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ETUDE DES PICS DE FROTTEMENT INTERIEUR

OBSERVES APRES ECROUISSAGE
SUR LE TITANE ET LE ZIRCONIUM

DANS LE DOMAINE DES BASSES TEMPERATURES.
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INTRODUCTION

Les défauts de structure jouent un rôle fondamental dans les
propriétés des métaux ; de nombreuses techniques expérimentales sont
employâes pour atteindre et caractériser ces défauts ; les unes corres-
pondent à des investigations directes, comme la microscopie optique ou

électromque, d'au tres conduisent à ces défau ts par l'intermédiaire de mé-
canismes provoqués par leur présence. Le frottement intérieur est une
méthode d'analyse indirecte de la structure des matériaux, particulière-
ment fine et sélect! ve, sa sensi btl i té à de f'arbl e teneur en défauts étant
une de ses caractéristiques les plus remarquables. Cependant les mée a-

msmes reliant les défauts de structure et le frottement intérieur restent
encore discutés dans beaucoup de cas, et s i différents processus théori-
quement définis semblent acceptables, 11 est souvent difficile de fai r e cor -

respondre une anomalie du spectre de frottement mtér-reu r 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 plu s 10m, lorsque les disloca-
tions sont soumises à une contrainte alternative, deux types de manifes-
tations sont observables : un phénomène d 'hystérésis, fortement dépen-

dant de l'amplitude ou de la contrainte, et des pics de relaxation, indé-

pendant de l'amplitude pour des contraintes suffisamment faibles.

En 1949 BORDONI [12] établitl'existenced'unpicde relaxa-

tion à 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]. 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'onconsidèreles

températures croissantes :

- le pic de NIB LETT et WIL KS (37] extrêmement proche et

dépendant du pic de BOR DONI (12] et nettement plus haut en température,
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-2-

_ les pics d'HASIGUTI [13] dont le nombre et la te.mpýratu -

re dépendent des conditions de déformation.

La plupart du temps les expérimentateurs ont essayé d'ýtablir

des correspondances entre le spectre du Cuivre et celui des autres mý

taux ; si certains éléments de structure C. F " C. tels que l'Or ou l'Argent

offrent des pics similaires, l'établissement de correspondances devient

souvent déltcet surtout pour les métaux de structure différ-ente ,

Notre but ici est d'analyser de la façon la plus précise po "" i-

ble les spectres de deux métaux de structure hexagonale, le ZircolliUID

et le Titane, plastrquement déformés à la température ambiante puis à cel-

le de l'azote liquide. Les pICS observés sont très dHférents des pics du

Cuivre, et des mécanismes autres que ceux de BOR DONI et HASIGU TI

doivent en plus être envisagés. C'est pourquoi, dans un premier temp.,

nous présentons de façon détaillée l'état actuel des études théoriques de.

pics de relaxation dans les métaux éc r ou t s , Nous déc r ivons ensuite les

techniques expérimentales u trl i s ée s pour les mesures de la capacité d'a-

mortissement : barreaux résonnants vibrant de 10 à 120 KHz ,échantillons
sollicités en vibrations transversales selon deux modes différents A des

fréquences al lant de 300 à 3000 Hz, et enfm système du pendule de torsion .

Les mesures de frottement i ntér i eu r sont tou rou r s accompagnées de celles

de la fréquence de sol ltct tan on qUl permettent de déterminer avec beau-
coup de précision les var-i ations r el an ves du module d'élasticité.

C'est ainsi qu'après avoir étudié l 'rnfluenc e de l'écroulSsage
(taux de déformation et température) sur les spectres de frottement inté-
rieur et sur le module, l'analyse des cmétrqu es d'évolution des pics au

cours de recuits après déformation permet de déterminer les défauts cor-
respondant à ces pics dans la mesure ou leur comportement est connu. Ces
rýsultats sont enfin discutés dans le cadre des théories exposées afin de
dýgager l'apport de ce travail sur la connaissance de l'influence des dé-
fauts sur les pr-oprtétés mécaniques des métaux.

;- .



CHAPITRE I

FORMALISME ET MESURE DU FROTTEMENT lNTERIEUR

Le frottement intérieur est une mesure relative de l'énergie
dissipýe au sein d'un solide au cours de sollicitations pér-todi ques de fai-

ble amplitude. Les mécanismes él émentaires pouvant être à l'origine de

ce phénomène 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 donnent lieu à des "pics" d'amortissement dont

la température dépend en pr-erm er- lieu de la fréquence de sollicitation.
Nous allons présenter successivement ces deux mécanismes.

1-1- HYSTERESIS.

Le frottement intérieur dû à l 'hystérésis subsiste lorsque la

fréquence v de la contrainte de sol l ict tati on cr tend vers zéro ce qui se

traduit par une boucle darr-e non nulle de la courbe contrainte-déforma-
tion. La valeur de cette aire est sensiblement indépendante de v, mais

dépend de l'amplitude de cr. GRANATO et LUKE [6] ont développé une

théorie fondée sur le modèl e de la corde vi brante de KOE LHE R [5] pour

les phénomènes d "hy stér é si s 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 rr'uppar-at s s ent que pour des amplitudes supé-
rieures à une valeur cr-itrqu e fonction de la température et de l'état du

métal, nous étudions ici des phénomènes de relaxation observés à des am-

plitudes inférieures à cette valeur critique; dans ces conditions le frot-
tement intérieur est pratiquement indépendant de l'amplitude de la contra'!!,l-
te de sollicitation.

1-2-RELAXATION.

Les phénomènes de relaxation trouvent leur origine dans le



.,

e a
ment de déformation sous effort constant et de relaxation sous déforma-
tion constante. Si à l'instant t = 0 on impos e '0

= Mi1ao (MI module ins-

tantané) on peu t éc rl re :

avec:
aCt) == ret) eo (1.2)

0.3)

0.4)

r(ù étant la fonction de relaxation. On définit de même f(V, la fonction de

fluage en imposant a
0

constante à t - 0 :

f(t) = MÏ
I

+ (M il - Mil) (1 - exp (- !-) )
a

En sollicitations périodiques on cherche les solutions de la
forme a = aM exp (iwt) et e = eM exp (iwt-i6)de l'équationO.l)qui peut a-
lors s'écrire a =711, avec m le module complexe. On obtient ainsi l'ex-
pression du frottement intérieur correspondant

avec 2
L = L

a
t-

e c.si

Lorsque le phénomène de relaxation est activé thermiquement
le temps de relaxation est souvent lié à la température par une loi d'AR-
RHENIUS de la forme t- = LO exp (W/kT) avec Loletempslimite et W lié _

nergie d'activation. On peut alors exprimer tg6 en fonction de la tempé-
rature ; on obtient ainsi un pic de DEB YE :

Q.6)



1-3-1- Expression du frottement intérieur:

-5-

a.7)

0.10)

cr .8)

c.»CIl

Kt) = JI + S ().J(ý) [l-exp(-t/z,)]dz,
o

r(t) =r MR + J bM (z,)[exp (-t/z,) dz,
o

Si l'on suppose l'existence de N mécanismes de relaxation
pour un même phénomène physique, les fonctions relaxation et fluage ont

pour expression en fonction du temps :

N
tr(t) = MR + E ô M. exp (- z;--)

i= 1
l

¬i

Un pic de DEBYE se caractérise par sa symétrie en tiT et

sa largeur à mi-hauteur égale à l , 317 W IK. Les pics de SNOEK [8] dûs

aux sauts des atomes d'oxygène dans le Niobium ou du Carbone dans le

Fer sont deux exemples particulièrement satisfaisant de pics de DEBYE.

Cependant la plupart des phénomènes, et en particulier ceux qu'introduit
l'écrouissage dans les métaux, ne peuvent pas être associés à 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
N

1 _t_»f(t) = M- - 'E ô ýc (l-exp (-
I i= 1

l ý

ai

L'ensemble des couples (ôM., ý.) constitue le spectre de re
11-

laxation. On ne peut espérer déterminer expérimentalement que quelques

couples. Pour interpréter les phénomènes complexes liés aux disloca-

tions ou aux joints de grain, on est conduit à supposer l'existence d'un

spectre continu de relaxation. f(Ù et r(ù prennent alors les formes sui-

vantes (avec J = 11M, la complaisance) :

L'application à partir de t III 0 d'une c-ontrainte périodique

a-a exp(iwt) engendre une déformation I(t) de la forme :
o



IIL'.I_1rýý"

c(t) "

"

JI - J
o

Al(I.)d1.
l+iwl.

-6-

aCt) + 00
J- 6JSI.) exp (-tIl.) dl.

1+1W1.
o

0.11)

En supposant la fonction 6} bornée, le second terme tend vers

.ýro quand t tend vers l'infini. En régime permanent, on peut donc écrire

c(t) - f(iw)a(t) 0 " 12)
avec:

0.13)

Les expressions de JI et 12 sont les équations de DEBYE gé-

néralisées :

0.14}

Le frottement intérieur tg!> a alors pour expression :

11(w)
tg6 - ý

J2\WJ

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

0.15)

NOWICK et BERRY [4] ont étudié le cas d'un spectre gaussien
du logarithme du temps de relaxation. Cette distribution peut être définie

. 'par la fonction suivantes, représentée sur la figure 1 :

(z)
-1 -1}2 12t - ý . TT " exp[ -(zý) ]

avec z " Log I. et :

at

I t(v dz - 1-.

0.16)

a.17)

En posant : x - Log w I.M

y - Log z.1"M

.. et : u " 11, . Log L/"M



Les auteurs étudrent l'influence de 13 sur le frottement inté-
rieur. Ils montrent que lorsque 13 croît le pic s'élargie et que son am-

plitude diminue.

0.18)

0.19)

On obtient:

f(t).J1+6J[ l-g(y, "']

Jl(w). J1+6J .fl(x,,,'

J2(w)= AJ.f2(x,ý)

ment:

Les fonctions g(y,ý), fl(x,ý), et

f2(x , ý) dont les expressions SUi-

vent, ne peuvent être exprimées
au moyen de fonctions connues et
doivent être évaluées numérique-

et Log Lm " Log "mo + Hm/R T

0.20)

-7-

+co
2g(y,a) " ll/n f exp (-u ).exp (a u-y).du

-co
I +co

2 d(t(x,a) = tl/» J exp (-u ). U

-co l+exp[2(x+u)]

f2(x,a)= 1/21n J+co exp (_u2). sech (x,u).du
-co

'ez)
*

Figure 1.

-.

ý .
..," '.

Dans le cas de phénomènes actt vés thermiquement la distri-
burton gaussienne peut porter sur Log 1"

0
ou sur l'énergie d'activation

H, ou bien encore sur les deux à la fois. Dans le premier ca!!, la dis-
tribution sur Log 1" sera identique à celle de Log 1" ; dans le deuxième

o
cas on aura ý = ýH/RT et la valeur moyenne de la distribution sera :

Log l. = Log z, + H IRT; enfin lorsque le spectre résulte d'une di str-i-mom
button des temps limites et des énergies d'activation on peut écrire:



(1.21)

",;1 ýy-:
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1-4- MESURE DE LA CAPACITE D'AMOR TISS EMENT.

La capacité d'amortissement ou frottement intérieu r t est le

rapport entre l'énergie dissipée par le solide et l'énergie fournie au sys-

tème au cours d'un cycle de vibranon. La mesure de Q-l_ 6W/2nW est

génýralement effectuée selon l'une des troi s méthodes suivantes:

_ Vibrations forcées: la largeur 6 v du pic de résonnance du

système pennet d'évaluer la capacité globale d'amortissement

- 1 _--lIIà....;:vý_Q = -

2výo

n étant le rapport entre l'amplitude de mesu r'e de è

v et l'amplitude maxi-

lIlum du pic de résonnance. En parttculierQ-l=6v/v pour la bande pas-

sante à 3 db.

- Vibrations libres: le système étant en régIme permanent

de vibration, si l'on fait cr = 0 l'amphtude des osctl lan ons décroit expo-
nentiellement ; le décrément Ioga rt thrmqu e ô est hé au frottement in -

térieur par la relation

c' = ô/n avec ô = l/n-i. Log A. / A

A A" 1 l itud .ème ème 1
'lln .

. et etant es amp 1 es au 1 et n OSCl atrons ,
1 n

(1.22)

,.'

- L'atténuation a des ondes progressives de haute fréquen-
,.ce se propageant dans un solide et le frottement intérieur sont liés par
la relation :

-1
/Q '" a 27,2 N

La mesure du frottement intérieur à différentes fréquence.
est d'un grand intérêt, en particuher pour évaluer les énergies d'acti-
vation ; aussi différents dispositifs expérimentaux ont été conçus pour
différentes gammes de fréquences:

- de 0,1 Hz à quelques Hz sont utilisés des pendules de tor-
sion [9,10] ;

- de 500 à 5000 Hý les mesures sont effectuées sur des la-
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mes vibrantes ;

- de 5 KHz A 200 KHz on opýre sur des barreaux rýsonnants [11];
- pour les fréquences supérieures au MHz on a recours aux mesu-

res d' atténuation ultrasonore.

'.

I
I
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" :ýr,.:"

. . " 'w.' .

d2 dEf.,) 2

E(y) .E.:.Y = ý - bay + m :LY + B.Q.Y
dx2. dx dt2 at

-.
f ý

Les différents phénomènes de relaxation observés à basses tem-

pératures dans les solides cristallins peuvent généralement être identifiés
aux effets de r-el axation définis parGRANATOetLUCKE[6], BORDONI [2J,
HASIGUTI [13], SCHOECK [14J et SNOEK [8J. Les seuls pics de SNOEK
observés dans la littérature au-dessous de la température ambiante sont ceux
liés à la présence d 'Hydrogène dans les mét aux d e structure cubique centrée
et qui apparaissent particulièrement lorsque les métaux sont recuits ou trem-
pés [35, 36]. Les autres méc aru sme s font mter-veru r les dral oc ations et leur

interaction soit avec le réseau, soit avec les défauts ponctuels et les impu-
retés. Les théories de ces différ ent s effets de relaxation reposent générale-
ment sur une interprétanon particulière de l'équation générale de KOEHL ER

assimilant une dislocation à une corde vi brante dans un milieu visqueux, é-

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

ASPECTS THEOIHQUES DES DIFFERENTS PHENOMENES DE

RELAXATION OBSERVES APRES ECROUISSAGE.

CHAPITRE Il

Le terme du premier membre de 1
t équation est le produit de la ten-

sion de ligne par le rayon de courbure; le deuxième membre comporte un prý
mier terme qui dérive d lun potentiel correspondant à la forme du réseau, un

deuxième exprimant l'effet de la contrainte appliquée cr, puis un terme d'iner-

tie où m est la masse par unité de longueur de di s locatron et enfin un terme de

viscosité dont 1
t énergie est proportionnelle à la vitesse. Selon les hypothè-

ses formulées, et les conditions d'apparition des phénomènes de relaxation,
certains termes de l'équation peuvent être négligés. Nous allons successive-
ment exposés les tliêôries se rapportant auxpics de BORDONl, HASIGUTI et

KOSTER (CWp) [15J.
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11-1- PIC DE BORDON!.

Différentes théories ont été proposées pour interpréter le pic

de BORDONI. Ainsi BRUNER [16] faisait mtervemrdes défauts ponctuels

et la dissociation des dislocations dans les métaux cubiques à faces cen-

trèes. GILMAN [17] a suggéré que le mécamsme de relaxation résultait

d'un basculement entre deux po s i t ion s stables de drpôle s de dislocation créé

par le mouvement des dislocations VIS. FEL THAM [ lBJ a considéré le mou-

'Yement de va et vient des crans sur des dislocations vis et l'ancrage et

4ésancrage de d i s loc atron s c om su r des mter stt n el s . Enfin BRAILSFORD

[19] proposait une th éo r ie de relaxation basée sur la diffu s ion de kinks gé-

ométriques de forme abrupte, le long des drr ect i on s denses, ces kinks é-

tant assimilés aux p ar t i cu le s d'un ga z à une dirne ns ion ; dans ce cas les dis-

locations actives sont celles f'e t s ant un angle non nul avec leg directions den-

sens, contrairement à ce que proposeleinodèle de SEEGER [20] que nous

allons exposer plus en d ét ai l ,

a-r-r- Le modèle de SEEGER.
"t

Partant de la notion de ki nk introduite dès 1947 par SHOCKLEY

[21], SEEGER considère un mécanisme de relaxation résultant de la for-

mation de dou ble kink sous l 'ac-

tion d'une contrainte dans le plan
de ghssement de la di s locatron
(fig. 2). Une faible contraintea
«<00 la contrainte de PEIERLS
[22]ýeut engendrer deux types
de déplacement, soit un mouve-

Fig.2 : Double - kink

ment des kinks exi stant s , soit
une modifrc anon de la distribu-
non statisnque des kinks ; dans
ce dernier cas la contrainte ap-

pliquée tend à déplacer la dislocation en augmentant le nombre de kink dans
le sens de ce déplacement. Constdér-anr que la formation de nouvelles pai-
res de kinks est activée thermiquement, ce processus peut engendrer un phé-
nomène de relaxation avec une contrainte cr alternative de fréquence f , Le
frottement intérieur sera maximum lorsque f sera égal A v, fréquence de lor-
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QI-4)

(II -3)[Sin 2; + 2 Y sin 4:; ] - ba
a

et - t < y < 1/4

2
E U=
o dx2

matton des paires de kink. SEEGER suppose en première approximation
que 'V " 'Vo exp (- W IKT) ou West "l'énergie d'activation" du phénomène ,

Le calcul de cette énergie nécessite la connaissance de W K' l'énergie de

formation d'un kink.

avec: V "
ex2

E(y) "" Eo - ex cos 2ny - ex cos ý (1I.2)
1 a 2 a

où Eo r u: Gb2 est grand devant "i et ex2.
- une paire de kinks de signes contraintes est assimilables A

une paire de dislocation selon le modèle de DEHLINGER-FREWKEL [23].
- la dislocation est assimilable à une corde vibrante lorsque

le potentiel de réseau est faible.
L'équation 1-1 devient

SEEGER fait trois hypothèses pour exploiter l'équation (11-1):
- la fonction E(y) .de période a, le vecteur de Burgers du ré-

seau, se décompose en série de Fourier:

Recherchant une solution indépendante du temps SEEGER ob-

tient pour V = 0 l'expression suivante de la forme analytique d'un kink

(figure 3) : /2

y _ 2TTa tan-! exp [2;' (ý/ ) 01-5)

L'énergie W K' égale à la va-

riation de l'énergie potentielle
due au kink est alors

2a 1/2
WK =

"iT (4Eoex1) (Il-6)

Prenant la valeur de la con-

trainte de PEIERLS de :

DEHLINGER-FREWKEL [23]
soit

ý
o. = 2nex l/ab (pour 'Y

... 0) oý
."_... ./-, ... _: J. '!i

,

V \?') ý;" ft
' ..

