est la longueur d’onde. 
Ainsi pour une valeur donnee e. de la 

distorsion, de,,, est proportionnelle a X = 
(h2 - k2)lsin 28. Lorsque les deux pits (hkl) 
et (khl) ne sont pas resolus, de,,,, peut 6tre 
assimile a I’tlargissement du pit resultant. La 
largeur a mi-hauteur (A@,,, des pits (hkl) est 
alors une fonction h&ire de X. 

Nous avons represent6 sur la Fig. 2 la 
variation, en fonction de X, de la largeur i mi- 
hauteur (A@,,, de plusieurs pits, pour quatre 
echantillons. Cette variation est sensiblement 
linbaire et confirme l’hypothtse d’une distor- 
sion orthorhombique. 

Cependant d’apris la relation (1) on doit 
avoir, A@,,,,, = 0, pour les pits (hhl); or nous 
observons exptrimentalement un tres leger 
elargissement de ces pits pour les echantillons 
les plus deform&s (cf pit (440) des Figs. 1B et 
2). De plus, m2me pour les plus grandes 
valeurs de X, les pits (hkl) et (khl) ne sont pas 
resolus, nous n’observons qu’un pit resultant 

0 5 10 15 20 25 
A 705K (5jOd 
x X5K (Sjowd 

x=&g 

o 775K (5jour3 
. 815 K (Pjcurs) 

FIG. 2. Evolution de la largeur P mi-hauteur (A@,,, 
des pits de diffraction X en fonction de (h* - k2)/sin 28 
selon les conditions de preparation de Pb,O, 

extremement elargi (cf pit (521), Fig. lB), qui 
tend i se confondre avec le fond continu au 
deli de 50° (0). 

Ces deux observations peuvent s’interpreter, 
en considerant une distorsion orthorhombique 
variable du reseau. En effet, si so est variable 
au sein dun cristallite 

--d’aprds la relation (l), la separation 
At&, des pits (hkl) et (khl) est igalement 
variable et on n’observe qu’un pit resultant. 

-1es paramttres a et b, d&pendant de E,,, 
la distance reticulaire entre les plans (hhl) est 
done aussi legerement variable. 

b. Injluence de la temptfrature de prbparation 
et de la durt!e d’oxydation sur la distorsion 
orthorhombique 

Nous avons 6tudiC l’evolution de la largeur a 
mi-hauteur, d’une dizaine de pits (hkl), avec 
h f k, en fonction de la duree d’oxydation 
pour plusieurs temperatures. Nous avons port& 
sur la Fig. 3, les resultats concernant le pit 
caracteristique (402). Pour une temperature 
fixee, il apparait que l’elargissement des pits 
diminue avec le temps d’oxydation mais tend 

FIG. 3. Evolution de la largeur a mi-hauteur (a 
295 o K) du pit (402) en fonction de la duke d’oxydation 
pour differentes temperatures de preparation de Pb,O, 
La courbe (a) reprtsente la largeur a mi-hauteur pour un 
pit (Ml) non elargi correspondant a I’tchantillon prepare 
P 8 15 o K pendant 10 jours. 
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vers une valeur limite. Cette valeur est d’autant 
plus faible que la tempkrature d’oxydation est 
plus ilev6e. 

11 faut noter que nous n’avons pas obtenu 
d’kchantillon exempt de distorsion, mtme pour 
une templrature de prtparation proche de celle 
de dkcomposition de Pb304; il apparait en 
effet, sur la Fig. 3, que la largeur i mi-hauteur 
du pit (402) de l’khantillon prkpark ti 8 15°K 
pendant 10 jours est encore supkrieure I celle 
d’un pit (hhl) (sit& dans le m2me domaine 
angulaire) du m2me Cchantillon, dont la 
largeur g mi-hauteur est reprksentke par la 
droite (a). 

c. Evaluation de la distorsion moyenne 

Pour obtenir une valeur “moyenne” de cette 
distorsion variable nous avons calculk, g partir 
de diagrammes enregistris avec la longueur 
d’onde Kc, du cuivre, les paramktres cristal- 
lins de six khantillons: 

--d’une part en considkrant une maille 
quadratique “moyenne” (a = b); dans ce cas la 
position angulaire d’un pit (Ml) a &?t6 mesurke 
au maximum d’intensitk du pit rksultant. 

