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Résumé. — Des essais de déformation par compression uniaxiale suivant [110] ont été réalisés sur des
monocristaux naturels de ZnS entre 300 et 620 K dans le noir et sous illumination U.V. pour étudier I'effet
photoplastique (E.P.P.). Un E.P.P. positif (durcissement), disparaissant vers 620 K est mis en évidence ainsi
que des oscillations de contrainte dont la période et I’amplitude diminuent lorsque la température croit. Les
observations par M.E.T., les variations de la contrainte d’écoulement plastique (C.E.P.) avec la température
et les faibles valeurs du volume d’activation montrent que, dans le noir comme sous illumination, le mécanisme
de Peierls controle le glissement des dislocations. Pour une température ou une contrainte données, le volume
d’activation est toujours plus grand sous illumination, ce qui conduit a une enthalpie d’activation plus élevée.
L’E.P.P. trouverait donc essentiellement son origine dans I’élévation de la barriére de Peierls sous
illumination.

Abstract. — Deformation tests by uniaxial compression in the [110] direction have been performed on ZnS
natural single crystals between 300 and 620 K in the dark and under illumination to study the photoplastic
effect (P.P.E.). A positive P.P.E. (hardening), vanishing near 620 K, was revealed as well as a repeated
yielding effect, the frequency and the amplitude of which were decreasing with increasing temperature.
T.E.M. observations, the temperature dependence of the flow stress and the low values of the activation
volume are consistent with dislocation glide being controlled by a Peierls mechanism in the dark as well as
under illumination. The activation volume is always larger under illumination for a given T or 7. This suggests
an activation enthalpy larger under illumination. The P.P.E. could mainly originate from an illumination

induced increase of the Peierls barrier.

1. Introduction.

Les composés du type A'BY! sont des matériaux de
structure blende ou wurtzite dont les liaisons iono-
covalentes ont une forte composante ionique. La
plasticité de ces matériaux présente une particularité
remarquable : leffet photoplastique (E.P.P.) [1]. Il
se traduit par une modification de la contrainte
d’écoulement plastique (le plus souvent, une aug-
mentation : E.P.P. positif) lorsque I'on illumine
I’échantillon avec une radiation dont la longueur
d’onde est voisine de la limite d’absorption optique
intrinséque du matériau.

L’E.P.P. dans les composés A"BY! montre claire-
ment que les changements de 1’état électronique du
matériau affectent le mouvement des dislocations ; il
présente donc un intérét fondamental. Cependant il
reste encore mal expliqué. D’une maniére générale,
lillumination d’un semi-conducteur par une lon-
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gueur d’onde voisine de la limite d’absorption
entraine d’une part I’augmentation de la charge des
dislocations, d’autre part une variation de la charge
des centres localisés qui captent les porteurs hors
d’équilibre induits par 'illumination (formation de
photo-obstacles). L’E.P.P. positif serait di 4 une
modification — liée 4 ces variations de charges —
des mécanismes élémentaires du mouvement des
dislocations.

Jusqu’a ce jour trés peu de travaux ont été
consacres spécifiquement a la photoplasticité de ZnS
[2-4]. Par ailleurs, la déformation plastique de
monocristaux naturels de ZnS (blende) a déja été
étudiée par les auteurs [5, 6] entre 300 et 873 K,
c’est-a-dire entre 0,2 et 0,6 T (T;: température de
sublimation = 1 450 K). Le présent travail est consa-
cré a I’analyse de I’E.P.P. dans ce composé entre 300
et 620K (0,2 a 0,43 T,. Les differents modeles
proposés seront discutés a la lumiére de nos résultats.
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Tableau 1. — Fréquence et période des oscillations de
contrainte en fonction de la température.
[Frequency and period of the repeated yielding vs.
temperature.]

T(K) 300 345 375 | 429
Fréquence (mn~')| = 0,33 =1 =1,25| —
Période (mn) =3 =1-12| =0,8 0

2. Techniques expérimentales.

Les échantillons sont des monocristaux naturels de
blende miellée (provenance : Picos de Europa, San-
tander, Espagne) dont la teneur totale en impuretés
est inférieure a 1 000 p.p.m., les impuretés principa-
les étant le fer (=<0,07at.%) et le cadmium
(= 0,03 at.% ) d’aprés les analyses 4 la microsonde
électronique. En outre des traces d’ions Mn?* ont
été détectées par R.P.E. Les échantillons extraits de
blocs différents présentent en général des teneurs en
impuretés variables.

