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INTRODUCTION

Les défauts de structure jouent un rdle fondamental dans les
propriétés des métaux ; de nombreuses techniques expérimentales sont
employées pour atteindre et caractériser ces défauts ; les unes corres-
pondent A des investigations directes, comme la microscopie optique oOu
électronique, d'autres conduisent a ces défauts parl'intermédiaire demé-
canismes provoqués par leur présence. Le frottement intérieur est une
méthode d'analyse indirecte de la structure des matériaux, particuliére-
ment fine et sélective, sa sensibilité & de faible teneur en défauts étant
une de ses caractéristiques les plus remarquables. Cependantles méca-
nismes reliant les défauts de structure et le frottement intérieur restent
encore discutés dans beaucoup de cas, et s1 différents processus théori-
quement définis semblent acceptables, 1l est souventdifficilede faire cor -
respondre une anomalie du spectre de frottement intérieur et un des pro-
cessus avec certitude, surtout dans le cas des dislocation et de leur in -

teraction avec le réseau ou les défauts ponctuels.

Comme nous le préciserons plus loin, lorsque les disloca-
tions sont soumises a une contrainte alternative, deux types de manifes-
tations sont observables : un phénomeéne d'hystérésis, fortement dépen-
dant de 1'amplitude ou de la contrainte, et des pics de relaxation, indé-

pendant de 1'amplitude pour des contraintes suffisamment faibles.

En 1949 BORDONI [12) établit]l'existenced'unpicde relaxa-
tion & basse température sur le Cuivre écroui. Il ouvrait ainsi une voie
dans laquelle se sont engagés de nombreux chercheurs ; ainsi différents
pics furent découverts dans un premier temps sur des métaux de structure
C.F.C.[29, 38, 39, 40, 41, 42] puis sur des C.C. [44, 45, 46 7. Le
spectre de chaque métal présentant plusieurs pics, différentes théories
ont été élaborées pour expliquer ces effets, le Cuivre demeurant une sor-

te d'étalon. Dans ce cas on observe successivement, sil'onconsidereles

températures croissantes :
- le pic de NIBLETT et WILKS [37] extrémement proche et

dépendant du pic de BORDONI [12] et nettement plus haut en température,



- les pics d'"HASIGUTI [13] dont le nombre et la températu -

re dépendent des conditions de déformation.

La plupart du temps les expérimentateurs ont essayéd'étadblir
des correspondances entre le spectre du Cuivre et celui des autres mé-
taux ; si certains éléments de structure C.F.C. tels que 1'Or ou 1'Argent

offrent des pics similaires, 1'établissement de correspondances devient
souvent délicat surtout pour les métaux de structure différente.

Notre but ici est d'analyser delafagonlaplus précise possi-
ble les spectres de deux métaux de structure hexagonale, le Zircomium
et le Titane, plastiquement déformés alatempérature ambiante puisa cel-
le de 1'azote liquide. Les pics observés sont trés différents des pics du
Cuivre, et des mécanismes autres que ceux de BORDONI et HASIGUTI
doivent en plus étre envisagés. C'est pourquoi, dans un premier temps,
nous présentons de fagon détaillée 1'étatactuel des études théoriques des
pics de relaxation dans les métaux écrouis. Nous décrivons ensuite les
techniques expérimentales utilisées pour les mesuresde la capacité d'a-
mortissement : barreaux résonnants vibrantde 10 & 120 KHz,échantillons
sollicités en vibrations transversales selon deux modes différents & des
fréquences allantde 300 & 3000 Hz, et enfin systéeme du pendulede torsion .,
Les mesures de frottement 1ntérieur sont touours accompagnées de celles
dela fréquence de sollicitation qui permettent de déterminer avec beau-

coup de précision les variations relatives du module d'élasticité.

C'est ainsi qu'apres avoir étudié1l'influence de 1'écrouissage
(taux de déformation et température) sur les spectres de frottement inté-
rieur et sur le module, 1'analyse des cinétiques d'évolution des pics au
cours de recuits apres déformation permet dedéterminer les défauts cor-
respondant & ces pics dans lamesure ouleur comportement est connu. Ces
résultats sont enfin discutés dans le cadre des théories exposées afin de
dégager 1'apport de ce travail sur la connaissance de 1'influence des dé-
fauts sur les propriétés mécaniques des métaux.



CHAPITRE 1

FORMALISME ET MESURE DU FROTTEMENT INTERIEUR

Le frottement intérieur est une mesure relative de 1'énergie
dissipée au sein d'un solide au cours de sollicitations périodiques de fai-
ble amplitude. Les mécanismes élémentaires pouvant étre & l'origine de
ce phénoméne sont de deux types : les effets d'hystérésis peu dépendant
de la fréquence et les effets de relaxation qui n'apparaissent que pour
certaines fréquences et qui donnentlieu a des "pics" d'amortissementdont
la température dépend en premier lieu de la fréquence de sollicitation.

Nous allons présenter successivement ces deux mécanismes.
I-1- HYSTERESIS.

Le frottement intérieur di a 1'hystérésis subsiste lorsquela
fréquence v de la contrainte de sollicitation o tend vers zéro ce qui se
traduit par une boucle d'aire non nulle de la courbe contrainte-déforma-
tion. La valeur de cette aire est sensiblement indépendante de v, mais
dépend de 1'amplitude de c. GRANATO et LUKE [6] ont développé une
théorie fondée sur le modéle de la corde vibrante de KOELHER [5] pour
les phénoménes d'hystérésis résultant du déplacement des dislocations .
Une autre source réside dans le mouvement des parois de BLOCH limitant

les domaines de WEISS dans les métaux ferromagnétiques [2,7].

L'hystérésis n'apparaissant que pour des amplitudes supé-
rieures A une valeur critique fonction de la température et de 1'étatdu
métal, nous étudions ici des phénomeénes de relaxation observés a des am-
plitudes inférieures a cette valeur critique ; dans ces conditions le frot-
tement intérieur est pratiquementindépendantde 1'amplitude de la contrain

te de sollicitation,
1-2-RELAXATION.

Les phénoménes de relaxation trouvent leur origine dans le



retard avec lequel 1'équilibre interne d'un solide s'adapte aux variations
extérieures. Lors d'une sollicitation sinusoidalece retard se traduit par

un déphasage & entre la contrainte et la déformation auquel correspound un
- tg 6 quand on adoptelemodéle réo-

Ce modele, constituéd'un

frottement intérieur de la forme Q
logique du solide anélastique de ZENER [1].
golide de HOOKE monté en série avec un solide de VOIGT, conduit & 1'é-

quation différentielle du mouvement suivante :

0+L‘C.I=MR(G+LOC.) a.n

ou MR est le module relaxé, ¢ etz les temps de relaxation respective-
ment de déformation sous effort constant et de relaxation sous déforma-
tion constante. Si & l'instant t = O onimpose ¢ = M'lloo (MI module ins-

tantané) on peut écrire :

O(t)= r(t) eo : (102)
avec :

r(t) = Mg + (MI-MR) exp (-t/z,e) a.d
r(t) étant la fonction de relaxation. Ondéfinit de méme f(), la fonction de

fluage en imposant o  constante at=0:

0 =M1+ My - MDA - e - 50D a.s

g

En sollicitations périodiques on cherche les solutions de la

forme o = o), exp Got) et € = €)q €XP (iwt-18) de 1'équation (1. 1) qui peut a-

lors s'écrire o =M ¢ avec M le module complexe. On obtient ainsi 1'ex-

~pression du frottement intérieur correspondant :
MI - MR 2wl

2
tgd = avec
2 MIMR 1+w2b2 -

a.s)

[}
F
C

Lorsque le phénomene de relaxation est activé thermiquement
le temps de relaxation est souvent lié a la température par une loi d'AR-
RHENIUS de la forme ¢ = ¢_ exp (W/kT) avec t,letempslimite et W 1'é -
nergie d'activation. On peut alors exprimer tgé en fonction de la tempé-
rature ; on obtient ainsi un pic de DEBYE :

Ql-tgs- M anlwixel. L)
. ™M T T, a.6)



ot A M =M -MR etM = MI'M

1 R’

Un pic de DEBYE se caractérise par sa symétrie en 1/T et
sa largeur a mi-hauteur égale a 1,317 W/K. Les pics de SNOEK (8] dis
aux sauts des atomes d'oxygéne dans le Niobium ou du Carbone dans le
Fer sont deux exemples particulidrement satisfaisantdepics de DEBYE.
Cependant la plupart des phénomenes, eten particulier ceux qu'introduit
1'écrouissage dans les métaux, ne peuvent pas &tre associés 4 un temps
de relaxation unique. C'est pourquoi la notion de spectre de relaxation

a été introduite.

1-3- COMPORTEMENT D'UN SOLIDE VISCOELASTIQUE ADMETTANT
UN SPECTRE DE RELAXATION.

1-3-1- Expression du frottement intérieur :

Si 1'on suppose l'existence de N mécanismes de relaxation
pour un méme phénoméne physique, les fonctions relaxation et fluage ont

pour expression en fonction du temps :

N
r(t) = Mp +Z 8 M, exp (- z-t—-) a.?n
i=1 €
1 N 1 t
()=M""- ¢ aM " (Q-exp (- -L——)) a.s
1 oi=1 9

L'ensemble des couples (A Mi’ Li) constitue le spectre de re
laxation. On ne peut espérer déterminer expérimentalement que quelques
couples. Pour interpréter les phénoménes complexes liés aux disloca-
tions ou aux joints de grain, on est conduit & supposer l'existence d'un
spectre continu de relaxation. f(t) et r(0 prennentalors les formes sui-

vantes (avec ] = 1/M, la complaisance) :

RO =, + | @) [1-exp(-t/))de .9
o

r(t) = Mg +] oM @) exp (-t/t) de a.1o
(o]

L'application a partir de t = O d'une contrainte périodique

o=0, exp(iot) engendre une déformation ¢(t) de la forme :



-6-

«® - JI-J'. AUeMe 50y 4 o f ) exp (-t/2) a* a.in

1+iwe
En supposant la fonction 4] bornée, le second terme tend vers
2éro quand t tend vers l'infini. En régime permanent, on peut donc écrire

c¢(®) = fGwdo() a.12)

avec 3

fGw) = ]l(w) + 1]2(w) a.id
Les expressions de ]1 et ]2 sont les équations de DEBYE gé-

néralisées :

J @) = Iy + I 8J2) L5

1402

.14
(m) f A} @) —Q—Ez—f
14070
Le frottement intérieur tgé a alors pour expression :
], W)
1 a.1s

tgbd = mz -

1-3-2- La distribution lognormale de GAUSS.

NOWICK et BERRY [4] ontétudiélecas d'un spectre gaussien
du logarithme du temps de relaxation. Cette distribution peut étre définie
-'par la fonction suivantes, représentée sur la figure 1 :

1@ =8 Lo V2, expl-(2/8)? ] Q.16

avec z = Log ¢ et :
I__ ¥W(2Ddz=1 a.1?)

En posant : x = Log w EM
y=- L°8 L/LM
et :u=1/8.Logz/ey,



On obtient :
Ke)=];+4)( 1-g(y,B)]

]l(w)- Jy+a) .fl(x,B) d.18)

]2(w)= Al. fz(x ,B)

'Les fonctions g(y,B), fl(x,B), et
f2(x,ﬁ) dontles expressions sui-
vent, ne peuvent étre exprimées
au moyen de fonctions connues et
doivent étre évaluées numérique-

ment 2

Figure 1.

+o

gy,B) =1/ [ exp (-u®).exp (B u-y).du

/ +®
f,Cx,B) = 1/m [ exp (-u?d). du a.i9
o 1+exp[ 2(x+u)]

fz(x,B)= 1/2/n J’“’ exp (-u2). sech (x,u).du

Les auteurs étudient l'influencede B sur le frottement inté-
rieur. Ils montrent que lorsque B croit le pic s'élargie et que son am-

plitude diminue.

Dans le cas de phénoménes activés thermiquement la distri-
bution gaussienne peut porter sur Log v, ou sur 1'énergie d'activation
H, ou bien encore sur les deux & la fois. Dans le premier cag, la dis-
tribution sur Log ¢ sera identique & celle de Log Ly b dans le deuxiéme
cas on aura B = BH/RT et la valeur moyenne de la distribution sera :
Log 'm = Logz, + Hm/RT ; enfin lorsque le spectre résulted'unedistri-

bution des temps limites et des énergies d'activation on peut écrire :
B=8,+ By /RT et Log ¢ = Log "mo + Hm/RT
(1.20)



1-4- MESURE DE LA CAPACITE D'AMORTISSEMENT.

La capacité d'amortissement ou frottement intérieur, est le
rapport entre 1'énergie dissipée par le solide et1'énergie fournie au sys-
téme au cours d'un cycle de vibranon. La mesure de Q'1 = AW/2nW est

généralement effectuée selon l'une des trois méthodes suivantes :

- Vibrations forcées : la largeur AV du pic de résonnance du

systéme permet d'évaluer la capacité globale d'amortissement :

-1 1.21

Q = —4av
2v Vn?.1
n étant le rapport entre 1'amplitude demesuredeAv et l'amplitude maxi-

mum du pic de résonnance. En particulierQ~ 1 =av/v pour la bande pas-

sante a 3 db.

- Vibrations libres : le systéme étant en régime permanent

de vibration, sil'on fait 0 = O 1'amplhitudedes oscillations décroit expo-

nentiellement ; le décrément logarithmique 8 est 11é au frottement in -

térieur par la relation :

“1_6/n  avecs = 1/n-i.Log AlA (1.22)

Q
Ai et An étant les amplitudes au iéme et néme oscillations,

- L'atténuation o des ondes progressives de haute fréquen-

.ce se propageant dans un solide et le frottement intérieur sont liés par

1a relation :

Ql-w/27,2N

La mesure du frottement intérieur a différentes fréquences
est d'un grand intérét, en particulier pour évaluer les énergies d'acti-
vation ; aussi différents dispositifs expérimentaux ont été congus pour
différentes gammes de fréquences :

- de 0,1 Hz A quelques Hz sontutilisés des pendulesde tor-
sion [9,10] ;

- de 500 a 5000 Hz les mesures sont effectuées sur des la-



mes vibrantes ;
- de 5 KHz & 200 KHz on opére sur des barreasux résonnants [11];

- pour les fréquences supérieures au MHz on a recours aux mesu-

res d'atténuation ultrasonore.



CHAPITRE 1l

ASPECTS THEORIQUES DES DIFFERENTS PHENOMENES DE
RELAXATION OBSERVES APRES ECROUISSAGE.

Les différents phénoménes de relaxation observés & basses tem-
pératures dans les solides cristallins peuvent généralement étre identifiés
aux effets de relaxation définis par GRANATOet LUCKE {67, BORDONI [2],
HASIGUTI [13], SCHOECK [14] et SNOEK [£]. Les seuls pics de SNOEK
observés dans la littérature au-dessous de la température ambiante sont ceux
liés A la présence d'Hydrogéne dans les métaux de structure cubique centrée
et qui apparaissent particuliérement lorsque les métaux sont recuits ou trem-
pés (35, 36]. Les autres mécanismes font intervenir les dislocations et leur
interaction soit avec le réseau, soit avec les défauts ponctuels et les impu-
retés. Les théories de ces différents effets de relaxation reposent générale-
ment sur une interprétanon particuliére de 1'équation générale de KOEHLER
assimilant une dislocation & une corde vibrante dans un milieu visqueux, é-

quation que 1'on peut écrire sous la forme suivante :

2 2
E(y)—d—Y=9§-(1)-boy+ml-Y+B§1 a-n
dx? " dx dt? 3t

Le terme du premier membre de 1'équation estle produitde la ten-
sion de ligne par le rayon de courbure ; le deuxiéme membre comporte un pre
mier terme qui dérive d'un potentiel correspondant a la forme du réseau, un
deuxiéme exprimant 1'effet de la contrainte appliquée o, puls un terme d'iner-
tie ol m est la masse par unité de longueur de dislocation et enfin un terme de
viscosité dont 1'énergie est proportionnelle & la vitesse. Selon les hypothe-
ses formulées, et les conditions d'apparition des phénoménes de relaxation,
certains termes de 1'équation peuvent étre négligés. Nous allons successive-
ment exposés les thédries se rapportant auxpics de BORDONI, HASIGUTI et

KOSTER (CWP) [15].
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l1-1- PIC DE BORDONI.

Différentes théories ont été proposées pour interpréter le pic
de BORDONI. Ainsi BRUNER [16] faisait intervenir des défauts ponctuels
et la dissociation des dislocations dans les métaux cubiques & faces cen-
trées. GILMAN [17] a suggéré que le mécanisme de relaxation résultait
d'un basculement entre deux positions stables dedipdles dedislocationcréé
par le mouvement des dislocations vis, FELTHAM [ 18] aconsidéréle mou-
vement de va et vient des crans sur des dislocations vis et 1'ancrage et
désancrage de dislocations coinsur des interstitiels. Enfin BRAILSFORD
[19] proposait une théorie de relaxation basée surladiffusionde kinks gé-
ométriques de forme abrupte, le long des directions denses, ces kinks é-
tant assimilés aux particules d'ungazaunedimension ; dans ce cas les dis-
locations actives sont celles faisantunangle nonnul avec les directions den-
sens, contrairement a ce que propose lemodéle de SEEGER [20] que nous

allons exposer plus en détail.
N-1-1- Le modéle de SEEGER.

Partant de la notion de kink introduite dés 1947 par SHOCKLEY
[21], SEEGER considére un mécanisme de relaxation résultant de la for-
mation de double kink sous 1'ac-

. 20.3 tiond'une contrainte dans le plan

de glissement de la dislocation

+Q — (fig. 2). Une faible contrainteg

-/:. ﬁ\_} (<<c° 1a contrainte de PEIERLS
‘ 0 [22]£peut engendrer deux types
- T -al de déplacement, soit un mouve-
ment des kinks existants, soit

Fig.2 : Double - kunk une mod@canon de la distribu-
tion statistiquedes kinks ; dans
ce dernier cas la contrainte ap-
pliquée tend a déplacer la dislocation en augmentantle nombre de kink dans
le sens de ce déplacement. Considérant que la formation de nouvelles pai-
res de kinks est activée thermiquement, ce processus peut engendrer un phé-
nomene de relaxation avec une contrainte o alternativede fréquence f, Le

frottement intérieur sera maximum lorsque f sera égalay, fréquence de for-
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mation des paires de kink., SEEGER suppose en premiére approximation
quev = v exp (- W/KT) ou W est "'énergie d'activation" du phénomeéne.
Le calcul de cette énergie nécessitela connaissancede WK’ 1'énergie de

formation d'un kink.

SEEGER fait trois hypothéses pour exploiter 1'équation (I1-1):
- la fonction E(y).de périodea,le vecteur de Burgers du ré-

seau, se décompose en série de Fourier :

; 2oy _ amy
E@ = E, @ cos = @, cos 1.2
2

ou E, # 1/5 Gb“ est grand devant @, eta,.
- une paire de kinks de signes contraintes est assimilablesa
une paire de dislocation selon le modéle de DEHLINGER-FREWKEL [23].
- la dislocation est assimilablea une corde vibrante lorsque
le potentiel de réseau est faible.

L'équation 1-1 devient :

2 2n o
E dy _ 1 [sinzﬂ-fZYSin 4ﬂ]-l}o a-3
a

° dx2 a a
o
avec : y = &;1 et - Zl-<y<l/4 ai-4)

Recherchant une solutionindépendante du temps SEEGER ob-

tient pour y = O 1'expression suivante de la forme analytique d'un kink

(figure 3) : 3 12
2a -1 2mx 1
y= = tan ~ exp {a_ ( 'E;) } (11-5)
"J L'énergie Wy égale a la va-
_ riationdel'énergie potentielle
Q % due au kink est alors :
— — - — - 2 14
Q o WK = 5 (4Eodl) (11-6)
- e ™ - Prenant la valeur de la con-

trainte de PEIERLS de :

. _ DEHLINGER-FREWKEL [23]

Fig.3 : Forme analytique d'un kink soit 2° = 2ﬂal/ab (pour y=0)on
(équation.lII1-5) s



obtient finalement : 12

2E_ab:°
W 2a o P ai-7)

K " n

L'équation 1-5 permet en outre d'évaluer la longueur d'un

kink définie par la tangente au point d'inflexion (fig. 3:
1 Eo V2

w = —2— a ( —) (11-8)

Cette relation conduit a des valeurs de 1'ordre de 100 b.
Le calcul de 1'énergie d'activation se fait en imaginant que la position
d'énergie maximum que doit atteindrele segment de dislocation pour fran-
chir la colline de PEIERLS est celle de la figure 4. L'énergie W cor-

" respondant a cette position est sensiblement de la forme :

W= Wy + 201 dcr (11-9)
_ ?’_ o SEEGER obtient ainsi :
Qa 1/2 32a

- A = 2(1+4y) Log —B
o

[ dear 1 = soit, pour y = O:

162°
W=W, 1+ ZLog(—-E)

(11-11)

Fig.4 : Position critique d'un doublekink
en formation au passage du seuil

d'énergie.
111-1-2- Expression du frottement intérieur et de 1'effet de module associé

Nous présentons ici l'expression du frottement intérieur ré-
sultant de la relaxation des doubles-kinks proposée par NABARRO [24]
s'appuyant sur les calculs de MASON [25] et SEEGER dans le cas sim-
ple d'un segment parallele i une direction dense (figure 5, position A) ¢
-la fréquence d'oscillation d'une dislocation dans son puits
de potentiel étant v o ,1a fréquence avec laquelle elle atteint son état ac-
tivé est v = v, exp (- W/KT).
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- Si un double Kink est formé sous 1'action d'une contrainte ex-
térieure o = o, exp (iwt), 1'énergie de la boucle formée (fig. 5 position B)
est ZWK-lbzc, £ étant la longueur moyenne de boucle.

Dans ces conditions, soit No

J!’ le nombre de segments de dis-
-_— location sans double kink par
unité de volume, N*leeNTie
— A o S—i nombre de segments avec dou-
— _—— _ ble-Kinks positifs ou négatifs.
ﬂl La densitéde dislocation étant

CD’ on a :

Fig.5 : Formation d'une boucle -1
N +N_+N_.=C2™" (1-12)

1 1 7D

Les probabilités de changement pour ces trois nombres sont res-

pectivement :

)
. w 4Ny 2w, - 2% 2wy +2b2
V—¢XPET It N+l exP —xT ' N-l exXP —/XT
o
2
dN 2W., -Lb“o
1 W +1 K
Vo eXPRT ~dt N+1 exp KT + No k a1-13)
. w AN, 2W  +2£b%
v. ©® KT & - Na®® —xr T
ol.bz étant petit devant ZWK on obtient :
rch
N, = — =7 T%T (a1-14)
o '2 K
1+2e
l-ICD [ 1b% exp (o) ] 419
et: N, ,= 1+ . I-1
21 exp QUL /KT + 2 KT 1+2mi /o
Avec : 2UK_W
w' =21V exp \ —gF— (11-16)

La déformation engendrée par le déplacement est :
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2 I-
c (N*1 -N_l) £b ar-17>

p

Cette petite déformation vient s'ajouter a la déformation élas-

tique ¢ = " lo. La déformation € totale a donc pour expression :

4
Lb7C o
€ = GM “-1 + 2 . KDTM 12 exp G wt)ﬂl-la)
e)q(ZUK/KT) +2 1441° 0 /o’
L'effet de module est donné par :
-1
A(w) =Re (ep €, )
4
Lb"Cp
Mo = —2 D —— (11-19)

exp(2U, /KT}2 KT 1+4n° wlw’

et le frottement intérieur s'écrit :

‘-bACDu. 2nw/o'

Q l(w) = 2 53 .2 Q1-20)
exp(ZUK/KT)+2 KT 1+44n° o“/o’
: . -1,y _ A1 _we 2n
Ce qui est bien de la forme Q ") = Q) —5 3 —avec ¢ =7
' 140", §
4
-1 Lb7CLu

exp(2Uy /JKT)+2 KT

Utilisan: la théorie des processus stochastiques pour un trai-
tement plus élaboré de 1'expression de la vitesse de formation des kinks,
 SEEGER et DONTH [26]montrent que la fréquence v de formation des "bul-

ges* (fig.4) et I'énergie d'activation W du processus peuvent étre obtenues
A partir des relations suivantes :

IOST\B’_ = Fl (r,a)
11-22)
__dlogyv = KT F., (r,a)
d(1/KT) 2

n? Gb2 KT

avec B = 35 -;2;7 W ou v est la vitesse du son, et F, (r,a) et
o



-17-

et F&r,a) deux fonctions des paramétres r et o définis comme suit :

r=2WK/KT
mno
a=1- 800
P

Pour un calcul identique & celui de MASON [25] ils obtiennent dans ce cas
une valeur supérieure de 1'amplitude du pic de frottement intérieur, de la

forme suivante - (A étant la densité de dislocations actives) :

2
Gb (11-23)
48 E

o

ol a4?

