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Abstract 

A high-temperature (298 to 1400 K) attachment, is 
described, which can be used on  single-crystal X-ray 
four-circle diffractometers. The high temperature is 
attained by blowing a stream of hot gas on the crystal. 
The temperature and the flow are regulated within 
_+ 3 K. The same attachment can be used to heat single 
crystals mounted on precession cameras. A larger 
version has been developed for neutron diffraction. 
The results of some experiments performed with this 
attachment together with future developments are 
discussed. 

Introduction 

Plusieurs dispositifs destin6s 5. chauffer les monocris- 
taux pour des 6tudes de diffraction aux rayons X 5. 
haute temp6rature ont d6js. 6t6 r6alis6s, publi6s et/ou 
commercialises (Miyatu, Ishizawa, Minato & lwai, 
1979; Hong & Asbrink, 1981). Ils utilisent un des trois 
proc6d6s suivants: une flamme 5. haute temp6rature, 
un four plac6 5. proximit6 du cristal, ou un gaz chaud. 
Chacune de ces techniques a ses avantages et introduit 
des limitations, et les appareillages r6alis~s sont 
adapt6s 5, des conditions particuli6res d'6tudes. 

La technique qui consiste 5. chauffer des cristaux 
dans la flamme d'un chalumeau fi hydrog6ne ou 
oxyac6tyl6nique permet d'obtenir des temp+ratures 
tr6s 61ev6es de l'ordre de 2600 K (Miyatu et al., 1979). 
Cependant, les cristaux 6tudi6s ne doivent pas r6agir 
avec les gaz de combustion ni avec les produits de la 
combustion, et en particulier HzO. La temp6rature est 
difficile, voire impossible, fi mesurer et 5. garder con- 
stante pendant la dur6e de plusieurs heures ou m~me 
plusieurs jours n6cessit6s par la collecte d'un grand 
nombre d'intensit6s de diffraction. 

Le proc6d6 utilisant un four en forme de fer 5. cheval 
(Brown, Sueno & Prewitt, 1973) ou d'anneau (Rice & 
Robinson, 1977) a proximit6 du cristal est moins 
agressif pour celui-ci. I1 est possible d'atteindre 1270 K 
mais 15. aussi la mesure de la temp6rature est com- 
pliqu6e lorsqu'on ne peut pas coller le cristal sur un 
thermocouple (Czank & Kleber, 1971; Hanic, Kucera, 

Mudved & Pluhard, 1970) pour ne pas perturber les 
mesures d'intensit6s. Le four, quelle que soit sa forme, 
introduit des zones d'ombre importantes et pour 
garder la temp6rature constante dans le temps il est 
n6cessaire de mettre des 6crans (Rice & Robinson, 
1977) qui absorbent les rayons X. 

R6cemment, plusieurs auteurs ont d6crit des dis- 
positifs qui utilisent un gaz chaud et dans lesquels le 
four est solidaire de la t6te goniom~trique (Tuinstra & 
Fraase Storn, 1978; Lissalde, Abrahams & Bernstein, 
1978). Cette disposition permet de d+finir avec une 
grande pr6cision la temp6rature du cristal mais la 
temp6rature maximale ne d6passe pas 1070 K, et le 
montage du cristal est compliqu& De plus, la rate 
goniom6trique doit entrainer dans sa rotation les 
amen+es de gaz et de courant 61ectrique. 

Nous avons d6velopp6 un nouvel appareil sur le 
principe d'une soufflette de gaz chaud. Uobjectif 6tait 
un dispositif simple et facile d'emploi, utilisable sur un 
diffractom6tre quatre-cercles comme sur une chambre 
de pr6cession, et facilement transportable d'un ap- 
pareil 5. un autre. La temp6rature devait 6tre connue 5. 
quelques degr6s pr6s, pouvoir ~tre maintenue con- 
stante plusieurs semaines de suite et atteindre au 
moins 1300 K. 

Une premiare version de cet appareillage a 6t+ 
6tudi6e et r6alis6e pour la diffraction des rayons X. 
Nous la d6crivons et discutons son fonctionnement. 
Une deuxi6me version a ult6rieurement +t+ fabriqu6e, 
destin6e 5. la diffraction neutronique, qui sera d6crite 
ensuite. 

I. Principe et r~alisation technique 

La technique adopt6e consiste fi chauffer un gaz qui est 
souffl6 sur le cristal et le porte fi haute temp6rature. 