Les monocristaux sont découpés a la scie a fil en
parallélépipédes (=2 x 4 x 6 mm?®) dont la plus
grande dimension est paralléele a [110], choisie
comme axe de compression. Afin d’homogénéiser la
densité initiale de dislocations, chaque échantillon
est prédéformé de 1% a 573K, la densité de
dislocations étant alors de I’ordre de 10® cm~2. Les
essais de compression a vitesse de cisaillement
constante (y = 3,7 x 10~°s~!) sont effectués sous
atmospheére d’hélium sur un bati Instron équipé d’un
four 4 regard. L’illumination de I’échantillon est
réalisée a ’aide d’une lampe a vapeur de mercure de
125 W dont le rayonnement est focalisé sur 1’échan-
tillon par une lentille de quartz. Un filtre de verre
coloré limite une bande de 50 nm de largeur centrée
sur 350 nm, I’énergie des photons étant légérement
inférieure a la largeur de la bande interdite (3,66 eV
a 300K). Le flux regu par [Iéchantillon est
~0,7mWcm~2. Par ailleurs, ’échantillon est isolé
électriquement du bati par deux rondelles d’alumine.

Les observations par microscopie électronique en
transmission (MET) sont effectuées sur un appareil
JEOL 200 CX opérant a 200 kV (Service TEM-
SCAN de I’Université Paul Sabatier, Toulouse). Les
échantillons sont amincis par polissage chimique.

3. Résultats expérimentaux.

3.1 EFFET PHOTOPLASTIQUE POSITIF. — Comme
tous les composés ABY! de structure blende, ZnS
présente un E.P.P. positif (durcissement) ; la varia-
tion relative de la contrainte A7 /7 peut atteindre
100 %. Si I'illumination est maintenue, des oscilla-
tions de la contrainte s’amortissant avec le temps
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Fig. 1. — E.P.P. positif et oscillations de la contrainte

réduite sous illumination a diverses températures. La
fleche (1) indique le début de [Iillumination avec
A =350 nm.

[Resolved stress vs. strain (time) showing positive P.P.E.
and repeated yielding under illumination at several tem-
peratures. The arrow (1) shows the start of the illumination
with A = 350 nm.]

apparaissent (Fig.1). Un phénomeéne analogue
(« repeated yielding ») a été signalé sur ZnO [7] et
CdS [8], tous deux de structure wurtzite, ou un
E.P.P. positif apparait lorsque le glissement basal
est activé. Dans ZnS, I'amplitude des oscillations est
maximale a la température ambiante et diminue
lorsque cette derniére s’éléve. Ces oscillations dispa-
raissent vers 400 K. D’autre part, 4 l'inverse des
observations de Mayer et Galligan [8], la fréquence
des oscillations augmente avec la température
(tableau I).

La variation de I’E.P.P. en fonction de la déforma-
tion a été étudiée 4 373 K : 11 illuminations successi-
ves ont été réalisées sur le méme échantillon
(Fig. 2a). La figure 2b représente la variation corres-
pondante de A7 qui mesure I’E.P.P., en fonction du
cisaillement y: ’E.P.P. est maximal au tout début
de la déformation puis reste pratiquement constante
jusqua y =12 %.

L’E.P.P. n’est pas totalement réversible puisque
le taux de consolidation est toujours plus €levé sous
illumination que dans le noir (rapport 1,2 a 1,6):
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Fig. 2. — a) Courbe contrainte réduite-cisaillement a

373 K avec illuminations successives (1 : illumination, | :
noir). b) EP.P. (A7) en fonction du cisaillement 7.

[a) Resolved stress-shear curve at 373 K. Influence of
successive illumination (1 : light on, | light off) b) P.P.E.
(A7) vs. shear stress 7.

ainsi lorsque I’on supprime l’illumination, le niveau
de contrainte ne revient jamais a la valeur obtenue
par extrapolation de la courbe dans le noir mais reste
toujours supérieur.