M =

Cette valeur correspond a 1'aire maximum que peut balayer une
dislocation en fonction de la contrainte appliquée et de la tension de ligne.
L'aire minimum soit £.a, conduit & Qu L . La valeur obtenue en (I-21) est

comprise entre ces deux valeurs extrémes.

[1-1-3- Spectre de relaxation. Les contraintes internes et la condition de
PARE.

Le modéle théoriquede SEEGER conduita unpica un seul temps
de relaxation et une seule valeur de 1'énergie d'activation. Or le pic de
BORDONI ne saurait étre identifié 4 un pic de DEBYE . Enoutreles résul-
tats expérimentaux ayant montrés que la valeur moyennede H et la tempéra-
ture du sommet des pics ne sont pastoutd fait indépendantes du taux de dé-
formation du métal et de la teneur en défauts ponctuels et impuretés, ces
caractéres secondaires [27] du pic de BORDONI ont conduit SEEGER et
SHILLER [28] a reconsidérer l'influence de la diffusion des kinks le long
de la dislocation dont la durée correspond au passage d'un "buldge" (fig.4)
3 une boucle compléte (fig.5). Dans une approche simplifiée du probléme,

ils considérent le temps de relaxation globale comme la somme de trois ter-

mes <

(11-24)

v trwtip

se rapportant respectivement a la formationdu "buldge",a 1l'interaction des
kinks entre eux et avec les phonons et un troisiéme terme concernant les

interactions kink-défauts ponctuels etimpuretés. Ne pouvant pas linéariser
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le probléme, ces auteurs considérent qu'il n'est pas possible de considérer

le phénoméne comme une superposition de mécanisme de relaxaton simple.

Dans une étude publiée en 1961, PARE (29] a montré avec juste
raison la nécessité de faire intervenir 1l'influence des contraintes internes.
Des considérations énergétiques montrent en effet que les dislocations in-
tervenant dans le processus de relaxation sont celles correspondant a une

énergie AE petite, AE étant définie comme suit :

AE = 2Wy - o, abl (11-25)

ou oM €St la contrainte effective ;
ZWK

i1 s'en suit que o) doit étre de l'ordre de grandeur de g7~
Avec 2 = 100 a 3000 b, o) Varie de 0,340,01 °p ; ces valeurs sont beaucoup

plus grandes que la contraintede sollicitationa toujours inférieured 107 4 p

Seules les contraintes internes o, peuvent forurmr de telles valeurs.

La condition nécessaire a la formation d'un double-kink est

alors :

o abl>2 Wy
(11-26)

avec ¢ o=0C.+C
1 a

En conséquence, si o demeure tres faible devant oo par con-
tre o, peut étre du meéme ordre de grandeur etl'énergie d' actlvﬁnon W va
alors dépendre du taux d'écrouissage (voir relation I- 11). En outre le spec-
tre de distribution des contraintes internes va fournir un spectre de distri-
bution des énergies d'activation ; supposant une répartition Gaussienne des
oy PARE obtient comme valeur moyenne du spectre d'énergie d'activation :

W =W 1-0,60(—t) Ly,

= - Y o (1-(—=) ] 1-27)

m 1
p 8o,

avec Ao, la largeur de la distribution des contraintes internes.

Les applications numériques faites d partir de cette relation con-
duisent & des valeurs de déplacement de pic et de largeur a mi-hauteur plus
élevées que celles obtenues expérimentalement. Notons cependant qu'il est

difficile de définir le domaine des valeurs admissibles pour les contraintes
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internes correspondant & un pic observable.

I1-1-4- Modele de la chaine de Kinks d'ALEFELD [30,31,32].
a/ Calcul de la relation effort-déformation.

ALEFELD a montré que la relation effort-déformation pour des
dislocations avec kinks peut étre notablement différente de celle de la cor-
de vibrante,

Considérant un segment de dislocation quelconque formantun an-
gle ¢ avec une direction dense ALEFELD calcule le nombre de kink en trai-
tant la formation de double-kinks de la méme maniére que la production de
paires positon-électron a haute température [34]. Il en déduit la forme de

la dislocation y ( x,0) et une expression de la déformation e(o) :

Lcosey

e(o) = %—A— f [y(x,o)-yo(x)]dx
A4 i~ ° (11-28)

Fig.6 : Dislocation avec Kinks.
Si 1'on considére les kinks sans interaction on obtient :

A ab ablo
) N(O ’ T) -Z—ET (11-29)

ol £ estla fonctionde LANGEVIN quidécritla diffusion des kinks et N(o, T)

est ie nombre de kinks :

NG, T) = N*(@,T) + N, T)

e, T) =

L A2 exp (-2Wy /k T) sir?h ( abto/2kT)
N(O‘,T)=2—a' sin ¢ 5 - + 1
tg” o (abto /2 kT)2
ond WK3 (11-30)
avec: A= D
kT(an)

Si 1'on considére la dislocations comme une chaine de kinks avec

interaction, assimilables & un systéme couplé de particules astreintesa se dé-
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placer selon une direction compacte , la déformation ¢ est alors de la forme:

(11-31)

Le modéle de la corde vibrante de KOEHLER conduita un résultat trés ana-

logue soit :

2 ,3
b oL
1 -
€= 12 TE_ 11-32)

sachant que Eo ~ —é— Gb2 et que B, sans dimension, est de l'ordre de 134 2.

b/ Modification de la condition de PARE.,

La condition exigée étantqu'il existe surune dislocation enmoyen-
ne au moins un double-kink, les segments ou se forme ce double-kink doivent
nécessairement correspondre a une faible densité de kink géométrique (donc
sans interaction); sur les dislocations a forte densité, ces kinks devront s'em-
piler aux points d'ancrage sous 1'action des contraintes internes afin de dé-

gager de tels segments.La condition de PARE va alors s'écrire :

N' (o, D> N +1 a1-33

No étant le nombre de kinks géométriques.

d'ou :

ablo 52 Wy - 2kT Log —AAKT 11-34)
K 1/2
2a(1+N0) ablo
Cette relation tient compte des différences d'énergies et d'en -
tropie,AS étant le second terme du deuxi®me membre. 11 existe donc une tem-
pérature au dessus de laquelle 1l y auragénération de double-kinks quelle que

soit o.

c/ Intensité de relaxation en dehors de la résonnance.

Lorsque les kinks sont sans intéraction N est déterminé par les
contraintes internes ; le systéme étant supposé en équilibre thermodynamique
on peut écrire :

we>>1 B8y = ‘)
> ™™ ('33’[" N,T]o-a 11-35%)

i
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Wy << 1 Ay = (%%) T] o (11-36)
i

Lorsque les kinks interagissent entre-eux l'intensité de relaxa-
tion dépend du mouvement restreint des kinks qui, sous 1'action de 0. s'em-
pilent aux points d'ancrage. On se place dans des conditions telles que abt o4

soit grand ou petit devant 2WK :

2 2
_AL® Gb 1

o [y, L Gb
G bsing E-;
Il n'y a pas génération de double kink, quelque soit wz horsdela

résonnance.
Si abloi >> ZWK

la dislocation courbée sous 1'action de o, peut &tre assimilée & deux segments
se comportant comme des cordes vibrantes ; il vient alors que :
a2 Gb?

AM =13 -E-— (11-38)

d/ Intensité du pic de relaxation

Le maximum du phénoméne de relation correspond a wt = 1.
L'intensité de relaxation, lorsque le temps de diffusion des kinks est faible
devant le temps de relaxation (ce qui estvrai lorsque la fréquence de sollici-

tation demeure inférieure & 100 KHz), a pour expression :

- 2\ _( & -
AM B G[( o0 T ( o0 >T,N (H 39)

0=0.
1

On obtient ainsi dans le cas des kinks sans interactions :

abl
WL > ( il > [M] (11-40)

(D ouo,

i
Le développement de cette expression montre que b4 est de la

forme XALZ et que 4),= Oquand o, = O.
Lorsque les kinks sont avec interaction :

by -0 4D

i, wilsh Yy &

ablo, << 2W,

9 \l‘ o



2
AL Gb 11-
ablo, >> 2Wy bm=Y 1z L (1-42)

n obtient alors une valeur identique

ou y est de l'ordre de 1/2. O
fne de kink et de la corde

A celle de la relation (11-23), les modeles de la cha
vibrante coincidant dans ce cas (11-31 et 11-32).

La figure 7 représente 1'amplitude 8y, €n fonction de abla, .

A,
A |

Fig.7 - Intensité du pic de relaxation en fonc-
tion de la densité de kinks géométriques
(qui dépend de @) et des contraintes in-

ternes.

Dans le domaine 1, 4), est régie par la relation (I1-40) et varie

exponentiellement avec o;.
Dans le domaine 111, correspondant aux fortes contraintes, Ay,

est constant et égal a (11-42).
ALEFELD a partir de mesure par extrapolation du domaine 1 pro-

pose l'existence d'un maximum dans le domaine intermédiaire 11 (2 & 4 fois la
valeur (11-42).

Dans ce modéle, comme dans celui de la corde vibrante, LIV est
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proportionnel a VX . L'influence des impuretés doit donc étre importante pour
les plus faibles teneur et le flanc haute température du pic doit &tre le plus
affecté par leur présence. ALEFELD précisequel'application d'une contrain-
te statique extérieure devrait permettre de décrire le maximum de la courbe
de la figure 8 plus facilement que si lepic est créé par écrouissage car il se-
rait alors possible de distinguer les variations de 4, dies aux changements

de L ou de o, -

11-2- PICS D'HASIGUTI.

Différentes interprétations ont été proposées pour ce pic "' ou
ces pics . KOIWA [33] envisage le désancrage activé thermiquement des dis-
locations piégées par des impuretés ou des défauts. Les calculs basés sur cet-
te théorie conduisent aux résultats suivants :

- il existe un pic de Q-1 en fonction de la température, dont la for-
me est différente de celle d'un pic de DEBYE.

- la distorsion de la forme du pic augmente linéairement avec 1'am-
plitude de la déformation.

- la hauteur du pic et la grandeur de l'effet de module A(u) asso-
cié sont liés par la relation Qr-n{ax = 0,126 a(w.

- la distance moyenne d'épinglage peut étre estimée a partirdes

résultats expérimentaux.

Les caractéristiques expérimentales du pic P, (dit d'Hasiguti) du

cuivre sont en accord avec ces résultats.

Dans le modeéle de KOIWA, comme dans celui de GRANATO et
LUCKE pour les phénoménes d'hystérésis, les segments de dislocation avec

des peints d'épinglage sont considérés comme les éléments source du frotte-

)

ment_intérieur (fig.8).

a - e
b C d e 0 E FRIER RS

Fig.8 - Mécanisme de GRANATO et LUCKE. I

¥
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d'assimiler ces segments a des

que sous de faibles contraintes

Partant de 1'idée de KOEHLER
cordes vibrantes, ces auteurs considérent
les longueurs de dislocation entre point d'é
b). Si la contrainte augmente suffisamment

(c) et vibrer sur toute la longueur Ly du se
d'hystérésis dontl'énergie correspondal‘ai-

pinglage peuvent vibrer (fig. 9 -
la dislocationpeut sé désépingler

gment. La courbe o-€ corres-

pondante montre un phénomene

re achurée (fig.9). Le frottement intérieur correspondant cst :

AW (11-43)
OZ/G

Si on considére ure longueur moyenne LN
istribution des impuretés, le nombre de

-1 1
Q =7

constante des seg-

ments et une loi exponentielle de d
trongcons entre points d'épinglage de longueur £ af+dlest

N(L) db = o exp - = (1-44)
L N
A &tant la densité de dislocation. GRANATO et LUCKE, partant de 1'équa-

tion (I-1) dans laquelle ils négligentle terme dérivant du potentiel de

PEIERLS, obuennent I'expression suivante du frottement intérieur :

4 0 A Lg K Ta K na
Q =3 exp (11-45)
n“L L e L e
C co c o
et 1'effet de module A(W) = r Q]'I1 avec r~1.

avec et K facteurs d'orientation
Ll paramétre d'interaction de COTTRELL.

€5 amplitude maxi de la sollicitation,

A des températures autre que 0°K le désépinglage est aidé par
1'activation thermique et KOIWA suggéreque celui-cipuisseintervenir avarn

que la contrainte critique soit atteinte.

La figure 9 représente lescourbes effort-déformation en fonc-
tion de la température pour une fréquence de sollicitation donnée. A basse
température (courbe D 1l ne se produit pas de désépinglage et a haute tem-
pérature on a toujours un désépinglage total (courbe III) ;dans ces deux cas
extrémes le frottement intérieur est faible. Par contre pour des tempéra-

tures intérmédiaires le frottement intérieur doit devenir appréciable



KOIWA propose une méthode de cal-
P cul qui n'utilise pas le solide liné-
A I I I aire, incompatible avec ce mécanis
me non symétrique.
KOIWA formule donc trois hypothé-
ses :

- 11 existe N éléments par unité de

volume qui sont susceptibles de sau-

0 2 ter a la fréquence
v exp [-(U-v" /KT

et si 0 = O aucun saut n'est possible

Fig.9-Mécanisme de KOIWA
(U énergie d'activation du phénome-

ne, v" volume d'activation, v facteur de fréquence.
- la déformation peut s'écrire: € =g o P(D si P(t) est le nombre
d'éléments qui ont sauté entre O et t et gun coefficient de proportionalité.
- un élément qui a sauté ne revient A sa position de départ que
lorsque ¢ = 0. Mais quand ¢ =0 tous les éléments reviennent a leur position

initiale. Par suite on peut écrire :

®_w-p) s Q1-46)
avec . ) .
s® = v exp [-(U-v’ a/kT] oo Q1-47)

Sachant que P(o) = O on obtient :

P =N {1 -exp [ - [ s(® dt]} " Y -48
o

L'énergie dissipée par cycle est :

AW = 6 c de = - § edo 11-49)
Sio = o sin wt on obtient ¢
ﬂ/w t
AW =2gws2 N[ [-[ s(¥dt] sin ot cos atdt Q1-50)
o o

En supposant v o/KT trés petit devant 1'unité, KOIWA obtient 1'expression

suivante : ac 2 .

a
AW=ga§ N GO+ -F;P h(x) + T.‘I’r k() ai-sy
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ob (), h() et k(x) sont des fonctions relativement simples de

2w U
x = 25 exp ( kT)
o 2
Le fr intéri défini AW avec W = o a alors
e frottement intérieur delini par W’ 21" ’

la forme suivante :

n

a4 NS 0, 0 u( 20 )

La figure 10 représente les variations de f() et h(x).

A Fla)

Fig.10 - Variations de f(x) et h(x).

L'effet de module associé est

by = N8 G ar-s3)
On voit ainsi que Q-LIA et 4,, sont tels que :
€(€9)
-1 _ max
Q M - by #0,126 8, (11-54)
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On obtient finalement les relations suivantes :
-1 2 2
Q ~A L /!; etz,o (L/L)
oti L et £ sont respectivement les distances moyennes entre points d'ancrage

et points d'épinglage.

Un méme calcul avec 1'hypothése d'un solide linéaire standard

conduit a :

2
ac
Q- l-x [p(x)r( T?—) q(x)] al1-5%)
2
W= 2 et qo0- XX -3
avece l-o-x2 T 8(x“+1)

-1 -1 oo~=1
QM #Q " (x=1s0it Q) =0,5K

On obtiendrait alors :

-1
QM = 0,5 by (1-56)

D'autre part dans le modéle de KOIWA la courbe Q'1 (1/T) est
assymégrique surtout lorsque 1'amplitude de la sollicitation croft et que le

vV O N
terme TT- croit,

Confronté aux résultats expérimentaux obtenus sur le cuivre, ce modele
conduit & un pic trop étroit mais dont 1'évolution avec l'amplitude est cor-
recte. La relation avec 1'effet de module est d'un bon ordre de grandeur
mais le calcul de ce rapport reste liéal'évaluation faite pour v¥. La gran
de largeur du pic pourrait résulterde 1'existence des contraintes internes
dont ce modéle simple ne tient pas compte. Enfin KOIWA fait une évalua -
tion de la distance L séparant lespoints d'épinglage en fonction de 1'écrouis
sage (20 a 200 b). L'amplitude du pic décroit au cours de maintien vers
100°C et L augmente ; c'est pourquoi il est généralement admis que les dis-

locations sont dans le cas du Cuivre épinglées par des lacunes.

[i-3- PICS D'INTERACTION-DISLOCATIONS-IMPURETES.
LE MODELE DE SCHOECK [14].

SCHOECK a développé initialement cette théorie pour expliquer
un pic dénommé CWP ou pic de Kdster obtenu sur les métaux C.C. défor-



més a froid et qui contiennent des atomes d'impuretés en inscrtion. Les dis-

locations normalement bloquées par des nuages d'impuretés, peuvent se mou-

voir a la température du pic en entrainant avec elles les atomes dissous. Les

) \
dislocations sont supposécs ancrées en cartains points, correspondant a des

précipités immobiles, des amasdissousetc... distribués a intervalles le long

de la ligne de dislocation.

Deux cas limites sont envisagés selon que 1'amplitude d'oscilla-
tion est grande ou petite devant b.SCHOECK en déduit que la hauteur du pic
et son temps de relaxation dépendentdelalongueur moyenne entre point d'an-

crage et de la concentration en atomes dissous.

11-3-1-Cas des fortes amplitudes.

La vitesse de diffusion des impuretés v = %—;L = k—l?—r o bas (A1-57)

avec :
D le coefficient de diffusion de 1'atome d'impureté,
o la contrainte,

A% la longueur du segment dedislocationde vecteur de Burgers b

ayant un atome en son milieu.

Si Cd est la concentration en impureté :
b3
AL =4/3 — 5 (11-58)
9nRCy4

ou R est la distance impureté-dislocation.
Nous avons ainsi ¢
2
_ 9nR“C .,k T
gb=a«o o avec a = d
; (11-59)
d 4/3D b3

Si 1'on considéere 1'arc de dislocation de longueur £ selon les coordonnées dela
figure 11, 1'équation (I-1) de la corde vibrante prend 1'expression suivante

si on néglige le terme d'inertie et le terme dérivant d'un potentiel ( dans la
mesure ou la fréquence demeure relativement faible) :

2
o« -B 'a'-.12=ob
X

(1-60)



B étant la tension de ligne.
y Quand ¢ = o, exp iwt la solution sta-

tionnaire est de la forme :
_ <:o(8|a/ﬂ:2 - iga )

= y=-

L x 6432/l:[+ w2a2

Si A est la densité de dislocation et

(11-61)

Fig.11 p(2) la fonction de distribution des
longueurs £ on écrit :

f p(2) 1L = A
o

et 1a déformation si y est un facteur géométrique (~ 1/10) est :
€q = Yb f oB)y(2) £ d 2 (11-62)
o

Cette déformation se superpose & la déformation élastique ce-é-.
Nous avons vu que 1'on peut écrire :

-1 G .
Q! "5, mee L)
Soit : ) .
yAL ® wp(2)z
o l. —= L; 7 dz 1-63)
4 .o l+0“t” 2z

avec £ 0" % longueur moyenne des segments entre joints d'ancrage, z = 1-"-
et ¢ un temps de relaxation de la forme : ‘o

2

v = 9 nR2KTCy ,*2 /16 /3GH°D (11-64)

o

Dans le cas d'une distribution uniforme £ = £ o = Cste des segments de dis-
location 1'intégrale (11-63) se réduit a

1= _l—wh_ et IM = 31— quand wz = 1 (pic de Debye)
+0 ¢

Si 1'on considére une distribution exponentielletelle quep (2) = ™ “ la figu-
re 12 montre que le maximum I est obtenu pour wz = 7.107€ et I, =22



Ces résultats ne sont va-

lablesque pour des déplace

I, place
2‘ ments assez grands,c'est-
J a-dire pour des longueurs

pas trop faibles, en fait
telles que 24 <2 < 10 2,

WwT Si l'amplitude d'oscilla-

0 A
—OAS— 4 > tion est petite devant une
4 distance interatomiquelap

plication de 1'équation ne
Figure : 12 se justifie plus, Ce cas

doit étre traité différemment.

II- 3- 2- Petits déplacements

Si 1'amplitude d'oscillation d'unedislocation est plus petite qu'une
distance interatomique, le frottement intérieur résulte plus d'une redistribu-
tion de 1'atmosphére d'impuretés que d'une augmentation d'amplitude.

La faible amplitude peut résulter d'une courte distance £ entre
point d'épinglage ou bien du fait que les atomes en solution ne pouvant occu-
per que certains types de site, l'énergie d'interaction de la dislocation avec
son atmosphére en équilibre thermodynamique varie avec sa position al'in-
térieur d'une cellule unitaire ; on peut alors considérer un effet similaire &
la force de PEIERLS, la tension appliquée étant trop faible pour libérer la
dislocation permet cependant la redistribution de 1'atmospheére.

L'énergie interne du systéme dislocation - impureté est de la
forme :

U=Zn Gy @ (1-65)
n, étant le nombre d'interstitiels dans les sites i d'énergie d'interaction u
Si la dislocation se déplace :

1

AU =X N .Au, + z an,.u, (11-66)
Le second principe de la thermodynamique peut s'écrire :
AU = AW + AQ (1-67)

On peut donc écrire ici :



du.
dwW i =
& - En e b (11-68)

Le développement de u, en série de Taylor :

u =u _+ay+dy“+----- (11-69)

et 1'application de 1'équation du mouvement (11-60) conduisent & 1'équation sui-
vante ( ou ¢, €St le temps moyen pour qu'un saut d'atome en solution se pro-
duise dans 1'atmosphére de la dislocation)

g
0+Log't—= PY+LOQ%¥

avec .

- 51%,1.. Zn, aiz (11-70)
2
q=2/bc n,d +8 B/b!.o

Si 1'on suppose o = o exp (iwt) on obtient une solution de la forme

y = yo* exp (iwt) ( yo* complexe) et la déformation due & la relaxa-

tion est @
¥*
€q = YAy, b ai-7v

Le frottement intérieur résultant s'écrit :

2

Q-l _ vA Gb 0 ®L
M 2% niodi + 88/902 1-¢ l+w2 52
avec znio ai2 /KT P!
0 = 2 (11-72)
2zniodi+83 / oy
et L = Lo /1-8

Si dans le cas des fortes amphtudes QM est proportionnel a Atz dans le cas
présent la dépendance de Q' M et des différents parameétres est plus difficile

a voir SCHOECK montre que 2b T n,d = 102Gb et que 6 demeure inférieur &
1 quel que soit £_. On peut distinguer deux cas :

- si l’o >> 2 ob, 8 varie comme Cd(qui dépend de nio) ; Q'N{ est donc
fonction de la densité de 1'atmosphére.
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2
-Si "o < 20 b, 8 est petit devant 1 et équivalent a Cd"'o ; on peut

alors écrire _, yAI.g e ' ‘
W —z valeur voisine de celle que donne 1'équation

(11-63). Le frottement intérieur ne pourra cependant étre observable que pour

des valeurs élevées de A ( de 1'ordre de 1012cm'2).