Le gaz est issu d'une bouteille de gaz comprime 
(argon, azote) ou d'une canalisation de distribution 
d'air comprim6. I1 est tr6s soigneusement d6tendu et 
son d6bit ajust6 fi une valeur constante avant d'etre 
envoy~ dans la t~te de chauffage puis souffl6 sur le 
cristal. La temp6rature du gaz est mesur6e fi l'aide 
d'un thermocouple et r6gul6e 5. l'aide d'un r6gulateur. 
Une circulation d'eau est n6cessaire pour 6viter un 
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6chauffement excessif de la t6te de chauffage. 
A partir de ce principe nous avons r6alis6 un 

appareillage compact, compl6tement ind6pendant du 
dispositif d'analyse aux rayons X sur lequel est mont6 
le cristal (Fig. 1). 

I1 comprend un bloc d'alimentation (2) qui sert 
6galement de support pour la t6te de chauffage (1) et 
un r~gulateur de temp6rature (4). 

La t6te de chauffage est embroch6e ~ l'extr6mit6 du 
bras support par un connecteur multiple qui assure le 
positionnement m6canique, le passage du gaz, de l'eau 
de refroidissement, et les connections 61ectriques. 
Cette disposition est int6ressante pour permettre un 
remplacement rapide de la t&e de chauffage par 
d'autres de formes diff~rentes destin6es fi ~tre utilis~es 
dans d'autres g6om6tries. 

L'appareil est install6 ~ proximit6 du cristal de telle 
mani6re que l'extr6mit6 de la buse de la t&e de 
chauffage se trouve ~ quelques mm au-dessus de celui- 
ci. Un r6glage fin de la position de la t~te, aussi bien 
en translation qu'en hauteur, est pr6vu ~i l'aide de la 
noix de r6glage (3). 

La t~te de chauffage est l'616ment essentiel du 
syst6me. Elle reqoit le gaz ~i la temp6rature ambiante, 
l'616ve ~ la temp6rature d6sir6e par contact avec une 
r6sistance chauff6e par effet joule et dirige le jet chaud 

(V 
(9 

® 

\ 

Tableau 1. Paramktres standard de fonctionnement 

D6bit de gaz 
Puissance ~lectrique fi 1070 K 
Puissance thermique du jet de gaz fi 1070 K 
D~bit d'eau de refroidissement 
Echauffement de reau de refroidissement 
Temp+rature maximale en fonctionnement 

permanent (crystal) 

6 1 min-' 
200 W 
80 W 

<1 1 min -1 
N6gligeable 

1400  K 

sur le cristal. Cette disposition d'un four situ6 fi 
proximit6 imm6diate de l'6chantillon ~i chauffer a 6t6 
adopt6e devant la difficult6 de transporter fi distance 
un petit jet de gaz chaud sans perte thermique 
importante. 

Un sch6ma de la t&e utilis6e en diffractom6trie X est 
donn6 Fig. 2. Le gaz est admis fi la partie sup6rieure et 
circule entre des 616ments tubulaires en alumine (2') qui 
supportent un fil r6sistant enroul6 en boudin (3'). La 
circulation du gaz, qui est figur6e par des fl6ches dans 
la Fig. 2, est organis6e de mani6re ~i rendre maximale 
la surface d'6change gaz-r6sistor. 

L'616ment central sert 6galement de tuy6re d'6jection 
du gaz. Son dessin a 6t6 &udi6 pour rapprocher le plus 
possible le four du cristal et permettre un 6coulement 
laminaire sans turbulence, ce qui est important pour 
obtenir une bonne homog6n6it6 de temp6rature dans 
le plus grand volume possible. Ceci est r6alis6 en 
introduisant un 'brise-jet' en platine (5') ~ l'int6rieur de 
cette buse et en plaqant le thermocouple de r6gulation 
(1') le plus loin possible de la sortie. Ce brise-jet est 
constitu6 d'un tube mince de platine pr6sentant une 
section circulaire cannel6e. 

L'ensemble du four est plac6 dans une gaine en 
m6tal et isol6 avec une laine d'alumine. La gaine est 
refroidie par une circulation d'eau (4') pour +viter un 
6chauffement excessif de l'environnement. 

