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Chapitre V 

 
 

Empilement de disques pour applications en courant fort 
 

et 
 

Analyse combinée Texture-Structure-Microstructure 
par diffraction de neutrons 
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A. Empilement de disques pour applications en courant fort 

A. I. Procédure expérimentale 
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A. II. Influence de la pression d’empilement sur les caractéristiques finales du 

matériau 

	

A. II. 1. Microstructure 
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A. II. 2. Densité de courant critique de transport et désorientation angulaire des 

cristallites 
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A. III. Influence du nombre d’échantillons empilés sur les caractéristiques 

finales du matériau 
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��	 ��	 �������*	 �/���	 ����	 ��	 ��
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������	���	������2�����2��2�	���	���	��������	
���	�����	�������	'	������	��	�������	���������
���	

��������	'	>!?@�	�������	 AA	�*	#�	��������	E
	�	
��	��	�$������	���	��	����	�������	���$���	

���������	 ���	 J�	 ��	�/�����	 ��	 "A	AAA	 �;�

"
*	 E�	 ����	 �	 ����	 ����	 ���������	 ��	
������	 ��	

�����������	 ��
����	 ��	 ���	 
��������*	 �����	 �������	���	 ���	 �
�����	 '	 >!?@�	 �������	 B�	

3σP C*C	�8�6*	
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3  �6*	 #�	 ����������	 $���	 �/����	 ���������������	 ��	 �������	 �������
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�2�������	��)�	�����������*		
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B. Analyse combinée Texture-Structure-Microstructure par 

diffraction de neutrons 
	

	 #��	��������	���	������������	���	���	
���	��	�$������	��	��
������	����	��	��������	

E
	 ���	 �����������	 
�������	 3NV,	 ��%,	 ����������	 �����������������	 �����������6*	

���������,	���������	��	����	���	������������$��	��	����	��	$���
�	���	������������*	%���	���	

�/�������	 ���	 �����������	 ��	 ������	 V	 �������	 ���	 ���������	 ��)�	 ������������	 ���	 ���	

������������,	 ����	 ���	 ����	 ����������	 ����	 ���	 ������������	 
�����	 �S	 ��	 $���
�	 �����	 ��	

�/�����������	����	(���	�������	3����������	�/�������	��	��������	
������6*	����	��	
�����	��	

�$������	��	 �������	 ��	 ���	 ������������	 ����	 ����	����	$���
�,	 ��	 �����	 ��	 ��������	 �������	

����������	 3������	 V6	 ��	 $���
����	 3��������6,	 ���	 ��������	 ��	 �������	 ���	 �����������	

�����������	���	���	���������*	
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B. I. Dispositif 
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���������
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	 	 8���	 �������	 ��	 �������,	 ��	 ������2�	 ��	 χ	 ��	 A	 '	 CA@	 ���	 ��������	 ����	 ���	

��������	����	��	ω	3 C*>!@63��2���	 !�6*	Q���	����	��

��	����������	�/���	��������	��	ϕ	���,	

���)�	��	������2�	��	���	��2��	��	A	'	&BA@,	����	�$���	��	$�������	���	��	�������	����������	'	

���	�������	��	�����	X	�7����'�����	���	�/���������	�/��	���	�����	��	$����	���	������	���	����	��	

��������	��	ϕ*	

	

B. II. Analyse qualitative des diagrammes enregistrés 

	

	 #��	��2����	 ?	��	 B�	
�������,	 ���$���	����	���������������	 3��������$�
���	

"9	��	&96,	���	��������	����������	�������	���	���	������������	����	��	������2�	��	χ*	8���	

����	 ��	 ����������,	 �/����������	 ���	 ����	 ���	 �����	 ���	 ��	 ��2���	  B�*	 0�	 ����	 ���������	 ���	

��
��������	������$��	���	����	�������	���	��	��2���	 ?*	���	����	2������	
������	��	�$������	

�/�$�������	���	����	��	�����������	������/��	�/����2��	��	��	���������	��	�������	3���	�,	χPA@6*	

��	�����������,	��	�����������	���	�����	3AA�6	�������	χ	�/����2��	��	A@	��	�/����������	��	��	����	