11-4- CONCLUSION.

Les hypothéses principales de la théoriede SEEGER sontles sui-
vantes :

les dislocations paralléles aux directions denses possédent une
énergie minimale quand elles sont situées au fond d'une vallée de PEIERLS.
A 0°K, pour faire passer une dislocation d'une valléea une vallée voisine, il
faut lu1 appliquer la contrainte de PEIERLS I, au lut permet de surmonter la
barriére d'énergie. A une température déterminée, l'activation thermique four-
nit 1'énergie requise pour qu'un segment de dislocationpuisse sauterd'une val-
lée & une autre, ce saut ne pouvant se produire que s'il apparaitun double-kink
sur la dislocation. Le pic de BORDONI et le pic subsidiaire de NIBLETT et
WILKS sont alors observables quand la fréquence N des sollicitations méca-
niques coincide avec la fréquence de saut v.

lLes développements d'ALEFELD élargissent le mécanisme aux
dislocations formant un angle ¢ assez faible avec les directions denses en a-
nalysant le rdle oué par les contraintes internes, selon le processus suggé-
ré par PARE.

L'énergie d'activation moyenne du pic de BORDONI dans les mé-
taux C.F.C. estde l'ordre de 0,12 & 0, 15 ev, lefacteur de fréquence v_ ( ou
fréquence limite) étant voisin de 10125'1, °

A la différence du pic de BORDONI, les pics d'HASIGUTI font in-
tervenir a la fois les dislocations et les défauts ponctuels (ou les impuretés) .
KOIWA considére des boucles de dislocations ancrées a leurs extrémités et
épinglées par les défauts. Les segmentsdedislocation sont parfaitement blo-
qués & O°K et pratiquement libres & haute température. Aux températures in-
termédiaires, le désépinglage thermique permet & un frottement intérieur du
type relaxation de se manifester.

L'énergie d'activation associde 3 ce typede mécanisme est sensi-
blement supérieure a celle du pic de BOR DONI, compte tenu de I'énergie de
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liaison du défaut épingleur. Le facteur de fréquence peut-étre du méme ordre

de grandeur ou supérieur.

La théorie développée par SCHOECK pour expliquerlespics d'é-
crouissage (CWP ou pic de KOSTER) propose deux mécanismes possiblesd'in-
téractionentre les dislocations etlesimpuretés : ou bien les segments de dis-
location sont susceptibles au cours d'une alternance de la sollicitation méca-
nique de parcourir plusieurs distances interatomques en drafnant les impu-
retés, ou bien le phénomeéne de relaxation résulte d'un processus de remise
en ordre & courte distance, un ou plusieurs atomes pouvant sauter dans des si-
tes plus favorables dans le voisinageimmédiatde la dislocation. Ces deux mé-
canismes font intervenir la diffusion & courte distance des atomes intersti-
ticls formant une atmosphére autour de la dislocation., I.'énergie d'activation
du phénoméne sera donc en premiére approximation au moins égale a 1'énergie
de diffusion des interstitiels. Le facteur de fréquence v, est lié & la probabi-
lité de saut d'un atome d'impureté dans le champdela dislocation ; il est donc
fonction de la concentration C,. Les valeurs expérimentales généralement ob-
tenues conduisent & des valeurs de vV, pPlus élevées que pour les mécanismes

précédents.



CHAPITRE 111

TECHNIQUES EXPERIMENTALES

lI-1- LA MESURE DU FROTTEMENT INTERIEUR ET DU MODULE
D'ELASTICITE.

Nous avons vu précédemment que les spectres de frottement inté-
rieur résultant de phénoménes activés thermiquement, sont obtenus en faisant
varier la température au cours d'une sollicitation périodique de faible ampli-
tude. Les appareils de mesure de la capacitéd'amortissement et du module d'é-
lasticité dynamique des matériaux que nous avons utilisés comportent donc une
enceinte de mesure, sous vide pour éliminer les influences extérieures, dont
la température varie dans 1'intervalle le plus large possible. La détermina-
tion de I'énergie d'activation des mécanismes étudiés nécessitant des mesures
d des fréquences suffisamment distinctes, la précision des résultats est tri-
butaire de 1'étendue de la gamme de fréquences utilisables. Enfin, ces appa-
reils doivent permettre de contrdler 1'influence (ou la non-influence) de 1'am-

plitude de la contrainte de sollicitation.

Partant de 1'ensemble expérimental réalisé par BOCH [47, 48] se-
lon la technique du barreau résonnant [11], nous avons mis au point un appa-
reillage (fig.13), permettant des mesures de - 196°C ‘usqu'a + 300°C selon
trois modes de sollicitation : vibrations transversales, soit en flexion libre,
soit en flexion avec encastrement,et vibrations longitudinales. Cet ensemble
couvre un domaine de fréquences allantde 300Hz 4 60 KHz. D'autre part, 1'é-
quipement du laboratoire comporte plusieurs pendules de torsion ; 1'un d'eux
est équipé pour les mesures & basses températures et nous avons pu ainsi ef-

fectuer quelques essais & basses fréquences (0,54 17 Hz).

llI-1-1- Enceintes de mesures.

La figure 14 montre une coupe schématique des deux enceintes que
Nous avons utilisées. Elles sont constituées d'un tube central en acier inoxy-
dable dans lequel un vide inférieur a 10'5 torr est obtenu parun systéme clas-
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Fig. 13 - Ensemble expérimental.

THERMOCOUPLE
\ ENTREE EXCITATION

JAUGE A V_ID_E\\ N s PEGE N, LIQUDE

CHAUFFAGE
ENTREE N, LIQUIDE
DEWAR H ‘|
pressumisarion AR 1H
/7 . 7
CONTENEUR 2 {F
. ;
THERMOCOAX ‘ :
; ’
; —-—
%

vy, A

Fig. 14 - Coupe schématique.



sique de pompage pour vide secondaire, Ce tube est plongé dans un dewar per-
mettant le refroidissement par l'azote liquide. l.e réchauffage selon une lot Ii-
néaire de 30 °C/h est assuré par un enroulement thermocoax contrarié, fixé
sur une chemise en cuivre glissée & 1"'intérieur du tube central. Au cours du
refroidissement une pression partielle d'azote est maintenue dans l'enceinte et
le niveau de 1'azote liquide dans le dewar est maintenu constant par un régula-
teur. Les différents montages sont suspendus a l'extrémité d'une perche plon

geant dans le tube central.
Il1-1-2- Montage en barreau résonnant.

C'est le montage réalisé par
BOCH (Fig.15) sur le princi-
pedel'appareilde CABARRAT
(11]. Un barreau cylindrique
est tenu en sonmilieu par trois
vis pointeaux ; le perfectionne
ELECTRODE DE ment apporté par BOCH est
LECTURE d'avoir rendu les électrodes
EPROUVETTE dont nous verrons le rdle plus
loin, solidaires d'un conteneur
~ NIVEAU qui est choisi dans un maté-

D’ENCASTREMENT
riau ayantun coefficient de di-

\THERMQCOUPLE latation le plus proche possi-

ble de celuide 1'échantillon é-
ELECTRODE tudié ; cemontage permet 4'é-

D EXCITATION liminer 1'effet de la dilatation

sur l'écart entre 1'électrode
et l'extrémité du barreau.
Les modes de vibration dece
systeme forment une série
d'harmoniques. Les déplace-
ments le long du barreau sont
Fig. 15 de la forme

. € =g, cosnmx/2
(x varie de 0 & £ selon l'axe du barreau)., POCHHAMMER et RAYLEIGH ont
calculé les fréquences propres de vibrations dont I'expression pour l'harmo-
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nique n est la suivante :

n 12 2
N =5 (E/) [1-v¥n? @/D]

£ est la longueur du barreau
E le module d'élasticité

p la masse volumique

d le diameétre du barreau

) 1'allongement

v le coefficient de Poisson

Cependant 1'expression N = 2-1[ %- corstitue une bonne approxi-
le rapport L/d

mation pour les premiers harmoniques et les barreaux tels que

reste plus grand que 10.

Notre montage permet d'utiliser des barreaux
dont la longueur varie de 80 & 160 mm et le dia-
métre de 3 4 8 mm. Le conteneur est raccordé
a une perche support (Fig.16).Les mesures de
frottement intérieur que permettent ce type de
montage sont excellentes, le fond continu d'a-

mortissement étant toujours faible,

-

Fig.16 - Perche support.
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I11-1-3- Vibrations transversales.

) En dérivant deux fois 1'expression du moment fléchissant
M= - El d—: (Fig. 17), ol u est la courbe de flexion, on obtient 1'équation gé-

nérale du mouvement :

0S 2%ulx,t) + El 3dul,t) =0
(T at? ax4
? qui exprime que la déformation est en-

} gendrée par les forces d'in%rties repré-

sentées par le terme pS —a-—:
ot

~.u

Fig. 17 La solution générale des modes normaux

est :

u(x,t) = (Cq1cos k x + Cpsin k x + C3Ch k x + CaSh knx) cos wt
ou Cq, C,, C3z, Cq sont des constantes d'intégrations & définir selon les con-
ditions aux limites et les valeurs de Kn:
wrfpbh
K== r—
sont les valeurs propres..
La fréquence a alors pour expression :

1/
X
N - —n  h (—E) avec xn=k§1,2
" 4n /3 22 %y

a/ Flexion libre.

La symétrie miroir du mouvement, 1'horizontalité de la tangente a
la fibre neutre au milieu des barreaux, le moment de flexion nul aux extrémités
et I'immobilité du centre de gravité, conduisent A 1'équation des valeurs pro-
pres suivantes :

knl. knl
tg 3 + tgh 5 = 0

Les solutions conduisent & deux types de déplacement, soit avec une

forme symétrique de vibration :

u ch 2o x/2 cos 2a_ x/1%
n n
u = + cos pt

ch a cos o
n n
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k £
n
avec an-(n-l/A)ﬂ+Yn"= 2

-3 . . )
Gvq = 2,81.107 ety est négligeable pour n > 1

= + ~
u=- Sha, sin o

Les positions des noeuds en fonction de n sont portées ci-dessous;

pour n = 1 et 2 on obtient les valeurs suivantes de x/2 :
n=1 0,2242 0,7758
n=2 0,1321 0,5  0,8679

La figure 18 représente le montage que nous avons réalisé : un

barreau parallélépipédique est fixé dun conteneur d'encombrement voisin de ce-
lul utilisé pour les barreaux ré-
sonnants et dont les raccordements
électriques sont placés de facon
identique, afin d'utiliser la méme
ELECTRODE DE perche support. La fixation est as-
LECTURE ,
surée par quatre vis pointeaux pla-

=T - cées sur les lignes nodales.On ne

l peut donc obtenir qu'unmode devi-

bration a la fois ; lemontageutili-

_.*\ sé correspond au mode fondamen-
THERMOCOUPLE [ 1
;ggn_»g_o_c tal.

K VIBRATIONS Les dimensions des bareaux uti-

lisables,£=120mm, h= 3 a 10 mm,
| EPROUVETTE conduisent a des fréquences allant
de 500 Hz & quelques KHz.Le fond
continu d'amortissement demeure
inférieur & 2,102 si 1'épaisseur

des barreaux reste supérieure a

_ELECTRODE
O’EXCITATION

3 mm,

Fig. 18.
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b/ flexion avec encastrement,

Les conditions aux limites (déplacement et pente nuls a 1'encastre-
ment moment et effort de cisaillement nuls & I'extrémité libre),conduisental'é-
quation des valeurs propres qui suit :

cos kL Chké = - 1

k_ £
On obtient encore deux types de solutions, Siannjn— y NOUS avons

pour les harmoniques impairs (n = 2i + 1) :
Xinl = Gi +1§)"+Yin

(v, = 4,84. 10'2, Yq = 1,3.10'4 et v, négligeable pour n > 1)

u [chZa x/4 sin2a_ x/4 :’
n n
cos ot

et u = _m +
2 chan sina
pour les harmoniques pairs ( n = 2i) :
.1 '
@y = (1-Z)n +yym

(yl = 2,91 1073 et Y, Négligeable pour n s 1),

u [Sthn x/2 cos 2cxn X/I:J
cos wt

et u = +
2 STlan cos a_

Si l'on considére une charge M A 1'extrémité de la poutre, on dis-

tingue deux cas :
- si M est relativement faible, les résultats précédents sont ac-

ceptables avec : 5
a h 1 1/
[(E/p(1+4M /m) ]
/3

- si M est importante, dans ce cas on a recours a la formule de
RAYLEIGH :

1
N - 1 [ J3El 1 } /2
T 2m 3 3
2 M+ l%b m
Le montage adopté (Fig.19) est le cas d'une flexion avec encastre-

ment et masse additionnelle. La téte de 1'éprouvette (Fig.20) joue deux rdles :
elle baisse la fréquence et elle permet d'effectuer des tractions sur 1'échan-

N=

tillon fixé sur son conteneur (voir section Il1-2).Cedernier point constituel'in-
térét principal de ce montage. Ce conteneur nécessiteune perche support diffé-

rente (Fig. 21) de celle utilisée pour les deux autres montages.



Fig.19 - Conteneur de F18.20 - Eprouvette de Fig.21- Ensemble

flexion avec encas- flexion avec encas- du support et du

trement . trement. conteneur de fle-
X10n avec encas-

trement,

La parne utile de 1'échantillon a

généralement une section de 3 mm
une longueur de 20 mm et une téte de 144 mm3

(F1g.20). Dans ces conditions,la

ent intérieur sang réchauffage

Le fond continu d'amortissement est de l'ordre de 5,102

» valeur nettement plus
élevée que celle des autres montages,



II1-1-4- Chaine électronique . Principe des mesures (I'1g.22).

SYNTHETISEUR ATTENUATEUR AMPLIFI ATE R \
POLARISATION RELAIS
J’/ { } 1
SELECTEUR
D'ENCEINTE
——— -

4 ¢
Ivuouxmg — =l -
- N ENCEINTES

!

L. : ‘
) MESURE

&

| 1

)

-’

R it 2

Lﬁ[ AMPLl [ 1IPREAMPL B

NORMALISAT EUR

|
|
L
I | cumonome TRE
|
|
|

{ {

AMPLIFICATEUR

DETECTION POLARISATION RELAIS ‘ } I
QsCiLLO # VOLTMETRE g~
ATTENUATEUR - J

Fig.22 - Schéma électronique.
I - Chaine d'excitation

I1- Chaihe de lecture

Un synthétiseur de fréquence fourni une tension alternative U qui
est amplifiée (600 V. efficace maximum) et envoyée sur une des électrodes dite
électrode d'excitation, aprés superposition d'une tensionde polarisation conti-

nue de (300 & 3000 V).

Lorsque la fréquence de la tension U correspond & la fréquence
de résonnance du systéme, la seconde électrode (dite de lecture) et qui est
polarisée (de quelques volts & 400 V), permet de recueillir par effet capacitif
un signal de I'ordre du mV. Ce signal est fortement amplifiée ; un voltmétre et
un oscilloscope permettent de 1'analyser. l.amesurede la capacité d'amortis-
sement se fait soit en vibration libre, soit en bande passante.

Pour les mesures en vibration libre, un relai coupe l'excitation,
laissant le systéme vibrer sur lui-méme. L'enveloppe de la sinusoide amortie

du signal de réponse est détectée puis comparée a deux tensions de référence



dont le rapport est 1,369 ; le passage a leur niveau respectif déclenche le dé-

~ ~ - . [ “
part puis 1'arrét d'un chronométre. Le temps . ainsi mesuré et le frottementin

térieur sont liés par la relation :

-1 1
10 N¢

Les mesures en bande passante a 3db sont utilisées pour les forts

amortissements., l'atténuatnon de lachainede lecture permet des mesures a am-

plitudes variables.

Le module d'élasticité est obtenu a partir de la mesure de la fré-
quence. Cet apparecil permet des mesures relatives d'une grande précision, la

frequence étant toujours connue a 10'5 pres.
l1-2- ECROUISSAGLE.
ll1I-2-1- Température ambiante.

Les barreaux cylindriques utilisés en vibrations longitudinales et
les barrcaux parall¢lépipédiques de flexion libre sont déformés par traction en
pingant les extrémités des échantillons dans des mors auto-serrants. Ces ex-
trémités sont ensuite trongonnées puis dressées parusinage et polissage. Pour
de faibles taux de déformation (déformation permanente ep < 5%) les barreaux

viindriques sont déformés par compression ; ils sont alors tenus verticalement
entre deux vis de laiton pour Sviter le flambage ; des baguettes de cuivre recuit
limitent les contraintes latérales et assurent un coulissement correct de 1'é-

chantillon au cours de la compression exercdée par un poingon en acier traité.

Toutes ces opérations sont effectudes & 1'arde d'une machine de
traction ZWICK, la vitesse de déformation étant de l'ordre de 2. 10'43- 1.

Des taux de déformation beaucoup plus importants peuvent étre ob-
tenus sur les échantillons de flexion libre par laminage, 1'épaisseur minimum

pour des mesures correctes de frottement intérieur étant de 3 mm,.

[(11-2-2- Basse température.

Le montage en flexion avec encastrement permet d'effectuer des dé
formations par traction & la température de l'azote liquide. Une machine de



Fig. 23 - Mors de traction.

Fig. 24 - Dispositif de traction in-
verse,




4
SFALE

traction (type 1.R.S.1, L.) a été
adaptée a ce type d'expérience.
| ¢ mors supdéricur de cette ma-
chine (f1g.23) a été usiné par é -
lectro-érosion afin qu'il épouse
la forme de la téte des éprouvet-
tes (hg.20). Le conteneur de la
figure 19 vient s'adapter sur un
tube d'inox fixé au bat de la ma-
chire (g, 24). Ce dispositif de
traction inversde permet d'effec-
tver la déformation en immersion
Jdans un réciprent 1solant (flg.ZS)
que 1'on peut remphr d'azote -
quide. La traction terminée, 1'é-
chantillon est déchargé et 1l suf-
fit alors de dégagerlatéte de 1'é-
chantillon en déplagant le mors
supérieur (un svstéme de vé-

rouillage le tient en place au cours

de la traction). l.¢c conteneur res-

tant dans l'acote hquide il est

Fig. 25 -Dispositif de traction dans

raccordé d la perche support
un bain d'azote liquide. (Figure 21). Le rdéglage de 1'é-
cart entre les électrodes et la téte del'échantillon se fait dans 1'azote liquide.
L'enceinte préalablement refroidie estalorsouverte en laissant un courant d'a-
zote la balayer afin de limiter le givrage ; 1'ensemble perche-conteneur est a-
lors rapidement introduit dans 1'enceinte ; si11'opération est effectuée en moins
de 10 a 15 secondes, la couche d'azote liquide qui reste sur le conteneur em-
péche le givrage de se produire. En procédant immédiatement au pompage dans
1'enceinte, la température de 1'échantillon atteint - 200°C.

[11-3-RECUITS . VIEILLISSEMENT.

Les échantillons nous sont livrés dans un état que nous convenons
d'appeler état brut. Nous effectuons des recuits de normalisation de trois heu-

res & 700°C pour le Titane. Ces recuits sont effectués dans une enceinte a ul-
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tra vide (micux que 5. 10'8 a 800 °C).

Notre étude comporte de nombreuses mesures apreés des vieillis-
sements 1sothermes ou 1sochrones.Pour destempératures inférieures a 200 °C,
ils sont effectués dans un bain pour les courtes durées de maintien (jusqu'a
18 mn), ou bicn dans une étuve. Les maintiens au dessus de 200 °C sont ef-
fectués dans le four de recuit, le vide pouvant étreprimaire(* 10-3Torr)pour

les températures les plus basses et les courtes durées.
II1-4- RADIOGRAPHIES.

Les observations radiographiques des échantillons ont été faites
en DEBBY-SHIRRER par réflexion, ce qui permect d'opérer directement sur
les barreaux utilisés pour les mesures de frottementintérieur. Les raies des
plans les plus importants correspondent a des angles faibles, et le montage en
réflexion normale est impossible. Nous avons donc réalisé unmontage permet-
tant d'effectuer la réflexion sur une faceinclinée par rapport au faisceau inci-

dent (fig. 26) afin de pouvoir placer le film derriére 1'échantillon.

" Fig. 26 - 1 - Faisceau R.X.
2 - Echantillon
3 - Plan du film.

Cependant on ne peut ainsi obtenir queles cercles correspondant

au plans d'incidence @ telle que :
Dtg26 > Dtga, soit 8 _ > al2
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Pour obtenir un cercle complet en n rotations du plan de 1'échan-
tillon autour de 1'axe du faisceau incident, il faut un 6 minimum tel que :

' t
0 -% Arc tg —3927

n
cos n

Nous avons finalement adopté une disposition de 1'échantillon vis
20° et D = 30 mm le plan du film étant

vertical ct le faisceau incident

a vis du faisceau (fig.27), telle que @ =

Yy horizontal ; le plan de 1'éprou-
vette est incliné de 30 °C par

rapport au plan horizontal (soit
a gauche posmonPl, soita droi-

te position P2). Le premier cer-

cle dontonobtientles deux tiers
correspond alors aun plan d'in-

_ (-]
cidence 0., = 16,5

Le tableau suivant donneles va-

leurs de 6 et de R = Dtg26 pour

Fig. 27.

le zirconium (anticathode en cuivre).

-
6° 16,3 17,8 13,6 24,5 29,1 32.5
Plan (100) (002) 011) ©12) (120) |(O13)
R 19,2 21,4 22,8 34,4 48,3 64,1

Dans la plupart des cas, nous avons seulement utilisé la position
Pl' Les plans du titane étant assez voisins, nous avons utilisé le méme mon-
tage. Les clichés sont cependant de moins benne qualité que ceux obtenus sur
le zirconium, du fait de I'apparition de Phénoménes de fluorescence.

lI1-5- MICROGRAPHIES, MICRODUR ETE

Les observations micrographiques sont effectudes sur un micros-
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cope optique REICHERT. l.e polissage des échantillons est réalisé électroly -
tiquement sur un "Disa-électropol” apreés préparation de la surface par polis-
sage mécanique. Le bain électrolytique utilisé est le bain A3 de cet appareil.

Ic1 encore, les résultats obtenus sur le zirconium sont bien meilleurs,

D'autre part, 1'équipementd'un microscope REICHERT permet de

faire des mesures d'empreintes sous charge de 20 4 100 g et un microdureme
tre TEST-WELL permet d'opérer de 100 g & 500g.
Nos mesures de dureté sontles valeurs moyennes de séries com -

portant généralement une dizaine d'empreintes.,



CHAPITRE 1V

ETUDE DU METAL BRUT

Les échantillons de Zirconium et deux des nuances de Titane dont
nous disposions ont été fournis par M.R.C. (Metal Research Corporation) sous
la formede barreaux cylindriques de diamétre ¢ = 6,35 mm dont la longueur L
varie de 100 & 150 mm. Nous avons aussi effectué des essais sur du Titane de
JOHNSON-MATTHEY a trés faible teneur en substitutionnel livré sous la forme
de baguette de ® = 3 mm et L = 100 mm ; nous disposions en outre de Titanc
commercial UT40 identique au métal utilisé pour la fabrication des conteneurs

(Chap.IID). Les analyses du tableau 1V-A sont celles des fourmsseurs.