Les principaux param&res de fonctionnement sont 
donn6s ci-dessus (Tableau 1). Le d6bit de gaz indiqu6 
est mesufe dans les conditions normales de pression et 
temp6rature. 

Fig. 1. Soufflette ~i haute temperature. Vue d'ensemble: (1) t&e de 
chauffage; (2) bloc d'alimentation; (3) noix de r~glage; (4) r+gu- 
lateur de temp+rature. 

- - ~ . . . @  

Fig. 2. Schema de la t6te de chauffage. Les fl6ches figurent la 
circulation du gaz. La position du thermocouple est repr6sent6e. 

II. Implantation sur un diffractom~tre automatique 
quatre-cercles d rayons X 

Le dispositif que nous venons de d6crire est essentielle- 
ment mobile et peut &re utilis6 sur diff6rents types de 
diffractom6tres ~i monocristal aussi bien que sur les 
chambres de pr6cession de Buerger. I1 a 6t6 primitive- 
ment implant6 sur un diffractom6tre automatique 
Philips PW 1100 et nous d6crivons ici les solutions 
adopt6es pour son implantation sur ce diffractom6tre. 

Celui-ci est pos6 fi c6t6 du diffractom6tre et la t6te 
de chauffage vient se placer fi l'int6rieur du cercle Z, au- 
dessus du cristal. L'extr6mit6 de la buse de la t6te 
chauffante est dispos6e fi 3 mm du cristal avec une 
tol6rance de l 'ordre du millim6tre. Le cristal reste 
visible dans la lunette de centrage du diffractom&re. 
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La position de la t6te de chauffage au-dessus du 
cristal impose des limites angulaires qui sont les 
m~mes que celles des dispositifs classiques de re- 
froidissement par azote froid. L'angle X doit 6tre 
limit6 fi _+ 90 ° et l'angle ~o fi 43 °. A l'int6rieur de cette 
limite, des valeurs positives et n6gatives de o~ sont 
autoris6es ce qui est une condition essentielle pour 
faire des mesures pr6cises de l'angle 0 de Bragg et 
donc une bonne d6termination des param6tres de 
maille. 

La puissance transport6e par le gaz ne d6passe 
pas une centaine de watts fi 1300 K; c'est celle d 'un 
petit fer fi souder. Une protection sommaire de 
l 'appareillage est donc suffisante et r6alisable fi l'aide 
d'+crans m~talliques 16gers qui devient le jet gazeux. 
Dans l 'exemple du diffractom6tre PW ! 100, un 6cran 
de clinquant d'acier inoxydable plac6 fi l 'int6rieur du 
cercle o~ suffit fi ~viter tour ~chauffement local. 

II est tr6s important  d'emp~cher tout 6chauffement 
de la t6te goniom6trique support  du cristal, pour la 
raison suivante: le jet gazeux est fixe et souffle de haut 
en bas. II 6chauffe la t6te goniom6trique qui se dilate, 
lorsque X est voisin de 0. Mais lorsque X s'61oigne de 
0, celle-ci n'est plus touch6e par ie gaz chaud, se 
refroidit et se contracte. 

Pour 6viter les cons6quences des variations de 
temp6rature de la t6te qui s 'accompagnent  d 'un d6- 
centrement du cristal, nous avons adopt6 un montage 
qui ~vite l'61+vation de temp6rature lorsque X est au 
voisinage de 0 (Fig. 3). 

La t~te goniom6trique que nous utilisons est une 
t6te fi trois mouvements  livr6e par les 6tablissements 
Philips (4"). Le montage que nous d6crivons peut 6tre 
adapt+ fi route autre trite. Le cristal est co116" avec un 
ciment-colle sur un tube de quartz  ( l") t  de 0,10 fi 
0,15 mm de diam6tre. Celle-ci est coll6e dans un 
support  6galement en quartz  (2") munie d 'une col- 
lerette dont  le r61e, tr6s important ,  est de d6vier le flux 
chaud avant qu'il ne touche une pattie m6tallique 
susceptible de se dilater. Le gaz chaud est ensuite d6vi+ 
une nouvelle fois par un disque m6tallique (3") tr6s 
mince fix6 sur la t~te, qui est prot6g6e enfin dans sa 
partie basse par une coquille en acier inoxydable (5"). 