3""A6,	�������	χ	��	���������	��	CA@,	����	�$�������*	

	 0�	����	�����	��	��������	��	����	�����������	���������	'	��	�����	/ !	�"!/*	E�	

���	 ��)�	 ��
��������	 �/�����$��	��	 ������������	 ��	 ���	 ����	 �������	 χ	 �/����2��	 ��	 A@*	 ��	

��
�����
���,	 .�
���	 �����$�	 '	 �����	 ������������,	 ���	 ��2���������	 �/���	 �������	 ��	 �����	

�����*	

	 ���	 ��	 ��2���	  B�	 ���	 ��������	 ��	 �������	 �/��	 �����������	 ����	 ������	 ���	

��������	�/��2���	�/���	���	���	��������*	0�	����	������
���	��	��������	���	����	��	�����������	

����	 '	�/��2���	���	 ����)����	 ���	 ���������	 ���������	������	���	 ����	�/�����������	 ��	χ*	 #��	

$���������	�/���������	����	����	'	��	�������������	��	���	����	�$��	���	����	3  �6	��	��	�����	

%�"""&*	����	����$�	�/�������	��	�������	��	����	��	
����	��	�����	�������	����	���	��������	

�/��2���*	

	

B. III. Analyse combinée / Programme MAUD 

	

	 #/�����$�����	��	���	��������,	����	��/����	����	����	����������	��	��
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��	��	�����	���	��	��	����������*	

	 8���	��
�����	'	��	�����)
�,	���	���
�)��	��������	��������	���	��	�����
�������	��	��	

���2���	'	
���������	��	�/�$�������	��	�/���������	�/���	����	3AA�6	�$��	χ*	�����	
������,	��.'	
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��������������	���	�����������	��	��������	

	

	  ??	

��������	����	��	��������	E
,	����	���
�������	�����	�/�������	���	���
�)��	�������	����������$�	

��	��	�������	���	����	��	$���
�	��	�/�����������*	

	 <��	 �����)
�	 ��������	 ��������	 ����	 ��
��)��,	 ��������	 ��	 ��	 ��
��������	 �/��	

������
���	��	���������,	��	
�������������	��	��	�������	�	�/���	�/�������	��
�����*	
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������!!!%2���!!�!������'�	!'� �����>�������
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���	��	�������	����	������������	��	�������	����	��	�������	��
�����	������������������

��������������	���	�����������	��	��������	

	

	  ?B	

B. III. 1. Calibration de l’instrument 

	

	 #�	 ���
�)��	 �����	 �$���	 �/�������	 ������
���	 ����	 ���	 ��	 �����������	 ��	 ������	

������
�����*	8���	����,	��	�����������	��	�������	3�$��	���	������	��	������������	�������

���	

2�����	 ��	�/�������	��	
���������������	����	��	���	 ����������	��	������	 ������
�����6	 �	 ���	

�������*	 #/�����������	 �	 ���	 
�����	 ����	 ������	 ���	 ����������	 ��	 �/������	 ��	 ����	 ���	

���2��

��	 "θ	
������	���	 ���	 ��

��	 ����	 ��	 ������������	��	 ���2��

�	 4	������	5*	 #�	

��������	��	�/������
���	���	��������	��	��2���	 D*	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

��������0�	�$�
��
����������&&�
����������������������������
������
������������
�

�
����
�����������&�������������
� �

	

B.III.2. Analyse combinée 

����������������	
�����
���������	����������������

	

	 <��	���
�)��	�����	�/�������	�/���	���������	���	���	������������	����������	���	


���������	��������	 ��	 �������	 ��������*	E�	�/�2��	 ���	 �������	 ��������	 "A,	 ?A,	  AA	 ��	  ?A�	'	

������	��	��	������	��������	��
����	��	%�"" "	��	��	������	�����������*	

	 #�	��2���	 >	
�����	���	������	 ��������	�������	����	���	������2��	��	χ	 ���	

���	������	������������*	��	��
������	���	����������	������$��	���	����	3AA�6	���	������	%�"" "	

��	%�"""&,	����	�/��	�����	��	$��	����������,	��	����	���������	���	��2
��������	��2��������$�	

��	 ����	��	�����	%�"""&*	��	������)��,	��	�����	�����	 �����������	���	��	��
�������	���	����	