Nous avons peu de renseignements sur les méthodes d'élaboration
et de mise en forme des échantillons. Nous savons seulement que le Zircomum
et le Titane Ti3N7 de M.R.C. ont été obtenus par fusion de zdne sous vide é-
levé et mis en forme par martelage rotatif & froid ; les autresnuancesde Ti-

tane ont probablement été obtenues par filage.

Afin de normaliser ces échantillons nous leur avons fait subir un
recuit de recristallisation de 3 h & 800°C pour le Zirconium et de 3 h & 700°C

pour le Titane.

Le frottement intérieur aprés déformation plastique pouvant dé-
pendre de l'histoire du métal, nous avons étudié 1'état brut et suivi les éta-

pes du recuit afin de comparer les échantillons entre-eux.
IV-1- ZIRCONIUM

[V-1-1- Etat brut.

Le frottement intérieur d'un échantillon de chaque nuance sollici-
té en vibration longitudinale, est représenté enfonction de la température sur
la figure 28. Dans les deux cas on observe un pic culminant vers - 45°C dont
I'amplitude Q,‘.'1 est beaucoup plus intense sur le métal le plus pur. Le tableau
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1% série | 2tsérie 1°. série | 2isére
H 3,5 16 20 4 5 100 ND 125
C 6 5 400 78 75 140 ND 800
0] 125 30 200 63 275 350 ND 2500
N 2,1 1 75 6 5 50 ND 600
Al 3 10 75 15 6 15
Ag 0,4 2,0 ND 1 2
Cd 0,5 4,0 5 0,4 10 3
Cl 15,0 ND 10 10
Cr 0,5 2,0 175 25 10 20
Cu 1,0 50 8 7 20 5
F 6,0 ND 5
Fe 30 30 1000 50 10 80 3 2500
Hf 40 200 250 12
Mg 1,0 25 15 6 ND
Mn 50 1,2 20
Ni 1,5 1,0 70 5 10 20
S 1,5 5 3
Si 1,5 3,0 85 3,5 5 20 2
Sn 0,25 1,0 ND 5 4 15
Ti 1,0 4,0 ND
v 50 1 3 20
W 0,7 100 ND
Zr 20 D1
Divers <5 < 40 <200 <10 <10 <50

TABLEAU IV-A- Analyses des échantillons de Titane et de Zirconium

(ND - non déterminé)
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ZIRCONIUM
e
b 4 Zrconium &N
-t * }.m brut
zio o Zircormum 2N7
20440

%

%

1730

Ho s e

Fig. 28.

IV-B donne les valeurs de Qy
et la température Ty du sommet
des pics obtenus surdifférents
spécimens. S1 pour une méme
nuance d'importantes variatiomns
del'amplitude sont enregistrées
par contre la température T,
varie peu pour une fréquence
donnée. Nous appellerons ce pic
le pic P, selon la terminologie
adoptée par SAVINO [50].

La dureté de Zr4N est voisine
de 135 Hv tandis que celle de
Zr2N7 estdel'ordre de 150 Hv,
Ces valeurs correspondent a

des états fortement écroursce

que confirmentles examens ra-
diocristallographiques (fig.29)
et le fait que nous n'ayons pas
pu obtenir de micrographie cor
recte sur cetétat brut. Nous

verrons plus loin qu'il faut at-

teindre le début de la recristallisationpour pouvoir procéder a des observa-

tions micrographiques. L'étude delatexture du métal brut (fig.30) effectuée

sur un échantillon de Zirconium 2N7 montre une texture de filage trespro-

Fi1g.29 - Zr 2N7 brut.

noncde.

Les courbes de frottement inté
rieur relevées sur les échan-
tillons Zr 22 et Zr 23 selondeux
modes de sollicitations (transve-
sal et longitudinal) permettent
d'évaluer le facteur de fréquen-
ceet la valeur moyenne de 1'é-
nergie d'activation du mécanis-
me de relaxation activé. themi-

quement al'origine de ce large



Références Q-l\}l' 10“4 Ty °C NM (Ha)
Pureté 4 N

1° série

Zr 04 28,0 -44,5 19 550
Zr 05 39,6 -43 19 570
Zr 06 33,0 -42 19 600
Zr 07 36,4 -43,5 19 550
Zr 08 37,6 -44 19 520
Zr 09 38,5 -45 19 560
Pureté 4 N

2°® série

Zr 22 31,5 -86 427
Zr 23 19,5 -54 15 160
Pureté 3N7

Zr 12 23,4 -49 19 550
Zr 13 23,2 -48 19 230
Zr 14 23,7 -48,5 19 290
Zr 15 28,3 -46 19 720
Zr 16 24,0 -51,5 19 340
Zr 17 32,2 -46,5 19 520

TABLEAU IV-B- Pic P2 du Zirconium a 1'état brut.
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pic P> . On obtient ainsi :

H = 0,40 + 0,03 ev 1 = 107142 0,7

L'utilisation du mode fondamental et du troi-
siéme harmonique en vibrations longitudinales
sur Zr 04 conduit & des valeurs trés proches :

H=0,39 + 0,04 ev 1y = 10-1411

L'évolution de la fréquence N, donc du modu-

le d'élasticité M est représentée sur la figu-

Fig.30 - Texture Zr2N7 brut re 28 ; au niveau du pic la variation de la pen-

plan (002). te de la courbe de fréquence en fonction de la
température se traduit par une chute ou effet de modulel}l-&-/l =2 A‘E . On ob-

tient ainsi :

zraN 41 - 135,104 et Q312 0,28 e

zraN7 81 - 651004 et Qi'- 0,36 M

La relation de Debye Q,"' - %— %’1 n'est donc pas vérifiée. De

pPlus la largeur & mi-hauteur de P2 voisine de 70° est bien plus importante
que la largeur théorique de Debye peu différente de 4,7 T2/H=> 25°C. Le mé-
canisme de relaxation i 1'origine du pic P, ne saurait donc &tre caractérisé

par un seul temps de relaxation.
IV-1-2- Recuit du métal brut.

Des recuits isochrones ont été effectués de fagon cumulative sur
les deux nuances de Zirconium. Les recuits isothermes n'ont été faits que

sur Zr2N7 car ils nécessitaient 1'utilisation de plusieurs échantillons.,

a/ Recuits isochrones cumulatifs

L'influence de recuit cumulatifs d'une durée de trois heures & des
températures T, croissantes sur 1'amplitude Q,ﬂ du pic P, pour les deux nuan-
ces de Zirconium est indiquée figure 31. Les figures 32, 33, 34 et 35 repré-
sentent les courbes du frottement intérieur et de la fréquence (en fonction de
la température de mesure), correspondant aux différents recuits.Si les évo-
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lutions sont similaires, les variations ob-

ZIRCONIUM servées sur le Zr2N7 sont nettementplus
N "“‘:';";::" e e accentuées .On peut ainsi définir trois pha-
<2 ses principales au cours du recuit :
- une décroissance de QM—1 entre la tempé
rature ambiante et 200 °C, précédée d'u-
ne légére augmentation : apres un main-
tien de 3 h 4 19C °C le pic culmine a une
température plus basse qu'a 1'état initial,
4 | . salargeur & mi-hauteur ayant peu variée,
- une croissance du pic entre 200 et 360 °C,
’ trés importante sur le Zr2N7 puisqu'a-
T prés 30 h & 360°C le pic est nettement

plus élevé quelepicininal etquelatem-
- W T pérature moyeane du pic augmente (figu-
res 32 et 33).

- a partir de 360°C, une décroissance dé-
Fig. 31 finitive du pic ; vers 530°C1'amplitude du
pic est 50 fois plus faible qu'a 1'état ini-
tial ; au cours de cette chute la largeur A mi-hauteur et l1a température Ty res
tent sensiblement constantes. Les recuits a des températures supérieures
provoquent une légére augmentation du résidu de pic dont le sommet se situe

vers - 15°C aprés 3 h a 800°C (fig.35).

b/ Recuits isothermes

Les résultats des recuits 1sothermes de Zr2N7 sont représentés
sur les figures 36 et 37. La premiére montre troisisochrones correspondant
a des maintiens de 18 mn, 3 het 30 h & T, ; la deuxiémereprésentel'évolu-
tion de Qu 'au cours de maintiens aux différentes températures allant de 100
a 520°C. Ces courbes ont été établies a I'aide de quatre échantillons en ef-
fectuant sur chacun d'eux, deux séries de maintiens 1sothermes afin de limi-
ter l'influence eventuelle des recuits cumulatifs ; nous avons porté en ordon-
née le rapport Q° /Q (I'indice o se rapporte A 1'état brut) afin de compen -
ser les différences des valeurs initiales.

Les isochrones de la figure 36 sont semblables a celles de la fi-
gure 31 ; le décalage en température que 1'on observe entre les différentes
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QMo ¢ ZIRCONIUM 4N
@Eret brut @4 3h 5 300°C D30 & 660°C
@+ a120°C D30 5360°C @ +3n & 320°C
0 @e3h s 200 @ 3 5 420°C

h

- Fig. 32

IMCONUM  2N?

-
2
P o B o 36 & 330

o = o3k & 829%C
2550 \ o — a3k dPC
\ s — o 30 $ 8OD°C
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2 ZIRCONIUM  2N7
.
¢ @ Erat brut
@ + 3h 580%C
® + 3h 4 190°C
0 ® +3ha3005C
® +3h a360%C

© + 3h & 440%C

— . bt
—..o3N @ 80°C
—.. *3N @ 130°C

oI @ WOC of 240°C
— — «3h @ 360°C
ce-. 3N @ 440°C
—o ¢330 @ S30°C




Zirconium 2N7 Erot"Brut’

mn Zir eonium 207
1 0 + % 3T,
Ay 3" & Ta
-30"01’.

. M‘m

Fig. 36 ; | Fig. 37

{
durées de recuit di a 1'effet de 1'activation thermique permet d'en déduire un
ordre de grandeur de 1'énergie d'activation associée aux différents stades de
1'effet du recuit.

c¢/Evolution de la structure du métal.

L'évolution de la structure du Zirconium a été suivie par radio-
cristallographie, micrographie et microdureté. Sur la figure 36 est repré-
sentée la courbe H, /H,  donnant le rapport de la dureté du métal aprés 30 h
A T, & la valeur initiale H, . Le tableau IV-C indique les valeurs réelles de
la dureté. On constate une variation importante de la dureté au voisinage de
360 °C, dont 1'évolution comparée au spectre de frottement intérieur pour dif-
férents temps de recuit est indiquée figure 38. On note en particulier que le
revenu de dureté est presque terminé pour une chute du frottement intérieur
seulement de moitié. Les diagrammes de Debye-Scherrerde la figure 39 mon-
trent qu'un recuit de 30 h & 360°C estnécessaire pour observer la ponctuation
desraies, alors qu'a 440°C, 30 mn suffisent et que 40 h & 285 °Cou3ha
360 °C sont sans effet (Fig. 39).
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AC] ZIRCONIUM  2N7

ol

oF -

150 v Brut

+ 18mn & 360°C
x 1h - ——
e 3h - ——

“opto s 0h - —

Fig. 38
Brut 300h SQh Oh |30mn| 1h |3h 30h |30h |30h]| 3N
100°C | 140°C|285°C| 360°C |360°C |360°C [360°C|440°CH20°C|800°C
Zr 14| 140 75 68
Zr 15| 155 | 151 137 {134 {131 73
Zr 16| 150 140 76
Zr 17| 153 143 85 74

TABLEAU IV-C - Dureté Vickers des échantillons Zr2N7 A différents stades du
recuit,



a)

b)

a) 40 h & 285 °C

b) 3 ha 360 °C

-0 -

30 h & 480 °C

Fg. 39 - Zr 2N7 - Etat brut
( Micrographie G = 250)

30 ha 300 °C

3ha8oo °C



-62-

Nous n'avons pu faire des micrographies que lorsque cette phase

d'évolution du métal a été atteinte ; ce€S micrographies montrent alors des grains

fins sans mécles et les recuits a des températures plus élevées (au dela de

520°C) provoquent un grossissement des grains (Fig.39) accompagné d'une 1é-

de dureté. Tous ces éléments concourenta associer le pic Pz a la

gére chute
roissance a l'effet

présence d'une densité suffisante de dislocations et sa déc

de la recristallisation,

Le tableau IV-D résume 1'évolution dela dureté du fond continu et
du module d'élasticité i basse température. M est la variation de module de
1'état brut a 1'état recuit 3 h a 800°C ;on remarqueral'évolution sensiblement
paralléle de M et de la dureté. Le fond continu d'amortissement a basse tem-

pérature (fig. 33) devient trés faible dés que la recristallisation est commen-

cée.
% &M % dureté | % Qpl
ler stade 25 % 15% 70%
2éme stade - - -
T < 440 °C 50 % 65% 30%
3éme stade
T > 440 °C 15% 20% -

TABLEAU 1V-D - Revenu de la dureté entre 1'état brut et recuit
3 h a 800°C,du module d'élasticité et du fond

continu d'amortissement a basse température.
IV-2 - TITANE

IV-2-1- Etat brut.

Le frottement intérieur des différents échantillons de Titane brut
dont nous disposions est représenté sur la figure 40.Le Titane UT40 et Ti2N8
(courbes 3/5 et 4/6) ont un comportement trés proche ; par contre les deux
spécimens (T15N et Ti3N7, courbes 1 et 2) les plus purs se distinguent par
des pics beuacoup plus intenses. De plus le Ti3N7 présente un pic d'allure as-
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sez simple, comparable au pic P-

du Zirconium brut, et culminant

"th TITANE etat 'tvarur' \ . 60 o )

oo g Echelle Q710 vers - 00 °C pour une {réquence

100, ;;)I: o de sollicitation de 16 KHz ; 1'é-
QT 2N8 chantillon de JOHNSON-MATTHEY
Q’E‘::\T.;f i’ (T15N) donneun pic d'allure simi-

"ﬂ %L’*‘_i:‘ laire & ceux obtenus sur les nu-

ances les moins pures mais d'am-
plitude 6 fois plus grande ; la tem-
pérature du maximum est voisine
de - 5°C (tableau IV-L)et les

courbes présententunmaximum re-
latif trés marqué au niveau du pic
obtenu sur le Ti3N7 (figure 40).
Le comportement particulier de ce
dernier provient certainement de
la mise enformepar martclage qui

doit correspondre a un état beau-

coup plus écroui que celui obtenu

0 —_— . o .
- -160 8 %0 T3 par filage et sans doute commun
aux trois autres nuances. D'autre
Fig. 40 part l'influencedes impuretés est

ici trés marquée, du mowns pour

les faibles teneurs.

Les mesures de dureté effectuées sur le 3N7 et le 2N8 donnent
respectivement 186 et 214 Hv a 1'état brut, etde 1'ordre de 76 et 148 Hv a 1'é-
tat recuit 3 h a 700°C. Ces valeurs confirment 1'état beaucoup plus fortement
écroui du 3N7, et comme pour le Zirconium nous n'avons pas pu faire de mi-
crographie ; par contre le Ti2N8 (fig.41) présente des grains fortement mé-
clés mais cependant bien définis. Les figures 41 et 42 montrent la trés for-

te texture de filage des échantillons a 1'état brut,

Les caractéristiques des pics obtenus sur différents échantillons
(longitudinal ct transversal avec encastrement répéré par lalettre ) indiquées
dans le tableau 1V-E permettent d'évaluer 1'énergie d'activation moyenne etle

temps limite correspondants aux maximums apparents dans les deux cas sui-
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Fig. 41 - Titane brut.

Ti 3N7

Plan (0002)

Plan (1011)

Fig. 42 - Texture Titane brut.
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10% Q4 Ty C N (H2)
Ti3N7-1ére série
Ti 04 43,2 -58 16 150
Ti 05 49,8 -65 16 100
Ti 06 50,6 -61 16 050
Ti 07 48,0 -63 16 400
Ti 08 60,8 -60 16 500
Ti3N7 2éme série
¢Ti 20/1 +usinage 23,8 -83 572
Ti 21 52,0 -48 16 450
Ti2N8
Ti 09 8,6 -8 16 150
Ti 10 8,2 -15 16 550
Ti 11 8,4 -8 16 200
Ti 12 8,2 -5 16 300
Ti 13 8,3 -8 16 450
Ti 14 8,2 -5 16 250
@ Ti 14/3 +usinage 8,3 -58 583
TiSN - M
Ti 03 62 -3 24 050
UT40
UT 02 10,5 - 7,5 16 625
UT 03 10,3 -7,5 16 620
UT 04 10,5 - 8,5 16 630

TABLEAU IV-E - Titane & 1'état brut.




vants

Ti3N7 H=0,35+ 0,03 ev
L= 1,610° 13+ 0,7

Ti2N8 H'= 0,33 + 0,03 ev
Ll 6.107 122 0s7

L'existence sur Ti2N8 d'un maximum relatif 3 une température

voisine du pic de Ti3N7 suggere l'existence de deux composantes : l'une

a "basse température" vers -

60°C (pour une fréquence de 16 KHz) et 1'au-

tre & "haute température” vers 0°C pour une méme fréquence.

TITANE 2N8

CE
Fréquence x 585 Hz

Fig. 43
xation de Ti3N7 a pu étre évalué ; on obtient Q'.: >~ 0,33M | Dans les au-
M

Lafigure 43 présente une tenta-
tive de décompositiondu spectre
de frottement intérieur de Ti2N8
selon deux pics symétriques en
1/T selon le modéle de Debye
généralisé. Onobtient ainsi deux
pics P, et P',; pour deux fré-
quences différentes(échantillon
Ti 14). L'énergie d'activation
des pics est alors respective-
ment :

H =0,30 + 0,02 ev pour P2 et
Lo = 7- 10-1310,5

H'= 0,345 +0,02 ev pour P'yet
1= 3.10-12 0,5

Ces valeurs sont assez proches
des précédentes surtout pour H
et ¢;. L'évolution du module du
Titane en fonction de la tempé-
rature de mesure est semblable
a celledu Zirconium. L'effet de
module associé au pic de rela-



_67-

tres cas l'étalement du spectre ne permet pas d'établir un ordre de grandeur

acceptable de AM.,

IV-2-2- Recuit du métal brut.

a/ Recuit isochrones cumulatifs.

l.a figure 44 montre les variations du maximum du frottement inté-

0

-

Erot Brut’ 430 &6 TIC Etat rur“e3h & TIC

Y b
2 oo

e ) 2N8
+ UT4O

Ti 3IN7

Fig. 44

rieur pour chaque nuance de Titane (sauf le TiSN de JOHNSON-MATTHEY
dont nous avons tres péu de spécimens)au cours de recuits cumulatifs de 3 h,
et la figure 45 représentel'évolution de la fréquence : le T12N8 et UT40 ont
toujours un comportement similaire ; la courbe Q'm1 = f(T,) du T13N7 est sen-
siblement différente. On peut cependant défimir dans tous les cas trois pha-
ses d'évolution comparables & celles que nous avons défini pour le Zirconium:
une chute de QJ1entre I'ambiante et 200 °C. trds importante sur le métal le
moins pur, suivie d'un palier ou d'unc augmentation entre 200 et 320°C, puis
une chute conduisant a 1a disparition du pic. cette phase étant trés prononcée
sur Ti3N7 ; dans ce cas on reléve apres 3h a 400 °C un pic dont 1'amplitu-
de est cent fois plus faible que celle du pic imitial (fig. 46). Cependant si 1'é-
volution de la forme et de la températurc du pic de Ti3N7 peut étre comparée

a celle du Zirconium brut (fig.32 et 46) avec unelargeur a mi hauteur sen-
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TITANE

Ti 2N8 Ti 3N7
s &0t brut® s état “brut’
e 306 200%C 4 3K 6 120C
+ 3NG 380°C  (3h& 200'C
3h & 7008C '{»a 380%C
« 3h & 700%C

Fig. 45

« B0t Beus® ' 90
o« Lisoc .
G)l‘. 120

@ 2% r00c
Q@ 2eseec
© rasec .

o Poiac &'10®
@ ramec G'v®

siblement constante et un sommet
se déplagant peu en température
les deux autres nuances ont un
comportement différent qui met en
évidence l'existence de deux ma-
ximums : le maximum haute tempé-
rature” vers - 10°C décroft rapi-
dement au cours de la premiére
Phase mettant en évidence (fig. 47
et 48) un second maximum & une
température voisine de celle du
pic Ti3N7.Ensuitel'ensemble des
deux maximums décroft uniformé-
ment au cours de la seconde et
de la troisiéme phase.



b
D9

-69-

TITANE UT40

Etar *brur’

+«3h @ 120%C
+3h o W0'C
+3h @ 240°C
+3h a 300C
+3h g 360°C
+3h a 700°C

T4 B e e x o

TITANE 2N8

Erat ‘brot’

+3h o 100*C
+3h o 40%C
+3h o 200tC
+3h o 290%C
+3h 6 380%C
+3h @ 600°C

Fig. 48.



b/ Recuits isothermes

ont été réalisés sur un seul échantillon de Ti3N7 &

Ces recuits

trois températures. 180, 320 et 480 °C et pour trois durées de maintiens

18 mn, 3 h et 30 h (fig. 49). Onautilisé aussi1 3 barreauxde Ti2N8. chacun

Tione 2N8 Brut

TITANE 3N7

REPR +18mn 6 Ty
Erot “brut Qu/bm', F(T‘l) «3hs Ta
r x« 30M s Ta
,ﬁ o = Bmn a TyC
-.(;L’lx’ e Jh & TaC Dur ."{Bar"umt)
a 30K 6 T
« 8 Durets oprés 30h & TC

Fig. 49. Fig. 50

d'entre eux ayant subit deux séries derecuit(fig. 50). Les courbes sont déca

lées en température de fagon identique a celles obtenues pour le Zirconium,
cependant on peut noter que la deuxiéme phase est moins accusée dans le cas
du Titane.

c/ Evolution de la structure

On a reporté sur les figures 49 et 50 la variation relative de la
dureté pour les recuits de 30 h & T, (le tableau 1V-F donne les valeurs de
la dureté H, pour différents stades du recuit),

Ic1 encore nous devons noter la similitude de comportement du
Titane 3N7 et du Zirconium, se caractérisant par une légére diminution de

154 20% de la dureté avant 200°C quiprécéde un important revenu de 70 %

. L4 4 b -
entre 300 et 400°C ; ce stade est associé & I'apparition d'une ponctuation
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[ e
Brut 30ha| 30ha | 30h al 18mn a 3ha 30 ha
140°C 180 °C 200°C 320°C |1 320 °C 320°C
Ti 08 186 170 161 148 122
Ti 10 193
Ti 12 176
Ti 13 155
Ti 14 214
F
18mné10°3hé 30ha [18mnaj3ha 30ha | 3ha
440°C 440°C | 440°C | 480°C | 480°C 480°C 700°C
Ti 08 97 88 83 76
Ti 10 155 145 137
Ti 12 147
Ti 13 148
Ti 14
r——————————__——ﬂ————¥

TABLEAU IV-F- Dureté du Titane brut au cours de recuit.

des raies de rayon X (Fig. 51) aprés un maintien de 30 h a 320°C, et il est
alors possible d'effectuer des micrographies montrant des grains trés fins
(Fig. 51). Cette similitude est confirmée par 1'évolution du module corres-
pondant aux courbes de fréquence de mesure (fig. 45) associées aux cour-

bes de frottement intérieur de la figure 46. Dans le cas du Ti3N7 la troi-
sieme phase correspond donc au début de la recristallisation. Les recuits

a des températures supérieures conduisent a un grossissement des grains
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- Fig.51- Ti 3N7 Etat brut

X o brrat v 30 K3 130 °C

RX : brut + 30 hH 4 320 °¢

RX : brut + 30 h a 480 °C
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30ha 140 °C 30 h & 200 °C

30 ha 320 °C 30 h 440 °C

Fig. 52 - T1 2N8 - Etat brut
(Micrographie G = 250)



associé a une diminution de la dureté de 104 15%.