Fig.3 : Forme analytique d'un kink

(4quation.lI-S)
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obtient finalement :

w _ 2a
X n O

E ab LO
o p

n
01-7)

(Il-B)a1

"2w =

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

kink définie par la tangente au point d'inflexion (fig. 3) :

lI2

Cette relation conduit à des valeurs de l'ordre de 100 b.

Le calcul de l'énergie d'activation se fait en imaginant que la position

d'énergie maximum que doit att ei ndr e le segment de dislocation pour fran-

chtr la colline de PElER LS est celle de la figure 4. L'énergie W cor-
r respondant à cette position est s ens ibl ement de la forme:

Fig.4 : Position critique d'un dou ble kink
en formation au passage du seuil
d'énergie.

(II-9)

SEEGER obtient ainsi:

1/2 32a1
d = .!!k 1 +4y) Log ýcr n " aD

(II-10)
soit, pour y = 0:

16Lo
W =WK 1+ tLog( naP)

(lI-11)

11-1-2- Expression du frottement intérieur et de l'effet de module associé
,

Nous présentons ici l'expression du frottement intérieur ré-
sultant de la relaxation des dou bles - kinks proposée par NA BAR RO [24]
s'appuyant sur les calculs de MASON [25] et SE EGE R dans le cas sim-
ple d'un segment parallèle à une direction dense (figure 5, position A) :

-Ia fréquence d'oscillation d'une dislocation dans son puits
de potentiel étant v

0
,la fréqu ence avec Iaqu elle elle atteint son état ac-

tivé est v - vo exp (- w tXT).
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01-13)

(11-14)

1
01-15>

Dans ces conditions, soit N
o

le nombre de segments de dis-
location sans double kink par

. ,
d 1 N+ 1 N-1umt é e vo ume, et le

nombre de segments avec dou-

b1e- K inks positifs ou négatifs.
La densité de dislocation étant

CD' on a :

-15-

-2UK !KT
1 + 2 e

N =
o

La déformation engendrée par le déplacemelt est:

.t -IC

[
2

exp (iCDV.tb aM
N.t - D

I +

exp (2UK /KT) " 2
KT 1+ 2TTi CD I fIJ

i

(

2UK-W

)Wi - 2TTV
0

exp KT

Fig.S : Formation d'une boucle

et :

Les probabilités de changement pour ces trois nombres sont res-

pecti vement :

Avec:

- Si un double Kink est formé sous l'action d'une contrainte ex-

térieurea - 0", exp (iwV, l'énergie de la boucle formée (fig. S position B)

est 2W K
-1b20 ,t étant la longueur moyenne de boucle.

a.tb2 étant petit devant 2W
K

on obtient:
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( N - N ) .tb2
Sp + 1 -1

(I1-17)

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

ýýUl::=ýýý
I:

'e:2:ý:::ti:ý

·
.'::ý:;;:nCl

ý:ýý ý:ýT:::i:wool-18)

L'effet de module est donné par:

A(w) = ft (e e -1)
e p 0

A(w) .. _-=2:...- _

exp(2UK/KT)+2

1

4
2 l '1+ rr W W

(11-19)

et le frottement intérieur s'écrit

Q -lew) __ -=2:,____
exp(2UK /KT)+2

tb4cDý 2" w/w'

KT 1+4n2 w2/w,2
01-20)

Q-ll' _) Q-l WI. 2Tr
.

Ce qui est bien de la forme \W
=

M -ý2ý2r--- avec to '"'
7l+w to

et : 01-21)

Utilisant la théorie des processus stochastiques pour un trai-
tement plus élaboré de l'expression de la vitesse de formation des kinks,
SEEGER et DONTH [26J montrent que la fréquence \I de formation des "bul-
ges" (fig.4) et l'énergie d'activation W du processus peuvent être obtenues
à partir des relations suivantes

log B
= FI (r , a)

H = - d log \I = K T F (r , ý)
del/KT) 2

01-22)

KT
m312E 1f2 Ou v est la vitesse du son, et FI (r, cr) et

o
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(11-24)

TTa

Ba°
p

a "" 1 -

et Fýr, cr) deux fonctions des paramètres r et a définis comme suit :

11-1-3- Spectre de relaxation. Les contraintes internes et la condition de
PARE.

Pour un calcul identique à celui de MASON [25] ils obtiennent dans ce cas
une valeur supérieure de l'amplitude du pic de frottement intérieur, de la
forme suivante '. (/\ étant la densité de dislocations actives) :

Cette valeur correspond à l'aire maximum que peut balayer une
dislocation en fonction de la contrainte appliquée et de la tension de ligne.
L'aire minimum soit t ;«, conduit à Q;l"" /\. La valeur obtenue en (1-21) est
comprise entre ces deux valeurs extrêmes.

-17-

Le modèle théoriquedeSEEGER conduitàunpicà un seul temps
de relaxation et une seule valeur de l'énergle d'activaoon. Or le plC de
BOR DONI ne saurait être identifié à un pic de DE BYE. En outre les résul-
tats expérimentaux ayant montrés que la valeur moyenne de H et la tempéra-
ture du sommet des pics ne sont pas tout à fait indépendantes du taux de dé-

formation du métal et de la teneur en défauts ponctuels et impuretés, ces
caractères secondaires [27J du pic de BORDONl ont conduit SEEGER et
SHILLER [28J à reconsidérer l'influence de la diffusion des kinks le long
de la dislocation dont la durée correspond au passage d'un "buldge" (fig.4)
à une boucle complète (fig. 5). Dans une approche simplifiée du problème,
il s considèrent le temps de relaxation globale comme la somme de tr-ors ter-
mes:

se rapportant respectivement à la formation du "buldge", à l'interaction des
kinks entre eux et avec les phonons et un troisième terme concernant les
interactions kink-défauts ponctuels et impuretés. Ne pouvant pas linéariser
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le problème, ces auteurs considèrent qu'il n'est pas possible de considérer

le phénomène comme une superposition de mécanisme de relaxation simple.

Dans une étude publiée en 1961, PAR E [29] a montré avec JUste

raison la nécessité de faire intervenir l'influence des contraintes internes.

Des considérations énergétiques montrent en effet que les dislocations in-

tervenant dans le processus de relaxation sont celles correspondant à une

énergie 6E petite, t-E étant définie comme suit:

,
,

01-25)

où aM est la contrainte effective
2WK

n s'en suit que 0Mdoit être de l'ordre de grandeur de '8:br'

Avec t _ 100 à 3000 b, aM varie de 0, 3à 0, 0100 ; ces valeurs sont beaucoup

plus gandes que la contrainte de solI tcrtation 0: toujours inférieure à 10-4
ape

Seules les contraintes internes o. peuvent fournir de telles valeurs.
I

La c ondrtton nécessaire à la formation d'un double-kink est

alors :

avec:

a abl> 2 WK

a = a + a
1 a

(1l-26)

En conséquence, si 0a demeure très faible devant 00, par con-
A

d
A

P
tre ai peut etre u meme ordre de grandeur, et l'énergie d'activation W va

alors dépendre du taux d'écrouissage (voir relation 1-11). 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

ai' PARE obtient comme valeur moyenne du spectre d'énergie d'activation:

flo, 0,592
a 2

-0,292
Wm = W 1 - 0,60 (cf) [1- (_!_) ] (1I-27)

ýp flOi

avec âOi la largeur de la distribution des contraintes internes.

Les applications numériques faites à partir de cette relation con-
.

duisent à des valeurs de déplacement de pic et de largeur à mi-hauteur plus
élevées que celles obtenues expérimentalement Notons d "I. cepen ant qu lest
difficile de définir le domaine des valeurs edmrs stbl e l 's pour es contr-amtes



Si l'on considère les kinks sans interaction on obtient:
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(11-29)

ClI-28)
o

sin2h ( abla 12 kT)]

2

](abla 12 kT)2
:t 1

(1I-30)

lcoscp

c(a) = ¥- J [y(x,a)-yo(x)Jdx

abla
2 'kt

fi. ab
)£(a, T) = -z- N(a, T

II-I-4- Modèle de la chaîne de Kinks d'ALEFELD [30,31,32J.
al Calcul de la relation effort-déformation.

Fig.6 : Dislocation avec Kinks.

internes correspondant à un pic observable.

Considérant un segment de dislocation quelconque formant un an-

gle cp avec une direction dense ALEFELD calcule le nombre de kink en trai-

tant la formation de double-kinks de la même maruèr-e que la production de

paires positon-électron à haute tempér-atur-e [34J. Il en déduit la forme de

la dislocation y ( x,a) et une expression de la déformation c(a) :

ALEFELD a montré que la relation effort-déformation pour des

dislocations avec kinks peut être notablement différente de celle de la cor-

de vi brante.

où L est la fonction de LANG E VIN qui décrit la diffusion des kinks et NCa, T)

est le nombre de kinks :

N(a, T) = N+(a, T) + N
-

(a, T)

L .

f
[A2 exp (-2WK/k T)

N(a, T) ""
2a

SIn cp 2
-

tg cp

2TT3 w 3

avec. A _ K
" -

kT(Eoa)2

Si l'on considère la dislocations comme une chaîne de kinks avec

interaction, assimilables à un système couplé de particules astreintes à se dé-
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placer selon une direction compacte, la déformation c est alors de la forme:

(11-31)4TT
£ ---

12
b2"t3

Gb2ý

Le modèle de la corde vibrante de KOEH LER conduit à un résultat très ana-

lope soit:

(ll-32)1
£ =

12 Eo

sachant que Eo"" ý
Gb2 et que ý, sans dimension, est de l'ordre de 1 à 2.

bl Modification de la condition de PARE.

La condition exigée étant qU'il cxrst e sur une dislocation en moyen-

ne au moins un double-kink, les segments où se forme ce double-kink doivent

nécessairement correspondre à une faible densité de kink géométrique (donc

sans interaction); sur les dislocations à forte densité, ces ki nk s devront s'em-

piler aux points d'ancrage sous l'action des contraintes internes afm de dé-

gager de tels s egmerrts-La condition de PARE va alors s'écrire

N+ ( o , T) > N + 1
;;..-- 0

01-33)

No étant le nombre de kinks géométrIques.

(Il-34)
AtkTabzo

;;J:. 2 WK - 2 kT Log

d'où:

2a(1+NO)1I2 abzo

Cette relation tient compte des différences d'énergies et d'en -

tropie,6S étant le second terme du deuxième membre. Il existe donc une tem-
pérature au dessus de laquelle Il y aura génér-ation de double-kinks quelle que
soit o "

cl Intensité de relaxation en dehors de la résonnance.

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

. ý'.' ,. ." » 1 (11-35)
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(II -38)

01-41)

01-39)

(11-40)

que AM est de la

It l-« 1

A - Gý( ill _ (.M...)
l

M
-

.ý 00 Î T 00
T,N_] 0=0.

I

On obtient ainsi dans le cas des kinks sans interactions :

abJa. «2WK
'. 1

àM =
(ý) J cr. cr

I

Lorsque les kinks interagissent entre-eux l'intensité de relaxa-
tion dépend du mouvement restreint des kinks qui, sous l'action de O., s'em-

I

pilent aux points d'ancrage. On se place dans des conditions telles que abt o.
I

soit grand ou petit devant 2W
K

Si ahtoi » 2W
K

la dislocation courbée sous l'action de 0i peut être assimilée à deux segments
se comportant comme des cordes vi brantes ; il vient alors que :

Il n'y a pas génération de dou ble kink, quelque soit Wl, hors de la

At2 Gb2 1AM= -12 ý .--------ý2ý1=2(1l-37)
Co

[

(\ L Gh1+- ý
G bstne Co

Le maximum du phénomène de relation correspond à wz. = 1 .

L'intensité de relaxation, lorsque le temps de diffusion des kinks est faible
devant le temps de relaxation (ce qui est vrai lorsque la fréquence de sollici-
tation demeure inférieure à 100 KHz), a pour expression

d / Intensité du pic de relaxation

-21-

résonnance.

Il = Aab-e (abLC'l \.

[

oNeo, T)l
M 2 2kT) 0(.2..l JG' 0=0.

I

Le développement de cette expression montre
forme XAL 2 et que AM'" 0 quand 0i = O.

Lorsque les kinks sont avec interaction :
.
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(11-42)

où V est de l'ordre de 1/2. On obtient alors une valeur identique

l celle de la relation (Il-23), les modèles de la chaine de kink et de la corde

Yibrante colnctdant dans ce cas (1I-3I et II-32).

La figure 7 représente l'amphtude âM en fonction de abt0i "

r

Fig.7 - Intens i t
é du pic de relaxation en fonc-

tion de la densité de kinks géométriques
(qui dépend de q1) et des contraintes in-

ternes.

Dans le domaine I, ôM est régie par la relation (11-40) et varie
exponentiellement avec 0i.

Dans le domaine II l , correspondant aux fortes contraintes, âM
est constant et égal à (II -42).

ALE FELD à partir de mesure par extrapolation du domaine I pro-
pose l'existence d'un maximum dans le domaine intermédiaire Il (2 à 4 fois la
valeur (11-42).

Dans ce modèle, comme dans celui de la corde vibrante, AM est
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Fig.8 - Mécamsme de GRANATO et LUCKE.

a
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Les caractéristiques expérimentales du pic P ledit d'Hasigutv du

cuivre sont en accord avec ces résultats.

proportionnel à 11.1-2. L'influence des impuretés doit donc être importante pour

les plus faibles teneur et le flanc haute température du pic doit être le plus

affecté par leur présence. ALEFELD précise que 1 '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 possi ble de distinguer les variations de ôM dûes aux changements
de L ou de o ..

1

Différentes interprétations ont été proposées pour ce pic" ou

ces pics. KalWA [33] envisage le désancrage activé thermiquement des dis-

locations piègées par des impuretés ou des défauts. Les calculs basés sur cet-

te théorie conduisent aux résultats suivants:
- il existe un pic de Q-l 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 l'am-

plitude de la déformation.
- la hauteur du pic et la grandeur de l'effet de module ô(ý) asso-

cié sont liés par la relation Q-l = 0, 126 ô(ý).max
- la di stanc e moyenne d'épinglage peut être estimée à partir des

résultats expérimentaux.

11-2- PICS D'HASIGUTI.

Dans le modèle de KalWA, comme dans celui de GRANATO et

LUC K E pour 1 es phénomènes d 'hy st ér'é s i s , les segments de dislocation avec

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

I!lený_ ý ntérieu r (fi g " 8) .
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Partant de l'idée de KOEHLER d'assimiler ces segments a des

cordes vibrantes, ces auteurs considèrent que sous de faibles contraintes

les longueurs de dislocation entre point d'éplnýlagc peuvent vibrer (fig. 9-

b). Si la contrainte augmente sufflsamment la dl s locanon peut se désépmgler

(c) et vibrer sur toute la longueur LN du segment. La courbe 0'-£ corres-

pondante montre un phénomène d+hys tér é s rs dont l'énergie correspond à l'ai-

re achurée (fig.9). Le frottement intérieur correspondant est

(Il-43)
TT

1
",,-

6W

O'ý/G

Si on considère ur.e longueur moyenne LN constante des seg-

ments et une loi exponentielle de di s tr ibutton des impuretés, le nombre de

tronçons entre pomts d'épinglage de longueur t à t + dt est

)
-!I.

N(t dt = 2 exp
t

dt 01-44)

!I. étant la densité de dislocation. GRANATO et LUCKE, partant de l'équa-

tion 0 -1) dans laquelle ils négligent le terme dérivant du potentiel de

PEIERLS, obnennent l'expression suivante du frottement intérieur:

- 1
O!l. L3 K Tla

(
K Tla

)
N

Q =

TT2L
exp (11-45)

L ¬ L eoc c 0 c

et l'effet de module 6(j.1) =
-1

r QII avec r ""'1.

avec (} et K facteurs d'orientation

'Tl paramètre d'interaction de COTTR ELL.

eo amplitude maxi de la sollicitation.

A des températures autr-e que 00 K le dé sépmglage est aidé par
l'activation thermique et KOlWA suggère que celui-ci puisse intervenir avait
que la contrainte critique soit atteinte.

La figure 9 représente l es courbes effort-déformation en fonc-
tion de la température pour une fréquence de 5011' it t' d .

,

" lCl a Ion onnee. A basse
temperature (courbe 1) 11 ne se pr odutt pas de d' ..

l 'esepmg age et a haute tem-
pérature on a toujours un désépinglage total (co bIll)ur e ; dans ces deux cas
extrêmes le frottement inténeur est faible P

. , ...
. ar contre pour des tempéra-

tures mtér-médte i r es le frottement intérieur doit d' ..event r appr-ecta bl e "

I
".'
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al-50)

QI-49)

. al-47)

KOIWA propose une méthode de cal-

cul qui n'utilise pas le solide liné-

aire, incompatible avec ce mécan!_s
me non symétrique.
KOIWA formule donc trois hypothè-
ses:

-25-

t

[- l set) dt] sin wt cos St dt

m

*
set) = v exp [-(U-v a/kT]

A W = ; a de = -
cf e da

P(ù ý N {I - exp [ - ft s(t) dtý
o

.ft = CN - p) s:Ù

I

L'énergie dissipée par cycle est

avec

Sachant que P(o) = 0 on obtient:

- Il existe N éléments par unité de

volume qui sont susceptibles de sau-

ter à la fréquence
v exp [-CU-v* a/kT]

Fig.9-Mécanisme de KOIWA et si a = 0 aucun saut n'est possible

CU énergie d'activation du phénomè-

ne, v* volume d'activation, v facteur de fréquence.
- la déformation peut s'écrire: e = g a pet) si pet) est le nombre

d'éléments qui ont sauté entre 0 et t et g un coefficient de pr-opor-tronaltté ,

- un élément qui a sauté ne revient à sa position de départ que

lorsque a = O. Mais quand a = 0 tous les éléments reviennent à leur position

initiale. Par suite on peut écrire :

Si a = ao sin wt on obtient I:

o 0

En supposant v* a/KT très petit devant l'unité, KOIWAobtient l'expression

suivante: 2ao aa !

AW-gaý N f(x) + WO hex) + kT k(x) 01-50
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où f(x),h(x) et k(x) sont des fonctions relativement simples de

x "" 2m
exp (jJ_ )

v kT
02

Le frottement intérieur défini par 2ýý' avec W ..
2(; , a alors

la forme suivante :

i
N G

{

ac (ao)2
]

Q- :: --t- f(x) + kTo hex) + ký k(x)

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

01-52)

0,2

-01
I

0, 10

Fig.tO - Variations de f(x) et hex).