����	'	��	�����	/ !	�"!/	 3$���	��)����6	���	����$�	���	�����	 �����	 ���	 �����

��	����	��	��	

te
l-0

00
09

36
1,

 v
er

si
on

 1
 - 

1 
Ju

n 
20

05



��������	
	�	�
����
���	��	�������	����	������������	��	�������	����	��	�������	��
�����	������������������

��������������	���	�����������	��	��������	

	

	  ?D	

���
�����	��	��	�����	%�"""&*	����	��������	���	���������	��	��������	E
	��	���	�����������	��	

R�������	 ��	 ��*	 +?-*	 0�	 ����	 �����	 �����$��	��	 �������	 ��	��	 �����	/ !	�"!/	 ����	���	 ������	

������������*	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

��������4�	�>��������������������������
�
6
�������χ������������������������������
����
�!:�

�2�����(:��2������::�����������(:� �

	

	 #/�����$�����	��	���	��������	�������	���	�$�������	���������$�	���	����	��	�����*	��	

��$�����,	��	���	������
���	�
��������	��	�������	���	��	�������	��	��	�������,	���	��	���������	��	

��	������	���	������������*	

	 8���	 ��	 �����,	 ���	 �������	 ������$��	 '	 ������	 ��	 ���	 ��������	 ����	 ��������	 ����	 ��	

���2��

�	��<9*	 #�	 ��������	 ��	 ��	 ��
��������	 ��	�/������
���	 N���$���	 ��	 HE�
	 ���	

��������	��	��2���	 C	����	�/�����������	�������	�������	 ?A�*	#��	��������	��	�����������	���	

���	$������	���������	�	NYP A*B>,	N�PD*"?,	N���P!*??*	

	 #�	 �������	  	 �����	 �/����
���	 ���	 ����
)����	 ����	 ���	 ������	 ������������*	 0�	 �	

������$�	 ��	 ����	 ��	 �����	 %�"""&,	 ���	 ����
)����	 ��	 
�����,	 ��	 ������	 ���	 ������������	 ��	 ��	

�������	��	������������	�/�����������	
���
���	��	��	�����	%�"""&*	

a) b) 

c) d) 
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��������������	���	�����������	��	��������	

	

	  ?>	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

	

�

��������9�	�$�
��
����������&&�
����������������������������
������
�������������&&��������

�������������χ��:�7�9:A� �

	

	

	

<
���
����	�;��
�����
��&������
�
�)������
��������
�����������
����
5B$2����������
���

3� 	

Temps de 
palier (h) 

Densité de 
distribution 
maximale 
(m.r.d.) 

% Bi2223 Paramètres de 
maille (Å) 

Taille des 
cristallites (nm) Jc (A/cm2) 

20 20.7 59.9±1.3 
a=5.419±0.003 
b=5.391±0.003 
c=37.168±0.003 

205±7 12500±500 

50 24.4 72.9±2.9 
a=5.419±0.003 
b=5.408±0.003 
c=37.192±0.003 

273±10 15000±500 

100 25.2 84.4±4.6 
a=5.410±0.003 
b=5.405±0.003 
c=37.144±0.003 

303±10 19000±500 

150 27.2 87.0±4.1 
a=5.417±0.003 
b=5.403±0.003 
c=37.199±0.003 

383±13 20000±500 
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	�	�
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���	��	�������	����	������������	��	�������	����	��	�������	��
�����	������������������

��������������	���	�����������	��	��������	

	

	  ?C	

	 #��	 ���������	���������	����	��	 �������	����	��
���������	���	��	�����	�����������	���	

������	 �����	 �/�$�������	 ��	 ������	 ��	 ���	 ����
)����	 ��	 ��	 ��
��	 ��	 ���2��2�*	 ��	 �����,	

�/�
����������	���	��������	��	�������	��������	���	�������
���	����	'	���	��2
��������	��	��	

�������	 ��	 ������������	 �/�����������,	 ��	 ���������2�	 ��	 �����	 %�"""&	 ��	 ��	 ��	 ������	 ���	

������������*	#�	���������	��	�������	���	���	�����
���	��������	���	��	
�������	���2��
���	���	