Le Titane 2N& évolue différemment, Le revenu de dureté est im-
portant (environ 60 %) au cours de la premidre phase qui est trés accusée
(fig. 50) et estompe sensiblement la deuxiéme phase ; dés 30 h & 140 °C les
micrographies (fig. 52) montrent une restauration de la structure du métal
qui se poursuit jusqu'a la recristallisation qui s'effectue” 1n situ" sans ger-
mination apparente. Le début de la recristallisation est dcnc 1ci bien moins
nette que pour le Titane 3N7. Notous que les courbes de fréquence (fig. 45)
indiquent une faible variation du module au cours des recuits ; aprés 3ha
200 °C on observe seulement une augmentationdans les températures proches
de I'ambiante qui est due & la quas: disparition de 1'effet de module corres-
pondant au pic de relaxation ; on peut donc en comparantles deux courbes de
fréquence a 1'état brut et apreés recuit de 3 h a 280°C,évaluer l'effet de mo-
dule lié au pic de relaxation a 1'état brut; lavaleur relevée de 50 Hz environ
conduit a la relation QM-1= (),37‘% .trés vorsine de celle déja obtenue pour
Ti3N7. A un recuit de 3 h a 700°C correspondune légére augmentation du mo -
dule & basse température. lLes courbes de frottement 1atérieur pour des re-
cuits de 3 h de 380°C a 700°C (fig. 53) ont un maximum apparent vers + 20 °C
et deux maximums relatifs & - 70 et - 20°C. Elles suggerent donc 1'existence
de deux ou trois composantes pour le spectre de Ti2N8, Aprés le recuit de
recristallisation de 3 h & 700°C le frottement intérieur est inférieur a 5,10
pour tous les échantillons ; les micrographies montrent des grains de taille
variable ol les mécles ont totalement disparus (fig. 54).

TITANE 2N8

gaho®

i @ ‘Brut’+ 30 & 380°C
@ —— +3n 5 %00C
@ — +3n 6 6003C
€ — +3h g 7002C




T12N8 (G = 300) RX : Ti12N&

RX : TI 3N7

Fig.54 - Titane recuit
3 ha700°C,

Ti SN (G = 300)



CHAPITRE V

ECROUISSAGE A LA TEMPERATURE AMBIANTE
INFLUENCE DES RECUITS

Pour chaque métal nous exposons les résultats obtenus pour diffé-
rents taux et modes d'écrouissage ; nous analysons ensuite l'influence de re-
cuits isochrones et isothermes, identiques & ceux effectués sur le métal brut,
dans le cas d'une déformation par traction conduisant a un allongement perma-

nent de 10%.
V-1- ZIRCONIUM
V-1-1- Ecrouissage

Le tableau V-A rassemble les résultats obtenus surdifférents spé-
cimensde Zirconium. Dans tous les cas on observe un pic P, d'allure assymé-
trique (le flanc haute température ayant la pente la plus forte) dont 1'amplitude
croft (fig.55) et le sommet évolue vers les basses températures, quand le taux

de déformation permanente €, augmente (fig.
56 et 58).De ces résultats ressortent les
principaux points suivants :
- le sommet du pic est toujours a une
ZIRCONILM température supérieurea celle du métal brut.
- I'allure assymétrique du pic est plus
accentuée pourles faibles taux de déforma-
tion et les fréquences les plus élevées. la
forme du pic obtenu aprés laminage (fig.60)
se rapproche de celle observée a 1'état brut
(fig. 28).

- 1'amplitude du pic varie beaucoup d'un

échantillon al'autre. Cependant le Zr 4N
de la premiére série présente toujours les

pics les plus faibles tandis que Zr4N deu-
xidme série et Zr2N7 conduisent & des pics

Fig. 55.
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Echanallon Pureté dhédf‘:::nat?:n taux % M kg/mm? NM (H2) 10‘ QM M €
Zr 05 4N C 0 2.4 19 800 0,86 ~ - 30
C 0 5.3 19 800 1,00 ~ -3
C 0,2 6,4 19 870 1,80 ~-25
C 1.4 10,3 20 140 9,80 - 25
C 3,5 14.4 20 700 15,00 - 26
L 30 848 41,6 - 81
T 10 17,2 828 26,4 - 64
Zr 06 4N C 1,06 9.5 19 950 5,0 - 23
c 3,7 14 20 530 11,0 - 25

Zr 07 4N T 10 23,6 22 200 22,6 - 32,5

2r 08 4N C 0,52 8.3 19 900 4,1

Zr 09 4N T 8.3 20.4 21 300 22,6 - 30
T 10 22,0 370 21,0 -7
Zr 10 4N T 10 18,7 21 850 28,0 -3
Zr 12 2 N7 C 0,36 10,3 19 690 8,0 -18
C 2,56 14,6 20 200 20,6 - 25
T 10,0 21 400 31,4 - 32
Zr 13 2 N7 C 1,02 12,7 19 520 15,5 - 19
C 4,50 20,5 20 280 25,6 - 25
Zr 14 2 N7 T 10,0 14,5 20 250 42,5 - 27
Zr 15 2 N7 T 10,0 15,3 21 820 40,8 - 25
Zr 16 2 N7 3 hn 14,0 1,06 22 -120
17 28 -99
Zr 17 2N7 T 10 14,7 21 150 47,0 -17
Zr 21 4N 2° série’ T 10 15 600 53,8 .17

TABLEAU V-A - Zirconium dcrou: A la température ambiante.

Made de déformation : T « traction :

C = compression

H r - tor.ino




-79-

ZIRCONIUM 4N
:h . C':”%
or x Ep=35%
a Ep=14%
s Epx0,2%
20 .-- Recut 3h @ 800°C

Fig. 56
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‘o ZIRCONIUM 2N7
“o + Recuit 3h @ 800°C
a Ep=10%
o Ep=45%
. Epz256%
. Ep=102%

. Cpxo.“x

YRR

ZIRCONIUM 2N7

& Recutt 3h ¢ 800%C
s Ep=106%

v £p=256%.

x Ep=10%

NO valeur estimee & -1763C
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ZIRCONIUM 4N
*Flexion hbre”

o Lorrvnage 4f.30%
+ Trection Ep=10%

approximativement deux fois plus
intenses,

- la température du maximum
apparent est d'autant plus élevée
que l'amplitude Q. est grande
pourunmeéme taux de déformation.

- la valeur de la contrainte
maximale de déformation o, est plus
élevée pour les échantllons ayant
les pics les moins hauts.

- les courbes de variations de
la fréquence (fig. 57 et 59) permet-
tent d'évaluer 1'effetde module as-
socié au pic P,. Le rapport entre
Qr et %Avariede 0, 3pour € " 1%
4 0,15 pour 5" 10% et réaugmente
pour atteindre 0,4 aprés lamina-
ge.

- le déplacement du maximum
apparent permet d'évaluer la va-
leur moyenne del'énergie d'acti-
vation et du facteur de fréquence ;

on obtient pour chaque nuance :

1 4 1 . ..
H ev vo S
Zr 2N7 0,35 + 0,02 1012+ 0,4
Zr 4N 0,42 + 0,04 6.1012£ 0,7

Les deux derniers points montrent que P, ne peut étre assimilé a

un pic de DEBYE ; de plus sa largeur 4 mi-hauteur est considérable et tres

variable avec les conditions de déformation,

L'allure assymétrique, encore plus accusée lorsque l'on porte
Q™ 'en fonction de 10°T™! (figure 61} nous améne a envisager 1'existence de



plusieurs composantes symétriques;
Dans tous les cas, le Pic P, a pu

atre défin1 a 1'aide de trois pics PA
PB ot FC dont la largeur 4 mi-hau-

ZIRCONIUM 2N7 teur et latempérature du sommetde-

4

S

meurent sensiblement constantes

N=21SKHz) ’ . :
ine fréquencedonnde. Les deux
€p=10% pourt é€q

exemples de la fignre 61 représen-
tent les spectres du Zr2N7 déformé
de 10% entractiond 21,5 KHz et dé-
formé de 14 % en torsion & 16,6 Hz.

Si 1'on porte sur un graphique le

logarithme de la fréquence en fonc-
tion de T 1 (F1g.62), la pente des
droites obtenuesetl'ordonnéeal'o-
rigine nous donnent respectivement
les valeurs moyennes de l'énergie
d'activation et du facteur de fréquen-

ce avec la relation :

10g\)=108\)o- *—2%

On obtient ainsi dans les diffé-

rents cas ¢

H, = 0,58+ 0,04 ev (\,O)A=4101511
Hp = 0,45 + 0,03 ev ©)g = 0,3 1015 £9,8
He = 0,42+ 0,04 ev G e = 3.10192 1

Ces trois composantes sont plus larges qu'un pic théorique de
DEBYE ; & 20 Kliz le facteur d'élargissement B défini par NOWICK et BERRY
[4] est de 1'ordre de 2,75 pour P, 1,75 pour PB et 3,5 pour PC.

Les variations de l'allure et de la température du maximum appa-
rent du pic P> en fonction du taux d'écrouissage peuvent alors s'expliquer par
le comportement différent des trois composantes (fig. 63) ; en effet P, passe

par un maximum pour o = 6% tandis que Pp et P évoluent de fagon identique
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ZIRCONIUM

log ¥ zlog 3,- zt‘TﬁT
> 7
o 3 compesontes (dons PA .
2 tous les cas): P: r

Sommaet apporent :

Zr 4N “beut”

Zr 4N leminé
Zr 4N Ep=107.
Zr 2N7
(ep=10%; ¥,2%%) ©

Fig. 62.

et croissent progressivement jus-
qu'd un maximum qui semble cor-
respondre a un trés fort écrouis-
sage. Les pics obtenus sur les é-
chantillons trés déformés se trou-
vent donc ainsi déportés vers les
basses températures (PB et PC
prépondérantes) par rapport aux

pics des échantillons peu déformés

(PA prépondérante).

Nous avons enfin noté la pré-
sence de deux pics de faible ampli-
tude (= 14 2 10°% sur le flanc
haute température de P,, déja ob-
servés par HASIGUTI[51] etdénon
més ch et PB .

La figure 64 représente ces
deux pics sur du zirconium 2N7
dans le cas d'une déformation de
10% par traction d'un barreau vi-

brant a 20 KHz etdansle cas d'un

échantillon déformé en torsion de YM = 14 % et sollicité & 1 Hz.

Un séjour de quelques heures a 1'ambiante,
ou de quelques minutes & 50 °C suffit a les
faire disparaitre. Leurs énergies d'activa-
tion et facteursde fréquence ont été évalués

comme suit

Hev vo
P | 0,510,023 0,5.1013£05 |
Py | 0,6310,05 1013 £ 0,
.

ZIRCONIUM 2N7
Avplidus do F), § ot R on forchion & 2p

_ 3 olwt
»

-_—!__ﬁ‘——‘!.'*/‘.’

Fig. 63
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ZMCONRM  2N7

Fig. 64.
Zrcorium 4N EpD% _
] o
o.w.*(‘fd . 3h a T. and Ep:107%
w'\ 5 R 4l Tn
o3 a1,
! x :I)" &Tn

« Durelé (CRRH)

Fig. 65. Fig. 66,
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V-1-2- Recuits .

a/ Recuits isothermes

Les figures 65 et 66 représentent les isochrones 18 mn, 3 h et
30 h obtenues a partir de recuits isothermes effectués a des températures T,
comprises entre 60 et 620 °C., Ony distingue trois phases d'évolutiondu rap-
port Q,.-1/Q_o1 (indice o pour ¢_ = 10%) identiques & celles que nous avons dé-
fintes pour le métal brut ; la %)remiére phasc est ici plus accusée, en parti
culier sur le Zr2N7,etle maximum entre les deux derniéres phases est a une

température sensiblement plus basse.

De méme les courbes de dureté (H‘//Hv )représentées sur les
mémes figures confirment l'importance relatxvementop]us grande de la pre-
miére phase pour le Zr2N7, le revenu final étant en pourcentage sensible-
ment égal & 35 % pour les deux nuances., Le tableau V-Bindique les valeurs
de la dureté pour les différents échantillonsutilisés pour ces recuits. La dis
persion est importante au sein d'une méme nuance,mais on doit noter que les
échantillons les plus durs ont les pics les plus faibles (voir Zr 11 et Zr 05
dans le tableau V-A).

b/ Recuits isochrones cumulatifs

Afin d'étudier l'influence du taux de déformation sur la tempé-

rature de recristallisation du Zirconium, nous avons effectués des recuits

ZIRCONIUM 4N

€p=10"% « 3h & TR*C (recuils cumulatifs)

Q- ot

59:10./-

+3h a 205%C
+3h @ 240°C
+3h a 360'C
+3h a 420*C
+3h o 480*C

Fig. 67.

N

n e 4 P + 0
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ZIRCONIUM 4N

Ep=10% + 3h & Tp'C

ZIRCONIUM 4N

Recuits cumulalifs
€p=0,52%

+3h a 120eC

+3h ¢ 180°C

+3h a 240°C

+3h a 300:C

+3h a 360:C
---+3h a 540

-“~ > »n ® ¢ e
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ZRCONIUM 4N

Rocuits curmdetfs @ Y.'C
o Ep=0%
- C'lO,’%
a Eret Brut”

™ o 600 TaC

Fig. 7C -
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cumulatifs de 3 h sur deux échantillons de Zir-
conmum 4N, 1'un déformé de 10% en traction,
(‘fig.67), 1'autre de 0,5 % (fig. 69) en compres-
sion. L'évolution comparée de Q°1 dans ces
deux cas et celu: de 1'état brut fa:it apparaitre
clairement (fig.70) que la température de re-
cristallisation diminue lorsque la déformation
décroft, la deuxiéme phase n'étant plus qu'es-
quissée pour ep; 0,5%.

L'analyse du comportement des trois
composantes P, , Pp et P~ montre qu'au cours
de la premiére phase la décroissance de PA
est la plus forte, et qu'au cours de la seconde
PC et PA diminuent ou se stabilisent tandis
que P 5 augmente. Au cours de la troisiéme pha
se, les trois composantes décroiseent simulta-

nément. Pour les recuits aux températures éle-

levées (> 600 °C) une trace de pic demeure culminante au niveau de PA'

La figure 68 représente les courbes de module du Zr 4N dé-

formé de 10% au cours du recuit (Fig.67) ; on observe un comportement

identique a celur du métal brut. Le tableau V-C compare les évolutions

relatives de la dureté, du module & basse température du fond continu,

et de 1'amplitude du pic P>,

Duretd Module & Qf'; a Q. /Q"" 10%
basse T°C | basse T°C
Zr 4N|Zr2N7|Zr 4N|Zr2N7| Zr 4N|Zr2N7| Zr 4N|Z1r2N7
lére phase 30% | 55% 60% | 406 | 75% | 60% [+65% | +85%
2éme phase - - - - - - -15% -
3éme phase 70 | 45% 40 | 60% | 2% | 40 | +50% |+15%

TABLEAU V-C - Zirronium - ep

=10%
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l.a deuxiéme phase doit donc correspondre 4 un palier d'une
centaine de degré ¢ 200 a 300°C) ou la densité de dislocation et les con-
traintes internes ne varient pratiquement pas ;cependant 1'évolution du
métal nous ameéne & observer au débutde latroisiéme phase des pics d'al-
lures sensiblement identiques pour tous les états de déformation, dont
I'amplitude dépend bien slr du tauxd'écrouissage, la température du ma-
ximum demeurant proche de - 40°C,

V-1-3- Evolution de la structure.

a/ aprés écrouissage,

Les micrographies de la figure 71 représentent la structure
de la nuance du Zr 2N7 pour différents taux dedéformation permanente ¢
obtenus a partir de 1'état recristallisé (3h a 800 °C - Zr 4N conduit a
des résultats similaires). On voit que le nombre de macles (de type 1012)
augmente avec epv,les grains demeurant assez bien définis juqu'a 10% de
déformation ; par contre, aprés laminage (Ae/e = 30%),on observe une
structure extrémement tourmentée sans aucune trace de la structure ini-

tiale.

b/ recuit

Aprés 30 h a 190°C ( Fig.72) les micrographies de Zr 2N7
montrent une restauration de la structure d'écrouissage, tandis que les
diagramme de rayon X (fig.73) n'indiquent pas d'évolution du métal. Par
contre, aprés 30 h & 290 °C, si les micrographies demeurent sensible-
ment identiques, au cours de la seconde phase les diagrammes de RX
mettent en évidence la formationde taches striées. Aprés 30 h a 350 °C
cette évolution s'accentue, lesmicrographies montrentdes anciens grains
ou le nombre de macles diminue etde nouveaux petits grains en cours de
croissance. Un maintien de 30 h a 620 °C provoque un grossissement im-

portant des grains et la disparition des macles.

La comparaison de ces observations etde celles que nous a-
vons précédement faites sur le métal brut montre que le métal pur écroui
recristallise in-situ, tandis que de fortes déformations conduisent & une
recristallisation par germination. L'état déformé de 10 % correspon +

drait alors a un état intermédiaire.



. 90-

Recuit 3 h a 800 °C

Fig. 71 - Ecrouissage de
Zr 2N7 (G = 300)

Laminée % = 30%
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€

10% + 30 ha 290 °C ep=10%+30hé350°C

Fig. 72 - Zr 2N7
¢_ = 10 % par traction

(G = 300)

cp'-10%+30h&620'C
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c - 10 €P = 10 % + 30 h a 190 °C
‘\

ep= 10% + 30 h a 350 °C

Fig. 73-2Zr 2 N7
& - 10% par traction
Rayons X

cp-1o%+3ohaszo°c
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V-2- TITANE

Les quatre-nuances de Titane ont subi les mémes traitements que
le Zirconium. Seuls les recuits du Ti 5N JOUNSON-MATTHEY ont été 1i-
mités a une série de recuits cumulatifs de une heure sur un échantillon uni-

que.
V-2-1- Ecrouissage.

Le tableau V-D rassemble les résultats obtenus sur le Titane dé-
formé a la température ambiante. On observe dans tous les cas un large pic,
d'allure fortement assymétriquc, similaire au pic du Titane 2N8 brut. L'am-

plitude et la température du sommet sont trés sensibles a la pureté Ju métal.

L'amplitude du pic croft avec le taux de déformation ; elle est
d'autant plus grande que la contrainte de déformauon est plus faible (fig.74).
La température du maximum de

frottement intérieur estrelati-

vement stable pour une nuance

trachon donnée si le taux de déformation
permanente demeure 1nférieur a
10% (en traction) (F1g.75 et 77).

Par contre, si 1'on compare les
P

30 &%
pics obtenus sur les quatre nu-

ances pour 1% de déformation
TITANE X
« UT 40 (fig. 78) on constate que le pic
+ Ti 2N8 est plus large et plus élevé
a Ti IN7 .
« Ti SN quand le métal est plus pur, et
10015:-”‘ que la positiondu sommet est for-
tement décalée vers les hautes
températures.

Par contre, a partir d'une cer-
taine teneur en impureté le pic
devient stable : Ti 2N8 et le Ti-

tane UT 40 présentent des pics

0 Zp% similaires.

Flgo 740
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-1 Y .

Echantillon | Pureté taux % drf':e:tm:‘:cn M kg/mm?2 QM.10“ TM C NM Hz
Ti 01 5N 1.1 T 14,4 19 =+ 40 23 600
10 T 20,0 60 = 30 23 800

Ti 02 SN 0,5 T 13,0 15.5 = 50 23 900
5.0 T 19,1 40 >+ 30 23 100

Ti 03 5N 2,0 T 16,6 24,0 =~ 40 23 600
10 T 21,5 58 ~ X 22 100

28 T 20,8 81 22 21 500

Ti 04 3N7 0,85 C 13,8 9,5 274 -7 16 200
4,9 C 33,4 31 - 3,5 16 800
10,0 T 31,8 - 38,5 1 050

82.%.0 L 71 - 54 1 055

T: 05 N7 0,2 C 6,6 1,8 > .27 16 300
0 T .13 51 -7 16 950

Ti 06 3NT o] Cc 4,3 0,28 -537a-2 16 150
0,5 C 10,4 3,9 ~. 2 16 250

Ti 07 3N7 10 J T 21,7 3,5 - 10 16 600
Ti 08 IN7 10 \ T 46,5 - 10 17 350
T 08/3 3N7 10 T 19 27.2 - 51 423
Ti 20/2 3 N7 2*série 10 T 28,3 28 - 60 460
Ti 21 3 N7 2'série 10 T 27,6 21 - 17 17 400
Ti 22 3 N7 2%érie| vu= 14 Z 11,8 - 106 1,15
Ti 09 2.8 1,0 C 32 2,1 - K 16 700
l 2.5 < 37.5 7.5 - 34 17 600

T 1 2 N8 1 oo T 37.2 13,4 -5 17 000

L

Ty 12 ¢ \NE& ' 10 | T a8 15,2 . 28 17 650
Ti 13 2 N8 10 T 38 13,0 - 23 17 130
UT 03 UT 40 0,35 C 33,5 0,9 - 45 16 900
2,1 < 43,8 4,8 - 35,5 17 100

UT 04 UT 40 0,9 i C 40,8 2,0 - 38 16 900
UT 05 UT 40 10 47,1 13,6 - 27,5 17 350
UT 06 UT 40 4.8 C 54,4 8.5 - 25 17500
uT 07 UT 40 4,5 T 42,1 9 . ﬁ’s 17 500
UT 08 UT 40 ] 18,0 T 51,5 17,6 - 28 17 250

TABLEAU V-D - Titane écroui A 1a températu-e ambiante.

Mode de déformation : T = traction

; C = compression ;S = Torsion ; L = laminage.
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UT 40

La variation du module corres-
pondant au pic est difficile a é-
valuer du fait delalargeur du pic
et de la variation de la pente de
la courbe de fréquence en fonction
TITANE de la température. Mais dans tous
o' Ep=10% (traction) les cas on observe un cffet de mo-
Ti SN dule tel que Q,;1 demeure bienin-
:: ::: férieur é%— %{4 . La figure 76 mon-

ut 40 tre 1'évolution de la fréquence au

-

cours des mesures de frottement
intérieur de T1 3N7 (fig. 75).
Des essais a différentes fré-
quences (f1g.80) effectués sur Ti
3N7 et Ti 2N8 ont permis d'éva-

[ 4
luer les valeurs moyennes del'e-

“q

nergie d'activation et du facteur

de fréquence a partir du déplace-

- - 0 00 T ment du sommet apparent du pic

pour un méme taux de déformatione

On obtient ainsi les valeurs sul-
Fio 78 .

vantes °*



dans tous les cas

Vo

vy = 0,4.1012% 1
vy = 1,2.10120,8
v,= 2 101211’2
. .

pour Ti GN

: 11 =0,41 40,04 ov,
- 0,1.1012t 1,5
pour Ti1 3N7 1&re série
pour Ti 3N7 2&me série

pour Ti 2N8 (et UT 40)

Le facteur de fréquence dépend donc de la pureté du métal d'un

ordre de grandeur de 10,

Comme pour le Zirconium nous avons essayé de considérer le pic

P sous la forme de trois composante symétriques en fonctiondel'inversede
la température. La figure 79 correspond au Ti 3N7 déformé de ¢ = 10 %, &

TITANE 3N?
1ot giére

Amglitude de i ‘ o Pc
on fenchon de £p

T ® 5%

Ti N7 20me gfrie
ZpaO%
Naf? 9KHa

Ti IN? 20me oirie
Yo 4%
N=tiSHs

17,5 KHz, etde yy = 14%, a
1,15 Hz. 11 est difficile de pré-
ciser l'amplitude et la position
de PC surtout a basse fréquen-
ce. La figure 80 ol le logarith-
me de la fréquence est porté en
fonction de 1000/T donne pour
ces mémes taux de déformation

les énergies d'activation respec

tives :
l[A = 0,40 + 0,03 ev et
HB = 0,26 + 0,02 ev.

le facteur de fréquence varie a-

vec la pureté du métal.