L'effet de module associé est:

âM - Ng G

On voit ainsi que Q
-
k et AM sont tels que :

Q
-1.. (f(x»

max

M TT AM I 0, 126 6M

, .. '..i.

s:

ý .ý ..:.

01-53)

(11-54)
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Un même calcul avec l 'hypothèse d'un solide linéaire standard

I1-3- PICS D'INTERACTION-DISLOCATIONS-IMPURETES.
LE MODELE DE SCHOECK [14].

OI-SS>

(II-56)

conduit à :

-lJl. -l( ) -10
Q

M
T Q x = 1 soit Q M" , 5 K

Q-l ý K [P(x) ..
( :1 Y q(x) J

(x)
x

()
x(x2 -3)avec p -

ý
et q x..

2 2l+x 8(x +1)

On obtiendrait alors :

-1
QM = 0,5 AM

On obtient finalement les relations suivantes:
Q-l _ A L

2
I t et z'o - (L I t)2

où L et 1, sont respectivem-ent les distances moyennes entre points d'ancrage

et points d'épinglage.

D'autre part dans le modèle de KOIWA la courbe Q-l ci/r» est

assyméVique surtout lorsque l'amplitude de la sollicitation croît et que le
v cr ,.terme -rr- cr-ott ,

Confronté aux résultats expérimentaux obtenus sur le cuivre, ce modèle
conduit à un pic trop étroit mais dont l'évolution avec l'amplitude est cor-
recte. La relation avec l'effet de module est d'un bon ordre de grandeur
mais le calcul de ce rapport reste lié à l'évaluation faite pour v*. La gran
de largeur du pic pourrait résulter de l'existence des contraintes internes
dont ce modèle simple ne tient pas compte. Enfin KOIWA fait une évalua -

n on de la distance L séparant I es points d'épinglage en fonction de l'écrouis

sage (20 à 200 b). L'amplitude du pic décroît 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.

SC HOECK a développé initialement cette théorie pour expliquer
un pic dénommé CWP ou pic de Koster obtenu sur les métaux C.C. défor-
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mé s à froid et qui contiennent des atomes d'impuI"etés en insertion. Les dis-

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

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

dislocations sont supposées ancrées en c er-rai ns poi nt s , correspondant à des

précipités immobiles, des amas dissous etc ".. distri bués à interve.lles le long

de la ligne de dislocation.

Deux cas limites sont envisagés selon que l'amplitude d'oscilla-

tion est grande ou petite devant b.5CHOECK en déduit que la hauteur du pic

et son temps de relaxation dépendent de la longueur moyenne entre point d' an-

crage et de la concentration en atomes dissous.

11 -3- t -Cas des fortes amplitudes.

La vitesse de diffu ston des impuretés v = ft = kDT -0 b At QI-57)
avec:

D le coefficient de diffusion de l'atome d'impureté,
cr la contrainte,
(lt la longueur du segment de dislocation de vecteur de Burgers b

ayant un atome en son milieu.
Si Cd est la concentration en impureté :

b3
(ll = 4/3 29nR Cd

où R est la distance i.mpureté -dislocation.
Nous avons ainsi:

QI-SB)

01-59)a=avec
9nR2Cd k T

4/3 D b3

Si l'on considère l'arc de dislocation de longueur l. 1
.

1se on es coordonnées de la
figure Il, l'équation 0 -1) de la corde vi brante prend l'expression suivante
si on négýige le terme d'inertie et le terme dérivant d'un potentiel ( dans la
mesure ou la fréquence demeure relativement faible) :

QI-60)

."'f '. '

, ,
'.

. '.

--......
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01-62>

(11-61)

01-63)

Si A est la densité de dislocation et

p(t) la fonction de distribution des

longueurs t on écrit :

cr
0

( 8allt 2 - iwa )
y -

64a 21 J.
4 + w

2 a2

-
) 5Wl,p(zz

-1-+-w"""2--z, 2-z"""J4- dz
at

.r
4

Cd - yb r p(t) j(t) t d t

o

at

r p(t) /dt - A
o

-1
Q ""

Fig. Il

-29-

f3 étant la tension de ligne.

Quand cr = cr exp iwt la solution sta-
o

tionnai re est de la forme :

o

avec to - * longueur moyenne des segments entre joints d'ancrage" z " i-
'0

et E. un temps de relaxation de la forme :

I - wý 2 et 1M "" t quand WE. - 1 (pic de Debye)
1+w f,

Si l'on considère une distribution exponentielletellequep (z) - e-z la fiau-
re 12 montre que le maximum lm est obtenu pour wE. ý 7.10-2 et lm .. 2,2.

Dans le cas d'une distribution uniforme L = to - cste des segments de dis-

location l'intégrale (Il-63) se réduit à

et la déformation si y est un facteur géométrique ( .... 1/10) est:

Cette déformation se superpose à la déformation élastique " e-!.
Nous avons vu que l'on peut écrire:

-1 G
(}Q =

cr
0

imag led

Soit:



-
-.30-

Figure: 12

Ces résultats ne sont va·

tables que pour des déplac_!!
ments assez grands,e'est-
à-dire pour des longueurs

pas trop faibles, en fait

telles que 2.1.0 <.I. < 10 .1.0

Si l'amplitude d'oscilla-

tion est petite devant une

distance interatomique lý

plication de l'équation ne

se justifie plus. Ce cas

01-67)

doit être tr-aité différemment.

11- 3- 2- Petits déplacements

Si l'amplitude d'oscillatIon d'une dislocation est plus petite qu'une

distance interatomique, le frottement intérieur résulte plus d'une redistribu-

tion de l'atmosphère d'impuretés que d'une augmentation d'amplitude.

La faible amplitude peut résulter d'une courte dt stance .I. 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'Interactton de la drs locanon avec

son atmosphère en équihbre thermodynamique varie avec sa position à l'in-

térieur d'une cellule unitaire; on peut alors c on srdér e r un effet similaire à

la force de PEIERLS, la tension appliquée étant trop fai bl e pour libérer la

dislocation permet cependant la redistribution de l'atmosphère.

L'énergie interne du système dislocation - impureté est de la

forme:
U .. t ni (y) ui (y) 01-65)

ni étant le nombre d'interstitiels dans les sites i d'énergie d'interaction ui"
Si la dislocation se déplace:

fl U == 1: ni .6ui + t flni" ui 01-66>
Le second principe de la thermodynamique peut s'écrire:
flU .. flW + AQ

On peut done écrire ici:

i

!

J

I

,

I

i



tton est:

Le frottement intérieur résultant s'écrit

01-68)

01-69)

(l1-70)

01-71)

p y + LO q
ý

2u = u. + a.y + d.y + - - - - -
l 10 1 1
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_IW du

t- = r ni d;
= cr b

q = zt» r n. d. + 8 ý /bt2
10 l 0

1 2
p = q - ý I: n. a:

OJII. 1 10 1

Le développement de u . en s ér ie de Taylor:
1

et l'application de l'équation du mouvement (11-60) conduisent A l'équation sui-
vante ( où LO est le temps moyen pour qu'un saut d'atome en solution se pro-
duise dans l' atmo sphèr-e de 18 dislocation)

avec

Si l'on suppose cr ,. a
0

exp (iwt) on obtient une solution de la forme

y :0: Y
*

exp (iwt) ( y
* complexe) et la déformation due à la relaxa-o 0

Si dans le cas des fortes amplitudes Qll est proportionnel à At2, dans le cas
présent la dépendance de Q-J et des différents paramètres est plus difficile
à voir .sCHOECK montre que 2 b E niO di

:0. 1(J"2Gb et que e demeure inférieur A

1 quel que soit to. Ch peut distinguer deux cas:

- si t »2 ob, e varie comme Cd(qui dépendden. ); Q-Ml est donco 10
fonction de la densité de l'atmosphère.

-I yA Gb2 e cpý
Q =

M
2 I: n. di + Ba / p

2
1 - e l+w2 ý

2
10 0

avec rn. a.2/k T
e = 10 1 (Il-72)

2En d.+Ba/p2
10 1 0

et L ,. Lo/l-e
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il
- Si to < 20 b, e est petit devant 1 et équivalent à Cdt

0
; on peut

alors écrire yAt2 e , .

Q; 1_ 40 " valeur voi sme de celle que donne I équatlon

(1l-6J). Le frottement intérieur ne pourra cependant être observable que pour

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

11-4- CONCLti SION.

Les hypothèses pr-mcrpal e s de la théonede SEEGER sont les sui-

vantes:
les di slocati ons parallèles aux di r-ect ions denses possèdent une

énergie minimale quand elles sont situées au fond d'une vallée de PEIERLS.

A O·K, pour f'e i r e passer une dislocation d'une vallée à une vallée vo i s i ne , il

faut Iu i appl t qu e r la contramte de PEIERLS J qu i l u t permet de surmonter la
p

barrière d "én er-gre , A une température détermmée, l'activation t h er-mrqu e four-

nit l'énergie requise pour qu'un segment de d i sl oc att on pu i s s e sauterd'uneval-

lée à une autre, ce saut ne pouvant s e pr-odui r e que S'Il apparaît un dou ble- ki nk

sur la dtal oc atron , Le pIC de BOR DONI et le pIC su bs rdi air-e de NIBL E TT et

WILKS sont alors observables quand la fréquence N des sol li c itatrons méca-
niques coinc ide avec la fréquence de saut v ,

Les développements d'ALEFELD él ar-gr s s ent le mécanisme aux
dislocations formant .m angle cp assez faibl e avec les di r ec ti ons denses en a-

nalysant le rôle ou é par les contraintes Internes, selon le processus suggé-
ré par PARE.

L'énergie dactive non moyenne du pic de BORDONI dans les mé-
taux C.F.C. estdel'ordredeO,12àO,15ev, lefacteurdefréquenc¬v (ou
fréquence Iumre) étant VOISln de 1012s -1. 0

A la différence du pic de BORDONI, les pics d'HASIG UTI font m-
tervenir à la fois les dl s loc ati ons et les défau ts ponctuel s (ou les impuretés) "

KOIWA considère des boucles de dislocations ancrées à leurs extrêmités et
épinglées par les défauts. Les segments de dislocation sont parfaitement blo-
qués à O·K et pratiquement hbres à haute température. Aux températures in-
termédiatr-es , le désépinglage thermique permet à un frottement intérieur du
type relaxation de se mamfester.

L'énergie d'activation associée à ce type de mécanisme est sensi-
blement supérieure à celle du pic de BOR DONI, compte tenu de l'énergie de
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La théone développée par SCHOEC K pou r explIquer les pic s d' é-

crouissage (CWP ou pic de KaSTER) propose deux méc aru sme s possibles d'in-

téraction entre les dislocations et les impu retés : ou bien 1 es segments de dis-

location sont su s c epti bl e s au cours d'une alternance de la sollicitation méca-
nique de parcourir plusieurs distances i nter atorruqu e s en drainant les impu-
retés, ou bren le phénomène de r-el axan on résulte d'un processus de remise
en ordre à courte dt s tanc e , un ou plusieurs atomes pouvant sauter dans des si-

tes plus favorables dans le VOl sinage tmmédi at de la drs l oc a t ion . Ces deux mé-

canismes font Intervenir la di ffu s i on à courte distance des atomes mtersti-
tl cl s formant Il ne atmosphère eu tou r de la dislocation. L 'l'neqýi e cl 'aeti vatt on

du phonomènc sera donc en prem 1ère app r-ox i mat ion au mOI ilS é·gal e it l '6nergie
de diffu ston des interstitiels. Le facteur de fréquence \) est lié à la probabi-

o
lité de saut d'un atome d'impureté dans le champdela dislocation; il est donc

fonctron de la concentration CD. Les valeurs expérimentales généralement ob-

tenues conduisent à des valeurs de \)0 plus élevées que pour les mécanismes
précédents.

liaison du défaut épingleur. Le facteur de fréquence peut-être du même ordre
de grandeur ou supér-i eu r ,

-33-



CHAPITRE III

TECHNIQUES EXPERIMENTALES

111-1- LA MESURE DU FROTTEMENT INTERIEUR ET DU MODULE
D'ELASTICITE.

Nous avons vu précédemment que les spectres de frottement inté-
rieur résultant de phénomènes 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 capacité d'amortissement et du module d'é-
lasticité dynamique des matér-ieux que nous avons ut ihs é s comportent donc une
enceinte de mesure, sous vide pour éliminer les influences extérieures, dont
la température vane dans l "mterval le le plus large pos srbl e , La détermina-
tion de l'énergIe d'activatIon des mécanismes étudiés nécessi tant des mesures
l des fréquences suffisamment distmctes, la précision des résultats est tr-i -

butarr-e de l'étendue de la gamme de fréquences utilisables. Enfin, ces appa-
r-eil s doivent permettre de contrôler l'Influence (ou la non-i.nfluence) de l'am-

ph rude de la cont re mte de sollicitation.

Partant de l'ensemble expér-imental réalisé par BOCH [47, 48J se-

lon la technique du barreau résonnant [11 J, nou s avons mis au point un appa-
reillage (fig. 13), permettant des mesures de - 196°C 'usqu'à + 300°C selon

trois modes de sol l ic i tan on : Vl br attons transversales, soit en flexion libre,
soit en flexion avec encastrement .et Vl br-atrons longitudinales. Cet ensemble

COuvre un domaine de fréquences allant de 300Hzà60 KHz. D'autre part, l'é-

quipement du laboratoire comporte plusieurs pendules de torsion; l'un d'eux

est équipé pour les mesures à basses températures et nous avons pu ainsi ef-

fectuer quelques essais à basses fréquences (0,5 à 17 Hz).

III-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 à 10-5 torr est obtenu par-un système cl as-
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Fig. 13 - Ensem ble expénmental.

THERMOCOUPLE
\

\

CMUfFAGE

ENTREE ý ..

DEýAý

ýRESSVRtSA_l!QtL

C.ONTý

_THEBMQç_QM_

Fig. 14 - Coupe schématique.
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ý
= ýo cos nnx/1-

(x varie de 0 à 1, selon l'axe du barreau). POCHHAMMER et RAYLEIGH ont

calculé les fréquences propres de vibrations dont l'expression pour l 'harmo-

C'est le montage réalisé par

BOCH (Fig.1S) sur le prmCl-

pedel'appareil de CABARRAT

[ Il]. Un barreau c yl indr iqu e

est tenu en son milieu par trois

vis pointeaux; le per-fectronne

ment apporté par BaCH est
d'aVOIr rendu les électrodes
dont nous verrons le rôle plus

loin, sohdaires d'un conteneur

qui est choisi dans un maté-

riau ayant un coeffi c i e nt de di-

latation le plus proche POSSl-

ble de celui de l'échantillon é-

tudi é ; ce montage permet d' é-

liminer l'effet de la dilatation
sur l'écart entre l'électrode
et l'extrémité du barreau.
Les modes de vibration de ce

système forment une s
é

r i e

d'harmoniques. Les déplace-
ments le long du barreau sont

de la forme

NIVEAU
D'ENCASTREMENT

,-THERMQÇOUP.LE

ELECTRODE
DEXOTATION

EPROUVETIE

ELECTRODE DE

LECTURE

Fig. 15

III-1-2- Montage en barreau résonnant.

s iqu e de pompage pou r vide secondaire. Ce tu be est plongé dans un dewar per-

mettant le r-cf'r-ord i s s ernen t par l'azote l rqu i d e . Le réchauffage selon une 101 h -

néaire de 30 "C /h est assuré par un enroulement thermocoax contrané, fixé
sur une c herm s e en cu iv r e gl i s s

é

c à l'inténeur du tube central. Au cours du

refroidissement une pression par-n ell e daeote est maintenue dans l'enceinte et

le niveau de l'azote Irqu ide dans le dewar est maintenu constant par un régula-
teur. Les différents montages sont suspendus à l'extrémité d'une perche plon-

geant dans le tu be central.
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nique D est la suivante:

n 112 2

Nn -
ïr (E/t) [1_",2TT2 (d!>..) ]

I. est la longueur du barreau
E le module d'élasticité
p la masse volumique
d le diamètre du barreau

ý l'allongement

\J le coefficient de Poisson

Cependant j'expression N "
ý iff cor.stitue une bonne approxi-

mation pour les premiers harmoniques et les barreaux tels que le rapport LId

reste plus grand que 10.

j

Notre montage permet du trl i s er- des barreaux
dont la longueur varie de t30 à 160 mm ct le dia-
mètre de 3 à 8 mm. Le conteneur est raccordé
à 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.
., '}



cos CDt

avec X - k2t2
n n

nérale du mouvement :

pS g2u(xz.!2
+ El ë)4u(x, t) = 0

at2 ax4
qui exprime que la déformation est en-

gendrée par les forces d 'inýties repré-
sentées par le terme p S _g_y

at2

La solution générale des modes normaux
est:

cos 2an x! t

Jcos QI

n

k t
+ tgh

ý
= 0

4"/3
N =

n

k t
n

tg-r

Fig. 17

En dérivant deux fois l'expression du moment fléchissant
M " - El

d2u
(Fig. 17), où u est la courbe de flexion, on obtient l'équation gé-

ù2

111-1-3- Vibrations transversales.
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u(x, t) = (C1 cos k x + C2sin k x + C3Ch k x + C4Sh k x) cos wtn n n n
où C1 , C2, C3, C4 sont des constantes d'intégrations à définir selon les con-
ditions aux limites et les valeurs de Kn:

wýpbh
Kn =

El
sont les valeurs propres ""

La fréquence a alors pour expression:

a! Flexion libre.

Les solutions conduisent à deux types dedéplacement, soit avec une

lonne symétrique de vt br-atron j

La symétrie miroir du mouvement, l'horizontalité de la tangente à

la fibre neutre au milieu des barreaux, le moment de flexion nul aux extrémités
et l'immobilité du centre de gravité, conduisent à l'équation des valeurs pro-
pres sui vantes :

I
f

I

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

pour n _ 1 et 2 on obtient les valeurs suivantes de xl I, :

0,7758
0,8679

.,1

suréepar quatre VIS poi nt eaux pla-
cées sur les lignes nodales.On ne
peut donc obtemr qu'un mode de vi-

bration à la foi s ; le montageuttli-
sé correspond au mode fondamen-
tal.

Les dirn en s ion s des bareaux uti-
lisables,.t = 120 mm, h = 3 à 10 mm,
conduisent à des fréquences allant
de SOO Hz à quelques KHz.Le fond
continu d'amortissement demeure
inférieur à 2.10- 5 si l'épaisseur
des barreaux reste supérieure l

3mm.