2�����	��	��	����	��	�����	%�"""&	����	�
�������	
���	�����	���	���	������	��	�����������	����	

2�����	���	��
���	���	����������	��	��
���	��	.�����	��	2�����	����	��	
�������*	

	 #��	�����������	��	��������	E
	�������	2�U��	���	��������	���	�����������	��	�����	V	

����	����	$�������	�����	��	$���
�*	

	 8��	��������,	������	$��������	��2��������$�	���	����
)����	��	
�����	�/���	�����$��,	��	

�����	%�"""&	���
��	���	��	�����	����������*	

	 	

	 0�	����	���������	�����	���	�����)
��	��	�����$�������	�����	���	����	3AA>6�%�"" "	

��	3AA A6�%�"""&	
���	�����	�����	3AA "6�%�"" "	��	3AA !6�%�"""&	3��������	�/���	�������6*	

�����	 ����������	 �����	 ���	 �������	 ������
�����	 ��	 �������	 ���	 ���������	 '	 ���������*	 0�	 ����	

�$��������
���	
�����	��	�����	���	������	�/�
����
���	���$���	�/���	�	���	
������������	���	

���������	 ������������*	 I����,	 ������	 ��
�������	 ��	 ��	 ����	 ��	 ������	 �/�	 ��	 (���	 ��������	

.����/'	��	.���,	��	��
�������	���	���2��

��	'	��������	�������	��	�U���	��������*	

	

����������������	
�����
���������
�����
��������

�

	 #��	 ������������	 ��������	 ���������	 �������	 ��	 ������	 ���������	 3∼A*"	 

6*	 8���	

������
��	�/��
�2������	��	���	
��������	���	���	$���
��	����	�
��������,	���	��������	���	

���	���������	���	���	������������	�
�����	3�PA*?	'	 *"	

6*	#�	��2���	"A	
�����	���	��������	

��������	 '	 �/�����������	 ��
����	 ��	 ���	 �������	 �
�����	 3��������	 �������

���	 '	 >!?@�	

�������	"A�6*	#��	���������	�������	���)�	������
���	3�������	"6	
�����	���	�/�
����
���	���	

�������	�/�	���������	��	��	 �������	��	��	���
�����	��	��	�����	%�"""&	��	 ����	���	��	$���
�	

�����	��	�/�����������*	0�	����	
(
�	���	�
����������	��	��	�������,	���	��2
��������	��	����	

��	�����	%�"""&	��	��	��	������	
������	���	������������*	#/���������	��	���
�	������	���	���	

����������,	�$�����	�������

���,	���	����	��	����������	�����	��	��	������������	��	J�	�$��	

�/���������	��	��	��������*	
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��������������	���	�����������	��	��������	

	

	  BA	

	

	

	

	

	

	

	

	

�������!:�	�>��������������������������
�
6
�������χ�����������
�����������������������

��������������� �

	

<
���
��!�	�;��
�����
��&������
�
�)������
��������
�����������
����
5B$��������������

�����������������
)��

�����������������
����������������!
)��

������� 	

Temps de 
palier (h) 

Densité de 
distribution 
maximale 
(m.r.d.) 

% Bi2223 Paramètres de 
maille (Å) 

Taille des 
cristallites (nm) Jc (A/cm2) 

20h 
 20.7 59.9±1.3 

a=5.419±0.003 
b=5.391±0.003 
c=37.168±0.003 

205±7 12500±500 

20h 
+ 
6h 

(empilement) 

25.1 65.4±2.6 
a=5.411±0.004 
b=5.408±0.003 
c=37.17±0.004 

289±8 10500±500 

	

	

����������������	
�����
����� ��	��!�"���"!�

	

	 Q���	�$���	��	
�����	��	�$������	'	���$���	���	�����������	������	��	�����������	3���	

��	����	���	������	V	��	��������6	��	��������	��	��	�����	/ !	�"!/	����	���	������������*	<��	

�������	����������$�	��	���������2�	��	�����	�����	���	�$���

���	 �
��������	'	������	�/��	

���������
)���	 '	���������	 ��������	 3'	
����	��	
����������	�/����������2�	���������	
���6*	

#/�����������	���	��������	���	�����������	��	��������	���	���������	������	���	���	������	����	