Ti 3N7 1é&re Série
vop | 0,1101221
VoB 1,4.1010£ 0,0

T1 3N7 2éme Série
Yon 1,2.10122 0,8
VoB 3. 10101 0,6




TITANE
Ep=10%

Log ¥="tYY)

N ce@ IN? 1™%sire
N7 T sire - 0 bee IN7 2™ siérre
W7 Psire Tee 2N

2N

A AN

e D + o

3

Fig. 80 -
Ti 2N8
12+ 1
vop | 5.10 10+ 0,6

Le déplacement du sommet du pic pour de forts taux de déforma-
tion est mis en évidence par la figure 81 ; les pics obtenus sur Ti 3N7 brut,
déformé de 10% par traction et écroui par martelage (30% de réduction de la
section) ont sensiblement la méme amplitude tandis que le sommet se déplace
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~ Titane 3IN7
1<
o) 1 Etat brut
2 Ep=10% trachon
S0 1 3

3 Forgee ‘75:30'/.

W -55 0 +50

Fig. 81 -

de plus de 50 °C. Ce comportement du pic pourrait, comme pour le Zirconiwum,
étre expliqué par 1'évolution différente des composantes en fonction de 1'é-
crouissage. En fait une telle évolution s'avére ici insuffisante et une varia-
tion du facteur de fréquence est auss: nécessaire pour expliquer une aussi
forte variation de la température du maximum de frottement intérieur., Dans
le cadre de cette hypothése on obtient :

voA(brut) ~0,3 VoA (10%) et voB(brut) =0,5 VoB (10 %)
PA passant par un maximum entre 5% et 10% de déformation dans le cas de
Ti 3N7(Fig. 80).

A titre indicatif une évaluation des caractéristiques de PC donne
les valeurs suivantes :

He™0,2240,05ev ety . = 101123

Le pic PC présente donc, comme le pic PC du Zirconium, un
comportement trés proche du pic Pg-

Les seules différences notables entre Zirconium et Titane sont les
valeurs plus faibles des énergies d'activation obtenues sur le Titane, et
la variation de v, avec la puretédumétal que I'on met ici en évidence gréce a

des échantillons de pureté trés différente.

Les micrographies effectuées sur le Ti1 5N déformé par traction

Montrent que la déformation engendre un maclage qui seproduit essentiellement
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ep:Sé

Fig. 82 : T1 5N écrou: par traction (G = 1000).
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€ - 1Fs on traction

Paralléle au plan de laminage Perpendiculaire au plan de laminage
Laminage Ae/e=30%

Fig. 83 - Ti 3N7 écroui. (G = 500)
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selon les plans (IOT2 ) avec des macles de formc lenticulaire assez épaisses

dont le nombre croit quand € augmente (Fig. 82).
A des écrouissages importants de T1 3N7, obtenus par laminage

ou martelage,correspondent des strictures extréemement tourmentées, sans

trace desgrains initiaux que l'on distingue encore tres nettement aprés une

déformation de 10 % par traction (fig. 83).

Notons 1'existence de deux maximums q e 1'on peut faire corres
pondre aux pics P et P [51] selon la désignation adoptée dans le cas du

Zirconium, L' 1mprec151on de leur position ne permet pas d '‘évaluation correc

te de leur caractéristiques.

V-2-2- Recuits.

a/ Recuits isochrones

L'évolution de Q,:1 pour les quatrenuances de Titane en fonction
de recuits isochrones de trois heures (1 h pour Ti 5 N) aprés une déforma-
tion de 10 % par traction est représentée figure 84.

Dans tous lescas on observe les trois

phases d'évolution définies précédemment

TITANE sur le Titane brut et le Zirconium, La
°4 &=10% Y L N ’
S premiere phase est icl tres prononcee,
Qe o Ti 2N8 +3h & Ta'C . . _

s Ti3N7 4305 TalC 1'amplitude du pic diminuant de plus de
s UT40 30 a [*C o
. T SNeth 6 RIC 80%,et la seconde phase est assez peu

marquée, surtout pour lesnuances 2N8 et
UT 40. Au coursdu recuit le pic décroft
beaucoup plus rapidement sur le flanc

haute température surtout sur le métal le
plus pur (fig. 85 et 86). 11 semble donc
que la composante haute température soit

plus affectée par le recuit.

Dans le cas particulier de Ti 3N7 des
recuits ont été effectués aprés 0,5% de
déformation. La figure 87 montre la va-
Fig. 84. riation de la température de recristalli-
sation entre le métal brut, déformé de 10%



-103-

- TITANE 3N7
Q.0

TITANE 3N7

Reade asmisile do » d [T
s “Bra®
o CpalI%
o SpatON

Fig. 85 -

T40
Q.I”‘ U o Cp=10%

* +3h a 70%C
13, x +3h § 120°C
- +3h a WOC
+ o3h a 240°%C
a +3h o 300%C
---+3h & 30%C
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-1
et de 0,5%. Si 1'on considére le point d'inflexion de la chute Q4 au cours
de la troisidme phase on voit que cette température varie peu avec la dé-

formation contrairement a ce que nous avons observé sur le Zirconium,

b/ Recuits isothermes

Ce type de recuit, effectué sur deux échantillonsde Ti 3N7 et
trois échantillons de Ti 2N8 a permis d'établir les réseaux d'isochrones
18 mn,3h et 30 h des figures 88 et 89 auxquelles sont associées les varia-
tions relatives de la dureté. L es résultats sont comparables a ceux obtenus
sur le Zirconium, le revenu de dureté n'étanticiquede 15%delavaleur a-
prés déformation ( 40 % pour Zr). On remarque que le métal le moins pur
présente une premére phase trésprononcée, les deux autres n'étant plus

qu'esquissées.

Tione 3IN7 £p-10% Titone 2N8 Eps10%

A4 xBmn & Ta e 18mn & Ta
Qg S F0 s o
+Wa Tn xX g Tn

0 Mo{%} 0 Dureré (Bamat)

ps ns
e TaC
0 200 2% 0 200 3 600
Fig. 88- Recuit Qy', 18 mn, 3 h, Fig. 89 - Recuit Q3', 18 mn, 3 h,
30 h -Ti 3N7. 30 h, Ti 2N8.

c/ Evolution de la structure

Cette étude a été fait sur les nuances Ti 3N7 et Ti 2N8. Le tar
bleau V-E indique les valeurs de la dureté relevées au cours des recuits
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¢ =10%+ 30ha 270 °C ep=10%+30ha475°c

Fig. 90 - Ti 3N7 € = 10 % par traction et recuits
(Micrographie G = 250 ).
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§P - €p =10% + 18 mn 350°¢

€, 10% + 30 h a 350°C € = 10% + 30 h & 480°C

Fig. 91 - Zr 2N7 - Déformé de 10 % par traction et recuit
( micrographie G = 250 )
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jsothermes. La nuance la moins pure présente ici une dureté nettement plus

élevée (50%) contrairement 4 ce que nous avons observé sur le Zirconium,

Les examens micrographiques et radiocristallographiques (fig.
90 et 91) effectués au cours de ces recuits montrent 1'évolution de la struc-
ture du métal & partir de 1'état déformé, Ce dernier correspond dun état ma-
clé (macles (1012) ou la recristallisation primaire s'opére 1n situ a partir
de 300 °C environ. La recristallisation secondaire qui correspond au gros-

sissement des grains intervient vers 480 °C.

v-3- CONCLUSION.

Les deux nuances de Zirconium et celles du Titane que nous a-
vons étudiées donnent des spectres de frottement intérieur qui présentent
de grandes similitudes de comportement en fonction de la déformation et du
recuit ; ces résultats suggerent que les pics étudiés résultent d'un mécanis-
me identique. Les différences les plus importantes entre les deux métaux
sont les suivantes :

- 1'énergie d'activation du Titane est globalement inférieurea cel-
le du Zirconium.

- les facteurs de fréquences associés au pic du Titane sont net-
tement plus faibles.

- le pic du Titane est tr&ssensible & la pureté ; 1'amplitude et le
facteur de fréquencedépendent aussi du taux de déformation. Cependant des
essais sur des échantillons de pureté plus différenciée sur le Zirconium
semblent devoir conduire a un résultat identique. Nous pouvons en effet pro-
poser 1'exemple du Zircomum allié a1,6% de Cuivre [59] donnant pour 10%
de déformation par traction un pic d'amplitude Q:,1 = 18,5 10"4 et culminant &
- 57°C a4 16,5 KHz ; les facteurs de fréquence correspondant aux composan -

tes P, et Py ont alors des valeurs environ cinq fois plus élevées que celles
que nous avons calculées plus haut.




CHAPITRE VI

ECROUISSAGE A BASSE TEMPERATURE

.

l.es écrouissages & basse température ont été effectués selon les

deux méthodes indiquées précédemment ( paragraphe 111-2) : soit par traction
dans un bain d'azote liquide sur des échantillons pouvant &tre sollicités en vi-
brations transversales (300 & 500 Hz), soit par torsion, sur un pendule basse
fréquence (0,5a 17 Hz) congu pour effectuer "in-situ" vers - 185 °C, la dé-

[ormation dc fines baguettes cylindriques (@ = 3 mm, L = 85 mm).

L.'intérét de ce type d'écrouissage est de mettre en évidence le
rdle joué par les défauts ponctuels introduits dans lc métal au cours de la dé-
formation ; en particulier les interstitiels intrinséques demeurent dans des
configurations stables. Nous analyserons donc le comportement des pics de
frottement intérieur, du fond continu d'amortissement et du module d'élastici-
té au cours de montées successives (30°C/h) effectuées jusqu'a des tempéra

tures de plus en plus élevées afin de suivre le revenu du métal.
Vi-1- ZIRCONIUM

l.c spectre de frottement intérieur obtenu sur le Zirconium im-
médiatement aprés écrouissage a4 basse tempdrature différe notablement du
spectre relevé sur un échantillon déformé de fagon analogue & la températu-

re ambiante.

l.a figure 92 présente les courbes relevées sur le Zr 4N défor-
mé de 10 % par traction & 20 °C et - 196°C., La deuxiéme courbe présentent
deux maximums (@ -147°C et - 60 °C) ; le premier correspond & un pic élancé
le pic P4 associé a un effet de module trés net, contrairement au second dé-
nommé P3 qui est moins bien défini.

De ces deux maximums aucun ne coincide avec le pic P, de la pre
miére courbe. Par contre, aprés réchauffage a4 80 °C (fig. 93) le spectre de
frottement intérieur ne présente plus qu'un seul pic, d'allure comparable a
celle de P», et culminant & une température voisine ; dans le méme temps ,le
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ZIRCONRM 4N
o racuit 3h & 800°C
L] "l ”% i N'C

x Lp=0% o -1962C
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%
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Fig. 92 -

ZIRCOMIUM &N

o Cp20% & 20°C
¢ Cpu¥0% §-194°C o mentée & B0NC
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ZIRCONIUM 2N?7

x Ep:%% a 196°C
o oprés montde & 80°C

Fls . 94 -
. ZIRCOMUM 4N
9 Flexion encosirée
30 ::::E‘;/' Déformation por traction LI

Arglitude du pic P,

o Zr 4N 1" gérie
20 *9 [ ZI‘ ‘N r."".
e 0 Zr 4N SAVINO (50)

39
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Pureté . PPm en Poids - On 4 1 a
. Y Traitement € ouvyy Ou._. 10 nww .10} T°C Nu(Hz)
Réf. H P Ko /mm ic "
Nominal| C+N+O H Fe+Hf Thermique ©%) 8
Zr 06/2 4N 135 3.5 70 3h a 800°C 6.4 | 16.2 19,2 15,0 | -148 348
Zr 11/1 4N 135 3.5 70 2 h a 800°C 10 30.5 34,0 26.0 | -146,5| 368
Zr 10/1 L N 135 3,5 70 3h a 800°C 9 28.0 29,2 20,0 | -147 379
Zr 22/2 4N 36 16 230 3h a 800°C 11 23.2 33,8 16,5 | -147,5( 336
Zr 20/3 4N 36 16) 230 24h a 1100°C 10 21,6 25,0 16 -147 343
Zr 22/3 4N 630 | (16 230 12h 4 1150°C| 9 32,0 12,4 7,5 | -147,5| 338
Zr 13/1| 2 N7 < 675 ~20 1250 3h & 800°C 10 31.4 24,0 9,0 | -146,5| 360
Zr 30/1 2N7 | <675 ~20 1250 3h a 800°C 10 30,4 29,4 18,0 | -147 370
Zr 07 4 N 135 3,5 70 3h a 800°C| vu=14 28,0 | ~13 -172 1,05
18,0 | ~ 13 -162 16,6
Zr 16 2N7 | <675 ~20 1250 3h a 800°C | yu=14 19,0 | ~ 6 -171 1,05
17,0 ~6 -162 16,6

TABLEAU VI A - Pic P41 du Zirconium & Eprouvette chargée de 600 ppm d'oxygéne)
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module et le fond continu d'amortissement 4 basse température ont une évolution

trés importante. On reléve ainsi en particulier les points suivants :

- la disparition des Pics P1 et P:et 1'apparition d'un pic compa-
rable au pic P, aprés réchauffagedla température ambiante (ou un peu au des-
sus),

- 1'évolution complexe du module au cours de la premiere montée en
température, ou l'on remarque tout d'abord 1'effet de module associé a P1, une
augmentation rapide cntre -100 et - 70 °C et une légére chute vers - 40 °C ;
la pente de la courbe du module apres retour a 1'ambiante permet en outre de
mettre en évidence au moins trois autres revenus : de - 180a - 160 °C, de
-1354a - 150 °C et de - 25 °C a l'ambiante.

- la diminution de prés de 75 % du fond continu d'amortissement a bas

sc température.

- le comportement analogue de 1'autre nuancede Zirconium (Zr 2n8)

représenté sur la figure 94,

Afin d'analyser les différentes phases du métal et le comportement
des pics en fonction de la température, nous avons effectués les essais suivants:

montées successives a des températures croissantes,

- variation de la fréquence de mesurec,

variation du taux de déformation,

variation de la pureté du métal d'unec part en utilisant les nuances

a notre dispositions, d'autre part sur un échantuillon de Zr 4N oxydé.

VIi-1-1- ETUDLE DU PIC.P]

Ce pic, mis en évidence pour la premiére fois par SAVINO [50],
n'apparait donc qu'aprés dcrouissage a trés basse température. Son amplitude
dépend du taux de déformation €5 (fig. 95) et devient constante quand € devient
supérieure a 12% [50] ; elle dépend aussi de la teneur en impureté du métal .
Le tableau VI- A regroupe les résultats obtenus sur différents échantillons.Mal-
gré la dispersion observée au sein d'une méme nuance il ressort de ces résul-
tats que la présence d'oxygéne diminue le pic P1 ; 1'éssai réalisé sur 1'échan-
tillon Zr 22/3 chargé de 600 ppm en oxygéne selon la technique mise au point
au laboratoire par GACOUGNOLLE [52], conduit & un pic environ trois fois
plus bas que sur 1'état initial (Zr 20/3 Fig. 96). Par contre les teneurs en hy-

drogéne et en substitutionnels ne semblent jouer qu'un rdle secondaire sur 'am-
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4 Zr 4N +600 p.p.m oxygéne
[ £p=9% é °196’C
« aprés montée 1h & 20°C
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x oprés montée a -123%C
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plitude du P1. Notors que les valeurs élevées pour Zr 30/1 (2N7,2MCsérie)
tendent & montrer que la teneur en C + N + O de cette nuance est sensiblement

plus faible que pour Zr 13/1 (2N7, 1ére série).

Les essais effectués a basses fréquences (fig. 97) nous ont per -
mis d'évaluer avec une bonne précision 1'énergie d'activation et le facteur de

fréquence associds a ce pic. Nous obtenons :

H = 0,27 + 0,02 et

v

-2.1013 ¢ 0,8 4-1
o

ces valeurs différent notablement de celles que nous avions calculées [53] a
partir des résultats de SAVINO [50] soit 0,14 ev et de celles proposées par
cet auteur (0, 11 ev). Opérant a unc fréquence du méme ordre (1,05 Hz) nous
observons P41 4 une température sensiblement plus élevée (101 °K au lieu de
87 °K). La cohérence de nos résultats est confirmée par le fait que l'on ob-
tient une valeur de H pratiquement 1dentique lorsque 1'on considére uniquement
les essais sur le pendule de torsion (les mesures aux deux fréquences sont fai-
tes simultanément, ce qui limite considérablement les erreurs de température)
ou bien lorsqu'on utilise conointement les résultats de flexion vers 350 Hz.La
valeur du facteur de fréquence, trés scnsible aux variations de H, se trouve

scnsiblement augmentée (lO13 au lieu de 109).

Les essais réalisés a différentes fréquence montrent que le pic P4
disparafit toujours & la méme température (fig. 97 et 98). En fonction de la tem
pérature maximum atteinte au cours des réchauffages successifs, 1'amplitude
de ce pic commence a décroitre vers - 100°C et devient nulle & - 68 °C(fig.99),
cette température étant peu affectée par la vitesse de chauffage ou le nombre

de montées en température effectuées. Cette disparition de P1 est associée &

une augmentation du module.

Dans tous les cas nous avons pu considérer P4 sous la forme de
la somme de deux pics & un seul temps de relaxation, soient P'y et P"¢ ayant
une méme énergie d'activation de 0,27 ev, les fréquences limites correspon-

4 ] (1] %5 + O' 08
dantes étant dans le rapport : Vv O/V o= 10 - .

La figure 100 donne un exemple de ces deux pics.
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ZMCONIUM 4N

SpatO% & -WOC
Pic A n2 pics do BEBTC
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Fig. 100 -

VI-1-2- Etude du Pic P3,

l.e maximum observé vers - 60 °C (fig. 92) 4 350 Hz demeure & u-
ne température identique quelle que soit 1a fréquence. Par contre son amplitu-
de varie de facon trés importante puisqu'tl atteint 50 10'4 a 1 Hz, alors qu'il
n'est que de 20 107%a 350 112,

l.es courbes obtenucs a basses fréquences (fig. 101) different ce-
pendant de la courbed 350 iz (fig. 92). On observe ainsi deux maximums treés
nets & - 63 °C (1 Hz) et - 56 °C (16 H2) et le flanc basse température de ce pic
est décalé de pros de 20 °C quand on passe d'une fréquence a 1'autre.La for-
me de ce maximum dépend des recuits antérieurs (durée et température). La
courbe de la figure 92 neprésente pas de pic d'allure semblable ; c'est pour-
quoi ce "pic" semble résulter du recuit d'un effet d'amortissement d'allure ex-
ponentielle activé thermiquement (flarnc basse température du "pic" ) qul sere-
cuit & mesure qu'on le décrit :et qui devient pratiquement invisible & 350 Hz ,

le phénoméne devant alors apparaflre a une température supérieure a sa tem-

pératurc de recuit. Cette montéc cxponentielle peut étre le flanc d'un pic ou

le fond continu d'amortissement. Seules des mesures a trés basses fréquen-

ces (1/10 ou 1/100 Hz) permettraient de pouvoir observer convenablement ce
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. ZRCONIUM &N
'“l“,I o -185'C
- . oprés montée o -123°C
o . — é -63°C
| . — —— & -23C
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| |N=‘|6,6Hl l

Fig. 101 -

" phénomene. Dans le cas ou l'on admet 1'hypothése d'un pic dont on observe que
9% flanc basse température, le déplacement de ce {lanc avec la fréquence con-

duit A une valeur correspondante de !'énergic d'activation de 1'ordre de 0,52 ev.
VI-1-3- Evolution du pic P>

Apreés réchauffage a la température ambiante, le spectre de frotte-
ment intérieur présente un pic d'allure similaire au pic obtenu aprés déforma-
tion a 20 °C (fig. 93 et fig. 102) pour Zr 2N7 i basse fréquence ). Ces deux
pics culminent & des températures trés proches (aprés réchauffage a + 50 °0)
A toutes les fréquences, par conséquent ils ont donc la méme énergie d'activa-
tion et le méme facteur de fréquence. Leur évolution en fonction du taux de dé-
férmation étant similaire nous assimilons ces deux pics a un seul et méme pic,

le piC Pp.



A6
210

Q

- 119

ZIRCONIUM 2N7

Imax s 4% Nznqu-oo

. "Q’m . « .

. FuloHz }”"’ mertde & .50%C
V=18.9 & 205¢

x Nel0SHz

o Net§6Hz

L
% —W
ZIRCONIUM ¢N

Cp=210% & -196°C

1 ' Amplitude du pic Py en fonction

de TpiC
19
’
# L W T
Fig, 103 -

Fig; 102 -

Suivre 1'évolution de P> au cours de re-
cuits successifs (Fig.103) n'est pas ai-

sé pour les montées aux températures in
férieures 4 - 15 °C c'est-a-dire avant la
disparition des pics Py et P: et des sta-
des de revenus se tiraduisant par de for-
tes variations du fond continu d'amortis-
sement qui viennent se supperposer a Ps.
Il apparait cependart assez clairement
(ig. 97 et 98) qu'un maximum se dévelop-
pe vers - 100°C a 350 Hz (- 125 a 1,05Hz)
au cours de la disparition de P1 : les
courbes de frottement intérieur aprés mon-
téea - 103 °C, - 84 °C et - 68 °C de la
figure 98 mettent particuliérement bien en
évidence cette évolution. Cette bosse est
d'une amplitude comparable a celle que
A'on observe (Fig, 104) aprés une montée
4 - 12 °C. Les recuits & des températu-

res allant jusqu'a 117 °C montrent le dé-
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*a Zirconium 4N Flexion encasirée
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Fig; 104 -

veloppement de P, avec 1'augmentation de 1'amplitude maximum jusqu'a 80 °C
et le déplacement du sommet vers les hautes températures. Le pic correspon-
dant au maximum de relaxation est comme nous avons vu plus haut. trés com-
parable au pic observé aprés déformation A 1'ambiante. Les courbes de modu -
les présentent un effet de module associé au pic dont 1'amplitude suit 1a m@me

évolution.

V1-1-4- Fond continu d'amortissement et module.