0,5

sin 2an xl I,

J
. cos wtsm an

+

0,2242
0,1321

LECTURE

_ELECTROOL
D'EXCITATION

El,,_EÇT,!OOE DE

Fig. 18.

n = 1

n=2

k I,
n

avec ern - (n - 1/4) n + y n
n '"

ý

(y
1

- 2,81.10-3 et y n
est négligeable pour n > 1)

soit une forme antisymétrique:

u [Sh 2a x/I,
m n

u ="2 Shan

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

barreau parallélépipédique estfixéàun conteneur d'encombrement voisin de ce-
IUl utihsé pour les barreaux ré-
sonnants et dont les raccordements
électriques sont placés de façon
identique, afin d'utiliser la même
perche support. La fi xatron est as-
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bl flex10n avec encastrement.

cos kt Ch kt = - 1

Les conditions aux limites (déplacement et pente nuls à l'encastre-
ment moment et effort de c i s atl l ement nuls à l'extrémité libre),conduisentAl'é-
quati on des valeurs propres qui suit:

1/2
_1_ [E/p(I+4M/m) )
t2nJ3

- si M est importante, dans ce cas on a recours à la formule de
..

N= _1_ [ýI2TT 1,3'

et

pour les harmoniques pairs ( n = 2i)

(, 1) ,
a 2i

= 1-
4"

TT + Y i
TT

(y
1

= 2,91 10-3 et Y n négligeabl e pour n > 1).

urn [Sh2an xl t
+

cos 2an xl t

J
u = -2 S h

cos wt
an cos an

k t
On obtient encore deux types de solutions. Si an - 1-, nous avons

pour les harmoniques impairs ( n = 2i + 1) :

a2i+ 1
= (i +

ý
) TT + Yi TT

( 8
-2 -4

)Yo = 4, 4.10 'YI = 1,3.10 etYn négligeable pour n> 1

urn [ch2an xl t sin2an xl t

J
et u =

'2 cha + sin a
cos wt

n n

RAYLEIGH

Si l'on considère une charge M à l'extrémité de la poutre, on dis-

tingue deux cas:
- si M est relativement fai bl e, les résultats précédents sont ac-

ceptables avec:
a2 h

N = _n _

Le montage adopté (Fig.19) est le cas d'une flexion avec encastre-

ment et masse additionnelle. La tête de l'éprouvette (Fig.20) joue deux raIes:

elle baisse la fréquence et elle permet d'effectuer des tractions sur l'échan-

tillon fixé sur son conteneur (voir section llI-2).Cedernierpointconstituel'in-
térêtprincipal de ce montage. Ce conteneur nécessiteuneperche support diffé-

rente (Fig. 21) de celle utilisée pour les deux autres montages.
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Fig.19 - Conteneur de

flexion avec encas-

trement.

-42 -

Flg.20 - Eprouvette de

Flexion avec encas-

trement.

Fig.21- Ensemble

du support et du

conteneu r de fl e-

xi on avec encas-

trement.

La par n e utile de l'échantillon a généralement une section de 3 mm

une longueur de 20 mm et une tête de 144 mm3 (Fig.20). Dans ces conditions, la

fréquence varie de 300 à 600 Hz. Il est cependant facile d'étendre ce domaine
de fréquence en jouant ou bien sur L et h ou bien sur la masse additionnelle "

L'intérêt principal de ce montage est de permettre des déformations à basses
températures suivies de mesures de frottement intérieur sans réchauffage "

Le fond continu d'amortissement est de l'ordre de 5.10-5, valeur nettement plus
élevée que celle des autres montages.
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I

Il

VOL'M(TlH

"'TT(HUAf(uR

AnINUAT(U'_

SYNTltlTlSlu"

Fig.22 - Schéma électronlque.
1 - Chaîne d+exc rtat ion

II - Chaîne de lecture

Un synthétiseur de fréquence fourni une tension alternative U qUl

est amplifiée (600 V. efficace maximum) et envoyée sur une des électrodes dite

électrode d'excitation, après superposition d'une tension de polarisation cont r-

nue de (300 à 3000 V).

111-]-4- Che me él cc tr-oru qu c " 1'r1IlClpC' des rr.l'ýIII·C'-; (l-'lg.22).

Lorsqu e la fréquence de la tension U correspond à la fréquence
de résonnance du système, la seconde électrode (dite de lecture) et qUI est

po lar-i s
é

e (de quelques volts à 400 V), permet de recueillir par effet capacitif
un signal de l'ordre du mV. Ce signal est fortement amplifiée; un voltmètre et

un oscilloscope permettent de l' analy s e r , La mesure de la capacité d'amortis ...

sement se fait sort en vibration libre, s oi t en bande passante.
Pour les mesures en Vl br-atton libre, un relai coupe 1

t excitation,
laissant le système vibrer sur lui -même. L I enveloppe de la sinusoïde amortie
du signal de réponse est détectée puis comparée à deux tensions de référence
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clout le rapport est 1,369 ; le passage à leur niveau respectif déclenche le oé-

p a r t plllý l'arrêt d'un c hr-onom ètr e , Le temps t. ainsi mesuré et le frottement ln

to r i cu r sont liés par la rE'latlon :

1

10 Nl,

Les mesures en bande passante à 3db sont un h sées pour les forts

arn ...o r t rs s ement s , L'atténuation de la chaine de lecture permet des mesures à am-

plitudes var-rable s ,

Le module d' élasttcUé est obtenu à parti r de la mesure de la fré-

quence. Cet appar-crl permet des mesures relatives d'une grande précision, la
" 0-5 èfr,ýqu ence étant toujour-s connue a 1 pr s.

tu-z- ECROUISSAGE.

111-2-1- Température ambiante.

Les barreaux cyl i nd r iqu e s utilisés en vibrations longitudinales et

les barreaux par-al l èl éprpédrque s de Flexion libre sont déformés par traction en

pinçant les extr-érruté s des échantillons dans des mors auto-serrants. Ces ex-

t r orru t
é

s sont ensuite tronçonnées puis dressées p ar u s mage et polissage. Pour

de faibles taux de d\._ýfClrmatlon (déformauClIl permanente e < 5 "ý) les barreaux
p

c vl mdr i qu e s sont défo rrn é

s pal- compression; 11 s sont alors tenus verticalement
entre deux VIS de Iarto n POUI- ·5vlter l c flambage; des baguettes de cu rvr e recuit
l i rru tent 1 es contrai ntes latéral es et a s su rent un c oul i s s crn ent correct de l' é-

c ha n n l Ion au cours de la compression exercée par un poi nç on en acier traité.

Toutes ces opér ation s sont effectuées à l'aide d'une machine de

t r a c ti on ZWICK, la vitesse de déformation étant de l'ordre de 2. 10-4s -1.

Des taux de déforrne non beaucoup plus tmpor-tant s peuvent être ob-
tenus sur les échantillons de fl exion hbre par Iammage, l'épaisseur minimum
pour des mesures correctes de frottement intérieur étant de 3 mm.

III-L-2- Basse température.

Le montage en flexion avec encastrement permet d'effectuer des ý
fonnations par traction à la température de l'azote liquide. Une machine de
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Frg , 23 - Mors de traction.

Fia. 24 - Drsposruf de traction in-

verse.
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Fig. 25 -Dr s po s r tr f de r r e c ti on d an s

un ba i n d'azote l rqu id e .

r r a c-t i o n (type I.R.S.!.D.) a été
, l"

ad ap t
é

c il c c tV-pL> Cl expc r renc e ,

IL' rno r s su po r i cu r' de celte ma-

chille (fqý.23) a été u s i
né par é -

l cc t "o-éroslon e Ii n qu ul épouse

la 1 ... -r me dl" 18 tête des épr-ouver-

IL'S (f1ý.20). Le .:onteneur de la

rlýlIl'C Il) vi cnt s'adapter sur un

III t.t' d '1Ih.'IX fixé au bâti de la ma-

,-hiT L' (fi c . 24). Ce di spo srti f de

r r a ct r on .rive r s o e pë rm et d'effec-
IIIL"" 1<1 dlýformntlon en irnmer sron

d:lll-'; u n r
é

c r p r cnt Isolant (flg.25)
(jIll' l'on p ou t r crn ph r d'azote 11-

I
' l"ql.ldl..' ". [1 t r a c t i on t e rrm nee , ('-

,'!léWl111oT1 est déchargé et il suf'-

lit .rl o r s dc d
é

ce ge r l a t ête de l'é-

d109nt111011 en d épl aç ant le mors

su p
é

r t cu r (u n sy stème de vé-

r-om l l a qc le t i cn t en place au cours

de la traction). Le conteneur res-

tant dans l'azote l iqu i d e il est

r a c c o r d
é

h 1 é1 perche support
(hgure 21). Le r égl age de l'é-

cart entre les électrodes ct la tête d e F' éc h an t rl l on se fall dans l'azote l iqu rde "

L " enc e mt e p r é al a LI cm ent r e Fr o rd t e cs t alors ou verte en la I s sa nt II n cou rant d'a-

zote la balayer afi n de hmiter le glvrage l'ensemble perche-conteneur est a-

lors rapidement Introduit dans l'encemte SI l'opératlOn est effectuée en moins
de la à 15 secondes, la couche d'azote lrqurd e qu i reste sur le conteneur em-

pêche le glvrage de se produire. En procédant trnmédi at em ant au pompage dans
l'enceinte, la température de l'échanttllon atteint - 200°C.

IlI-3-RECUITS. VIEILLISSEMENT.

Les échannllons nous sont livrés dans un état que nous convenons
d'appeler état brut. Nous effectuons des recuits de normalisation de tr-oi s heu-
res à 700·C pour le Titane. Ces recuits sont effectués dans une enceinte à ul-
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tr a vide (rru cu x que 5. 10-8 it 800 OC).

Notre éru d e comporte de nombreuses mesures après des vieillis-
sements r soth erme s OH Isochrones. Pou r des températures mfé r r eu r-e s à 200·C,
ils sont effectués dans un bai n pour les courtes durées de maintien (Jusqu 'à

18 mn), ou bi en dans une étuve. Les mai nt iens au dessus de 200 ·C sont ef-
fectués dans le four de recuit, le videpouvantêtrepnmaire(""'10-3Torr)pour
les températures les plus basses et les courtes durées.

111-4- RADIOGRAPHIES.

Les observations r adtog r-ap h rqu e s des échantillons ont été faites
en DEBBY-SHIRRER par réflexion, ce qUl permet d'opérer di r ec t ernent sur
les barreaux utilisés pour les mesures de frottement mtérieur. Les raies des
plans les plus i.mportants correspondent à dec; angles lai hIes, et le montage en
réflexion normale est impossible. Nous avons donc réalisé un montage permet-
tant d'effectuer la réflexion sur une face inclinée par rapport au faisceau mer-
dent (fig. 26) afin de pouvoir placer 1 e film derrière l'échantillon "

..
...
Q

Fig. 26 - 1 - Faisceau R. X.

2 - Echantillon

3 - Plan du film.

2

--)

;

\

\

Cependant on ne peut ainsi obtenir que les cercles correspondant
au plans d'incidence 90 telle que:

Dtg290> Dtge , soit 90> al2



en - ý Arc tg

-48-

.

I mpl et en n r-otations du plan <le l'échan-
Pour obtemr un cerc e co

. id t ·1 faut un 9 minimum tel que:
tillon autour de l'axe du faisceau mer en , l n

tga
2T'cos-
n

Nous avons finalement adopté une disposition de l'échantillon vis

à vis du faisceau (fig. 27), telle que a = 20° et D = 30 mm le plan du film étant

vertical ct le f'ei sc eau incident·

Flg.27.

le zirconium (antrc athode en cuivre).

horizontal; Ie pl an de l'éprou-

vette est incliné de JO "C par

rapport au plan hor-i z ont a] (soit

à gauche positton Pl' soit à droi-

te po s rt
ï on P 2). Le premier cer-

cle dont on obtient les deux trer s

correspond alors à un plan d'in-

crdenc e em = 16,5°

Le tableau su ivant donne les va-

leurs de 9 et de R = Dtg29 pour

eO 16,3 17,8 13,6 24,5 29,1 32.5

Plan (100) (002) (011) (012) (120) (013)

R 19,2 21,4 22,8 34,4 48,3 64,1mm

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

111-5- MICROGRAPHIES. MICRODUR ETE

Les observations micrographiques sont effectuées sur un micros-



I

cope optiqu eRE I CH ER T. l .c polissage des 0C h a n tr l l on s est réa 11 sé él ectrol y -

tiquement sur un "Dt s avél cc rr opo l" après préparatiOn de la su rfac e par polts-

sage mécantque. Le bar n électrolytique u t i l r s
é

c st le ba i n A3 de cet appareil.

Ic i encore, les résultats obtenu s su r Te z ir-coruum sont bi en me i ll cu r s .

D'autre part, l'équlpementd'unmlcroscope REICHERT permet de

Jarr-e des mesures d'empreintes sous charge de 20 à 100 g et un microduremè-

tre TEST-WELL permet d'opérer de 100 g à 500g.

Nos mesures de dureté sont les valeurs moyennes de séries com -

portant généralement une dizaine d'empreintes.

'i'

.
,

,

ý

.1
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CHAPITRE IV

ETUDE DU METAL BRUT

Les échantillons de Zirconium et deux des nuances de Titane dont
nous disposions ont été fournis par M. R " C. (M etal Research Corporation) sou s

la forme de barreaux cylindriques de diamètre 0 = 6,35 mm dont la longueur L

varie de 100 à 150 mm. Nous avons aUSSl effectué des essais sur du THane de

JOHNSON-MATTHEY à très fa i bl e teneur en substitutionnel hvré sous la forme
de baguette de (/J = 3 mm et L = 100 mm ; nous disposions en outre de Ti tanc
commercial UT40 identique au métal u ti l i s

é pour la fabrication des conteneurs
(Chap .IlI). Les analyses du tableau 1 V - A sont celles des f'our-ru s s eu r-s ,

Nous avons peu de r-ens ergriem ents sur les méthodes d'élaboratLOn
et de mise en forme des échantillons. Nous savons seulement que le Zrr-comu.n
et le Titane Tl3N7 de M. R. C. ont été obtenus par fu s ion de zôn e sous vi d e é-

levé et mis en forme par martelage rotatif à froid ; les autres nuances de Tl-

tane ont probablement été obtenues par filage.

Afin de normahser ces échantillons nous leur avons f'ai t subir un

recuit de recristallisation de 3 h à 8000 C pour le Zircomum et de 3 h à 7000 l

pour le Titane.

Le frottement intérieur après déformation plastique pouvant dé-

pendre de l'histoire du métal, nous avons étudié l'état brut et SUlVl les éta-

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

IV -1- ZIRCONIUM

IV -1-1- Etat brut.

Le frottement intérieur d'un échantillon de chaque nuance sollici-
té en vibration longitudinale, est représenté en fonction de la température sur

la figure 28. Dans les deux cas on observe un pic culminant vers - 4S·C dont

l'amplitude QM-1 est beaucoup plus intense sur le métal le plus pur. Le tableau
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El éments Zr 99,99"" Zr 99,99"ý Z r 99,7'hýTI 99,97% r-n 99,97''' TI99,8% Tl SN
MRC MRC MRC MRC MRC MRC 1M UT40

1°. série 2ý série

3

40

1,5

2,1

5

3 2500

1

1

2

ND 125
ND 800
ND 2500
ND 600

80

ND

20
20

3

20
15

100

140

350
50
15

2

3

10
20
20

3

6

10

5

5

4

5

75
275

5

6

1

la
10
10

7

5

10

20
ND
, 1

.

<10 < 50

1

4

78
63

6

15

0,4

25
8

50
12

15

1,2

5

1,5

3,5
5

20
<10<200< 40

3,0 85
1,0 ND

4,0 ND

50
100

16 20
5 400

30 200
1 75

la 75
2,0 ND

4,0 5

15,0 ND

2,0 175
1,0 50
6,0 ND

30 1000
200 250

1,0 25

50

1,0 70

125

3,5
6

0,4

0,5

0,5

1,0

1,5
0,25

0,7

H

C

o
N

AI
Ag

Cd

Cl

Cr
Cu

F

Fe

Hf

Mg

Mn

Ni

S

Si

Sn

Ti

V

W

Zr

Divers < 5

TABLEAU IV -A- Analyses des échantillons de Titane et de Zirconium
( ND - non déterminé)

! I;, -: .'
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IV - B donne les valeurs de Qý1

et la température TM du sommet

des pICS obtenus sur d i ffé r-ent s

s péc im ens , SI pour une même

nuance d'importantes v a r rat rors

del'amplitude sont en r-egr s tr-ées

par contre la température TM

varie peu pour une fréquence
donnée. Nous appellerons ce pic

le pic P 2 selon la t er-mi no logt e

adoptée par SAVINO [50J.

La dureté de Zr4N est vot s i n e

de 135 Hv tandis que celle de

Zr2N7 est de l'ordre de 150 Hv ,

Ces valeurs correspondent à

des états fortement écrouIs ce

que c onfi rment les examens ra-

d ioc r i s t al l og r aphi qu e s (fig. 29)

et le f'ai t que nous n'ayons pas

pu obtemr de mi c r og r aph i c co.!:
recte sur cet état brut. Nous

noncéc.

Les courbes de frottement mt é

l'leur relevées sur les échan-

n l l on s Zr 22etZr23selondeux
modes de s ol l i c it at ron s (t r-an sver-

s al et Iongi tudi nal ) permettent
d'évaluer le facteur de fréquen-
c e et la valeur moyenne de l'é-

n e r-gre d' act! vat ion du mécanis-
me (le relaxation activé. themi-

quement à l'origine de ce large

fý6

" Zrconeum 4N

}

état brut
" ZirconIUm 2N7

ZIRCONIUM

Fig. 28.

-1IýO
-

Flg.29 - Zr 2N7 brut.

verrons plus loi n qu'l] faut at-

teindre le début de la recristalhsation pour pouvoi r procéder à des observa-

tions rmc r ogr-aph iqu e s , L'étudedelatexture du métal brut (flg.30) effectuée

1710

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

I
t
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Références Q-J. .10-4 T oc NM (Hz)
M

Pureté 4 N

1· série

Zr 04 28,0 -44,5 19550
Zr OS 39,6 -43 19570
Zr 06 33,0 -42 19600
Zr07 36,4 -43,5 19550
Zr 08 37,6 -44 19520
Zr 09 38,5 -45 19560

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 19550
Zr 13 23,2 -48 19230
Zr 14 23,7 -48,5 19290
Zr 15 28,3 -46 19720
Zr 16 24,0 -51,5 19340
Zr 17 32,2 -46,5 19520

TABLEAU IV-B- Pic P2 du Zirconium à l'état brut.