Nous avons v6rifi6 que cette disposition 6vite tout 
d6centrage du cristal; elle pr~sente en outre les 
avantages suivants: 

-el le  utilise une t6te goniom6trique standard; 
-el le autorise une retouche du recentrage du cristal 

~. route temp6rature,  les translations de la t6te restant 
accessibles; 

-enfin,  puisqu'il n'y a aucun 6cran, le cristal et son 

*La colle min+rale que nous utilisons est du type GA 100 des 
Etablissements Vishay-Micromesure. II existe d'autres types de colle 
et d'autres fournisseurs. 

t Le coefficient de dilatation du quartz est tr6s faible. 

centrage peuvent 6tre observ6s cons tamment  avec la 
lunette du goniom6tre. 

I!1. Essais et performances 

Nous avons d6jfi donn6 (Tableau 1) les param6tres de 
fonctionnement +standard'. Les essais et mesures d+- 
crits ci-dessous ont 6t6 faits dans ces conditions. 

III. 1. Mesure de temperature et ?talonnage 

La temp6rature du gaz chaud sortant de la t6te est 
r~gul6e par un thermocouple situ6 fi l 'int6rieur du four. 
C'est cette temp6rature que l'on connait  et que l 'on 
affiche sur le r6gulateur. 

II n'est pas possible de mesurer la temp6rature au 
niveau du cristal en cours de travail. On pourra i t  
envisager de coller le monocristal  sur un thermo- 
couple mais cela n'est pas acceptable pour des 
mesures d'intensit6 aux rayons X. II n'est pas sou- 
haitable d 'autre part de disposer un thermocouple au 
voisinage immbdiat du cristal, pour ne pas perturber  
l 'ecoulement du gaz. Enfin, il n'est pas 6vident qu 'un 
thermocouple m6me de tr6s petites dimensions in- 
dique la temp6rature r6elle du cristal fi cause des pertes 
thermiques par le fil m6tallique du couple lui-m6me. 

Nous avons cependant utilis+ un petit thermo- 
couple, compo~e de deux ills de Chromel-Alumel  
de 0,05 mm de diam6tre pour faire un ~talonnage 
sommaire de l 'appareil, et surtout  tracer des 'cartes' de 
tempbrature dans la zone off se place le cristal. Un 
+talonnage en temp6rature plus pr6cis a 6t~ fait ensuite, 
en rep6rant, directement sur le diffractom6tre auto- 
matique des transitions de phase dont  la temp6rature 
est bien connue. L'6talonnage sommaire est fait en 
disposant le thermocouple parall61ement au flux 

Fig. 3. Position de la t6te de chauffage fi l'int6rieur du cercle (,J. Deux 
positions de la t6te goniom6trique sont repr6sent6es: X=0 en 
traits pleins, X = 90 en pointill6s. Les protections thermiques de la 
t6te goniom+trique sont repr+sentees. Le support de l'6chantillon 
est en quartz (2"). La protection de la t6te el du cercle sonl en acier 
inoxydable (5"). 
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gazeux. II montre que la temp6rature du gaz 5. la sortie 
ne s'61oigne pas de plus de 10 K de celle qu'indique le 
thermocouple de r6gulation. 

Des isothermes ont 6t6 trac6es au voisinage de la 
buse de sortie, en fonction des distances radiales et 
axiales (Fig. 4). Le thermocouple de mesure est consti- 
tu6 de deux ills nus le Chromel-Alumel de 0,05 mm de 
diam&re, plac6s dans l'axe du jet. La soudure a la 
forme d'une sph6re de 0,1 mm. Les isothermes sont 
pratiquement des cylindres centr6s sur l'axe de la 
tuy6re. Au voisinage de 970 K, on dispose d'un 
cylindre de 1 mm de diam6tre, 5. une distance comprise 
entre 1 et 3 mm de l'extr6mit6 de la buse de sortie, dans 
lequel la temp6rature ne varie pas de plus de 3 K. I1 est 
possible d'augmenter ia longeur de ce cylindre 'iso- 
therme' en augmentant le d6bit. Le dessin de la tuy6re 
en platine est d6terminant pour obtenir cette 
performance. 

Un &alonnage plus pr6cis est effectu6 en d&ectant 
avec pr6cision les temp6ratures de transitions cristal- 
lographiques de compos6s d&ermin+es 5. l'aide d'autres 
m6thodes physiques telles que l'analyse thermique 
diff+rentielle. 