-d’autre part en considkwt une maille 
orthorhombique “moyenne”; dans ce cas les 
positions angulaires des pits (hkl) et (Ml) ont 
6tl mesurkes arbitrairement i mi-hauteur du 
pit rksultant. 

Les volumes d’une maille calcuk suivant 
les deux hypothkses prkcidentes sont quasi 
identiques. Cette mtthode permet de calculer 
une valeur approchke de la distorsion moyenne 
dont la variation d’un Cchantillon B I’autre est 
cependant significative. Nous avons kgale- 
ment calculC: cette distorsion pour certains 
kchantillons B l’aide de la formule (I) et des 
don&es expbimentales de la Fig. 2. Les 
rtsultats sont rassemblks dans le Tableau II. 
Le bon accord entre ces deux mesures de la 
distorsion confirme l’existence d’une distorsion 
orthorhombique. La distorsion moyenne varie 
dans un rapport de 1 g 15 entre l’kchantillon le 
moins dkformk (0.1%) et le plus dkforml: 
(~-1.6%). 

III. Analyse radiocristallographique it basse 
tempkrature 

Nous avons d&jB montrk, lors d’une Ctude 
effect&e sur un tchantillon quasi quadratique 
(8) p&park B 8 15’K pendant 20 jours (tchan- 
tillon A) que la maille de Pb,O, est ortho- 
rhombique au dessous de 170°K. L”btude de 
l’kvolution du profii des pits de diffraction 
avec la tempkature (8) montre que la trans- 
ition est diffuse. Db 195OK on observe un 
accroissement sensible de la distorsion du 
rkseau quadratique. De plus les pits (hkl) et 
(Ml) de la phase orthorhombique (cf. Fig. 4) 
sont trks klargis par rapport au pit correspon- 
dant de la phase quadratique; cet klargisse- 
ment est dissymktrique et nous observons des 
trainkes de diffusion entre les deux pits (Ml) et 
(Ml). Pour les pits les plus intenses nous 
observons igalement une bosse rksiduelle 
correspondant au pit de la phase quadratique 
(cf. pit (2 1 l), Fig. 4a); pour les pits les moins 

t 
I 

-((* 
13,50 13P (WI 

I 
(b) 

f 
16,5 16 ('8) 

FIG. 4. Profils de diffraction pour la phase ortho- 
rhombique (80OK): (a) Profil expirimental (----); 
d&composition en domaines orthorhombiques (---), 
“rkidus” quadratiques (+ + +) et domaines B distorsion 
variable (-.-). (b) Comparaison des profils pour des 
ltchantillons prCpar6s &. 815’K pendant 20 jours (-) 
et B 705°K pendant 3 jours (---). 



TEXTURE DES PHASES DE Pb,O, 363 

intenses cette bosse se confond avec les 
trainees de diffusion (cf. Fig. 4b). 

Une etude analogue sur un Cchantillon 
prepare a 705OK pendant 3 jours (echantillon 
B), done tres distordu dans la phase haute tem- 
perature montre que la transition quadratique 
+ orthorhombique a lieu entre 175 et 170°K 
et un accroissement sensible de la distorsion 
initiale est observe dis 250°K environ. D’autre 
part a SOoK la distorsion orthorhombique 
moyenne est plus faible pour l’lchantillon B 
(a = 9.039 A, b = 8.559 A) que pour l’echantil- 
lon A (a = 9.064 A, b = 8.532 A): elle vaut 
5.6% au lieu de 6.2%. Ce fait est illustre sur la 
Fig. 4b, oti la separation des maximums 
d’intensite des pits (3 10) et (130) de l’echantil- 
lon B est inferieure a celle observee pour 
l’echantillon A. Enfin pour l’echantillon B les 
pits (Ml) sont plus elargis et nous observons 
une intensite plus importante des trainees de 
diffusion. 

IV. InterprCtation des rhdtats et conclusions 

lo Texture de la phase orthorhombique (T < 
17OOK) d’un Cchantillon A (peu distordu a 
haute temperature) 

Le diagramme de diffraction de la phase 
orthorhombique est caracterise par des pits de 
diffraction (Ml) elargis, des trainees de dif- 
fusion et des bosses residuelles de la phase 
quadratique. On peut done envisager que dans 
un cristallite coexistent des domaines ortho- 
rhombiques, des petits domaines a distorsion 
variable et des microdomaines quasiquadrati- 
ques. 