La figure 105 représente les évolutions comparées du module et
du fond continu d'amortissememt & basse température sur deux échantillons de
pureté différente . Les courbes sont parfaitement semblables dans les deux
cas et nous aménent a cons.dérer les phases su.vantes d'évolution :

-de - 1964 - 110 °C une évolut.on progressive peut &tre en
deux temps correspondant aux températures ou le pic P1 demeure sensible -
ment constant,

-de.- 110 °C A - 68 °C 1a chute de Qf'1 et 1'augmentation AN de
la fréquence correspondant a la disparition de P1., ©

- -de - 504 - 15 °C on observe des effets inverses qui correspon-
dent A la disparition de Ps et le spectre de frottement intérieur présente alors
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ZIRCONIUM
Ep=10% é -WerC
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Fig. 105

un pic minmum(voir courbe aprés montée & - 12 ° C sur la figure 104) ; de -15
a + 80 °C environ, la chute du fond continu et la forte augmentation du modu -
le & basse température correspondent au développement du pic P>,

Au dela de 100 °C le pic P> décroft et 1'on atteint alors la phasel

définie pour les recu ts apreés déformation a I'ambiante.
Vi-1-5- Structure micrographique,

La figure 106 montre la structure micrographique du Zirconium
déformé par traction, d' un taux permanent de 10%. a la température ambian -
te etd - 196 °C. Le métal se déforme aux deux températures par glissement
prismatique dans les plans (I010) selon les directions <[2TO et par maclage ;
les macles sont de type (1012 ) & 1'ambiante. tandis qu'a -196° C elles sont de
type (1121) et se présentent sous la forme de lamelles trés fines,

Les mesures de microdureté ont montré que le métal déformé a
- 196°C avait une dureté plus élevée : pour ¢ = 10% (Zr 2N7) on obtient en
moyenne 123 H_ soit environ 20% de plus que les valeurs obtenues aprés ¢é-
crouissage a 20 °C (tableau V-B),
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ep = 10°% & 20 °C (G=500) € =10% 4 -196°C (G = 500)
an. l%
VIi-2- TITANE

Le spectre de frottement Intérieur obtenu sur le Titane imméd. a-
tement apres écrouissage a basse température différe beaucoup moins du spec-
tre relevé aprés déformat.on 3 I'amb:ante que dans le cas du Zirconium (Figu-
re 107). Aprés un sé our a 20 °C on obtient un pic similaire au pic P, quelle
que soit la fréquence de mesure (Fig. 107 et 108). Nous assimilons donc cepic

au pic P,, comme pour le Zirconium,

Le fait le plus Important sur ces courbes est I"inexistence d'un
pic analogue au pic P4 ; de méme, on ne distingue pas de maximum compara-
ble & P3, sauf peut &tre dans le cas du Titane 2N8 (Fig. 109). Des recuits cu-
mulatifs par montées successives a des températures T, croissantes ont été
effectués sur la nuance T: 3N7 3 deux fréquences différentes (fig. 110 et 111).
Les courbes obtenues (frottement intérieur et fréquence) permettent de distin-
guer les phases suivantes d'évolution
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ne peut étre assimilée a pic de relaxation.

-de - 1254 - 90 °C le fond continu et le module évoluent comme
précédemment, tandis que 1'on observe une croissance du pic P> qui est par-
ticuliérement bien mise en évidence a basse fréquence (fig. 110). Le sommet
apparent de ce pic étant d une tcmpérature relativement plus basse que celle
du pic P, obtenu aprés déformation a I'ambiante, 11 semble que les composan -
tes & basse température jouent un rdle prépondérant (nous avons observé le
méme phénoméne sur le Zirconium).

- de - 90 °C & I'ambiante le pic P> se développe tandis qu'a basse
température Qf'1 et la fréquence poursuivent leur évolution en marquant toute -

. . C \ .
fois un palier vers - 80 °C suivi d'une forte variation vers - 60 °C.

Les évolutions du pic P, du module et de Qf'1 a basse température
sont donc comparables a celles que nous avons observées sur le Zirconwum,
les températures auxquelles interviennent les différents phénoménes étant tou-
tefois sensiblement différentes : la figure 112 montre en particulier que le pic
P> croit plus t3t dans le cas du Titane et les courbes de Q'f1 et AN (variation
de la fréquence N) & basse température ( Figure 113) du Titate différent es-
sentiellement du celles du Zirconium (figure 105) par l'inexistence du stade ob-

servé sur ce dernier vers - 20 °C et qui correspondait a des effets inverses
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(diminution du mocule et augmentation de Qf-.‘l ).
c

La structure micrographique du Titane déformé par traction & 1'a-
zote liquide (Fig. 114) est fortement maclée. La déformation se fait uniquement
par glissement prismatique (I010)dans les directions <1120> et par maclage se
lon les plans ( 112 n) ; les macles (1124) sont prédominantes [56] et présen -
tent un aspect trés fin différent des macles épaisses de type (10T2) obtenues a-

pres déformation a 25 °C.

Les mesures de microdureté effectuées sur des échantillons défor-

més de 10% & 1'ambiante et & - 196 °C fournissent des valeurs du méme ordre
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(~ 105 H pour Ti 3N7) sans qu'il soit possible de les différencier contraire.-
ment & ce quenous avons observé sur le Zirconium.,



CHAPITRE VI

DISCUSSION

Nous nous proposons de discuter nos résultats expérimentaux
dans le cadre des théories proposées plus haut (Chap. 1) afin de détermi-
ner les phénomeénes de relaxation A 1'origine des pics observés sur ces
deux métaux aprés écrouissage. L'évolution de ces pics en fonction de la
température nous permettra de proposer un modéle pour le revenu du mé-

tal jusqu'd la recristallisation.

VIl-1- ECROUVISSAGE A LA TEMPERATURE AMBIANTE. LE PIC P2.

VI1-1- 1-Origine du phénomeéne de relaxation.

Ce pic n'est obtenu que lorsque le métal est écrou: et sa dis-
parition coincide avec la recristallisation primaire ce que confirment les
examens radiocristallographiques et micrographiques ; le mécanisme de
relaxation a l'origine de ce pic fait donc intervenir de facon indiscutable
les dislocations. Nous allons donc successivement envisager les modéles

théoriques faisant jouer un rdle a ces derniéres.

On peut en premier lieu supposer que P2 résulte de la relaxa-
tion des deuble-kinks selon le processus proposé par SEEGER pour expli-
quer initialement le pic de BORDONI du Cuivre. Il apparait cependant qu'un
certain nombre de résultats s'oppose a ce type de mécanisme ; on reléve en
particulier :

- la valeur élevée de 1'énergie d'activation (0,42 a 0,58 ev pour
le Zirconium, 0,26 & 0,45 pour le Titane), alors que le pic de BORDONI
conduit généralement a des valeurs de l'ordre de 0,12 & 0,15 ev dans le cas
des métaux de structure C.F.C.

- la valeur élevée du tacteur de fréquence v, surtout pour le Zir-
conium qui s'accorde mal avec un mécanisme propres aux dislocations ; ce
dernier fait intervenir un grand nombres d'atomes & la fois et, par conséquent

correspond a des valeurs de v, bien plus faibles que la fréquence de DEBYE.
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@e 1'ordre de 1019,
- les fortes variations de la température du maximum en fonction

de la pureté du métal, alors que la position du sommet du pic de BORDONI

est peu affectée par les impuretés,seule 1'amplitude variant de fagon impor-

tante.
_ enfin on n'observe pas de maximum de 1'amplitude sauf pour de

trés fortes déformations tandis que le pic de BORDONI présente un maximum

pour un taux de déformation permanente de 1'ordre de 3 % .

Nous sommes alors conduit & considérer des mécanismes d'inté-
raction entre les dislocations et les impuretés ou les défauts ponctuels. L'en
semble des résultats expérimentaux est en accord avec ce type de relaxation
en particulier les valeurs de 1'énergie d'activation et du facteur de fréquen-
ce, la forme assymétrique du pic et la forte influence de la teneur en impure -
tés sur la température du sommet et 1'amplitude maximum. Le probléme est
de définir le ou les types d'interactions et de caractériser les impuretés ou

les défauts ponctuels & 1'origine du phénomeéne.

V11-1-2- ldentification des défauts interagissant avec les dislocanons et dé-

termination du type d'interaction.

Les pics observés sur ces métaux ont déja été signalés par dif-
férents auteurs. HASIGUTI! [51] avait montré sur des échantillons laminés
et étudiés er vibrations transversales, 1'existence de trois pics dénommés
Pd’ Pa et PB' l.e Pic Pd correspond au pic P que nous étudions ; la pré-
sence des pics Pa et PB a par ailleurs été mentiornée dans nos résultats.
Dans le cas du Zirconium 1'étude de SAVINO [50] sur les pics obtenus aprés
écrouissage, faite a basse fréquence, et qui a montré en particulier 1'exis -
tence du pic P41 faisait suite aux travaux de POVOLO et BISOGNI (49] sur
les alliages Zr H. Dans le cas du Titane, une récente étude de TUNG et
SOMMER [39] propose un modéle pour le pic P, étudié a 1'aide d'une tech-
nique ultra-sonore (0.14a 10 MHz). lLe comportement du pic P> en fonction
de la teneur en hydrogene mise en évidence par POVOLO [49] dans le Zir-
corum et TUNG et SOMMER [36] dans le Titane est confirmé dans le casde
nos essais sur Zr 4N : les analyses du tableau |V-A montrent en particulier
que le Zr 4N (2éme série) est quatre fois plus riche en hydrogéne que le Zr
4N (1ére série) et conduit & un pic sensiblement deux fois Plus élgvé. Les au-

tres éléments ne semblent jouer qu'un rdle secondaire puisque Zr 2N7 avec
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une teneur semblable en hydrogéne conduit & un pic sensiblement de méme
amplitude. En outre 1'influence de 1'irradiation analysée par SAVINO a mon-
tre que P> diminue quand la dose augmente ; le pic ne correspond donc pas
a une interaction dislocation -détaut ponctuel intrinscque.

I."ensemble du pic P, semble donc résulter de phénomeénes d'in-
teraction entre l'hydrogéne et les dislocations.

l.e comportement du pic P, en fonction du taux de déformation et
de la fréquence est difficile a analyser sans faire intervenir au moins deux
composantes principales. En effet nous avons montré [58] qu'il fallait au
moins trois pics symdétriques pour décrire P> dans tous les cas ; les compo-
santes PB et PC ayant un comportement tres similaire et des caractéristi-
ques trés proches, et les pics d'interaction n'étant pas nécessairement symé -
triques en 1/T. on peut toutefois considérer P, sous la forme de deux compo-
santes principales, l'une & "basse tempdérature'”, 1'autre 3 "haute températu-

re', que rous appellerons respectivement PA et P g par la suite.

Nous somme ainsi conduit & envisager deux mécanismes différents
correspondant & chacune des deux composantes avec les valeurs suivantes

pour Hetv :

o
Pic P> H vo
P, 0,58 4.1015
Zirconwum Py 0,42 a 0,45 3,1011& A 3_1015
P, 0.40 0,1 a 2.1012
Titane PB 0,26 + 0,04 loloé 1011

I1 semble en effet difficile d'admettre qu'un seul mécanisme con-
duise & un spectre d'énergie d'activation d'une valeur moyenne de 0,5 ev et

d'une largeur de C, 16 ev (cas du Zirconium.

Les résultats obtenus sur le Zirconiwum par SAVINO [50], en
particulier les valeurs de 1'énergie d'activation apparente de P> en fonction
de la fréquence (Fig. 115), le conduisent & considérer deux mécanismes in-

tervenart distinctement selon la fréquence de sollicitation ; il définit ainsi u-
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ne température de transition T_ (donc une fré-
quence Vv ) entre les deux types de mécanis-
C

mes, 1'un ayant une énergie d'activation de

0,12 ev et un facteur v_ ~ 104, 1'autre une é-
bEstrNaLAcE nergie de l'ordre de 0,4 ev avec v, ~101 3,
| S SAVINO propose alors que le pic P soit di
a un désépinglace du type KOIWA [33] a bas-
se fréquence et un mécanisme de SCHOECK[ 14]

1 1 avec diffusion de 1'hydrogene & haute tréquen-
Te T ce. Les mesures & des 1réquences suffisam-
ment étalées que nous avons pu faire (de 1 Hz
Fig. 115 a 2.10" Hz) nous ont fourn: des valeurs nota-
blemert différentes de H et V,s qui ne présen-
tent aucune discontinuité sur 1'ensemble du do.naine étudié . par contre la pré-
sence de deux composantes d'intersités relatives variables nous conduit & en-

visager la superposition des deux phénoménes, quelque soit la fréquence.

TUNG et SOMMFER {39 ont montré que.dans le Titane laminé,
I'amplitude de P: est proportionnelle au carré de la concentration en hydre-
géne aux trés faibles concentrations et atteint un plateau pour une concentra-
tion totale de 8 ppm en poids. Ils proposent un mécanisme basé sur une inté-
raction des bi-interstitiels d'hydropéne en solution solide dans le Titane «
et des boucles de dislocations, analogues au mécanisme de KOIWA. L 'éner-
gie d’'activation cst I'énergic nécessaire aux boucles de drslocation pour se
lIibérer des bi-interstitiels d'hydrogéne, c'est-a-dire I'énergie de liaison en-
tre les dislocauons et les bi-interstitiels, L ‘'origine de cette liaison serait
de nature électrique selon les auteurs. | e Pic qu'iis observent culmine &
390 °K & 10 MHz et 4 255 °K 4 0,1 MHz. ce Gui donne H - 0,28 ev et
\’o = 4.1010 Hz, sur des échantillons laminés de 20 7% a 1'ambiante.

Le laminage conduit & un écroulssage trés important et nos ré-

sultats ont montré ' ‘ 4 i i
tré que dans ce cas (Fig. 79) P g devient prédominant ; le fait

que ces auteurs trouvent une energie d'activation et un facteur de fréquence
de valeurs comparables a ceux que nous avons obtenus pour PB vient confir-

mer I'hypothése des deux composantes.

La valeur de 1'énergie d'activation de PB pour les deux métaux,



133-

élevée pour un mécanisme d> d¢sancrage faisant intervenir |'hydrogeéne seul,
devient correcte si 1'on considére des formations du type bi-interstitiel d'hy-

drogene.

En ce qui concerne la composante haute température PA , 81 cel-
le-ci résulte d'un mécanisme de SCHOECK, 1'énergie d'activation qui lui cor
respond doit étre la somme de 1'énergie de désépinglage et de 1'énergie de dif
fusion de l'interstitiel. Dans ce cas, en supposant que 1'énergie d'activanon
de P g est approximativement le double de 1'énergie de liaison d'un atome dhy

drogéne 1s0lé, 1l en résulte la relation HA ~1/2 HB + HD , SOit pour HD :

Zirconwm : I 0,365 ev = 8,4 Kcal/mole

et Titane : H 0,27 ev = 6,2 Kcal/mole

D

La littérature fournit les valeurs suivantes pour 1'énergie et le

coefficient de diffusion de 1'hydrogéne :

o ! 2 H
Do cm®/s Kcal/mole D ev Réf.
7.10 "4 7,06 0,307 | 60
Ir 1,1.10°3 11,4 0,495 61
4,5.1073 7,6 0,33 62
Titane o 1,6.10'3 5,1 0,22 63

Ces valeurs ont été déterminées a des températures comprises en
tre 'ambiante et 600 °C ; on peut cependant admettre qu'elles restent valables

dans le domaine de température considéré ici.
VII-1-3- Influence de 1'écrouissage a la température ambiante.

Nous avons montré que des écrouis sages croissants déplacent le
pic P> vers les basses températures et augmentent son amplitude Qy 1. Nous a-
vons pu analyser ce comportement en montrant d'une part que PA présente un
maximum d'amplitude tandis que Py (et PC) croissent continiment, une éventu~"-

elle saturation n'intervenant que pour de trés fortsécrouissages.et d'autre part
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qu ‘une diminution du facteur de fréquence v, intervient pour les deux pics.

a/P

Les relations hant dans le modéle de SCHOECK l'amplitude du
pic et le facteur de fréquence & la densité de dislocations mobiles A, & la
longueur moyenne des boucles de dislocation L et & CD la concentration en
interstitiels,le long des dislocations, sont de la forme (cf. Chap. II) :

Qy = €+ L7

ou C est un facteur de 1'ordre 0,01, et :

2
Lo:KCdL

ou K est une constante.

Pour de faibles taux de déformation (e:p < 5%) on peut considé-
rer que seul ! varie, tandis que pour des écrouissages plus importants L dé
croft simultanément. Ceci explique le maximum d'amplitude de P , observé

-pour € compris enire 5 et 10%. En effet, s1 1'on considére dans le cas du

Zirconium les résultats suivants :

7/ p— : T
Zr 2N7 107 Q (P Ty C 2o/ 2 o(Z6) QMI/QI{(ZG)
€ - 2% 10 - 18+ 2 1 1
ep=5% 20 - 18+ 2 1+0,3 2,0
Etat brut 10 a 12 -25+2 0.5+0,2 1 & 1,2

A
On voit que de 2 3 5% la déformation t, Ne varie pas ; la variation de 1'am-
plitude du pic PA dans un rapport 2 dépend donc uniquement de la variation
de la densité de dislocatiorsactivesA. Pour les faibles taux € _ on peut consi-
dérer que A varie comme o la densité totale de dislocation mtlr)'oduite dans le
métal par 1'écrouissage. Une étude de BREHM et L EHR [64] de la déforma-
tion par traction du Zirconwm et du Titane relie la densité de dislocations
créées aux variations de la résistivité électrique résiduelle, de I'allongement
rationnel et de la contrainte de traction. Ces auteurs ont montré que dans ces

den:x métaux des densités voisines de dislocations correspondent & un méme al-
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longement et que ces densités croissent hinéairement avec ep jusqu'a 7 %
de déformation. Ces observations sont cohérentes avec les résultats pré-

cédents.

Pour un état trés déformé, le rapport Q];{l /Q}‘}1 (2%) redevient
proche de 1'unité, mais par contre 2g diminue de moitié ; la multiplication
des dislocations doit dorc effectivement étre compensée par une diminution

de L. due aux nombreuses intersections,

b/ Py_

Le modele de KOIWA propose les lois suivantes pour I'amplitu -
de maximale et le temps de relaxation des pics d'HASIGUTI : (cf. Chap.ID :

Qg = x * L?/2
o ( L/£)?

Z

[\
1

x et a sont des constantes, £ est la distance moyenne entre points dépingla -
Le.
Ces relatior s impliquent que l'amplitude et la température du

sommet dépendent de la teneur en hydrogeéne le long des dislocations.

L'évolution vers les basses températures du sommet du pic en
fonction du taux de déformation découle comme dans le cas de PA de la dimi -
nution de t, Pour des taux élevés provoquée par la diminution de L . Par
contre, l'augmentation continue de I'amplitude du pic PB‘ comparativement
a 1'évolution de 1'amplitude de PA implique que £ varie au cours de la défor-
maticn. Au début de 1'écrourssage (¢ < 7%) * augmente trés rapidement et
la quantité d'hydrogéne libre disponible dans le métal ne permet pas de main-
tenir une concentration constante sur les dislocations i la dilution de 1'hy-
drogéne libre sur 1'ensemble du réseau de dislocation amene donc une crois-
sance de £ a ce stade de la déformation.

Pour des taux plus élevés ladissolution des précipités permet
de rdajuster le gradient de concentration au voisinage des dislocations et £
diminue. Ainsi 1'amplitude de PB croft-elle moins vite que celle de PA au dé-
but de la déformation, mais cette croissance se poursuit méme pour les taux

élevés obtenus, par exemple par laminage.
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Vil-1-4- Influence de la pureté.

est assez difficile a analyse

ces ne sont pas suffisamment contrastées.

tions de 1'amplitude de PA et PB en fonction de la teneur globale en inters-

titiels (autre que 1’ hydrogéne) -et. substitutiornels sont nettes,

plus pur ayant une amplitude plus élevée ce qui s 'explique bien ave

riation de L. La position du pic (plas le pic est haut, plus la température

1.influence des impuretés contenus d
r surtout dans le cas de Zirconium ou les nuan-

Dans le cas du Titane les varia-

du sommet est élevie) mo-ire que la dépendance de ¢

mentalement vérifiée dans tous les cas.

Notons en particulie

ans les divers échantillons

le métal le

c la va-

et de L est expér: -

r le cas suivant des deux nuances de Titane

3N7 dort la teneur en hydrogéne est sensiblement la méme ou, aprés une dé-

formation de 10 % i 1'ambiante .or obtient *

=
Ti 3N7 C+N+Q | Subst:itu-| ppm H l 104 Q}v% TM"C Lo1 9!1.
tionnels 1y, | Q-1
02 "2
1°série 150 160 L 36 -9+2 1,7
P
A l20série | 350 100 5 17,5 |-165+2]| 0,3|2,05
1°série 150 160 4 18420 |-555+2}11,95 (1,4
P a
B o 2 - X -
2°sére 3,)0 ].OO S 12a 13 '65):)12 +_O)3 1165

du méme ordre de grandeur{sensiblemert dans un rapport 2) ;

Le pic PA présente effectivement des variations de L, et Q

-1

la vananon glo-

bale de la teneur en impuretés autre que 1'hydrogéne étant dans un rapport

1,5, si on admet alors que L /L2 est du méme ordre de grandeur, on a bien

(1_ /L ) ~ 2. On peut apphquer le méme raisonnement au cas du pic PB’ la

correspondance des variations étant cependant moins bonne. 11 faut cepen-

dant indiquer que la teneur en hydrogéne peut étre assez sensiblement diffé-

rente d'une analyse a une autre pour un méme échantillon, et qu'une influen-

ce de ce facteur n'est pas a exclure. En outre la densité de dislocation est

assez sensible d la teneur en interstitiels de type C, N et O ce qui rend en-

core plus difficile 1'analyse du comportement du pic en fonction de la pureté

du métal.



VI1-1-4- Influence du recuit sur P,

l.es recuits du métal écrour (Brut et € " 10 % partraction) nous

ont conduita distinguer trois stades :

a/ Le premier stade. qui correspond A une importante diminu-
tion de Q;v%, peut @tre associé & une décroissance de A ou de L,

Deux essais réalisés sur un échantillon de Zr 2N7 (fig. 116) et
un échantillon de Ti 3N7 (fig. 117) déformé de 10 %, maintenu 3 h & 190 °C et
déformé a nouveau légérement de 0,2 % par compression donne un Q-l\}{ dix
fois plus élevé que I'amplitude du pic correspondant a une déformation de

0,2 % appliquée directement.

Zwcomum 2N7

1 37800t + £p:10%
2 £p:10% 3" 190°C
3 (Be£p=0,2% N-N........-.k

21

- N

TC
3 o

3 —0

Fig. 116 -

On peut donc considérer que la diminution de L par piégeage est
la cause principale de la variation Qu . Notons que la fréquence (. donc le
module) & basse température n'a pratiquement pas changé aprés cette petite
déformation (aprés correction diie a la variation de longueur du barreau).

Le frottement intérieur est alors proportionnel & L2 soit :

Q'IIQ"’1 =(L/ LQ)2 (I'indice o correspond a 1'état déformé de
10 %).
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Si 1'on considére une loi de variation de L au cours de 1'épin-

glage de la forme [66].

L m
° . [ADt] |
T - *ITRT .
On obtient alors, en utilisant les isochrones des figures 36,49,
66 et 88, les valeurs suivantes de l'énergie de diffusion HD qui régit le pié-

geage :
Hy = 22 Kcal/Mole pour le Zirconium

Hp, = 30 Kcal/Mole pour le Titane.

TITANE 3N7 (2°™® sécie)

<« |® @D €p=10% & 20°C
= @ «3h & 190°C
oz D +£p=0,2% Nszmix%

14

. 7"/’ )
é&T 150 -0 %0 0 S0 I

Fig. 117 -
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Ces valeurs correspondent & celles indiquées par différents au-
teurs (67, 68, 69, 70] pour I'énergie d'auto-diffusion de ces métaux, va-
leursanormalement faibles qui supposent un mécanisme de diffusion hétéroge-
ne par pipe-diffusior. Ces valeurs sont d'autre part inférieures > celles gé-
néralement admises pour la diffusion des interstitiels oxygene, azote et car-

bone (71, 72, 73, 74, 75].

Ces mesures ne nous permettent pas de déterminer Do ; nous ne
pouvons donc pas identifier 'e défaut ou 1'impureté a l'origine du piégeage.
Nous avons vu précédemment que le facteur de fréquence 1, des
composantes PA et PB est fonction de L2. L'épinglage des dislocations est
donc associé a un déplacement du pic vers les basses températures,
Si (L/Lo)2 = 0,254 0,3 on obtient un déplacement de 23 & 27 °C dans le cas
du Zirconium et 32 &4 38 °C dans le cas du Titane. Les sommets apparents

des pics se déplacent sensiblement de ces valeurs.