���$���	������������	���	���������2��	���	�����������	������	���������	����	��	
�������*	Q��	

�����
���	�/�������	���	$���
����	
���,	��	����,	����	����	��
���	��	��	�������	��	�������	

���	������*	0�	$���	���	���	�/�����������	�/��	4	��
���	5	���2��

�	θ�"θ	���	������������*	

	 Q���	�$���	�����	 �����	��	����������	��	����	��	�����	/ !	�"!/	���	�������	'	����	���	

������	%�"" "	��	%�"""&*	8���	����,	��	�����	/ !	�"!/	�	���	����������	����	�/������
���	���	
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��������������	���	�����������	��	��������	

	

	  B 	

���2��

��	 ��.'	 �������	 ����	��	 ����2�����	 %*	 EEE*	 "*	 �*	 #��	 ���������	 ��	�/������
���	 ����	

���������	 ����	 ��	 �������	 &*	 8���	 ���	 ��
��	 ��	 ���2��2�	 ����������,	 ��	 ���)$�	 ��

�	

�������

���	 ���	 ��2
��������	 ��	 ����	��	 �����	%�"""&	 ��	 ��	 ��	�������	 ��	 ������������*	

����,	 ����	 ��	 
(
�	 ��
��,	 ��	 $������	 ����	 ���	 ��	 ����	 ��	 �����	 / !	�"!/	 �����=�*	 �����	

����������	
�����	��	���������	��	���2��

�	��<9	����	�������	���������	��������	�������	'	

���������	������	������������*	

	 9��	 �����$������	 ��	 ��%	 ��	 ��������	 ������	 ��	 �
�2��	 �/���������	 �������������	

��
������	 '	 ���	��������	�9�	���
������	 ��	
������	��	 �����������	 ���	������	 �����������	

����	��	
������	��������	��	%�"""&	��	%�"" "	3��2���	" 6*	�	������	���	��������,	����	������	

���	���	�����������	������
���	�	��	�����	/ !	�"!/	��	��	�����	3�� *C��A* 6��0&	��������	���������	

��	��)�	������	��������*	0�	����	���������	���	��	�����	/ !	�"!/	���	��������	��	2�����	��������	

�$��	���	�������	��	����������	���$���	���������	&A	'	!AZ
*	
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��%�	�;��
�����
��&������
�
�)������
��������
�����������
����
5B$������������
���

�
���
�����'�	!'� 	

Temps de 
palier (h) 

Densité de 
distribution 
maximale 
(m.r.d.) 

% Bi2223 % Bi2212 % ‘14 :24’ 

20 19.85 52.9 33 14.1 

50 22.71 65.9 25.5 8.6 

100 22.75 82.3 11.8 5.9 

150 25.31 84.6 11.5 3.9 
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�����
�"�����#�
���$�������������
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�

	 <��	 �����	 �������	 �	 ���	 ��������	 ���	 ���	 ������������	 �����������	 '	 ������	 ��	 ������	

4	����	5	 ��	 �����	 %�"""&	 3��������	 EEE6*	 #��	 ��������	 �����$���	 ���	 ���	 �������	 �������	

�����������	 '	 ������	 ���	 �������	 ��
�����	 ��������
���	 ��	 �����	 %�"" "	 ��	 ��	 ������	

�����������	X	 ����	 ��	 ������	 �/��	 
��$���	 ���2��
���	 ���	 2�����	 �������	 ��	 �����������	

3��������	 E
6*	 Q���	 �$���	 $����	 $�������	 ��	 ��������	 '	 ������	 ���	 ��������	 ��	 �����������	

�����������*	9/��	�����	��	$��	����������	3��2���	""6,	��	��
������	���	��������	��������	'	����	

�������	 ��������	 ��
�����	 ��������
���	 ��	 �����	%�"""&	��	 ��	 �����	 %�"" "	 ��	 ��	 ������	

�����������,	��	����	 ����	�/�����	���������	���	���	���2����	 '	
���������,	 ��	�/�$�������	��	

�/���������	 ���	 �����	 3AA�6,	 3  �6	 ��	 ������	 3""A6	 �$��	 χ,	 ����	 ����	���2��	 ����	 ��	 ���	 ���	