Or, nous savons que lors de la transition 
ferroelastique quadratique + orthorhombique a 
170”K, le cristal perd un axe de rotation 
d’ordre 4; ceci implique l’existence de deux 
orientations possibles en quadrature pour les 
domaines orthorhombiques (8). La co- 
existence de ces deux &tats d’orientation 
entraine necessairement l’existence de zones de 
raccordement a distorsion variable entre 
domaines orthorhombiques avec presence pos- 

FIG. 5. Modile de texture pour la phase ortho- 
rhombique (I” < 170°K) Domaines orthorhombiques 
d’orientations diffkentes (I et -), microdomaines i dis- 
torsion variable et microdomaines quasiquadratiques 
(0 1. 

sible de microdomaines quasiquadratiques 
(distorsion tres faible). 

Nous avons representee sur la Fig. 5 un 
schema idealise de la texture d’un cristallite qui 
permet d’expliquer qualitativement les profils 
de diffraction observes. Chaque quadrilatke 
comprend plusieurs mailles cristallines. La dis- 
torsion des domaines orthorhombiques a eti: 
considirablement accentuie, pour mieux 
visualiser le phenomine. 

Un mod&e semblable, dans lequel coexistent 
des domaines quadratiques, des micro- 
domaines cubiques et des microdomaines a 
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distorsion variable (distortion du rapport c/a 
entre 1 et 1.056) a deja Ctt propose par 
Cervinka et Hosemann (IS) pour interpreter le 
diagramme de diffraction de Mnpe,-,O, i 
295°K. 

A partir de ce modele de texture, le profil 
experimental des doublets (h/cl) et (khl) peut 
Ctre separi en trois composantes: celle due aux 
domaines orthorhombiques, celle due a la 
diffusion par les petits domaines i distortion 
variable et celle due aux microdomaines quasi- 
quadratiques. A titre d’exemple nous avons 
decompose le profil experimental des pits 
(211) et (121) (cf. Fig. 4a): les pits dus aux 
domaines orthorhombiques sont obtenus 
manuellement en supposant que les flaws 
exterieurs du profil experimental ne sont pas 
perturb& par les deux autres composantes. 

La mesure des intensites respectives de ces 
trois composantes permet d’obtenir un ordre 
de grandeur de leur contribution: 60 a 65% 
pour les domaines orthorhombiques, environ 
35% pour les domaines h distorsion variable 
et environ 3% pour les microdomaines 
quasiquadratiques. De plus un ordre de 
grandeur de la dimension des domaines 
orthorhombiques dans le plan (a, b) peut Ctre 
calcull a partir de la largeur a mi hauteur 
d’un pit (hM>) (apres avoir retire l’elargisse- 
ment instrumental et physique): elle vaut 
environ 500 A. 

2” Texture de la phase quadratique (7’ > 
170°K) 

L’analyse par diffraction des rayons X a 
295OK, des Cchantillons prepares par oxy- 
dation du monoxyde PbO b, montre qu’ils 
presentent tous une distorsion variable de type 
orthorhombique. 

D’autre part l’analyse chimique des Bchantil- 
Ions met en evidence de faibles mais sig- 
nificatives differences de composition (cf. 
Tableau I). 

I1 apparait ainsi une correlation au moins 
qualitative entre la distorsion du reseau quad- 
ratique et la composition chimique: les Cchan- 
tillons presentant la plus grande distorsion 

sont ceux dont l’ecart a la composition Pb30, 
est le plus eleve. Ces resultats justifient 
I’hypothese de Katz selon laquelle la dis- 
torsion du reseau serait due a un Ccart a la 
stoechiometrie. 

Pour interpreter le profil des pits de diffrac- 
tion (hkl) de la phase haute temperature, on 
peut envisager un modele analogue a celui 
propose pour la phase basse temperature: 
existence de microdomaines orthorhombiques 
raccordes a la matrice quadratique par de 
petits domaines i distorsion variable. Nous 
avons schematise ce modele sur la Fig. 6. 