3.2 CONTRAINTE D'ECOULEMENT  PLASTIQUE.
(CEP.). — On a mesuré, a une température
donnée et sur un méme échantillon, la C.E.P. a

\

- >

P
tion pour deux séries d’échantillons extraits de blocs

distincts et qui différent principalement par leur
teneur en fer (= 500 ppm pour la premiére série et
=750 ppm pour la deuxiéme série), la teneur en
cadmium étant voisine (= 300 ppm) (!). La figure 3a
représente les variations des C.E.P. ainsi définies en
fonction de la température pour la premiére série

() La valeur de 7 dans le noir @ y, = 1% peut étre
estimée par extrapdlation de la courbe contrainte-défor-
mation. Cette nouvelle valeur est supérieure de 8%
environ a la valeur obtenue a y, = 0,5 %.
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d’échantillons : a partir de 400 K (dans le noir) et de
430 K (sous illumination) les deux courbes présen-
tent un palier plus ou moins marqué, puis elles se
rejoignent vers 620 K ou apparait le début d’un
nouveau palier. L’E.P.P. (A7) diminue lorsque la
température croit et disparait totalement vers
Ty = 620 K.

Des mesures identiques effectuées sur la deuxiéme
série d’échantillons (Fig. 3b), confirment I’existence
du palier vers 400 K, mais la contrainte correspon-
dante est plus élevée.

Ty mPa
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°
i
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Fig. 3. — Variations de la C.E.P. dans le noir (e) et sous
illumination (O) en fonction de la température. Tj:

d’échantillons ; b) deuxiéme série.

[Flow stress vs. temperature in the dark (e) and under
illumination (O). T4: vanishing temperature of the
P.P.E. : a) first set of samples ; b) second set.]

3.3 VOLUME D’ACTIVATION. — Le volume d’activa-
tion apparent est mesuré sur un méme échantillon
successivement dans le noir, puis sous illumination
par des essais de relaxation de la contrainte (1™
série d’échantillons) et des essais de sauts de vitesse
(2¢ série d’échantillons). Les résultats expérimen-
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taux sont analysés dans le formalisme de ’activation
thermique [9] :

¥ = voexp[- AG (7)/kT] )

"avec y = vitesse de cisaillement, AG (v) = enthal-
pie libre d’activation du processus microscopique.
Le facteur préexponentiel y, dépend essentiellement
de la sous-structure de dislocations.

Si I’on suppose y, = Constante (sous-structure de
dislocations constante), le volume d’activation est
donné par

V =—(0AG/37)p = (kTdln y/37)r. (2)

3.3.1 Essais de relaxation de la contrainte. — A
chaque température un essai est effectué dans le noir
a y, = 0,5 %, puis sous illumination apres 0,5 % de
déformation supplémentaire. La figure 4a montre
que, a température donnée, V est plus élevé sous
illumination jusqu’a T = 500 K. Au-dessus (E.P.P.
faible), les valeurs de V dans le noir et sous

V(b?)
800
600}
a00f

2001

T(K|

" A
300 400 500 600

200
160
120}

8o} .
s’

[o]
300

500

500

b)

Fig. 4. — Volume d’activation apparent en fonction de la
température ((e) : dans le noir, (O): sous illumination) :
a) d’aprés les esais de relaxation de la contrainte; b)
d’aprés les essais de sauts de vitesse croissante.

[Activation volume vs. temperature ((e) : in the dark ; (O)
under illumination) : a) from stress relaxation tests; b)
from increasing rate jump tests.]
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Fig. 5. — Variation de la C.E.P. en fonction de la vitesse
de cisaillement y a différentes températures dans les essais
de sauts de vitesse : a) dans le noir ; b) sous illumination.

[Flow stress vs. shear rate at several temperatures from
rate jump tests: a) in the dark ; b) under illumination.]

illumination sont comparables. L’erreur relative sur
les mesures de V est estimée a4 15 % environ.