�������	 ��
�����	 ��	 ������	 %�"""&	 �$���	 �����������*	 #��	 ���������	 ��	 �/������
���	 ����	

�����	'	���	���
���	�	��	�������	��	������������	���	��������	����	������	����	���	�������*	0�	

�������	��	
���
�
	 B*?D	
*�*�*	����	CBK	��	�����	%�"""&	����	��	
�������*	
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	 #/������
���	��	��	G90�	���
��	��	������������	���	��2����	��	�:���	����	�/�
�����	

�����	����*	

	 #�	��2���	"&	
�����	���	��2����	��	�:���	[AA A\,	[A""\,	[    \,	��	[  ?\	�����������	

���	��	���2��

�	��<9*	#�	��2���	��	�:���	[AA A\	���	������������	���	��	�:��	������	���	��	

��������	 χPA@	 ������	 ���	 �����	 ��2����	 ��	 �:���	 ����������	 ���	 ��������	 ��	 ������������	
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���
����	����	���	���������	��	χ	����������������	��	�/��2��	��������	�����	���	�����	3AA�6	��	

���	�����	��������	'	���	�����	��2����	��	�:���*	

	 #�	 ��2���	 "!	 
��	 ��	 �$������	 ���	 ��2����	 ��	 �:���	 ��$�����	 ����	 ����	 ����������	

�/�����������	�	 3AA 6	 ��	 3A A6	 ��	 ����	 ��
���
���	 ���$���	 �/���	 ��	 ���2��2�	 3;;σ6	 ��	 ��	

���������������	3⊥σ6*	#�	�����	���	��2����	��	�:���	��$�����	���	���	��������������	��
��)��	

��	 ��	 G90�	 ����	 ���	 �������	 ��	 �����*	 0�	 ������$�	 ���	 ��
�������	 �/�����������	

�������������	 �$��	 ���	 ����	 �	 ������)���	 '	 σσσσ,	 
���	 ��	 �����$�	 �2���
���	 ���	 �����)
�	

��
�������	�$��	���	�����	3 A�6	3�	���$�6*	#�	���2	�/��	���	��	�/�����������	���������������	

'	σσσσ,	��	������$�	��	��W��	
�.��������	������	���	����������	������������	��	����	3��6*	
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Conclusion 
	

	 #�	������	���������	������	���	�������	 ��)�	 ��������	�/���	���	��	�������	��
�����	����	

���	 ������������	 �������	�/����
���2�	 ��	 ���������	 ��	 ���	 �������	 ���	 ��������	 ��	 ������,	 ��	

�������	'	���	����
����	
����$�	�$��	���	��������	��	�������	��������	�����
���	���������	'	

�����	�������	���	��	����	������,	
(
�	��	���	����
�������	�����	����������	�����	��	�������	

��������*	

	 9��	
������	�/�����������	��	�������	����	���
�	
�2�������	���	������
�	��	������	

���2��2�	 �������)���	���	$�����	����������������	���	�����	3��6,	���	�����:��	��	����������	

��	��	�������	��	�������	��������,	'	�����	��	��	��������	�/���	��
�������	��	���
�	��	���2	

��	�/���	�	���	2�����	����	�����	�����������	��	���
�	������)��	'	�/���	��	��	�������	��	�����*	

	 #/�������	��
�����	�������;���������;
�������������	�������	$��	��	���2��

�	��<9	

�/���	 ��$����	(���	�/���	2�����	 ����������	 ����	 ������������	 ���	 ������������*	Q���	 �$���	 ��	

�������,	2�U��	'	��	�����������	�����������,	���	��������	�������	�����	��	����	��	�����	%�"""&,	

���	 ����
)����	 ��	
�����,	��	 ������	 ���	 ������������,	��	 �������	 ��	 ������������	
���
���	 ��	��	

�������	 ��	 �������	 ��������*	 #/�������	 $���
����	 �	 ���	 �����
���	 ��
�����	 ��	 �����	

��
�2������	��	���	������������	
���	�	�����	��������	���	��������	���	�����������	��	������	

V	��	��������	E
*	E�	��	����	
���������	�����	�����	���	�/���2��
���	���	2�����	���	��	����	��	

$�]��	����	�������	��	������	��������	��	�������	��������*	
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