La transition de phase de Pb,O, i 170°K 
est d’origine elastique: certaines distances 
atomiques deviennent instables i basse tem- 
perature et provoquent une leg&e rotation des 
chaines d’octaedres lPbO,l paralleles a l’axe c 
(14). On peut done penser que dans la phase 
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FIG. 6. Mod&e de texture pour la phase quadratique 
(T > 170°K) (a) khantillon ptisentant peu de d6fauts 
(A); (b) bchantillon avec beaucoup de dkfauts. Pour les 2 
figures, chaque carri: reprkente plusieurs mailles. 
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quadratique, la presence d’un defaut (en 
l’occurence ici une lacune d’oxygene) va creer 
une modification locale des distances inter- 
atomiques suffisante pour provoquer une dis- 
torsion locale du rlseau de type ortho- 
rhombique (cf. Fig. 6a). 

De plus quand plusieurs defauts ponctuels 
sont suffisamment proches, leur cooperation 
peut entrainer l’apparition d’un micro- 
domaines orthorhombique (cf. Fig. 6b). La 
taille et le nombre de ces microdomaines 
dependent du nombre de defauts ponctuels 
dans le cristal: ils augmentent done avec Wart 
a la stobchiometrie. 

Remarquons cependant, que contrairement 
a la phase basse temperature, on n’observe pas 
les doublets (hkl) et (khl) dus aux micro- 
domaines orthorhombiques car la distorsion 
est faible (environ 1% au lieu de 6% a 80’K) 
et de plus ces domaines sont tres petits; on 
n’observe qu’un pit elargi (cf. Sect. II 3). 

3O Influence de la texture de la phase 
quadratique sur la transition de phase 

Comme le montre la Fig. 4b la texture de 
la phase haute temperature influe sur celle de 
la phase basse temperature. En effet le profil 
des pits (3 10) et (130) des echantillons A et B 
a 80°K montre que l’echantillon ayant le plus 
grand nombre de microdomaines ortho- 
rhombiques a haute temperature (B) presente a 
basse temperature une texture caractirisee par 
des zones de distorsion continue plus impor- 
tantes. 

Cette influence s’explique en considerant 
que les microdomaines orthorhombiques, pre- 
existant dans la phase quadratique, vont servir 
de germes lors de la transition quadratique -+ 
orthorhombique. Or, plus il y a de germes dans 
la phase haute temperature et plus il y aura de 
domaines orthorhombiques en quadrature 
dans la phase basse temperature: la taille de 
ces domaines sera done plus petite et le volume 
des zones de distorsion continue plus impor- 
tant. 

De plus nous avons vu (Sect. III) qu’un 
accroissement sensible de la distorsion 

moyenne de la phase quadratique est observee 
a partir de 195’K pour l’echantillon A et db 
250°K pour l’khantillon B. 11 semble done 
que cet effet pritransitionnel soit du aux 
difauts presents dans la phase haute tem- 
perature et qu’il est d’autant plus &tale que le 
nombre de defauts est plus eleve. Pour un 
tchantillon ideal (exempt de defauts) on ne 
devrait pas observer d’effet pretransitionnel. 

4O Conclusion gtnerale 
Les textures des phases haute et basse tem- 

perature, caracterisies par l’existence possible 
de microdomaines de symetrie cristalline dif- 
ferente de celle de la matrice, ont meme 
origine: le fait que les deux reseaux quad- 
ratique et orthorhombique ont des energies 
reticulaires tres proches comme le suggbe la 
variation de la chaleur spiciflque entre 80 et 
295°K qui ne presente aucune anomalie 
importante (15). 

La phase quadratique (la plus stable a 
29S°K) devient done instable sous I’influence, 
soit de defauts (phase quadratique avec micro- 
domaines orthorhombiques) soit de la 
diminution de l’agitation thermique (transition 
quadratique + orthorhombique). 

Note. L’analyse de la largeur integrale de 
plusieurs ordres de Mexions non affectees par 
la distorsion orthorhombique telles que (MO) 
et (001) permettrait d’obtenir une information 
directe sur l’existence de ces zones para- 
cristallines. Le manque de don&es experi- 
mentales (intensite trop faible des harmoniques 
elevks, chevauchement important de certains 
pits) n’a pas permis d’effectuer cette analyse a 
partir des diagrammes de poudres. 
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