3.3.2 Essais de sauts de vitesse. — Sur le méme
échantillon et a une température donnée, on effectue
a partir de y, = 0,5 %, deux sauts de vitesse succes-
sifs avant puis, arriére (correspondant a des vitesses
de déplacement de la traverse de 5,10 et 20 wm/mn)
puis on répéte I'opération sous illumination a partir
de y,=125%. On peut vérifier que, dans le
domaine de vitesses de déformation choisi, il existe
bien une relation logarithmique entre 7 et ¥ comme
Iexige la relation (1) si y, = Cte (Fig. 5a et b). Le
volume d’activation est alors défini d’une fagon
unique par (2).
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Les mesures par sauts de vitesse croissante permet-
tent de tracer les courbes V' (T) de la figure 4b. On
constate tout d’abord que ces valeurs de V sont plus
faibles que celles obtenues par relaxation de
contrainte. Ceci ne semble pas lié 4 la variation du
taux d’impuretés mais pourrait &tre attribué i une
plus grande incertitude dans la détermination de A7
par sauts de vitesse. En effet, étant donné la fragilité
des échantillons, seuls des sauts de vitesse de faible
rapport (= 2) étaient réalisables, de sorte que les
variations de contrainte correspondantes étaient de
faible amplitude.

On retiendra de ces deux séries de mesures que :

— la variation de V en fonction de T a la méme
allure pour les deux séries de mesures : croissante
jusqu’a environ 450 K, puis stable et décroissante
vers 600 K ;

— les volumes d’activation sous illumination sont
toujours plus grands que les volumes mesurés dans
le noir jusqu’a 500 K et sont comparables au-dela.

3.4 OBSERVATIONS PAR M.E.T. — Nous avons
comparé les sous-structures de dislocations d’échan-
tillons déformés de la méme quantité et dans les
mémes conditions (y, T') d’une part dans le noir et
d’autre part sous illumination. Les configurations de
dislocations dans les deux cas ne présentent pas de
différences significatives : densité de dislocations
analogue = 10° cm~ 2, dislocations groupées en éche-
vaux, lignes de dislocations approximativement
paralléles a (110), méme distance de dissociation
(20 a 40 nm). Ces observations sont en accord avec
la faible augmentation du taux de consolidation
notée sous illumination (facteur 1,2 a 1,6).

4. Discussion des résultats.

Plusieurs modé¢les ont €té proposés pour interpréter
I'E.P.P.:

1) Elévation de la barriére de Peierls [2]. — Il est
généralement admis que le processus qui contrdle la
déformation des composés AU'BY! dans le noir et a
basse température est un mécanisme du type Peierls
[1, 2]. L*¢élévation de la charge des dislocations sous
illumination provoquerait une augmentation des
forces de frottement du réseau (forces de Peierls) ;
de Peierls serait déterminée principalement par
Iinteraction électrostatique de la ligne de dislocation
chargée avec les rangées atomiques (potentiel pério-
dique de nature électrostatique). Cette €lévation de
la barriere de Peierls entrainerait un durcissement
du matériau.

il) Diminution de la densité des dislocations mobiles
Pm [10]. — Pour un matériau du type n, ce modcle
est fondé sur ’hypothése d’une interaction coulom-
bienne entre les dislocations, supposées par exemple
chargées négativement, et les piéges photoionisés
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qui contiennent un excés de charge positive. 1l
conduit & une diminution de p, par suite de
laugmentation de la force d’épinglage de certaines

dislocations par les défauts ponctuels.

iii) Diminution de l’énergie de formation des doubles
décrochements Fg [11]. — D’aprés ce modéle,
lillumination abaisserait Fgq et, par conséquent,
augmenterait la mobilité des dislocations ; il condui-
rait donc a4 un adoucissement (E.P.P. négatif) et ne
semble pas convenir a I'interprétation de nos résul-
tats.

iv) Diminution du libre parcours moyen des disloca-
tions I [1, 12]. — D’aprés les observations in situ de
[1] sur CdS, la vitesse des dislocations n’est pas
influencée par l'illumination. La formation de crans
par glissement dévié, qui provoque 'immobilisation
des dislocations, serait facilitée par I'illumination et,
de ce fait, leur densité augmente. L’E.P.P. positif
serait donc di a une diminution du libre parcours
moyen des dislocations. Il faut rappeler (cf. paragra-
phe 3.4) que nous avons montré que dans ZnS la
densité de dislocations reste a peu prés constante
apres déformation dans le noir ou sous illumination ;
I restant donc sensiblement constant; ainsi, ce
modéle ne parait pas adapté a ZnS.