·!.'
....: .- .. :

K' .. ....
ý :;.
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L'évolution de la fréquence N, donc du modu-

L'utilisation du mode fondamental et du troi-
sième harmonique en vibrations longitudinales
sur Zr 04 conduit à des valeurs très proches

t. = 10-14.:t 0,7
o

H = 0,40.:t 0,03 ev

pic P2. On obtient ainsi

H = 0, 39 .:!:. 0, 04 ev

le d'élasticité M est représentée sur la figu-
Fig.3D - Texture Zr2N7 brut

plan (002).
re 28 ; au niveau du pic la variation de la pen-
te de la courbe de fréquence en fonction de la

6M 6Ntempérature se traduit par une chute ou effet de module"'K{ = 2 ý " On ob-
tient ainsi

Zr 4N : ¥1 = 135.10-4 -186Met Q M
= 0, 2 ""tr

Zr2N7 :
ý

= 65 10-4

116MLa relation de Debye Q; =
2" M

n'est donc pas vérifiée. De
plus la largeur à mi-hauteur de P 2 voisine de 70° est bien plus importante
que la largeur théorique de Debye peu différentede4, 7 T2/H ý 25°C. Le mé-
canisme de relaxation à l "or igtne du pic P 2 ne saurait donc être caractérisé
par un seul temps de relaxation.

IV -1-2- Recuit du métal brut.

, ,ý.

Des recuits isochrones ont été effectués de façon cumulative sur
les deux nuances de Zirconium. Les recuits isothermes n'ont été faits que
sur Zr2N7 car ils nécessitaient l'utilisation de plusieurs échantillons.

al Recuits isochrones cumulatifs

L'influence de recuit cumulatifs d'une durée de trois heures à des
températures TA croissantes sur l'amplitude Q;1 du pic P 2 pour les deux nuan-
ces de Ztr-comum est mdtqu ée 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-



,-

.ý.
'1;

.
1

ZIRCONIUM
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Fig. 31
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lutions sont similaires, les variations ob-

servées sur le Zr2N7 sont nettement plus

accentuées.On peut ainsi définir trois pha-

ses principales au cours du recuit :
-1

1
"

_ une décroissance de Gr.., entre a tempý

rature ambi ant e et 200 "C, précédée d'u-

ne légère augmentation : après un main-

tien de 3 h à 190 "C le pic culmine à une

température plus basse qu'à l'état initial,

sa largeur à mi-hauteur ayant peu variée.
_ une croissance du pic entre 200 et 360 oC,

très importante sur le Z r2N7 puisqu' a-

près 30 h à 360°C le pic est nettement

plus élevé que le pIC i ni ti al et que la tem-

péra.ture rnoye.ine du pIC augmente (figu-

res 32 et 33).
- à. partir de 360°C, une décroissance dé-

finitive du pic; vers 530°C l'amplitude du

pic est 50 fois plus faible qu'à l'état mt-

"

tiaI ; au cours de cette chute la largeur à mi -hauteur et la température TM re.

tent sensiblement constantes. Les recuits à des températures supérieures
provoquent une légère augmentation du résidu de pic dont le sommet se situe
vers - 150 C après 3 h à 800° C (fig. 35).

bl Recuits Isothermes

Les résultats des r ecu i ts i s othe rm e s de Zr2N 7 sont représentés
sur les figures 36 et 37. La première montre trois isochrones correspondant
à des maintiens de lB mn, 3 h et 30 h à TA ; la deuxième représente l'évolu-
tion de Q;1 au cours de maintiens aux différentes températures allant de 100
à S20DC. Ces courbes ont été établies à l'aide de quatre échantillons en ef-
fectuant sur chacun d'eux, deux séries de maintiens isothermes afin de limi-
ter l'influence éventuelle des recuits cumulatifs; nous avons porté en ordon-

-1
I -1née le rapport Q Qo (l'indice 0 se rapporte à l'état brut) afin de compen _

ser les différences des valeurs i m n al as ,

Les isochrones de la figure 36 sont semblables à celles de la fi-
gure 31 ; le décalage en température que l'on observe entre les différentes
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ZIRCONlý 2N1

G) Etat brut

<2> " 3'" à 8O'C

Q) .lh à 190'C

@ + 3h à 300se

S " 3 h à 36011C

<I> + 3h il 440tC

Fig. 33

Fig. 34

-
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c/Evolution de la structure du métal.

Fig. 37Fig. 36

durées de recuit dû à T'effet de l'activation thermique permet d'en déduire un

ordre de grandeur de l'énergie d'activation associée.aux différents stades de
l'effet du recuit.

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, tv; 0

donnant le rapport de la dureté du métal après 30 h

AT" A la valeur initiale Hyo. 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 l'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- Scherrer de la figure 39 mon-

trent qu'un recuit de 30 h à 360·C est nécessaire pour observer la ponctuation
des raies, alors qu'à 440·C, 30 mn suffisent et que 40 h A 285 ·c ou 3 h A

360 ·c sont sans effet (Fig. 39).
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ZIRCOtofUM 2N1

T
"Brut"

+ 18mn à 36C)IC

li 1h --

" 3h - _-

6 30h --

-sn

JOOh SOh 40 h 30mn 1 h 3h 30h 30h 30h 3h
Brut

360°c p60°C 440°C 520°C SOO·C100°C 140°C 285°C 36acc 360°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 à différents stades du
recuit.
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a)

b)

a) 40 h ù 28S 0 c

b) 3 h il 360 oc

30 h à 480 oC

Fig. 39 - Zr 2N7 - Etat brut

( Micrographie G = 250)

30 h à 360 oc'

3 h à 800 oC
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1

ï
ý d'évolution du métal a été atteinte; ces micrographies montrent alors des grains

y
fins sans mâcles et les recuits à des températures plus élevées (au delà de

.; 520·C) provoquent un grossissement des grains (Fig. 39) accompagné d'une lé-
·· .. '1

ý gère chute de dureté. Tous ces éléments concourent à associer le pic P 2 à la
iIý présence d'une densité suffisante de drs loc ations et sa décroissance à l'effet'

de la recristalhsation.

Le tableau IV - D résume l'évolutIon de la dureté du fond continu et

du module d'élasticité à basse température. oM est la variation de module de

l'état brut à l'état recuit 3 h à BOOoC ; on remarquera l'évolution sensiblement
parallèle de ôM et de la dureté. Le fond continu d'amortissement à basse tem-

pérature (fig. 33) devient très fatble dès que la r-ecr-rst al li s atton est commen-

cée.

% ôM % dureté % Qrc1

1er stade 25% 15 % 70%

2ème stade - - -

T < 440 -c 50% 65% 30%
3ème stade

T > 440 -c 15% 20% -

TABLEAU IV-D - Revenu de la dureté entre l'état brut et recuit
3 h à soo-c, du module d'élasticité et du fond
continu d'amortissement à basse température.

IV-2 - TITANE

:tý
.( IV -2-1- Etat brut.

-

ý"

Le frottement intérieur des différents échantillons de Titane brut
dont nous disposions est représenté sur la f 40 L

.rgur e " eTltaneUT40et Ti2N8
(courbes 3/5 et 4/6) ont un comportement très h, . .

proc e ; par contre les deux
specimens (TI5N et Ti3N7, courbes 1 t 2) 1 1

. .

.

e es p us purs se dt st mgu ent par
des pICS beuacoup plus intenses. D 1 l' ,e pus e T13N7 presente un pic d'allure as-
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Les caractéristiques des pICS obtenus sur différents échantillons

(l ongrtudmal ct transversal avec encastrement répéré par la lettre cp) mdrqu ée s

dans le tableau IV - E permettent d'évaluer l'énergie d'actlvation moyenne et le

temps hmite correspondants aux maximums apparents dans les deux cas sui-

Les mesures de dureté effectuées sur le 3N7 et le 2N8 donnent

respectivement 186 et 214 Hv à l'état brut, etde l'ordre de 76 et 148 IIv à l'é-

tat recuit J h à 700°C. Ces valeurs conftrment l'état beauc oup plus fortement
écroui du JN7, et comme pour le Zrr-coruum nous n'avons pas pu Jarr e de rru-.

crographie ; par contre le Ti2N8 (fig. 41) présente des grains fortement mâ-

clés mais cependant bien défi ms " Les figures 41 et 42 montrent la très for-

te texture de filage des échantillons à l'état brut.

s e z simple, c ompar-a bl e au pi c P;,

du ZIrconium brut, et cu lrrunant
vers - 60 oC pour une fréquence
de sollicitation de 16 KHz; l'é-

chantillon ue JOHN SON -MA TTH EY

(TlSN) donneun pic d'allure strm -

Iai r-e à ceux obtenus sur les nu-

ances les moins pures mai s d'am-

plitude 6 for s plus grande; la tem-

pérature du maximum est VOISine
cie - SoC (tableau IV - E) et les

courbes présentent un maxi mum re-

la t r f très marqué au niveau du pi c

obtenu sur le Ti3N7 (fi gur e 40).

Le comportement par u cu l ie r de ce

dernier provient c er-t ai nemcnt de

la mise en forme par rna r t cl ag e qu 1

dolt correspondre à un état beau-
coup plus écroui que c elui obtenu
par fr lage et sans doute commun
aux t r oi s autres nuances. D'autre
part l'influence des impu r-eté s est

Ici très marquée, du moms pour

- - .-m T'f":

TITANE éýaý 'bruý'
L-

1

_1 4[,.cýýI. 0 .10
,1 Tt ýN

(VTt 3N7
(1) Ti 2 Ne

«. UT 40

Ech.U. 0-1105
{}'Ti 2Na
@UT40

Fig. 40

2

les faibles teneu r s ,



Ti 2N8 ( G "" 250 )

ý:---,
t" cý 9/' ,,1
,------=ýý--ý-

n 2NB

fig. 41 - Titane brut.

Ti 3N7

Plan (0002)

Ti3N7

Plan (1011)

Fig. 42 - Texture Titane brut.



-65-

104 Qý TO C N (Hz)
M

Ti3N7 -Lère série
Ti 04 43,2 -58 16 150
Ti OS 49,8 -65 16 100
Ti 06 50,6 -61 16050
Ti 07 48,0 -63 16400
Ti 08 60,8 -60 16500

Ti3N7 2èrne série
cpTi 20/1 +usinage 23,8 -83 572

Ti 21 52,0 -48 16450

Ti2N8
Ti 09 8,6 - 8 16 150
Ti 10 8,2 -15 16550
Ti Il 8,4 - 8 16200
Ti 12 8,2 - 5 16300
Ti 13 8,3 - 8 16450
Ti 14 8,2 - 5 16250

cp Ti 14/3 +usinage 8,3 -58 583

Ti5N - JM

Ti 03 62 - 3 24050

UT40
UT 02 10,5 - 7,5 16625
UT 03 10,3 - 7,5 16620
UT 04 10,5 - 8,5 16630

TABLEAU IV-E - Titane à l'état brut.
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vanta :

Ti3N7 H " 0, 35 !:. 0,03 ev

c. " 1 610-13 !:. 0,7
o '

Ti2N8 H'= 0,33 !. 0,03 ev

t.' = 6.10-12+ 0,7
o

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

vorsme du pic de Ti3N7 suggère l'existence de deux composantes : l'une

à "basse température" vers - 60°C (pour une fréquence de 16 KHz) et l'au-

tre à "haute température" vers O°C pour une même fréquence.
La figure 43présente une tenta-

tive de décomposition du spectre

de frottement intérieur de Ti2N8

selon deux pic s symétriques en

liT selon le modèle de Debye

généralisé. On obtient ainsi deux

pics P2 et P'2 pour deux fré-

quences différentes(échantillon
Ti 14). L'énergIe d' actrvatton
des pics est alors respective-
ment:
H =0,30 !. 0,02 ev pour P2 et

l, = 7.10-13+0,5
o

H' = 0, 345 +0, 02 ev pou r P'
2 et

z,
0

= 3. 10- 12 +0, 5

Ces valeurs sont assez proches
des précédentes surtout pour H.'

et z,ý. L'évolution du module du

Titane en fonction de la tempé-
rature de mesure est semblable
à celle du Zirconium. L'effet de

F,..é.,.- " SIS Hz

6

\

TITANE 2N8

Fig.43

(,

module associé au pic de rela-
xation de Ti3N7 a pu être évalué " on ob t' Q-1 aMlent "ýO, 3 ý " Dans les au-

M

i

I i

ýj
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tres cas l'étalement du spectre ne permet pas d'établir un ordre de grandeur
acceptable de 6M.

IV -2-2- Recurt du métal brut.

al Recuit isochrones cumulatifs.

La a,.ure 44 montre les variations du maximum du frottement inté-

rieur pour chaque nuance de Titane (sauf le Ti5N de JOHNSON-MATTHEY
dont nous avons très peu de s péc rrn ens Iau cours de r-ecuit s cumul atrf's de 3 h,

et la figure 45 r-epr-é s ente l tévolu n on de la fréquence: le T12N8 et UT40 ont
_1

)toujours un comportement simIlaIre; la c ou r be Q ý = f(TR du T13N7 est sen-

siblement différente. On peut cependant dé hrn r dans tous les cas t r oi s pha-

ses d'évolution comparables it celles que nou s avons déf'i ru pour le Zi r-coruum t

une chute de Q;1entre l+ambi ante ct 20(,) oC. t r è s Importante sur le métal le

moins pur, su rvi e d'un pal i e r Oil d 'u ne au gmentati on entre 200 et 3200 C, puis
une chute conduisant il la d i spar-i t ron du pIC. Lette phase étant très prononcée
sur Ti3N7 ; dans ce cas on r el èv c après 3h il 400 "C un pic dont l'amplitu-
de est cent fois plus faible que celle du pic iru t ial (fig. 46). Cependant si l'é-

volution de la forme et de la température du pic de Ti3N7 peut être comparée
it celle du Zirconium brut (fig.32 el 46) avec une largeur à mi hauteur sen-

.

lilt

Ti SN7

Etat "ý'.3h ci t;c

Fig. 44

30

" TI2N.
" UT40

Oat "brut' .3h à TalC



-68-

TilN7

Ti lN7

" état "brut"

" 3h à 120'<:

.{lh à 2OO'C

3h à lI0'C
" 3h à 700'<:

Ti 2NI

" état ·brut·

" 3h à 2S'C

" 3h à lIO'C

" 3h à 700'<:

TITANE

Fig. 45

TITANE 3N7

" w,., ..,ý,' It' .. '

" l'. ,oOC

(t) JA. uOOC "

®".1Wc "

(j) ,.., ... , "0".ý .
" ,. .... e rI.o'
(!),..ý o'.. '

siblement constante et un sommet

se déplaçant peu en température
les deux autres nuances ont un

comportement différent qui met en

évidence T'exi stence de deux ma-

l "h "ximums e e maximum aute tempe-
rature" vers -:

IOoe décroît rapi-
dement au cours de la première
phase mettant en évidenc e (fig. 47
et 48) un second maximum à une

température voisine de celle du

pic Ti3N7. Ensuite l'ensemble des

deux maximums décroît uniformé-
ment au cours de la seconde et
de la troisième phase.

Fta.46.
, .

,,:I_ J -'I ..;



" E tot "brut·
" .3h à ,oo'e
" .ýh à 140'e
., .3h à _te
" .3h à 290'C
" .3h à 3IO'C
- .3h à 600tC

TITANE 2N8

Fig. 48 "
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" Etat "brut·

" .3h à 1lOIC
" .;st, à .,IC
" .lh Ii 240tC
" .lh à 300IC
., .lh Ii l6O'C

.Sh à 10DIC

TITANE UT40

Fig.47.

. ,

2

ý.
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bl Recuits isothermes
,. 'l' I n seul échanullon de Ti3N7 à

Ces recuits ont etc r en 15('S sur \

_ " 80 320"'l 4HO oC et pour trois durées de maintiens
trOIS temperatu t'e3. 1, t: I.

_

30 h (f 49) 0 a tilisé au s sr 3 barreaux de Ti2N8. chacun
18 mn, 3 h et 19.. n u

Tilane '} "'" 8 B,-ut

TITANE 3N7

" _",n à T,,'C

" lh à T,,'C

.. )Oh à T,,"C

Fig. 49.

T':CJr---2lRJ-- -- 400--- 600
"

Fig. 50

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

lées en température de façon identique à celles obtenues pour le Zirconium,

cependant on peut noter que la deuxième phase est moins accusée dans le cas

du Titane.

cl Evolution de la structure

On a reporté sur les figures 49 et SO la variation relative de la

dureté pour les recuits de 30 h à T" (l e tableau IV - F donne les valeurs de

la dureté H, pour différents stades du r-ecurt),
ICl encore nous devons noter la smuh tude de comportement du

Titane 3N7 et du Zirconium, se caractérisant par une légère diminution de

15 à 20 % de la dureté avant 200°C qui précéde un important revenu de 70 %

entre 300 et 400°C; ce stade est associé à l'apparition d'une ponctuation
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Brut 30 h à 30 h à 30 h à l Smn à 3 h à 30 h à

140°C ]80 -c 200°C 320 -c 320 -c 320°C

Ti 08 186 170 161 148 ,122

Ti 10 193

Ti 12 176

Ti 13
.

155

Ti 14 214

18 mn à 3h à 30 h à 18 mn à 3h à 30 h à 3h à
co

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

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

des raies de rayon X (Fig. 51) après un maintien de 30 h à 320° C, et il est

alors possible dl effectuer des micrographies montrant des grains très fins
(Fig. 51). Cette similitude est confirmée par l'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-
sième phase correspond donc au début de la recristallisation. Les recuits
à des températures supérieures conduisent à un gr-os s i s s ement des grains
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- Fig.51- Ti 3N7 Etat brut

!< X brut t JO I} d 320 oC

RX brut + 30 h à 480 oC

"

n ru t + 30 h à 480 ° C (G 250 î
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30 h à 140 oC

30 h à 320 oC

Fi g , 52 - Tl 2N8 - Etat brut

(Micrographie G = 250)

30 h L..!.O ° C
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associé à une dtrm nu t ron d02 la du r ct c de la il 15 %.

Le TItane 2N8 évolue différemment. Le revenu de dureté est im-

'Portant (environ 60 %) au cours de la première phase qui est très accusée

(hg. 50) et estompe s en s i bl erno nt la deuxIème phase; dès 30 h à 140 oC les

nucrographies (fi g , 52) montrent une restauranon de la structure du métal

qui se pour-surt Jusqu'à la r-ec r i s te l l i s a ti on qu i s'effectue" ln SItu" sans ger-

mmatton apparente. Le début de la recnstalltsanon est de-re Ici bien moins

nette que pour le Ti t an e 3N7. No tou s que les courbes de fréquence (fig. 45)

mdrqu ent une Iarbl e var-rat i on du module au cours des recuits ; après 3 h à

200 oC on observe seulement une augmentanon dans les températures proches

de l'ambiante qui est due à la qu a s i di spar rn on de l'effet de module corres-

pondant au pIC de r elaxan on j (Ill peut donc en comparant les deux courbes de

fréquence à l'état brut et après r cc u rt dt' 3 h
à 280°C,évaluer l'effet de mo-

dule hé au pic de relaxation à l'état bru t; 1 a valeu r relevée de 50 Hz environ
d '1 1

Q-1 () )- M.1. .1 Il.1 .,
hcon urt a a re at i cn M

= ".1/ M .f r c s VOISine u e ce e uc ja a tenue pour

Ti3N7. A un recuit de 3 h à 700cC correspond une légère augmentation du mo-

dule à basse température. Les courbes de fr-ottement l;1téneur pour des re-

curt s de 3 h de 380cc à 7CX)OC (Irg , 53) ont un maximum apparent vers + 20 "C

et deux maximums relatifs à - 70 et - 20°C. Elles suggèrent donc l'existence
de deux où trOIS composantes pour le spectre de Ti2N8. Après le recuit de

recristallisation de 3 h à 700°C le frottement mtér'reu r est inférieur à 5.10-6
pour tous les échantillons; les rruc rogr aphi es montrent des grains de taille
variable où les mâcles ont totalement di sp a ru s (fig. 54).