Toutefois, le phénoméne d'épinglage ne saurait expliquer la chute
de dureté observée dans ce domaine de température. Aprés désépinglage le
pic de frottement intérieur ne retrouve d'ailleurs pas sa hauteur initiale. La
densité de dislocations doit donc avoir diminuée; de plus les dislocations par-
ticipant a la relaxation ne représentent qu'une fraction de la totalité des dis-
locations introduites par écrouissage ; et en particulier 1'annihilation des di-

poles par splitting peut contribuer a la chute de dureté.

b/ Au cours de la deuxiéme phase les rayons X et les microgra-
phies ne révelent pas d'évolution sensible de la structure et la dureté demeu-
re constante. | 'augmentation du frottement intérieur pour les forts écrouis-
sages doit donc &tre associde & une augmentation de la longueur L entre points
d'ancrage, 1'augmentation correspondante de 1, Se traduisant par le déplace-
ment du sommet du pic vers les hautes températures. Les observations par
microscopie électronique faites par VIALARET [76] ont mis en évidence
la formation de "cellules" dont la taille est de I'ordre de 0,1 y sur des échan-
tillons fortement laminés de Zirconium. Ce réarrangement des dislocations
par un fort écrouissage diminue le nombre d'intersections sans modifier A
(dureté inchangée). Pour de faible écrouissage, ce stade se traduit par un

simple pallier et 1'absence de cellule.

¢/ La correspondance entre la décroissance du pic dans la troi-
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sidme phase et la recristallisation est mise en évidence par les variations

de la dureté, les diagrammes de rayons X et la micrographie.

Les cellules formées précédemment quand le métal est forte-
ment écroui fournissent les germes qui conduisent i des grains tres fins au
cours de la recristallisanon primaire. Pour des métaux faiblement écrouis,on

r! observe pes de cellule et la recristallisation primaire se fait in-situ,
sans germination .

Si11'on admet que les coutraintes internes o sont proportion-
nelles a la racine carré de p, la densité totale de dislocations, et que ces

contraintes varient en fonction du temps au cours d'un recuit 1sotherme, se-
lon une loi de la forme [(77] :

do.
HTI'-' -Aci3 exp(-ilf]l-)
on ottient :

-12 = —12 + 2A exp (-kLJT)t
o (o)
o
Il en résulte que :

Q lw

1
| — -
Qo 1+2A (01)20 exp (-]-gr)t

1'état (o) correspondant au début de la recristallisation. L'évolution de Q'N{
en fonction de la température et du temps dcnne respectivement :

U = 55 Kcal/mole pour le Zirconium
U ~ 65 Kcal/mole pour le Titane

Ces valeurs correspondent bien i l'énergie de montée des dislo-
cations (de 1'ordre de 2,5 ev).
Enfin si 1'on utilise la méme définition de la température de re-

cristallisation que RENUCCI 3], c'est-3-dire le point d'inflexion de la cour-

be de résistivité dans la troisi®me phase, nous obtenons dans le cas du Zir-
conium une température identique.

VII-1-5- Conclusion

La figure 118 schématise le comportement des composantes du pic
P2 en fonction de la fréquence pour les deux métaux étudids. L'élargissement
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du pic résultant de I'éloignement de PA et PB
est particulierement bien mis en évidence sur
’>T la figure 119, qui représente le frottement in -
3 térieur du Titane 3N7 & trois fréquences,
DESEMNGLAGE (17,5 KHz, 450 Hz, 1,15 Hz) en fonction de
103T-1. La variation de 1'amplitude de P est
&\ PB une conséquence de l'espacement des deux

composantes et des variations de leur ampli -

tude respective . Les variations de ces ampli -

tudes en fonction de la fréquence doivent pro-

Fig. 118 - venir de la différence entre les modes de sol-

Licitation et d'écrouissage ; en effet 1'échan -

tillon utilisé & 17,5 KHz est sollicité en vibrations longitudinales aprés une
traction, 1'échantillon & 450 Hz est sollicité en vibrations transversales aus -

si aprés traction, et celui qui est utilisé sur le pendule de torsion a été dé-

formé par torsion.

TITANE 3N7

2 oot

@ &pa0% & 20°C  N=T,5KH2
@ €p=0% & 20C N=423H2
Tn=14% & 20'C N=z11SHz

Fig. 119 -

Nous ne pourrions déterminer 1'influence exacte de ces parame-
tres qu'en sollicitant un méme échantillon selon deux modes et & une méme

fréquence ; nous ne sommes actuellement pas en mesure de réaliser ce type
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d'essai et le probléme semtle difficile & résoudre.

Le fait que ce modéle & deux composantes puisse s'appliquer
dans tous les cas. quelque soit le métal et son état structural , et permette
d'analyser correctement le comportement du frottement intérieur de ces deux
métaux constitue aussi un argument en faveur de l'existence de ces deux com-
posantes. La seule différence notable entre les deux métaux est la valeur plus
faible des énergies d'activation et, par suite des facteurs de fréquences dans
le cas duTitane. Cec: mplique a la fois une énergie de liaison plus forte en-
tre 1'hydrogéne et les dislocations et une énergie de diffusion plus grande
dans le Zirconium, ce dernier point étant en accord avec les mesures faites

par ailleurs. Nous obtenons ainsi :

Lnergie de liaison | v nergie de diffusion
(ev) (cal/Mole)
Zirconium 0,22 + 0,02 8400 + 140C
Titane 0,13+ 0,01 6200 + 900

VII-2- ECROVISSAGE A BASSE TEMPERATURE - LE PIC Pl

| e Z:rconwum et le Titane fournissent dans ces conditions des ré-
suliats différents. Le comportement du Zirconium est sensiblement plus com-
plexe et en outre nous disposons de beaucoup plus nombreux renseignements
sur ce métal, en particulier des mesures de résistivité aprés déformation &
basses températures. Nous allons donc dans un premier temps étudier le cas
de ce métal.

VII-2-1- Les pics P

1 et P3 du Zirconium,

a/ Le pic P]_

Le Zirconium se caractérise en effet par 1'existence d'un nouveau
pic de relaxation, le pic Pl, que l'on n'observe pas sur le Titane. Les carac-
téristiques de ce pic sont remarquables et bien définies.

- le pic est élancé et étroit. Sa largeur & mi-hauteur est un peu
plus importante que la largeur théorique et nous avons montré qu'il peut étre
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considéré sous la forme de deux pics de DEBYE trés proches,

- 1'énergie d'activation H = 0,27 + 0,02 ev

- les facteurs de fréquence associé Vo = 1013 £ 0,8 s-l. Si l'on
considére deux composantes Vo1 /\’02 ~17.

Ce pic dont 1'existence est lide a la déformation ne présente ce-
pendant pas les caractéristiques d'un pic de relaxation dont le mécanisme fait
intervenir les dislocations ; le fait qu'il puisse &tre défini par deux composan -
tes & un seul temps de relaxation est en contradiction avec tous les mécanis -
mes liés aux mouvements des dislocations. De plusle fait que P1 disparaisse
a basse température ne pourrait s'expliquer que par un épinglage des disloca-
tions,la disparition de ces derniéres étant exclue vers 200 °K. La figure 120
montre un essai réalisé sur un échantillon de Zr 4N, Apreés un écrouissage
par traction de 10% 4 -196°C, une montée en température jusqu'd - 68°C fait
disparaitre P1. Sans réchauffer 1'échantillon & une température supérieure A
- 68 °C, un écrouissage supplémentaire de 0,2% est effectué sur cet échan-
tillon & - 196 °C. Le frottement intérieur présente un faible pic P1 demt 1'am-

plitude correspond & ce trés faible écrouissage,

. in ZIRCONUM 4N
S . Ep=95% & -1965C
;%Hm + aprés montée & -68°C

» #p=07% & -196C

370

N
-
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On n'otserve pas de phénoméne de désépinglage. La disparition de P1 ne
saurait donc €tre relide & la migration de 1'hydrogéne sur les dislocations
selon le modéle proposé par SAVINO [50], modéle qui supposait que P1 é-
tait lié aux mouvements propres des dislocations selon le modéle de SEEGER
(rappelon que cet auteur trouvait une énergle d'activation de 1'ordre de 0,11
ev et par suite v~ 107,

Si1 le mécanisme de P1 nefait pas intervenir les dislocations, il
doit néanmoins résulter de la présence de défauts intrinséques du métal,
puisque ce pic n'existe pas sans déformation. Dans cette optique ot ne peut
envisager qu'un phénoméne de relaxation 1ié a la présence de défauts ponc-
tuels. L'énergie d'activation, la valeur de v, qui est de l'ordre de grandeur
de la fréquence de DEBYE et le fait que le pic soit assimilable a deux com-
posantes de DEBYE, suggeie un mécanisme de relaxanon résultant du saut
des atomes interstitiels intrinséques.

Un atome interstitiel créant une déformaton sphérique dans la
maille hexagonale, quelle que scit la direction de la sollicitation, aucun site
ne sera favorisé. er. particulier aucun site octaédrique. On ne peut donc pas
concevoir un mécanisme de saut 1dentique au mécanisme & l'origine du pic de
SNOEK. L'existence d'un pic de relaxation implique 1'existence de paires
qui peuvent étre des paires auto-interstitiels-interstitiels, auto-interstitiels
substitutionnels ou bien bi- auto-interstitiels, Nos essais de frottement inté-
rieur et le comportement mal connu et trés discuté aujourd'hui du comporte -
ment des interstitiels intrinséques ne permet pas de définir la nature exacte
de ces paires ; notons cependant qu'il est généralement admis que ces in-

terstitiels ont tendance & se grouper [76, 78].

Les mesures de résistivité de SWANSON [79] et de VIALARET
[76] aprés écrouissage & basse température et les résultats de frottement

intérieur de PICHON [78] obtenus aprés irradiation 4 - 196 °C viennent con-
firmer 1'origine du pic P4,

En effet SWANSON a montré dans le Zirconium déformé par trac-
tion de quelques pour cent & 4,2 °K 1'existence d'un important stade de re-
venu vers 35 °K qui ne peut étre attritueé qu'a la présence d'un grand nombre
d'interstitiels intrinséques. De méme VIALARET attribue les premiers sta-
des de revenu de la résistivité apres laminage a - 196 °C au mouvement puis
a 1'élimination des auto-interstitiels et la comparaison des résultats obtenus



aprés écrouissage et apres irradiation confirne le rdle tenu par ce type de
défauts.

infin PICHON signale aprés irradiation 1'existence d'un pic de
frottement intérieur assez stable culminant vers 110 °K (- 163°C) dont la
largeur a mi-hauteur est de 10 &4 12 °K ; I'énergie d'activation associde est
de l'ordre de 0,27 ev et le facteur préexponnentiel Zg de 1'ordre de 10~ 13.
La similitude de ce pic et de celui que nous avons observé suggére qu'ils

ont la méme origine.

l.a disparition du pic P1 entre 170 et 200 °C correspond a4 la fin
du stade | de restauration et au début du stade Il et coincide avec un stade
de revenu de la résistivité. Ce stade est généralement attribué a 1'éhimina -
tion des bi-interstitiels et des configurations plus complexes (triplets... ) .
[‘n particulier les courbes de résistivité de SWANSON obtenies sur du Zr
4N de MRC sensiblement ildentique a la nuance que nous utilisons, et faible-
ment déformé par traction (0,7 % 4 1,5 %) montre un stade de revenu de résis-
tivité treés net entre 160 et 200°K (fig. 121) et l'important stade de revenu a
35 °K. Cet auteur attribue ce second stade a la formation de paires oxygene-
interstitiel ; cette interprétation mise en doute par VIALARET est infirmée

par l'expérience d'oxydation que nous a-

vons faite et qui montre que l'apport de

s 600 ppm d'oxygéne fait chuter le pic P1
100 S (Fig. 119). Le fait que VIALARET mette
o0l en évidence d'autres stades de revenu,
en particulier vers 110°K, que SWANSON
0,60] n'observe.pas , peut provenir des taux
de déformation tres important (Ae/eo =95%)
9404 réalisés par cet auteur (fig. 122).

o.zot
r Zr van ARKEL lomine

0 80 160 240 320 TK P;‘.‘(‘t&) (zm)

Fig. 121 -

b/ le pic P3

lLes essais a différen-

tes fréquences ont montré 1'exis -

tence d'un maximum de frottement
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intérieur vers - 55°C. A 350 Hz (Fig. 92) ce maximum est peu accusé ,mais
4 16,6 Hz et plus encore a 1.05 Hz on observe un pic de forte amplitude .Nos
mesures ont montré 1'existence d'une montée approximativement exponentiel -
le, pouvant &tre le fond continu d'amortissement ou le flanc d'un pic, dont
1'énergie d'activation estimée par le déplacement en fréquence est de l'or-
dre de 0,52 ev. Ce phénoméne commence & décroftre dés que l'on réchauf-
fe au-dessus de - 60 °C et disparaft quand on atteint environ - 20 °C.
SAVINO [50] a montré que si 1'on effectue, apres réchauffage & 1'ambiante

une légére déformation (ep= 0.1%) a - 196°C on fait réapparaitre ce pic.

l.e fait que ce pic disparaisse avant que le phénoméne soit to-
talement développé ne permct pas de le définir avec précision. Seules des
mesures a trés basses {réquences pourraient le permettre (0,014 0,1 H2).

i.a disparition de Pz est associée a une légere diminution du
module & basse température et  une augmentation du fond continu ; la na-
ture de ces effets est inverse de ce que 1'on observe pour un épinglage et

ils correspondent & une augmentation de la longueur des boucles a basse

température.

La disparition de P3 correspond a un important stade de reve-
nu de résistivité sur le métal laminé (F1g.122) mais 1l est indiscernable sur
la courbe de SWANSON (Fig.121, € = 0.6 %). VIALARET considére que ce
phénoméne se produit au stade [l de la restauration attribuée a 1'élimination
ou bien des lacuncs absorbées par les dislocations et les joints de grains,

ou bien d'un secord type d'interstitiels.

1.'état actuel des connaissances ne permet pas de déterminer
de facon probante l'origine du phénomene correspondant au pic P3. La va-
leur estimée de 1'énergie d'activation associée, de l'ordre de 0,5 ev sug-
gére que les lacunes en sursaturation jouent un réle a ce stade du revenu

du métal.

VII-2-2- Le pic P2

Nous avons vu que 1'existence du pic P, est liée & la présence
d'hydrogéne dans le champ de la dislocation. A -196°C 1'hydrogéne est un
interstitiel immobile. Les dislocations créées par la déformation n'ont donc
pas une atmosphere d'hydrogéne 1dentique a celle des dislocations créées

par écrouissage & 20 °C. La diffusion de 1'hydrogéne au cours du réchauffa-
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ge se manifeste par l'apparition de P2, la chute du fond continu d'amortis -
sement et 1'augmentation du module résultant de I'épinglage des dislocations

(& basse température 1'hydrogéne joue le rdle de point d'ancrage).

LT b . 196 -163 103 -48
X Zr 3.10°13 25.10°8 | 3.10°5
X T 6.10°10 | 40.108 | 3105

Sil'on admet que 1'hydrogéne doit parcourir une distance moyen -
ne X de l'ordre de 1000 b,avec les valeurs que NOUS avons obtenues pour 1'éner-
gie de diffusion en prenant Dy~ 10 -3 et en utilisant la relation X2 - 2 Dy,
on voit qu'il est nécessaire d'atteindre - 103 °C (Titane) ou - 48 °C(Zirco-
nium) pour que cette distance soit franchie. Si 1'apparition du pic corres-
pondd X ~ 10b P2z doit croftre a partir de - 165 °C sur le Titane et -100°C
sur le Zirconium. Ces valeurs sont cohérentes avec les observations faites
pour le Zirconiwum (fig.100). Le'développement du pic P, au dela de - 20°C
dans ces deux métaux peut s'expliquer par une mise en solution progressive
des précipités. L'augmentation de 1'amplitude globale du pic, son déplace-
ment vers les hautes températures, la diminution du fond continu et 1'augmen-
tation du module & basse température vont dans ce sens.

A part:r de 80 °C, la diminution du pic P> correspond au premier
stade de restauration défini pour les recuits apres déformation a la tempéra-

ture ambiante.
VII-2-3- Comparaison des deux métaux.

Nous avons vu que les spectres de frottement intérieur obtenus
aprés écrouissage a la température ambiante sur le Zirconium et le Titane
sont trés proches et se prétent a une méme interprétation,

Aprés déformation a
gue par l'existence des pics P1 et P3 toutes choses demeurant sensiblement

- 196 °C le spectre duZirconium se distin-

ldentiques par ailleurs, en particulier le comportement du pic P>.

Le pic P1 étant attribué a la présence de défauts ponctuels in-
terstitiels créés au cours de la déformation, le fait qu'on ne 1'observe pas
sur le Titane incite & penser que la déformation de ce métal & - 196 °C crée
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beaucoup moins de défauts ponctuels que dans le cas du Zirconium. On au-
rait pu penser que le pic P+ du Titane posséde une énergie d'activation tel-
le que les conditions expérimentales utilisées (1 Hz & 350 Hz et - 196 °C &
1'ambiante) ne permettent pas de 1'observer. Les résultats de PICHON (78]
obtenus & 1 Hz sur du Titane 1rradié ont montré 1'existence vers 115 °K d'un
" pic analogue au pic signalé sur le Zirconium aprés irradiation vers + 110 °K
Or une déformation par torsion de vy, = 14% a - 186 °C ne nous permet pas
d'observer un pic analogue au pic P41 du Zirconium vers cette température
pour une méme friquence de mesure de 1 Hz. Par aillenrs, dans la mesure
ol le pic P3 est associ1é a la présence de lacunes en sursaturation dans le

Zirconium, son inexistence dans le Titane tend a confirmer notre hypothése.
"VI1I-3- MODELE PE RESTAURATION APRES DEFORMATION A - 196 °C

Er. conclusion, 1'ensemble de ces résultats nous permet de pro-
_poser un modeéle de restauration pour ces deux métaux aprés déformation a
la température de 1'azoie liquide. La littérature nous ayant fourn: un bien
plus grand nombre de données expérimentales, dans le cas du Zirconium, en
particulier celles qui ont été obtenues par résistivité, nous présentons en
premier lieu 1'évolution de ce métal :

-de - 1804 - 105 °C : Stade | avec migration des- interstitiels
intrinséques dans des puits (essentiellement les dislocations) ou sur des ag-
glomérats. L'épinglage des dislocations correspondant est mis en évidence

"Bar la diminution du fond continu et 1'augmentation du module & basse tempé-
rature; En outre les mesures de résistivité présentent un maximum de varia-
tion vers - 160 °C.

-de - 1054 - 65 °C : Siade 1l. La disparition du pic P4, attri-
buée a 1'exister.e de configuration d'interstitiels,témoigne de 1'élimination
de ce type de défauts. D'autre part, l'apparition du pic P, indique le début
de la diffusion de l'hydrogéne.

-de - 654 - 2C °C : Ce stade de restauration correspond au
pic P3. Il peut étre attribué a 1'élimination des lacunes en sursaturation, ou
bien & un réarrangement a courte distance dans le voisinage de la dislocation
par diffusion des interstitiels piégés au stade 1I. Ce stade conduit & une aug-
mentation de la longueur moyenne des boucles, ce que traduisent la baisse du
module et I'augmentation du fond continu a basse température,

- de - 204 + 300 °C : Stade III. |

+
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Dans un premier temps, de - 20 °C & + 80 °C, augmentation du
pic P2 liée a la diffusion de 1'hydrogéne sur les dislocations ; puis jusqu'a
190 °C décroissance du pic résultant d'un mécanisme d'épinglage des dislo-
cations par des défauts ou impuretés dont I'énergie de diffusion est de 1'or-
dre de grandeur de l'énergie d'auto-diffusion du métal. Ce défaut pourrait
étre du type lacunaire. Au dela de 190 °C restauration du réseau et perfec-

tionnement par formation de cellules pour les fortes déformations.

A partir de 290 °C environette température dépend sensible-
ment du taux de déformmation) : recristallisation in-situ pour les faibles
taux d'écrouissage, par germination pour les taux élevés. La recristallisa-
tion secondaire se traduit au dessus de 450 °C par la diffusion des joints et

le grossissement des grains.

Malgré 1'absence dans la littérature de résultats 1dentiques a
ceux du Zirconium en résistivité, un schéma comparable de 1'évolution du
Titane peut étre présenté en soulignant 1'inexist nce du pic Pl et du stade
de restauration correspondant a P3. On peut aussi noter que la croissance
du pic P2 commence & plus basse température (< - 150 °C) tandis que 1'évo-
lution au dessus de la température ambiante est sensiblement analogue A cel-

le du Zirconium,



CONCLUSION

Les pics de relaxation observés aprés écrouissage, dans le
domaine des basses températures, ont fait 1'objet de nombreuses études
dans le cas des métaux de structures cubique a faces centrées et cubique
centrée. Par contre les études relahves aux métaux de structuse hexago-
nale compacte sont trés peu nombreuses ; dans le cas du Zirconium nous
avons signalé 1'étude faite parallélement & notre travail par SAVINO et
qui a conduit & la mise en évidence & basse fréquence d'un pic P4 apreés
écrouissage a - 196 °C ; dans le cas du Titane, l'existence d'un pic si-
milaire au pic Pz du Zirconium observé aprés écrouissage a 1'ambiante,

a été mentionnée par HASIGUITI.

L'objet de notre travail était double :

- d'une part établir de fagon précise les spectres de frotte-
ment intérieur du Zirconium écroui a - 196 °C et & 1'ambiante, en utili-
sant une gamme de fréquence de mesure auss: large que possible afin de
définir avec exactitude les énergies d'activations et les facteurs de fré-
quence des différents pics, et leur évolution en fonction de différents pa-
rametres ;

- d'autre part étendre cette analyse au cas du Titane afin de
confronter les résultats obtcnus sur ces deux métaux qui présentent des
comportements trés analogues vis & vis de nombreux phénoménes physi-
ques et chimiques.

Les écrouissages effectués a la température ambiante nous
ont permis de montrer sur les deux métaux, l'existence d'un large pic,
le pic P>, résultant de la superposition de deux phénoménes de relaxa-
tion faisant intervenir les dislocations :

- les différents recuits 1sothermes et isochrones de. ces deux
métaux jusqu'd la recristallisation compléte, ont montré que P, était ef-
fectivement lié a la présence des dislocations introduites par écrouissa-
ge ;

- 1'évolution de P, en fonction du taux de déformation, de la
pureté et de la fréquence de mesure, nous a conduit a retenir 1'hypotheé -
se d'un désépinglage thermique des dislocations, assimilable au mécanis -
me proposé par KOIWA pour les pics d'"HASIGUTI dans les métaux CFC,
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puis & plus haute température, d'un drafnage des interstitiels responsable
de 1'épinglage (en 1'occurence des atomes d'hydrogéne ) selon un mécanis -
me analogue A celui que propose SCHOECK pour les pics d'écrouissage
(CWP).

La confrontation entre le comportement du pic au cours des re-
cuits, les variations de la duretd, et I'évolution de 1a structure analysée
par micrographie et radiocristallographie, a permis de préciser les diffé-
rents stades de la restauration et de la recristallisation,

Le pic P4y observé aprés déformation a basse température
seulement dans le cas du Zirconium a été attribué a la relaxation de paires
d'auto-interstitiels en raison des valeurs obtenues pour I'énergie d'acti-
vation et le facteur de fréquence, contrairement aux Interprétations anté-
rieures, La comparaison entre les Spectres de frottement intérieur obser-
vés apreés irradiation et nos résultats, suggére en effet que la densité des
défauts ponctuels créés au cours de la déformation est beaucoup plus éle-
vée dans le Zirconium que dans le Titane. Il serait néanmoins souhaitable
que ce résultat puisse &tre confirmé par des mesures de résistivité analo-
gues & celles qu'ont effectuées VIALARET et SWANSON dans le cas du
Zirconium,
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