La plupart des résultats expérimentaux que nous
avons obtenus s’interprétent dans le cadre du modéle
i) ; nous allons montrer en particulier que, comme
dans le noir [6], un mécanisme du type Peierls
gouverne encore le mouvement des dislocations sous
illumination.

4.1 MECANISME DE PEIERLS, VOLUME ET ENER-
GIE D’ACTIVATION. — Les courbes 7(7) (Figs. 3a et
b) montrent tout d’abord que le mécanisme qui
gouverne le déplacement des dislocations est thermi-
quement activé dans le noir comme sous illumina-
tion.

Il semble, en outre, que I’on peut déduire de nos
expériences que ce mécanisme est du type Peierls :
les observations par MET ont révélé (paragra-
phe 3.4), sur des échantillons déformés dans le noir
comme sous illumination par U.V., des lignes de
dislocations aux orientations voisines de (110},
caractéristiques d’un frottement du réseau.

Le palier qui apparait sur les courbes 7(7T) vers

pourrait 1n iquer apparition un nouveau
mécanisme qui se superposerait au mécanisme de
Peierls, mais aucune preuve décisive de ce phéno-
meéne n’a pu étre obtenue. En particulier, la M.E.T.
conventionnelle sur des échantillons déformés a la
température correspondante a ce palier ne révele
aucune différence importante dans les sous-structu-
res de dislocations. Nos observations in situ [13], par
contre, ont permis de montrer que le mouvement
des dislocations restait contr6lé principalement par
le frottement de réseau jusqu’a des températures de
I’ordre de 500 K ; cependant il faut noter que les
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conditions expérimentales des essais in situ sont trés
différentes de celles des essais macroscopiques de
déformation : essentiellement, les contraintes appli-
quées et les vitesses de déplacement des dislocations
sont plus élevées dans le premier type d’essai.

4.1.1 Volume d’activation. — Les valeurs de V, de
'ordre de quelques dizaines de b° aux plus basses
températures, sont compatibles avec un mécanisme
de Peierls dans le noir comme sous illumination.

Cependant, la stabilisation de ¥ vers 450-500 K,
que nous avons déja signalée dans [5], pourrait
indiquer une modification des mécanismes microsco-
piques responsables de la déformation.

Dans le tableau II sont rassemblés les résultats
connus concernant les volumes d’activation, dans le
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noir (¥ ,) et sous illumination (V;) des composés
ABYL, Dans nos expériences nous avons toujours
V,<V;a T ou rdonné, alors que pour ZnSe, ZnS,
CdS et CdSe [2, 11] on trouve V, = V; a T donné.
Pour CdS, par contre V, > V,; d’aprés [14, 15].

Les valeurs plus élevées du volume d’activation
sous U.V. ne peuvent s’expliquer par des effets
classiques de contrainte : dans le cadre de la théorie
de Hirth et Lothe [16], la longueur critique de
nucléation du double décrochement stable x* varie
comme 7~ '2 et V devrait donc diminuer sous
illumination puisque 7 augmente. Il est par consé-
quent vraisemblable que x* n’est pas seulement une
fonction de la contrainte mais dépend aussi de la
charge des dislocations et en particulier de celle des
décrochements opposés.

Tableau II. — Volumes et énergies d’activation des composés A"BY! dans le noir et sous illumination d’aprés

les données bibliographiques.

[Activation volume and energy of II-VI compounds in the dark and under illumination from litterature

data.]
Composés V(b3 AG (eV) T™K)| 1/T%F Ref. Technique
Va=V; AG,(0,86) 295 0,24 Relaxation
a 7 donné > AG,(0,5) [14] de contrainte
Cds
(Wurtz.) V1(30-50)
=V;aT 300 0,24 [15] id.
donnée
ZnSe (blende) 20 =2 0,22 Sauts
ZnS (Blende 25+4 300 0,2 [2] de vitesse
+ Wurtz.) 50 =10 0,24
CdS (Wurtz.) Va=V;aT
donnée
80-300 Sauts de
Vo=V, AG, = AG; 220 0,17 température
a T donnée 0,46 a a a [11] et de
Vo<V, 300 K 400 0,3 contrainte
a 7 (*) donné
10-200 70 0,05 Relaxation
CdTe Vo=V, AG, = AG; a a [22] de
(Blende) a 7 (*) donné 300 0,23 contrainte
AG; = AG; 300 0,23 Sauts de
0,61 a a [10] vitesse
498 0,38 cycliques
Vo<V, 300 0,2 présent Sauts de
ZnS aTetr AG, < AG; a a travail vitesse
(Blende) donnes 450 0,3 et relaxation
de contrainte