TITANE 2N8

<D
OINt· " 3h à lIG'C

S - .3h ô .'C
ý _ .3h à 6OO'C

ý - .3h à 7OO'C

"o



I

ý.

T 1 2:\ 8 ( C = 3(0)

T I 3]\ 7 ( l ý c. 3(0)

Ti SN (G - 3(0)

RX T120:8

RX Tl 3N7

Fig.54 - Titane recuit

3 h à 7()()O C .



ZIRCONIUM

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 ft ceux effectués sur le métal brut,
dans le cas d'une déformation par traction conduisant à un allongement perma-
nent de 10%.

V-1- ZIRCONIUM

V -1-1- Ecrouissage

Le tableau V -A rassemble les résultats obtenus sur différents spé-

cimensde Zirconium. Dans tous les cas on observe un pic P2 d'allure assymé-
trique (l e flanc haute température ayant la pente la plus forte) dont l'amplitude

croft (fig.55) et le sommet évolue vers les basses températures, quand le taux
de déformation permanente ¬ augmente (fig.

p
56 et 58). De ces résultats ressortent les

principaux points suivants:
- le sommet du pic est toujours à une

température supérieure à celle du métal brut.
- l'allure as syrnét r iqu e du pic est plus

accentuée pour les faibles taux de déforma-
tion et les fréquences les plus élevées. la

forme du pic obtenu après laminage (fig.60)
se rapproche de celle observée à l'état brut

(fig. 28).
- l' ampl itude du pic varie beaucoup d'un

échantillon à l'autre. Cependant le Zr 4N

de la première série présente toujours les

pics les plus faibles tandis que Zr4N deu-
xiène série et Zr2N7 conduisent à des pics

Fia. 55.
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Mode de oM kg/mm2 (}II.) cf -1
TM CEchannllon Pureté déformanon taux" NM 1 .QM

Zr OS 4N C 0 2.4 Il) 000 0.86 - - JO

C 0 5.3 19800 1,00 - " JO

C 0.2 6.4 19 870 1,80 - - 25

C 1.4 10.J zo 140 9.80 · 25

C 3.5 14.4 20700 15.00 - 26

t, JO 848 41.6 - 81

T 10 17.2 828 26.4 - 64

Zr 06 4N C 1.06 9,5 19950 5,0 - 23

C J.7 14 20530 11.0 " 25

Zr 07 4N T 10 23.6 22200 22,6 - 32.5

Zr 06 4N C 0.52 8.3 1 q ooo 4,1

Zr 09 4N T 8.3 20.4 21 3(.lO 22.6 -ý
T 10 22.0 j70 21,0 - 74

Zr 10 4N T 10 18.7 21850 28.0 -34

Zr 12 2 N7 C 0.36 10,3 19690 8.0 - 18
C 2.56 14,6 20200 20,6 - 25
T 10,0 21400 J1,4 · 32

Zr 13 2 N7 C 1.02 12.7 19 520 15,5 - 19
C 4,SO 20,5 20280 25,6 - 25

Zr 14 2 N7 T W,O 14,5 20250 42.5 - 27

Zr 15 2 N7 T 10,0 15,J 21 820 40.8 - 25

Zr 16 2 N7 ý ýý,-J4,() 1,06 22 -120
17 28 -99

Zr 11 2 N7 T 10 14.7 21 150 41,0 - 11

Zr 21 4N 2° sérte
,

T 10 15600 53,8 " 11
-

TABLEAU V-A - Zirconium kroui A la température ambiant.,
Mede de .ýt"""'.tion : T " traction : C " compr ... ion ; ,; " tor.ton.
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'. £,=10"1.

" tp=ýý"I.
" 4»=1,4%

" Ip.0.2"1.
liteNt lh il IIID'C

Fig. 56

ZlRC0t«»4 'N

__ ........ c
.... Cp-,'"
- .,-""
.. - ..--

Fia. 57

)
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ZIRCONIUM 2N7

.. Recuit lh i IOD'C

" f, :,.,,,.

" Cp=4.S%

" fp.l.S6,..
" t,= \02".
" tp.IU''''

Fig. 58

.

I: ýýýý. '.

1,
ZIRCONIUM 2N7

" Recu.t 3h à 1OOte:
" ,;,=1,06".
" ":2,S6Y.
" e,::10%

Fig. 59



H
- 1

\10 Sev

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 2 ne peut être assimilé à

un pic de DEBYE ; de plus sa largeur à mi-hauteur est considérable et très

variable avec les conditions de déformation.

L'allure as symétrique , encore plus accusée lorsque l'on porte
Q-1en fonction de 1()3T-1 (figure 61),nous amène à envisager l'existence de

- la températu re du maximum
apparent est d'autant plu s élevée

-1
que l'ampli tude QM est grande
pourunmême taux de déformation "

- la valeur de la contrainte
maximale de déformation OM est plus

élevée pour les échannllons ayant
les pic s 1 es moins hauts.

- les courbes de variations de

la fréquence (Hg. 57 et 59) permet-
tent d'évaluer l'effet de module as-

socié au pic P 2. Le rapport entre
-1 ôM

ý et "};fvarie de 0, 3pour ¬p = 1%

à 0, 15 pour e = H"" et réaugmente
p

pour atteindre 0,4 après lamina-
ge.

appr-oximati vement deux fois plus

i.ntenses.

- le déplacement du maximum
apparent permet d'évaluer la va-

leu r moyenn e de l'énergIe d' acti-
vation et du facteur de fréquence ;

on obtient pour chaque nuance :

-81-

" La",.. .... .,-30%
" Trection ý.tO%

ZIRCONIUM 4N

Fig. 60
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"

On obtient ainsi dans les diffé-

plu si eu rs composantes symétriques;

Dans tous les cas, le Pic P2 a pu

être défim à l'aLde de troi spic s PA

PB et r e dont lô l ar gcu r à ml-hau-

teur et la température du sommet de-

meurent sensi bl ement constantes

pourune fréquence donn ée , Les deux

exemples de la Fi gu r e 61 représen-

tent les spectres du Zr2N7 déformé

de 10% entracttonà 21,5 KHz et dé-

formé de 14 % en to r sron à 16,6 Hz.

Si l'on porte sur un graphique le

logarithme de la fréquence en fonc-

tIOJý de T-1 (l-'lg.62), la pente des

droites obtenues et l'ordonnée à 1'0-

r igt ne nous donnent respectivement

les valeu rs moyennes de l'énergie
d'activation et du facteur de fréquen-

ce avec la relation :

...
SI_.

,

ZIRCONIUM 2N7

Fig. 61.

log v = log v
0

-
H

2,3 RT

I

I

rents cas

HA = 0, 58 .!. 0, 04 ev

HB = 0,45.:!:. 0,03 ev

He = 0,42.!. 0,04 ev

(vo)A == 4 lOIS.:!:. 1

(vo)B = 0,3 1015 "t_0,8

(vo)e = 3.1015 + I

Ces trois composantes sont plus larges qu'un pic théorique de
DEBYE ; à 20 KHz le facteur d'élargissement e défini par NOWICK et BERRY
[4] est de l'ordre de 2,75 pour PA' 1,75 pour PB et 3,5 pour P c '

Les var-tatrons 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

A
passe

par un maximum pour Cp
::>. 6 % tandis que PB et Pc évoluent de façon identique



ZIRCONUM 2M?

et c r'ot s s ent pr-og r-e s ai vemen t JUs-

qu'il lin m ax trnum qui semble cor-

respondre à un très fort écrou is-

sage. L es pic s obtenus sur les é-

chantillons très déformés se trou-
vent donc ainsi déportés vers les

basses températures ( PB et Pc
prépondérantes) par rapport aux

pic s des échantillons peu déformés
CP A

prépondérante).

Nous avons enfin noté la pré-

sence de deux pics de faible ampli-
tude (:>. 1 à 2 10-4) sur le flanc

haute température de P2, déjà ob-

servés par HASIGUTI [51] etdénS
mé s P

ct
et P

ý
.

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 à 20 K Hz et dans le cas d'un

-83-

Sommet ." ... "t :

Zr 4N ·1iIrut· "

Zr 4N '-"'iN "

Zr 4N tp.1O% "

Zr 2N1
(t,.1O"'.; .... 14%) D

5

Fig. 62.

..

Fig. 63

ZIRCONIUM
I09··I .. ý.-ý

2,hlT
3 compeeant "" (..".
toua 10. co.):

4

,

comme suit:

échantillon déformé en to r s i on de YM = 14 % et s oll i c ité à 1 Hz.
LIn séjour de quelques heures à l'ambiante,
ou de quelques minutes à 50 oc suffit à les

faire disparaître. Leurs énergies d' acn va-

tion et facteurs d e fréquence ont été évalués

Hev 'Vo

P 0,54:!: 0,03 0,5.1013 :!: OS
ct

pý 0,63 .:t. 0, OS 1013 :!: 0, B
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ZltCa.»4 2M7

Fig. 64.

o

&-carùn 4N Ep4I%

" fi"n ô T.
O:.,q:_"'{r., " 3h ô T"

.ý ôT ..

" Dur.Ij(W1

lie. --., . .,_._ ......

Fig_ 65.

Z"rc:onium 2N1

ýF(T.,) £p.1OY"

.rôT"
" 3h ôTa
" xl' iT,.

-ý(WJ

Fia. 66 ".

-

ý-ý--- ý ...
. .



V-1-2- Recuits.

Fig. 67.

.ý .,:
j..

TtC

tp:10% .3 ... à T.'C (recYits cumula' if.)

ZIRCONIUM 4N

" (p=10':l.
" .3'" à 2Oý'C
" .3'" à 2"0'<:
... .3 ... à 360'C
" .3'" à "20'C
" .3'" à "&O'C

10

"'sI"j.

o

2ý

-8S-

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

rature de recristallisation du Zirconium, nous avons effectués des recuits

bl Recuits isochrones cumulatifs

De même les courbes de dureté (II /H ) représentées sur lesv v

mêmes ftgur e s confirment l'importance relatlvementOplus grande de la pre-

mière phase pour le Zr2N7, le revenu final étant en pourcentage s ens i bl e-

ment égal à 35 % pour les d eu x nuances. Le tableau V-Bindique les valeurs
de la dureté pou r les différents échantillons utilisés pour ces recuits. La diý

persion est importante au sein d'une même nuance, mai s on doit noter que les

échantillons les plus durs ont les pics les plus faibles (VOir Zr Il et Zr OS

dans le tableau V -A).

Les figures 65 et 66 représentent les isochrones 18 mn, 3 h et

30 h obtenues fi partir de recuits isothermes effectués fi des températures Till

comprises entre 60 et 620 oC. On y dt sttngu c tr-ot sphas es d'évolution du rap-

port 0;1 /Q-01 ( indice 0 pour e =]0 %) identiques fi celles que nous avons dé-
p

ùru e s pour le métal brut; la première phase est rc i plus accusée, en' parti

culier sur le Zr2N7,et le maximum entre les deux dernières phases est à une

température sensiblement plus basse.

al Recuits isothermes
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ZIRCONUM 4N

...... __.. i T"IC
" t, " .,,,,
" l,.CU%
" [ .. "Wut"

Fig. 70 -
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cumulatifs de 3 h sur deux échantillons de Zir-

conium 4N, l'un déformé de 10% en traction,

<fig.61), l'autre de 0,5 % (fig. 69) en compres-
-1

sion. L'évolution comparée de Q dans ces
'"

deux cas et c elu i de l'état brut fait apparaître

clairement (fig. 70) que la température de re-

c ri stal lt s etron dirru nu e lorsque la déformation
décr-oft , la deuxième phase n'étant plus qu'es-

quissée pour e r= 0,5 %.
p

L'analyse du comportement des trois
composantes PA' PB et P

C
montre qu'au cours

de la première phase la décr-ors sance de P
A

est la plus forte, et qu'au cours de la seconde

Pc et P
A

diminuent ou se stabilisent tandis

que PB augmente. Au cours de la troisième pha

se, les trois composantes déc roi s eent simulta-
nément. P our les recuits aux températures éle-

levées (> 600 OC) une trace de pic demeure culminante au mveau 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 à c e lu i du métal brut. Le tableau V -C compare les évolutions
relatives de la dureté, du module à basse température du fond continu,
et de l'amplitude du pic P 2 "

Module à
_1 , Qý1/Q_' 1ýDureté Qfc a

basse TOC basse TOC

Zr 4N Zr2N7 Zr 4N Zr2N7 Zr4N Zr2N7 Zr 4N Zr2N7

Lèr e phase 30'k 5ý 60'k 40'k 7ý 60'10 +6S% +8ý
2ème phase - - - - - - -1ý -
3ème phase 7(Jk 4S% 40'10 60'10 2ý 4CJk +5ý +1ý

TABLEAU V-C - ýirconium - e = 10%
r. ý P-

. l 'ï:i
, 'i . l,

,..

1

. /' ý ' .....
! i

_j. .._. - ..---- ........ _- --_ ....__ . ......_ý, .. __.",__.-
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La d eu xi ème phase doi t donc correspond re à un palier d'une
centaine de degré (" 200 à 300°C) où la densité de dislocation et les con-

traintes internes ne varient pratiquement pas ; cependant l'évolution du

métal nous amène à observer au début de la troisième phase des pics d'al-
lures sensiblement Identiques pour tous les états de déformation, dont
l'amplitude dépend bien sûr du taux d'écrouissage, la température du ma-

ximum demeurant proche de - 40°C.

V-I-3- Evolution de la structure.

al après écrouissage.

Les mrc r-ogr-aphte s de la figure 71 représentent la structure
de la nuance du Zr 2N7 pour différents taux de déformation permanente £

obtenus à partir de l'état r'ec r rs te l lt sé (3h à 800 "C - Zr 4N conduit à
p

des résultats similaires). On voit que le nombre de macles (de type 1012)
augmente àvec ¬p,les grains demeurant assez bien définis juqu'à 10% de

déformation; par contre, après lammage (ty,e/e = 30'''), on observe une

structure extrèmement tourmentée sans aucune trace de la structure ini-

tiale.

bl ,recuit

Après 30 h à 190°C ( FIg.72) les rm c rogr-ephies de Zr 2N7

montrent une restauration de la structure d'écrouissage, tandis que les

diagramme de rayon X (fig.73) rr'Lndiqu ent pas d'évolution du métal. Par

contre, après 30 h à 290 ° C, si les mic rographr es demeurent sensible-

ment identiques, au cours de la seconde phase les diagrammes de R X

mettent en évidence la formation de taches striées. Après 30 h à 350 oC

cette évolution s I accentue, les micrographies montrent des anciens grains

où le nombre de macles diminue etde nouveaux petits grains en cours de

croissance. Un maintien de 30 h à 620 "C provoque un grossissement im-

portant des grains et la dispari ti on des macles.

La comparaison de ces observations et de celles que nous a-

vons précédement faites sur le métal brut montre que le métal pur écroui

r'ec r-i st al h s e ln-situ, tandis que de fortes déformations conduisent à une

r'ec r is tal h s atron par germination. L I état déformé de 10 % correspon ý

drait alors à un état intermédiaire.
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Fig. 71 - Ecrouissage de

Zr 2N7 (G .. 3(0)
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e =10%+30hà290°C
P

- q 1 -

e = 10% + 30 h à 350 0 C
p

.Fig. 72 - Zr 2N7

Cp - 10 % par traction

(G - 3(0)



'p " 10 % + 30 h à. 620 ·C
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e = 10 % + 30 h à 350 "C
p

Fig. 73 - Zr 2 N 7

"
p

- 10 % par traction
Rayons X

I



donnée ýI le taux de déformation
permanente demeure inférieur à

to % (en tr-action) (FIg. 75 et 77).
Par contre, si l'on compare les

pics o bt e nu s sur les quatre nu-

ances pou r 1 <J!o de d éfo rm atron

(hg. 78) on constate que le pIC

est plus large et plus élevé

quand le métal est plus pur, et

que la po s i t r on du sommet est for-

tement décalée vers les hautes

températures.
Par contre, à par-tir- d'une cer-

taine tenet] r en impureté le pic

devient stable: Ti 2N8 et le Ti-

tane UT 40 présentent des pics

similaires.

30 lpY.

t":ochon

TITANE
" UT 40

+ Ti 2NI
" Ti 3N7
" Ti SN

Fig. 74.

50

-93-

V -2- TITANE

V-2-t- Ecrouissage.

que.

Les quatr-e- nuances de T it anc ont subi les mêmes trattements que

le Zirconium. Seuls les recuits du Ti 5N IOH N SON -MATTHEY ont été Ir-

mités à une série de recuits cumu lati Is de une heure sur un échantillon uni-

Le tableau V -D rassemble les résultats obtenus sur le TItane dé-

formé à la température ambiante. On observe dans tous les cas un large pic,
d'allure fortement as sym étr rqu c , s tmtl ai r e au pic du Titane 2N8 brut. L'am-

plitude et la température du sommet sont très sensibles à la pureté J1J métal.

L'amplitude du pIC croît avec le taux de d éfo rm au on ; o l l e est

d'autant plus grande que la contrainte' de d éfor-m ati on est plus faible (fig. 74).