Nous avons utilis6 le compos6 SmA103 qui pr6sente 
une transition cristalline du premier ordre 5. 1063 K 
(Ta'flgi, 1982). Un autre point d'&alonnage a 6t6 fait 5. 
858 K, 5. l'aide de la transition de K/SO4, qui 
s'accompagne de variations importantes des para- 
m6tres de maille. 

La stabilit6 de la temp6rature dans le temps est un 
param~tre essentiel lorsqu'on veut effectuer des col- 
lectes d'intensit6s de longue dur6e. Elle ne d6pend que 
de la qualit6 du r6gulateur de temperature et du soin 
mis 5. adapter au four les actions de r6gulation. 

III.2. Stabilitk de la temp&ature en fonction de l'angle Z 

Une des objections majeures qui est faite aux 
dispositifs du type de celui que nous d6crivons iciest la 
suivante: la temp6rature du cristal changerait lorsque 
l'angle entre l'axe de la baguette support du cristal et le 

, , o o g K . T . l O O 6 K  
,~ , , , ,  
~ ~, ~, / , ?  2 . I O 0 6 K > T > I O O O K  

~'~,  / , '  3 . 1 O O O K > T  > 9 9 5 K  
,~ " t 

Fig. 4. Isothermes de temp6rature au voisinage de la buse de sortie de 
la t&e de chauffage. 

flux de gaz - c'est 5. dire Z - change (Tuinstra & Fraase 
Storn, 1978). Cela est effectivement vrai lorsqu'on 
mesure la temp6rature avec un thermocouple m6me 
tr6s fin. Avec un thermocouple comme celui utilis6 
pr+c6demment, on constate une diff6rence de tem- 
p6rature de l'ordre de 20 K 5. 970 K suivant qu'il est 
dispos6 parall61ement ou perpendiculairement au flux 
gazeux. Ceci est dfi 5. la conduction thermique du fil du 
thermocouple. 

A 970 K, les pertes par conduction thermique d'une 
baguette de quartz creuse de 0,2 mm de diam&re 
ext6rieur sont 75 fois plus faibles que celles du thermo- 
couple utilis6, et ceci est suffisant pour qu'il n'y air pas 
de diff6rence de temp6rature en fonction de Z cours 
d'une mesure d'intensit6. 

Pour le v6rifier exp+rimentalement, nous avons 
mont6 sur le diffractom6tre un cristal de SmA103, et 
deux raies 6quivalentes d'indice 112 et 172 qui se 
centrent respectivement 5. Z= 14 et Z=75 ° ont &6 
suivies en fonction de la temp6rature. Uintensit6 de ces 
raies augmente de 1/3 de leur valeur 5. la transition 
orthorhombique ~ trigonale 5. 1063 K. En augment- 
ant la temp6rature par valeurs discr6tes de 1 K, on 
rep6re avec une pr6cision de cet ordre la temp6rature 
de transition. Celle-ci a l 'avantage d'&re tr6s rapide et 
r6versible sans hyst6r6sis. Les temp6ratures de tran- 
sitions ainsi observ6es pour des raies de Z tr6s 
diff6rents sont identiques. 

En conclusion, la temp6rature est relativement 
homog6ne (+  1,5 K) dans un volume relativement 
grand par rapport 5, celui du cristal et sa stabilit6 dans 
le temps et en fonction de l'angle Z reste meilleure que 
+ 1 K. De plus, si on fait auparavant un &alonnage 
soigneux, on peut connaitre la temp6rature 5. quelques 
degr~s pr6s. Ces caract6ristiques sont tr6s suffisantes 
dans la plupart des cas pour la diffraction des rayons X 
et des neutrons. 

Ill.3. Utilisation d'un gaz neutre pour protOger le cristal 
contre l'oxydation 

Le gaz caloporteur utilis6 peut 6tre choisi pour 
prot6ger de l 'oxydation par l'oxyg6ne de l'air le cristal 
port6 5. haute temperature. Plusieurs essais ont 6t6 
faits dans ce sens avec des cristaux de Ti203 et d'un 
fluorure Nao,5 -xY0,5 +~,F2 +x. 

Dans le cas de Ti/O3 (Capponi, Marezio, Dumas & 
Schlenker, 1976), un monocristal a pu 6tre maintenu 5. 
970 K pendant plusieurs heures dans un flux d'argon 
U.* Les param6tres de maille sont rest6s parfaitement 
constants ce qui est un bon test d'absence d'oxydation 
du titane trivalent dans Ti203. 