(*) Pour CdS et ZnS, Ty = T, (Température de sublimation).
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4.1.2 Enthalpie d’activation. — Si le mouvement des
dislocations n’est pas gouverné par un mécanisme
unique dans toute la gamme de températures étu-
diée, il n’est pas possible de calculer I’enthalpie libre
d’activation AG par intégration de la courbe V (7 *),
les contraintes internes n’étant pas, en outre,
connues. Une évaluation de AH peut étre obtenue
par ’expression

T
AH = - VT | —
(aT)y'

en se limitant & 7 < 400 K. En utilisant les résultats
de la figure 4b (essais de sauts de vitesses), les
valeurs de AH trouvées par cette méthode varient
entre 0,38 et 0,44 eV dans le noir tandis que sous
illumination elles vont de 1,61 a 1,70 eV. L’extrapo-
lation a4 une contrainte effective nulle n’est pas
possible puisqu’on ne connait pas la contrainte
interne, mais une limite supérieure AH™* peut étre
obtenue si I’on extrapole a une contrainte appliquée
nulle (v =0):

AH™* — 0,60 eV
AH™ = 1,85¢V .

On peut donc admettre

0,4eV <AH ) <0,60eV
1,60eV <AH?=<1,85¢eV.

Ces valeurs pourraient étre sous-estimées vu l’incer-
titude des mesures de V. Les mémes calculs en
utilisant les résultats de la figure 4a donnent des
valeurs d’énergie trés élevées (= 8 fois plus grandes)
mais confirment le résultat essentiel : I’enthalpie
d’activation sous illumination (AH;) est supérieure a
I’enthalpie d’activation dans le noir (AH,).

En négligeant le terme entropique, comme dans le
noir [6], on en déduit que la barriére d’énergie
AG est rehaussée par l'action du rayonnement sur
les dislocations. Ceci est cohérent avec I’augmenta-
tion de la contrainte de Peierls 7, mesurée par
extrapolation des courbes 7(7) a T = 0K : dans le
noir 7, = 110 MPa et sous U.V. 7, = 180-200 MPa.
En suivant Osip’Yan et Petrenko [17-19], le rayonne-
ment U.V. introduirait une élévation de la charge

€s 1so0ca lons € par consequen augmen erai es
interactions électrostatiques dislocation-réseau. Il
faut donc penser qu'un terme d’énergie électrostati-
que vient s’ajouter aux termes d’origine mécanique
dans Pexpression de AG.

Un calcul de la contrainte de Peierls sous illumina-
tion peut aussi étre fait a partir du modele de Guyot
et Dorn [20], connaissant la valeur de I’énergie
d’activation. Cependant, I'incertitude soulignée plus
haut sur AG ne permet pas de mener une discussion
sur les valeurs comparées de Fg (énergie de forma-
tion du double décrochement) et W, (énergie de
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migration du décrochement) dans le noir et sous
illumination. Une estimation plus précise de AG
permettrait de mieux comprendre les modifications
qui se produisent, sous illumination, dans les méca-
nismes élémentaires de formation et de migration
des doubles décrochements. De plus il faut noter
que les valeurs expérimentales de ¥ et de AG que
nous avons données correspondent a des mesures
moyennes puisqu’il semble que, d’aprés nos essais in
situ [13], la déformation s’effectue par déplacement
de dislocations vis et 60° (« et B). Par ailleurs, étant
donné la grande largeur de dissociation, il est
probable qu’il n’y a pas de corrélation entre les sites
de nucléation sur les deux dislocations imparfaites.

Comme on le voit dans le tableau II, les mesures
comparées de AG ou de AH dans le noir et sous
illumination sur des composés AUBY!, d’aprés les
données bibliographiques, sont assez contradictoires.