La température du ma x irnurn de

Fr ott eme nt i nt é r-i eu r' e s t relati-
vement s t..blc pour u n e nu a nc e



r

ho

-94 -

Pureté taux ý
Mode (le

oM kg/mm2 Q;J. .1er TM 'C NM HzEchantillon déformatlcn

Ti 01 SN 1,1 T 14,4 19 '" + 40 23600

10 T 20,0 60 " 30 23800

0.5 T 13,0 15.5 '" 50 23900Ti 02 SN
5,0 T 19,1 40 "" + JO 23 100

2,0 T 16,6 U,O '" 40 23600Ti 03 SN
10 T 21,5 58 '"

30 22100

28 T 29,8 8J 2ý 21 500

Ti04 3/oJ7 0,85 C 13,8 9,5 -27 A - 7 16200

4,9 C 33,4 JI - 3,5 16800
10,0 T 31. 8 - )8,5 10SO

¥.ý.o L 71 -51 1 055

TI OS 3 N7 0.2 L 6.6 1.8 '>0
_ 27 16 .300

" :1 T ý 1. J 51 - 7 16950
-

I 16 ISOn06 3 N- O C 4,J O.2ý -j7 oS - 2

0,5
I

c 10,4 3,9 '" - 24 16250

Ti 07 3 N7 10
I

T 21,7 3l.,6 - la 16600

Tiee 3 N7 10 T 46. i " 10 173SO
Tl08/3 3 N7 10 T 19 27.2 - 51 423

Ti 20/2 3 N7 2'séne la T 28,3 28 - 60 460

Ti 21 3]1. 7 2'sérle 10 T 27,6 .,. - 17 17400. ,

;

Ti 22 3 N7 Z·§éne
l

'Y "" 14
I $ 11.8 - 106 1,15
i

Ti 09 2' .8

i

LÜ

I

(, 32 2,1 - J4 16700
J.) ý_ 37.') 7,5 - .34 17600

TI Il 2 :-J8
I

10
i

T 37.2 13,4 - 25 17000

Tl 12 " :\ P 10 I T )8 15.2 - 28 17650

Ti 13 2 N8 10 T J8 13,0 - 23 17 130

UT 03 UT 4D 0,35 C 33,S 0.9 - 45 16900
2,1 C 43,8 ý.tl - 35,S 17 100

UT 04 UT 40 0,9 I c 40,8 2,(' - J8 16900

UT OS UT 4D 10 r 47.1 13,6 - 27,S 17350
- - -- .-

UT 06 UT 4D 4,8 C 34,4 8.5 - 2S 17500
. - ..

UT 07 UT 4D 4,5 T 42,1 9 - 26.5 17500
- ..

UT ce UT 40
I

18.0 T 51.5 17,6 - :ze 17290
_.

TABLEAU V-D - Titane écrOUi l 1. terap4ratu.·e Uftbiante.
Mode d. déformation: T. trecUon ; C. compr ... ton ; S . T ..... Oft IL. 1 .........
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" £p,:'O'"l. en troction·

" tp.o.,,,,

}

" tp=0,5ý. en

" tp=O,'S·ý eompre .. ion
" 'p=4,90'"l.

" Recuit
" fp=o.ISY.
" [p="".
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TITANE 3N7

hg. 75 -

Fig.76 -

TITANE 3N7

1-1 0'Q.1 .

10

30

0,9

I

I

2ý

40



,

TITANE

O·!.,' lp=1OY. (trochon)

" Ti SN
" Ti JN7
" Ti ZNI
" UT 40

Fio.78_

-96-

UT 40

Fig. 77 -

" tP=ý35Y.}
" £p.0.9O"1. en

" tp::2,1OY. compt"'...-.n

tpý.W.

" fP=1O%} ."

T tp=18% t,.actlOn

La var-iatton du module corres-
pondant au pic est difficile à é-

valuer du fait de la largeur du pic

et de la variation de la pente de

la courbe de fréquence en fonction
de la température. Mais dans tous
les cas on observe un effet de mo-

-1
dule tel que ý demeure bien in-

férieur à
ý

t.;:. La figure 76 mon-

tre l'évolution de la fréquence au

cours des mesures de frottement
intérieur de Tl 3N7 (fig. 75).

Des essais à différentes fré-

quences (fig. 80) effectués sur Ti

3N7 et Ti 2N8 ont permis d'éva-

luer les valeurs moyennes de l'é-

nergie d' acti vatton et du facteur

de fréqu enc e à parti r du déplace-

ment du sommet apparent du pic

pour un même taux de déformation.
On obn ent ainsi les valeurs sui-

-



me de la fréquence est porté en

fonction de lOOO/T donne pour

ces mêmes taux de déformation
les énergies d' acttvati on respe:
ti ves :

lIA = 0,40 ý 0,03 ev et

H
B

= 0, 26 .:t. 0, 02 ev "

le facteur de fréquence varie a-

vec la pureté du métal.

Ti3N7 Lè r e Série

voA 0,11012!:1

voB 1,4.1010ý o,e

Tl3N7 2ème Série

voA 1, 2. 1012_+ U, 8

v
oB

3.1010!_0,6

pour Ti 3N7 2ème série

2 .1012ý1, 2 pour Ti 2N8 ( et ur 40)

Ti 3N7 2- ....

" ,.1D'IL
N.q'KH.

Ti IN7 a-w ."
r".t4%
N.'."".

TITANE 3N7

ý·'}.'·"c- ,_,. ....,

v =
o

dans tous les cas: 11 = 0,41 .:!:. Oý04 ev.

v
0

= 0, 1 "
1012 ±. l,Spou r TiS N

v = 0,4.1012+ 1 pour Tl 3N7 l
è r-c série

o

v = 1,2.1012+0,8
o

" -l'tg. 79 -

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 2 sous la forme de trois composante symétriques en fonction de l'inverse de

la température. La figure 79 correspond au Ti 3N7 déformé de e = 10 %,à
p

17,5 KHz, et de y", = 14%, à

1, 15 Hz. Il est difficile de pré-

ciser l'amplitude et la po si n on

de Pc surtout à basse fréquen-
ce. La Ii gur-e 80 où le Iogar-rth-
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TITANE
£p='Oý.

L.,ý.'fW)

" SN
" ]N7 ,_ ..

D lN7 ,... .

" 2N1

Fig. 80 -

"" _ 'JII(1 ,- .....

"" _ lN7,... ......

y ...... 2NI

Ti 2N8

voA 2.1012.:t 1

voB 5.1010.:!:_0,6

Le déplacement du sommet du pic pou r de forts taux de d'forma-
tion est mis en évidence par la figure 81 ; les pics obtenus sur Ti 3N7 brut,
déformé de 10 % par traction et écr'our par martelage (30 % de réduction de 1.
section) ont sensiblement la même amplitude tandis que le sommet se déplace



Les rm c r-ogr-aphre s effectuées sur le Ti 5N déformé par traction

lIlontrent que la déformation engendre un maclage qui seproduit essentiellement

Le pic Pc présente donc, comme le pic Pc du Zirconium, un

comportement très proche du piC PB'
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 pureté du métal que l'on met ici en évidence grâce à
o

des échantillons de pureté très dIfférente.

1 Etat brut
2 ep:10ý. traction
3 Forgee ¥:30ý.3
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Fig. 81 -

Titane 3N7

20

30

40

...,t

ký
o

50

de plus de 50 oC. Ce comportement du pIC pourrait, comme pour le Zt r c oruum,
être expl iqu é par l'évolution différente des composantes en fonction de l'é-

crouissage. En fait une telle évolution s'avère ici msuffr s ante et une varia-
tion du facteur de fréquence est aUSSi néc e s sarr e pour expHquer une aUSSi
forte variation de la température du maximum de frottement intérieur. Dans

le cadre de cette hypothèse on obtient:

voA(brut)::>. 0,3 voA (10%) et voB(brut)ý 0,5 voB (10%)

P
A

passant par un maximum entre 5 % et la % de déformation dans le cas de

Ti 3N7(Fig. 80).

A titre Indicatif une évaluation des caractéristiques de Pc donne
les valeurs suivantes :

::.. 11+ 3
H Ca, 22 .:t. 0, 05 ev et "ec = la -
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l'

¬ = S %
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)
- 0'

_, ) 0

¬ = 10%
p

-

Fig. 82 : Tl SN écr-oui par traction (G = 1000).



Parallèle au plan de laminage P er-pendicu l e rr e au plan de laminage
Lam mage [je / e=3CJIo

- I ( ) I
-

1 (1-'.0 c Il t I'll C t I o I)¬
P

Fig. 83 - Tl 3N7 écroUl. CG = 500)
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selon les plans (1012) avec des macles de forme lenticulaire assez épaisses

dont le nombre croît quand e augmente (Flg. 82).
p

A des écrouissages importants de Ti 3N7, obtenus par laminage

ou martelage,correspondent des srrr ctures extrêmement tourmentées, sans

trace desgrains initiaux que l'on distingue encore très nettement après une

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

Notons l'existence de deux maximums q e l'on peut faire corres

pondre aux pics Pa et P
J3

[51] selon la désignation adoptée dans le cas du

Zirconium. L'imprécision de leur po si uon ne permet pas d'évaluation corr«!£
te de leur caractéristiques.

V-2-2- Recuits.

al Recuits isochrones

L'évolution de 0;1 pour les quatre nuances de Titane en fonction
ý recuits isochrones de trois heures (l h pour Ti 5 N) après une déforma-
tion de 10 % par t r ac tron est représentée figure 84.

Dans tou s les cas on observe les trois
phases d' é volu t i on défi mes précédemment
sur le Titane brut et le Zi r coruum , La

" T, 2NI .lh à T.-C::

" Ti lN 7 " lI. à T.'e

" UT40. lI. à _te
" Ti 5N.'h à_te

Fig. &4.

premi.ère phase est ici très prononcée,
l'ampli tude du pic di mi nu ant de plus de

80 %, et la seconde phase est assez peu
marquée, surtout pour les nuances 2N8 et

UT 40. Au cours du recuit le pic décroît
beaucoup plus r aptdement sur le flanc
haute température surtout sur le métal le

plus pur (fig. 85 et 86). Il 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 après 0,5% de
déformation. La figure 87 montre la va-
riation de la températu re de recristalli-
sanon entre le métal brut, déformé de 10%



.......
" c,.&'"
" a,.'"'-

TITANE 3N7

...... _... """ ''-IC

· "'.10%
" .3h à 70te
" .3h à 12O'C
_ .3h il .,.C
" .3h il 240'<:
" .lh il 3DO'C

---.3h.ý
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Fig. 86

UT40

TITANE 3N7

Fig. 85 -
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-1
et de 0,5 %. Si l'on considère le point d'inflexion de la chute Q .. au cours

de la troisième phase on voit que cette température varie peu avec la dé-

formation contrairement à ce que nous avons observé sur le Zirconium.

bl Recuits isothermes

Ce type de recuit, effectué sur deux échantillons de Ti 3N7 et

trois échantillons de Tl 2N8 a per-mrs 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 à ceux obtenus

sur le Zirconium, le revenu de dureté n'étant i c ï que de 15 % de III valeur a-

près déformation ( 40 % pour Zr). On remarque que le métal le moins pur

présente une pr-erm èr-e phase très prononcée, les deux autres n'étant plus

qu'esquissées.

" 18mn à T"
" 3h à T..

" ýhà TI'

o DureNfW)

Tiane 3N7 q,:1O"I. T,tan. 2 Na £p.1O%

5

o

Fig. 88- Recuit Q;1, 18 mn, 3 h,

30 h -Ti 3N7.
Fig. 89 - Recuit Q;1, 18 Dm, 3 h,

30 h, Ti 2N8.

.1

cl Evolution de la structure

Cette étude a été fait sur les nuances Ti 3N7 et Ti 2N8. Le ta,..
bleau V-E indique les valeurs de la dureté relevées au cours des recuits
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I = 10 ýý + 30 h à 270 0 Cp

¬ == l () ý
0 + 30 h à 120 0 C

p

e = 10 % + 30 h à 475 0 c
p

.. i .:...,:. ',

Fig. 90 - Ti 3N7 e = 10 % par traction et recuitsp
(Micrographie G = 250) .



- ](J7 .

1

Fig. 91 - Zr 2N7 - Déformé de 10 % par traction et recuit
( micrographie G = 250 )



- l'énergie d'activation du T it ane est globalement inférieure à cel-

!:

-108-

isothermes. La nuance la moins pure présente ici une dureté nettement plus

41evée (50%) contrairement à ce que nous avons observé sur le Zirconium.

Les examens micrographiques et radiocristallographiques (fig.

90 et 91) effectués au cours de ces recuits montrent l'évolution de la struc-

ture du métal à parti r de l'état déformé. Ce dernier correspond à un état ma-

clé (macles (012) où la r-ec r-i st al li s atron primaire s'opère ln situ à partir

de 300 oC environ. La r-ec r-t s tafl r s an on secondaire qui correspond au gros-

sissement des grains intervient vers 480 "C,

ý'l-3- CONCLU 5 ION.

"

Les deux nuances de Zi r-conium et celles du Titane que nous a-

-vcns étudiées donnent des spectres de frottement intérieur qui présentent
de grandes similitudes de comportement en fonction de la déformation et du

recuit; ces résultats suggèrent que les pi c s étudiés résultent d'un mécanis-
me identique. Les différences les plus importantes entre les deux métaux
sont les sui vantes :

.{I,ý

,ý) le du Zirconium.
'l:t

'fj; - les facteurs de fréquences associés au pic du Titane sont net-
îj tement plus faibles.
"'"A

, - le pic du Trtane est trèssensible à la pureté; l'amplitude et le

iý facteur de fréquence dépendent aUSSI du taux de déformation. Cependant des'''ý' ,

>ý
es sars sur des échanti ll ons de pureté plus différ-enctâe sur le Zirconium
semblent devoi r condurr e à un résultat i de rrn qu e , Nous pouvons en effet pro-

il poser l'exemple du Zi r comum allIé à 1,6% de Cuivre [59J donnant pour 10%
.' de déformation par traction un pic d'amplitude Q;1 = 18,5 10-4 et culminant à
..' - 57·C à 16,5 KHz ; les facteurs de fréquence correspondant aux composan _

tes P
A

et PB ont alors des valeurs environ cinq fois plus élevées que celles
ý:

.. que nous avons calculées plus haut.



CHAPITR E VI

ECROUISSAGE A BASSE TEMPERATURE

"

Les écrouissages il basse température ont été effectués selon les
deux méthodes mdiqu ée s précédemment ( pe r-agr-aphe 111-2) : soit par traction
dans un bain d'azote liquide sur des éc hanti l lons pouvant être sollicités en vi -

br-ati ons transversales (300 it 500 Hz), soit par tor s i on , su r un pendule basse
Fr équ cnc e (0,5 à 17 Hz) conçu pour effectuer "in-situ" vers - 185 oC, la dé-
formation de f me s baguettes cylindriques «(/) ý 3 mm, L = 85 mm).

L' mt ér-êt de ce type d' écrou i s s ag e est de mettre en évtdenc e le
rôle Joué par l c s défauts ponctuels Introduits d an s Tc métal au cours de la dé:'"

formation; en p ar-ti cu l i e r les mte r strt rel s intnnsèques demeurent dans des
confi gurations stables. Nous analyserons donc le comportement des pics de
frottement mtér-ieur-, du fond continu d'amortissement et du module d'élastiCI-
té au cou rs de montées successives (30°C /h) effectuées Jusqu'à des tempéra
tures de plus en plus élevées afin de suivre le revenu du métal.

VI-1- ZIRCONIUM

Le spectre de frottement intérieur obtenu sur le Zi r comum im-
médiatement après écrouissage à basse température diffère notablement du

spectre relevé sur un échantillon déformé de façon analogue à la températu-
re ambiante.

La figure 92 présente les courbes relevées sur le Zr 4N défor-
mé de 10 % par traction à 20 "C et - 1960 C. La deuxi ème courbe présentent
deux maximums (à -1470 C et - 60 OC) ; le premier correspond à un pic élancé
le pic P1 associé à un effet de module très net, contrairement au second dé-

nommé P3 qui. est moins bien défini.
De ces deux maximums aucun ne coincrde avec le pic P2 de la pre

mière courbe. Par contre, après réchauffage à 80 "C (fig. 93) le spectre de

frottement intérieur ne présente plus qu'un seul pic, d'allure comparable à

celIe de P2, et culmânant à une température voisine; dans le même temps, le

"
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ZIRCOý 4N
" l'''ulli t ,h it IOD'C

" ap. tO% à 2ID'C

" tp=tO% à -",te

Fig. 92 -

ZIRCONIUM 4N
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Fig.94 -

ZlRC0NU4 4N

Fig. 95 -
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modul o et le fond c ontruu d'amol'tissement à basse température ont une évolution
très importante. On relève ainsi en par-ucul rcr- les points suiva.nts :

la disparition des Pics P1 et P_:et l'apparition d'un pic compa-
rable au pi c P.? après réchauffage à la température ambiante (ou un peu au des-
sus),

- l'évolutiOn complexe du module au cours de la première montée en
température, où l'on remarque tout d'abord l'effet de module a s s oc i

é

à P1, une
augmentation rapide entre -100 et - 70 "C et une légère chute vers - 40 .C ;
la pente de la courbe du module après retour à l'ambiante permet en outre de
mettre en évrdenc e au moins tr oi s autres revenus: de - 180 à - 160 oC, de
- 135 à-ISO oc et de - 25 "C à l'ambiante.

- la diminution de près de 75 % du fond continu d'amortissement à bas
se températu re.

- le comportement analogue de l'autrenuancedeZirconium (Zr 2n8)
représenté sur la figure 94.

Afin cl' analyser les dl ffor-eute s phases du métal et le comportement
des pics en fonction de la température, nous avons effectués les essa.is suivants:

montées su cc e s s i ve s à des températures croissantes,
- var-i atron de la fréquence de mesure,
- var-ration du taux de déformation,
- variation de la pu r et é du méta l d 'u ne part en uti lisant les nuances

.:t notre drspo s i tions , d+autr-c part sur un éch anu l lon de Zr 4N oxydé.

VI- 1-1- ET U D E DU PIC.P]

Ce pic, mis en évt d cn c c pour la première fOLS par SAVINO [50J,
n'apparaît donc qu'après écrouissage il très busse température. Son amplitude
dépend du taux de défor-mation e (fig. 95) ct d cvt ent constante quand e devientp p
supérieure li 12 % [SOJ ; elle dépend aussi de la teneur en rmpu r eté du métal.
Le tableau VI- A regroupe les résultats obtenus sur diff'ér-erits échantillons .Mal-
gré la dispersion observée au sein d'une même nuance tl ressort de ces résul-
tats que la présence d'oxygène diminue le pIC P1 ; l'éssal réalisé sur l'échan-
tillon Zr 22/3 chargé de 600 ppm en oxygène selon la technique mise au point
au laboratoire par GACOUGNOL LE [S2J, conduit à un pIC environ trois fois
plus bas que sur l'état initial (Zr 20/3 FIg. 96). Par contre les teneurs en hy-
drogène et en su bstitutionnels ne semblent jouer qu'un r-êle secondaire sur l'am-
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Zr 4N .600 p.p.m oxygène
" fp=9Y. à .196'C
..... rnorrie 1 h à 20 te
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Fig. 96 -

il - 23'C
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ZIRCONIUM 4N
" ' .. =14Y. à -"ý'C
" apr .. mont .. à -123'C

à -63'C

ý

I

Fig. 97 -

,; f'

... -=, q ýî"ý '.' ,,. -
iii: .. :'1.'