Par contre, nous n'avons pu conserver intact 
plus de quelques minutes 5. 1100 K un cristal de 

*Argon U=la teneur en 02 est garantie par le fournisseur en- 
dessous de 10 p.p.m. 
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Nao,5-xYo,5+xF2+x. Des essais dans de l 'argon N55" 
et dans de l'argon hydrog6n6 n'ont pas donn6 de 
meilleurs r6sultats. 

IV. Implantation sur chambre de pr6cession de 
Buerger 

La taille r6duite de la t~te de chauffage autorise une 
utilisation de la souflette 5. gaz chaud sur une chambre 
de pr6cession du commerce. Nous avons utilis6 cette 
possibilit6 5. plusieurs reprises jusqu'5. 1400 K. 

Quelques pr6cautions doivent 6tre prises pour 
6viter que le flux de gaz chaud ne frappe des pi6ces en 
mati6re plastique. Le Mylar utilis~ pour la fabrication 
des 6crans doit &re remplac6 par du clinquant 
d'aluminium d'6paisseur 50 gm et un d6flecteur de m6me 
mati6re co116 sur le porte 6cran. La t&e de chauffage est 
inclin6e 5. 20 ° d'angle et l'angle de pr6cession # est limit6 
5. 20 ° . 

V. Version modifi6e pour la diffraction neutronique 

Deux aspects essentiels diff~rencient la diffraction 
neutronique de la diffraction des rayons X: la dimen- 
sion plus importante du monocristal ( ~  3 5. 5 mm) et 
du faisceau de neutrons ( ~  = 10 mm) et le fait que des 
6crans m6talliques minces sont tr6s facilement 
travers6s par le flux de neutrons. 

Nous avons conqu et r6alis6 une variante de la 
soufflette haute temp+rature pour installer sur les 
diffractom&res quatre cercles ~i monocristal de 
l'Institut Laue-Langevin 5. Grenoble. La t&e de chauf- 
fage (Fig. 5) a 6t6 reconstruite en plus grande dimen- 
sion pour augmenter le diam&re du jet de gaz de 4 5. 
10 mm. Une autre diff6rence essentielle est que la t&e 
est utilis6e comme collimateur du faisceau de neutrons 
(1'"), qui la traverse par son axe. Celui-ci est collimat6 
par un anneau de nitrure de bore (3'") et passe 5. 
l'int~rieur de la tuy~re d'~jection du gaz. Dans cette 
g6om&rie, la t&e goniom&rique support du cristal 
n'est jamais dans le flux gazeux ce qui permet de se 
passer de protection thermique contre sa dilatation. 

La t6te de chauffage est port6e m6caniquement par 
le diffractom6tre et est reli6e au bloc d'alimentation 

*Argon N55--teneur en H20 et O2 garantie en dessous de 
quelques p.p.m. 

,I 

1\ 
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Fig. 5. Sch6ma de la souflette haute temp+rature pour la diffraction 
des neutrons. Le flux de neutrons est figur~ par les fl~ches. En 
noir, l'~cran en cadmium (2'") et le collimateur en BN (3'% 

(en gaz, courant et eau de refroidissement) par un 
cable souple. 

VI. Quelques exemples d'utilisation 

L'appareillage d~crit i c i e s t  utilis6 au laboratoire 
depuis 1976, et la version 'neutrons' est op6rationnelle 
5. I'ILL depuis 1979. Enfin, depuis 1981, quelques 
exemplaires ont 6t6 construits par les &ablissements 
AET 5. Meylan, et fonctionnent dans divers labora- 
toires franqais. De nombreux travaux ont ~t6 r6ali- 
s6s avec ces diff6rentes versions. 

VI. 1. Variations de paramOtres de maille avec la tempkra- 
ture (Tai'bi, 1982; Capponi et al., 1976) 

Les param&res de maille peuvent &re mesur6s sur 
un diffractom&re automatique avec la marne pr6ci- 
sion qu'5. l'ambiante, et ceci jusqu'5. 1400 K. On utilise 
la proc6dure propre au diffractom&re employ& Une 
des am61iorations envisageable et qui est en cours de 
mise au point est de rendre automatique la mesure et 
le calcul des param&res 5. diff6rentes temp6ratures en 
commandant  le r~gulateur de temperature 5. l'aide de 
l 'ordinateur qui pilote le diffractom&re. 