4.2 VARIATIONS DE L’E.P.P. EN FONCTION DE LA
TEMPERATURE. — Les phénoménes physiques qui
peuvent étre a l'origine de ce résultat classique,
observé dans tous les composés AUBY!, sont vrai-
semblablement de deux types.

a) L’activation thermique du mouvement des disloca-
tions. — Du fait que le mouvement des dislocations
est thermiquement activé, celles-ci pourront, si la
température augmente, mieux surmonter les obsta-
cles (obstacles localisés ou barriére de Peierls).

b) L’ionisation thermique. — Elle intervient d’une
manicre générale pour annuler les effets de I’illumi-
nation.

D’une part il y a augmentation de l'ionisation
thermique des électrons sur les dislocations vers la
bande de conduction. Ce phénomeéne est pris en
compte dans la théorie de la charge g des dislocations

AT MPa
14

12

10

Q . A TK
300 400 500 600

Fig. 6. — Variation de I’E.P.P. (A7) en fonction de la
température 7.

[Temperature dependence of P.P.E. (A7).]
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[Vanishing temperature of the P.P.E. vs. gap energy for several A'BY! compounds.)

par Osip’Yan etal. [18] ce qui conduit a une
dépendance presque linéaire de g en fonction de 7':
q=A—-kTIn B, A et B étant peu dépendant de q.
Il y a donc diminution de la charge des dislocations
lorsque la température croit. D’autre part, ’ionisa-
tion thermique produit une diminution de la densité
des photoobstacles.

Notons de plus que la courbe A7 = f(T) (Fig. 6)
présente un changement de pente trés net vers
420 K, température qui, comme nous 1’avons souli-
gné au paragraphe 4.1, pourrait correspondre a une
modification du mécanisme élémentaire de déforma-
tion.

La figure 7 montre clairement que la température
Ty de disparition de I'E.P.P. est une fonction
linéaire de I’énergie de la bande interdite pour tous
les composés AUBY!; la valeur obtenue pour ZnS
confirme cette linéarité. Ce résultat est en accord
avec le fait que plus I’énergie de la bande interdite
est grande, plus profonds sont les niveaux des
centres piéges par rapport a la bande de conduction
et par conséquent plus I'ionisation thermique est
difficile.

4.3 VARIATION DE L’E.P.P. EN FONCTION DE LA
DEFORMATION. — Une diminution de I’E.P.P. lors-
que le taux de déformation augmente a été observée
dans CdTe [1, 10] et CdS [17, 19] ou I’E.P.P.
disparait presque complétement pour & =15 %.
Klassen et al. [20] trouvent par contre que jusqu’a
€ = 6 %, ’E.P.P. dans CdS augmente avec . Dans
le cas de ZnS, nous constatons (cf. Figs. 2a et b) que
si I’on excepte la premiére illumination réalisée a un
taux de cisaillement de y =0,5% (¢ =0,2%),
PE.P.P. reste pratiquement constant jusqu’a

y=12% (e =5%) (?. Dans tout le domaine
macroplastique, on peut considérer en effet que la
densité de dislocations mobiles reste constante, il est
donc logique que lillumination a divers taux de
cisaillement conduise a une valeur pratiquement
constante de A7.

La valeur de I’E.P.P. mesurée au voisinage de la
limite élastique est nettement plus élevée ; on peut
envisager deux hypothéses pour expliquer ce résul-
tat :

a) Comme dans les semi-conducteurs AMBY on
peut supposer que la nature des dislocations mobiles
(60° ou vis) est différente dans les 2 régimes de
déformation : les dislocations mobiles seraient majo-
ritairement du type 60°, donc chargées (fort E.P.P.)
dans le domaine microplastique de la déformation,
puis plut6t du type vis, donc moins chargées (faible
E.P.P.) dans le domaine macroplastique. Cette
hypothése suppose une forte différence de vitesse de
ces différents types de dislocations, ce qui ne semble
pas étre le cas d’aprés les résultats de nos essais in
situ [13].

b) Le rapport entre la densité de défauts créés par
I'illumination (n;) et la densité de dislocations mobi-
les p, est grand au début de la déformation
(p , faible), puis diminue (p , augmente et se stabi-
lise) et reste pratiquement constant. L’E.P.P. serait
donc logiquement plus élevé au début de la déforma-
tion.