VI.2. Collectes de donnbes d'intensitb h haute 
tempbrature 

C'est l'aspect le plus int+ressant des &udes cristal- 
lographiques 5. haute temp6rature. L'endurance et la 
stabilit6 dans le temps permettent de faire des collectes 
de plus de 15 jours qui autorisent un tr6s bon affine- 
ment de la structure n6cessaire lorsqu'on veut mettre 
en 6vidence de petits d6placements d'atomes. Ces 
6tudes ont principalement concern6s des conducteurs 
ioniques, dans le but de mettre en 6vidence l'6volution 
de la charpente rigide avec la tempbrature, qui est 
responsable de l'accroissement de conductivit6 (Tran 
Qui, Capponi, Joubert, Shannon & Johnson, 1979; 
Tran Qui, Capponi, Gondrand,  Saib & Joubert, 1981; 
Tran Qui, Capponi, Joubert & Shannon, 1981; Des- 
chizeaux, Aubert, Joubert, Capponi & Vincent, 1982). 
Ont 6galement 6t6 6tudi6es des phases haute temp6ra- 
ture non trempables, afin de d&erminer leur structure 
(Pontonnier, Vicat, Hamou & Filhol, 1978; Meyer & 
Capponi, 1982; Tai"bi, 1982; Wright & Lehmann, 1981). 

Pour ce dernier type d'&ude, il est n6cessaire que le 
monocristal 'traverse' la transition sans se casser. I1 n'a 
pas 6t6 possible par exemple d'&udier la phase haute 
temp6rature de Ag3PO 4, au-dessus de 770 K parce 
que le cristal se casse en de nombreux petits mono- 
cristaux lorsqu'on le chauffe. Par contre un cristal de 
AgNO3 reste monocristallin lorsqu'on le chauffe au- 
dels. de la temp6rature de transition, 5. condition que 
la mont6e en temp6rature ne soit pas trop rapide. 

Dans le cas de Nao.5+~,Yo,s+xF2+2x (Pontonnier 
et al., 1978), il n'a pas +t6 possible d'6tudier le mono- 
cristal aux rayons X au-dessus de 1070 K, 5. cause de 
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l 'oxydation du compos6. Nous avons dfi utiliser la 
diffraction neutronique: un monocristal  sph6rique de 
4 mm a 6t6 encapsul6 dans un container  cylindrique en 
t61e de platine de 0,1 mm d'6paisseur, herm&iquement  
soud& Ainsi prot6g6, le cristal a pu ~tre maintenu 
plusieurs semaines fi 1120 K. On a pu v6rifier que 
l'intensit6 des neutrons diffus6s par le container de 
platine ne g6nait pas les mesures (Pontonnier  et al., 
1978). 

Conclusion 

Nous avons r6alis~ un appareillage polyvalent, tr~s 
facile d'emploi et adapt6 fi plusieurs techniques 
d '&udes de monocr is taux par diffraction. 

La version ' rayons X' peut &re implant6e sur un 
diffractom~tre au tomat ique  fi quatre cercles ou sur 
une chambre de pr~cession. L'exemple donn~ du 
diffractom&re Philips PW 1100 n'est pas restrictif et 
tous les diffractom~tres ayant  un cercle co de diam&re 
int6rieur au moins ~gal fi 150 mm ainsi que ceux de 
g~om&rie ~: peuvent ~tre utilis~s, fi condition de bien 
&udier les protections thermiques de la t6te 
goniom&rique.  

La version 'neutrons '  permet les m~mes 6tudes 
qu 'aux rayons X avec l 'avantage des neutrons qui 
autorisent  par exemple Tencapsulage '  des cristaux 
sensibles fi l'air pour  les prot6ger fi haute temp6rature.  

Les nombreux r6sultats d6jfi obtenus avec ces ap- 
pareils montrent  que la pr6cision des mesures de 
maille et d'intensit6s r6alisables jusqu'fi 1400 K est 
comparable  avec celles que l'on peut faire fi l 'ambiante. 

Nous remercions M. S. Lehmann de I 'ILL dont  

l 'aide nous a 6t6 pr6cieuse pour  la r6alisation de la 
version destin6e fi la diffraction neutronique. 
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