(®» Rappelons que le taux de cisaillement est lié a la
déformation (g) par y = ¢/¢ ou ¢ est le facteur de
Schmid.
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4.4 OSCILLATIONS DE LA CONTRAINTE SOUS ILLUMI-
NATION. — A Tlinverse des résultats ci-dessus, ce
phénomeéne — peu marqué — ne peut s’interpréter
dans le cadre du modéle i) de frottement du réseau
puisque, une fois la nouvelle valeur de la C.E.P.
atteinte, la courbe contrainte-déformation devrait
évoluer sans anomalies.

Une interprétation de ce phénomeéne a été donnée
par Carlsson et Svensson (modéle ii)) [7] pour ZnO
contenant des ions Zn* en position d’interstitiels.
Ces ions situés au voisinage des dislocations, suppo-
sées chargées négativement, et ayant donc une
charge d’espace positive, perdent un électron sous
I’effet de I'illumination et se chargent en Zn?*. Ily a
donc renforcement des interactions (type coulom-
bien) entre les dislocations et ces défauts. Les
dislocations sont alors bloquées et la déformation
redevient purement élastique. Une nouvelle valeur
de la C.E.P. est atteinte et certaines dislocations,
désancrées, se déplacent alors rapidement dans une
région ou la charge d’espace n’a pas le temps de
s’établir. L’interaction coulombienne demeurant
plus faible, I’échantillon s’adoucit. Aprés la chute de
contrainte correspondante, ce dernier se déforme a
nouveau a la vitesse imposée et le phénoméne se
reproduit. Les oscillations de contrainte seraient
ainsi liées au temps nécessaire pour qu’une nouvelle
charge d’espace soit reconstruite autour de la disloca-
tion. Puisque les trous sont d’autant plus mobiles
que la température est élevée, il est logique que la
fréquence des pics de contrainte augmente avec la
température (cf. Tab. I).

Enfin signalons que Osip’Yan et Petrenko [18] ont
observé des oscillations de contrainte dans le
domaine plastique et dans ’obscurité pour ZnS. Ils
attribuent ce résultat & une décharge périodique
dans Tair entre les faces de I’échantillon qui se
chargent par suite du courant de dislocations. Dans
nos expériences, les oscillations de contrainte
n’apparaissent que sous illumination : il semble donc
que le phénoméne décrit dans [18] n’intervienne
pas; lutilisation d’une atmosphére d’hélium pur
pourrait éviter les décharges électriques.
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5. Conclusion.

Nos expériences montrent que ’E.P.P. dans ZnS
semble di essentiellement 4 deux phénoménes
d’inégale importance qui entrainent un durcissement
de I’échantillon :

i) Elévation de la barriére de Peierls sous illumi-
nation. Cet effet qui est sans doute le principal
responsable de I’E.P.P. est lié directement a
l’augmentation de la charge des dislocations sous
illumination. Ces conclusions rejoignent celles
d’Osip’Yan et al. [2, 3, 4, 17, 18] comme nous
l’avons déja souligné.

ii) Diminution du nombre de dislocations mobi-
les; elle provient de I’augmentation de la force
électrostatique d’interaction entre les dislocations
chargées et les défauts ponctuels qui acquiérent une
charge en piégeant les porteurs minoritaires engen-
drés par lillumination. Cet effet, sans doute moins
important que le précédent, conduirait aux oscilla-
tions de contrainte observées aux plus basses tempé-
ratures (Cf. paragraphe 3.1).

Nous montrons de plus une augmentation de la
taille de I'obstacle sous illumination, qui pourrait
étre due a une variation de la longueur critique de
nucléation avec la charge de la dislocation. L’incerti-
tude sur les mesures d’énergie d’activation ne nous
permet pas de mettre en évidence les modifications
du mécanisme élémentaire introduites par I’excita-
tion lumineuse et en particulier d’éventuelles varia-
tions de Fy et W,,.

Par ailleurs, de nouvelles expériences en cours
(mesure de ’E.P.P. en fonction du temps d’illumina-
tion par exemple) devraient apporter des informa-
tions complémentaires, en particulier concernant le
temps de vie des excitations créées lors de I'illumina-
tion.
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