,

i

I



<. ý.ý

- IfS-

pli tu de du P1 " Notor s que I es valeurs élevées pour Zr 30/1 (2N7, 2émesérie)

tendent à montrer que la teneu r en C + N + 0 de cette nuance est s ens i blement
plus faible que pour Zr 13/ l (2N7, Ier e séri e).

Les essais effectués à basses fréquences (fig. 97) nous ont per -

mis d'évaluer avec une bonne précision l'énergie d'activation et le facteur de

rréquence associés ft cc pic. Nous obtenons:

H = 0, 27 .:!:. o, 02 et

\I
=2.1013..!._O,8s-1

o

ces valeurs di f'Iè r-cnt nota blcm ent de cell es que IlOUS avions calculées [53] à

par-n r des résultats de SAVINO [SOJ sort 0,14 ev et de celles proposées par
cet autcu r (0, 1] ev). Opérant .1 une Ir équ cnc c du même ordre (1, OS II z) nous
observons P1 à une température sensiblement plus élevée (101 OK au lieu de

87 OK). La cohérence de nos résultats est confirmée par le fait que l'on ob-
tl ent une val eu r de li pratiquement identique lorsqu e l'on considère uniquement
les essais sur le pendule de to r s ron (les mesures aux deux fréquences sont fai-
tes simultanément, ce qUi l irn it e c on s id c r a bl emcnt les erreurs de température)
ou bien lorsqu'on u ti l i s e con joi nt ement les résultats de fl exron vers 350 Hz.La
va l cu r du facteur de fréquence, très s cn s i ble aux var rati on s de H, se trouve
s cn s i bl ement augmentée (1013 au lieu de 109).

Les essais réalisés à différentes fréquence montrent que le pic P1

disparaît toujours il. la même température (fig. 97 et 98). En fonction de la tel!!.
pérature maximum atteinte au cours des réchauffages successifs, l'amplitude
cie ce pic commence II décroître vers - 100°C et d evi ent nulle à - 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 P., est associée à

une augmentation du module.

Dans tous les cas nous avons pu considérer P1 sous la forme de

la somme de deux pics à un seul temps de relaxation, soient P'1 et P"1 ayant

une même énergie d' acti vation de 0,27 ev, les fréquences limites correspon-
I /" 10085 + 0,08dantes étant dans Ie rapport : \I

0
\I

0
= - "

La fipre 100 donne un exemple de ces deux pics.

1
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" Recuit f' 8Q(tC
" £p= 10-;. dans

ý
"qýe

" après montée a -103 te
.. . -8,'e

"'. " -6I'e

Zirconium 4 N FlelllOn encastré.

. .Ttc
d

" a

Fig. 98 -

.@O'

.. ,

\...;, ..
; .. ,:t

ZIRCONIUM

v

Fig. 99 -

, .

. "

,,.

A".eitY4e du poe P, __ , .......... ",te

a Zr 4N{'- '

" Zr 4N (2-- )
" Zr 4N (2- ie recuit 24h fDIIC)
" Zr 2N1 (1- )
ý Zr 4N (pen4uIe ...... .-n)

,t

,

.
i

.
i
\

I.'

j l

.;

. tý'

"I
'lJ

fi
r

Ji

.
. ,ý ..;. :',-, -, ,'-: .



,
,

1
- 117-

r

.' f' ,_'r

..

VI-1-2- Etude du Pic P3.

Le maximum observé vers - 60 ·C (fig. 92) à 350 Hz demeure A u-

ne température ide ntrqu e quelle' que soit la fréquence. Par contre son amplttu-
d c va r-i e de façon t r è s importante pu i squ u l att emt 50 10-4 à ] liz, alors qu'Il
n'est que de 20 10-4 il 3S0 liz.

l.c s courbes obtenues à basses Ir-équ enc e s (hg. 101) diffèr-ent ce-

pendant de la courbeà 350 liz (Irg , 92). On observe ai n sr deux maximums très
nets à - 63 oC (1 liz) et - S6 oC (16 u» et le flanc basse température de ce pre

est décalé de près de 20 "C quand on paSSL" d'ulle fréquence ,1 l'autre. La for-

me de ce maximum dépend des recuits anré r-r eu r s (du r-é e et température). La

courbe de la fi gu r c 92 ne présente pas de pi c d' al lu re sem blabl e ; c'est pour-
quoi ce "pic" semble résulter du recuit d'un e If'et d'amortLssement d'allure ex-

ponentielle activé thermiquement (flan: basse température du "pte" ) qui se re-

CUit à mesure qu'on le décrit: ct qUI d evrent pratiquement mvisible à 350 Hz ,

le phénomène devant alors apparaître il une t ernpé r atu r-c supérieure à sa tem-

pérature de recuit. Cette montée exponentielle peut être le flanc d'un pre ou

le fond continu d'amortissement. Seules des mesures à très basses fréquen-
ces (1/10 ou 1/100 Hz) pennettraient de pouvoir observer convenablement ce



1

i
i

_ t·'

"

ý-.
0,

I

4'1

,

I
I

ý

,

I

I

I

I

,ý

-118-

ZIRC0NU4 'N
... .14'1. à -,,ý·C
apr.' mont .. à -123'C

; _ - à -U'C
" _ __ à -23'C

R=16.6HZ 1

2

ý
,

ý

..
,. ý

;ý

Fig. 101 -

c

'ýýnomène. Dans le cas où l'on admet l'hypothèse d'un pic dont on observe que

,i flanc basse température, le déplacement de ce Hanc avec la fréquence con-

duit à une valeur correspondante de l'énergie d' acn vatron de l'ordre de 0,52 ev.

\'1-1-3- Evolution du pre P2
- '1

.. Il s; Après réchauffage à la température ambiante, le spectre de frotte-

ment intérieur présente un pic d'allure s imi l ai r e au pic obtenu après déforma-
tion li 20 'C <fIg. q3 et fig. 102) pour Zr 2N7 à basse fréquence). Ces deux

ptc s culmmcnt il des températures très proches (après réchauffage à + 50 'C)

l toutes les fréquences, par conséquent ils ont donc la même énergie d'activa-
tion et le même facteur de fréquence. Leur évolution en fonction du taux de dé-

tôrmation étant suml ai r-e nous assimilons ces deux pics à un seul et même pic,
leplcP?
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Sui vr e l'évolutiOn de P2 au cours de re-

cuits successifs (Fig.l03) n'est pas ai-

sé pour les montées aux températures ill
fér i eu re s à - 15 "C c'est-à-dire avant la

disparition des prc s P1 et P 5 et des sta-

des de revenus se t r adu i s ant par de for-

tes variations du fond conti nu damor-n s -

sement qUI vi e nn ent se supper-pos e r à P2 .

Il apparaît cepcnJar.t assez c larr-em ent

(fig. 97 et 98) qu'un maximum se dévelop-

pe ve r s - 100° C il 350 Hz (- 125 à 1, 05Hz)

au cours de la dl spa r m on de P1 : les

courbes de frottement mténeur après mon-

tée à - 103 ° C, - 84 0 C et - 68 ° C de la

figure 98 mettent particulièrement bien en

éVldence cette é vol u ti on , Cette bo.s se est

q'une amplitude comparable à celle que

,,lýon observe (Fig. 104) après une montée

. ii. ;4 - 12 "C, Les recuits à des températu-

res allant jusqu'à 117 ° C montrent le dé-

ZIRCONll.to1 2N7

£,.10% " -tNte
A""IIit'* .. ,c ... " , oneh."

" T.te

, ," Flaç 103,· ,
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Frg ; 104 -

veloppement de P2 avec i'augmentation de l'amphtude maximum Jusqu'l 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. très com-

parable au pic observé après déformation à l'ambiante. Les courbes de modu-

les présentent un effet de module associé au pic dont l'amplitude suit la mime

éYOlution.

.. _.'

Vl-I-4- Fond continu d'amortlssement et module.

La figure 105 représente les évolutions comparées du module et

du fond continu d'amortissemetnt à basse température sur deux échantillons de

pureté différente . Les courbes sont parfaitement semblables dans les deux
cas et nous amènent à cons rdér-er les phases su. vantes d'évolution :

- de - 196 à - 110'C une évolut.on progressive peut être en

deux temps correspondant aux températures où le PlC P1 demeure sensible -

ment constant.
- de .» 110'C à - 68 "C la chute de Qi1 et l'augmentation 6N de

la fréquence correspondant à la di spar i Hon de P1 .
C

- de - SO à - 15 "C on observe des effets inverses qui correspon-
dent' l la disparition de P3 et le spectre de frottement intérieur présente alors

'.
<

.of·
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Vi -1-5- Structure rmc rogr-aphrque ,
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,ý10% i _"''C

" Zr 2M7 (,.... .....

" Zr 4M (,-.....,

Fig. 105

un pic mmmunfvou- courbe après montée à - 12 ° C sur la fi.gure 104); de -15

à + 80 oC environ. la chute du fond cont.nu et la forte augmentati.on du modu-
le à basse température correspondent au développement du pic P 2 _

Au delà de 100 "C le pic P2 décroît et l'on atteint alors la phase l

définie pour les recu ts après déformation à l'ambiante.

La figure 106 montre la structure rmc r-og r-aphi qu e du Zrrcoruum
déformé par tr-ac n on , d'un taux permanent de 10%. à la température ambran-

te et à - 196 "C, Le métal se déforme aux deux températures par gl i s s ement
prismatique dans les plans uolo i selon les dl rections <t2ÏO et par maclage ;

les macles sont de type (l012) à l'ambiante. tandis qu'à -196° C elles sont de

type (121) et se présentent sous la forme de lamelles très fmes.

Les mesures de microdureté ont montré que le métal déformé à

- 196°C avai t une dureté plus élevée: pour ¬ = 10 % (Zr 2N7) on obtient en
p

moyenne 123 H soit environ 20% de plus que les valeurs obtenues après é-
v -

";'ý 1 ". .r ,.' "ýý "f. t·. ,'_'.4/ .

crouissage à 20 ·C (tableau V.B).
. .
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e = 10 "" à 20 "C (G=500)
p

FIg. 106

VI-2- TITANE

Le spectre de frottement t nt é

r-t eu r obtenu sur le TItane Immédia-
tement après écrotllssage à basse température diffère beaucoup morris du spec-
tre relevé après d éfor-mat.on à l'amb:ante que dans le cas du Zrr comum (Frgu-
re 107). Après un sé our à 20 "C on obtient un pl.C s mu l arr-e au pic P2 quelle
que soit la fréquence de mesure (Frg , 107 et lOB). Nous assimHons donc ce pic
au pic P2, comme pour le Zi r-coruum ,

Le fart le plus impor-tent sur ces courbes est l "mexi st enc e d'un

pic analogue au pre P1 ; de même. on ne di s t mgu e pas de maximum compara-
ble à P3, sauf peut être dans le cas du Titane 2NB (Frg , 1(9). Des recuits cu-
mulatifs par montées succ es s rve s à des températures Til croissantes ont été
effectués sur la nuance Tl 3N7 à deux fréquences différ-entes (fig. 110 et 111).
Les courbes obtenues (frottement mtér reu r et fréquence) permettent de distin-
guer les phases SUl vantes d'évolutlon :

- de - 196 à - 125 "C une chute du fond corm nu d'amortissement
associée à une augmentation du module à basse température, correspond à l'ef-
facement d'une bosse vers - 150 'C à toute fréquence et qui, par conséquent,
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TITANE 3N7
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Flý. 111 -

ne peut être a s s mu Iée à pic d¬' relaxation.
- de - 125 à - 90 oC le fond c ont mu et le module évoluent comme

'Précédemment. tandis que l'on observe une c ro rs s ance du pic P2 qu i est par-
ticuhèrement bren mise en évidence à basse fréquence (fig. 110). Le sommet
apparent de ce pIC étant 21 une température r-cl e trvemeru plus basse que celle
du pre P2 obtenu après défo rmati on à l'amblante, 11 semble que les compos arr-

tes à basse températu re jouent un rôle prépondérant (nous avons observé le

même phénomène sur le Zr rcoruum),
- de - 00 "C à l'ambiante le pIC P2 se dév e loppe t an di s qu'à basse

température Qi 1 et la fréquence pou rsu rven t leu r év ol u tt on en marquant toute-
fois un palier výrs - 80 oC SUIVI d'une forte var-rat ron vers - 60 oC.

Les évolut rons du pic P
2

du module et de Qi1 à basse température
sont donc cornp ar-a bl e s à celles que nous avons observée<=.s sur le Zirconium,
les températures auxquelles int e rvre nucnt les d t If'é r-ent s phénomènes étant tou-

tefois sensi bl ement d tffé r errte s : la fi gu r-e J 12 montre en particulier que le pic

P2 cr-oft plus tôt dans le cas du Titane et les courbes de Qr1 et àN (variation
de la fréquence N) à basse température ( Figure 113) du Titaýe différent es-

sentiellement du celles du Zirconium (figure la:;) par l'inexistence du stade ob-

servé su r ce dernier vers - 20 "C et qui correspondait à des effets inverses
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TITANE lN7

... ,......... pic" _ ....._ " ýIC
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Fig. 112-

ý
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TITANE lN7

,
Fig. 113

(climinution du moèule et augmentation de Qi1 ).

c

La structu re rm c rogr-aphtque du TItane déformé par traction l l'a-

zote Irqurde (Fi g. 114) est fortement maclée. La déformation se fait uniquement

par glissement pr-i srnat ique OOTO)dans les di r ec tion s <1120> et par maclage s!,

Ion les plans ( 112 n) ; les macles (HU) sont prédommantes (56] et présen -

tent un aspect très fin différent des macles épars se s de type 00f2) obtenu.s ·a-

près défonnation à 25 oC.

Les mesures de microdureté effectuées sur des échantillons défor-
més de 10 % l l'ambiante et à - 196 "C fournissent des valeurs du même ordre



e = 10 % à - 196 "C
p

CG = 5(0)

Fig. 114 -

e = 10 % à 20 "C
P

CG = 5(0)

C ,... 105 Hv pour Tl 3N7) sans qu Tl soit possible de les différencier contraire-
ment à ce que nous avons observé sur le Zirconium.

,

ý.

t



CHAPITRE VII

DISC USS IOf\ý

Nous nous proposons de discuter nos résultats expérimentaux
dans le cadre des théories proposées plus haut (Chap. II) afin de détermi-
ner les phénomènes de relaxation à l'origine des pics observés sur ces
deux métaux après écrouissage. L'évolution de ces prc s en fonction rie la

température nous permettra de proposer un modèle pour le revenu du mé-

tal jusqu'à la recristalHsation.

VII-I- ECROlllSSAGE A LA TEMPERATUR E AMBIANTE. LE PIC P2,

V 11-1- J-Or-rgm e du phénomène de relaxation,

Ce pic n'est 0 btenu que lorsque le métal est écrou 1 et sa dis-

parition coincide avec la r-ec r ï s t al l t s at ion primaire ce que confirment les

examens r-ad ioc r-r s tal l ogr-aphrque s et micrographiques ; le mécanisme de

relaxation à l 'o r-rg me de ce piC fait donc in te r-ven ir- de façon indiscutable
les di slocations. Nous allons donc successivement envisager les modèles
théoriques fa i s ant jouer un rôle à ces de r ru

è r e s .

On peut en pr-erm e r heu supposer que P
2

résulte de la relaxa-
tion des dou bl e vkmk s selon le processus proposé par SEEGER pour expli-

quer initialement le pic de BOR DONI du CUivre, Il apparaît cependant qu'un

certain nombre de résultats s'oppose à ce type de méc am sme ; on relève en

particulier
- la valeur élevée de l'énergie d'activahon CO,42 à 0, S8 ev pour

le Zirconium, 0,26 à 0,45 pour le Titane), alors que le pic de BOR DONI

conduit généralement à des valeurs de l'ordre de 0,12 à 0,15 ev dans le cas

des métaux de structur-e C, F .C,

- la valeur élevée du facteur de fréquence 'V surtout pour le Zir-
o

conium qui s'accorde mal avec un mécanisme propres aux dislocations ; ce

dernier fait intervenir un grand nombres d'atomes à la fois et, par conséquent

correspond à des valeurs de 'V
0

bien plus faibles que la fréquence de DEBY E,
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ee l'ordre de 1013).
_ les fortes variations de la températu re du maximum en fonction

de la pureté du métal, alors que la position du sommet du pic de BOR DONI

est peu affectée par les impuretés ,seule l'amplitude variant de façon impor-

tante.
_ enfm on n'observe pas de maxunum de l'amplttude sauf pour de

très fortes déformatIon s tandrs que le pic de BOR DONI présente un maxunum

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

Nous sommes alors condu it à cons idé re r des mécarusmes d'inté-

raction entre les dislocations et les Impuretés ou les défauts ponctuels. L'e,!!.

aemble des résultats expérunentaux est en accord avec ce type de relaxation

en particulier les valeurs de l'énergIe d'activatIon et du facteur de fréquen-

ce, la forme as syrn étr-tque du p i c et la forte influence de la teneur en impure -

tés sur la températu r e du sommet et l'amplitude max imum , Le problème est

de définir le ou les types dtnt er-actions et de caractériser les impuretés ou

les défauts ponctuels à l 'origme du phénomène.

Vll-1-2- Identtf ic atton des défauts mre r ag t s s ant avec les di al oc atron s et dé-

ter-mmat ion du type d 'mte rect ion .

Les pICS observés sur ces métaux ont déja été signalés par dif-

férents auteurs. HAS1GllTI [SI] avait montré sur des échantillons laminés

et étudré s el' vibrations transversales. T'e xts ten ce de trOIS pres dénommés

Pd' P
ex

et Pa' ] .e Pic Pd co r re spon d au pIC Pz que nou s étudions ; la pré-

sence des pics P
ex

et P!3 a par e i ll eu rs été ment ior.n ée dans nos résultats.
Dans le cas du Zf r-comurn l'étude de SAVINO [SOJ sur les pics obtenus après
écrouissage, faite à basse fréquence, et qu 1 a montré en partlcuher l lexis-
tence du pIC P1 .f'a is e it 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 [39J propose un modèle pour le pIC P2 é tud ié à l'aIde d'une tech-
nique ultra-sonore (0.1 à 10 MHz). Le comportement du pic P2 en fonction
de la teneur en hydrogène mise en évidence par POVOLO [49] dan. le Zir-
cor.ium et TUNG et SOMMER [36J dans le THane est confirmé dans le cas de
nos essais sur Zr 4N : les analyses du tableau IV -A montrent en particulier
que le Zr 4N (2ème s ér ie) est quatre fois plus riche en hydrogène que le Zr
4N (tère série) et conduit à un pic sensiblement deux fois plus él.vé. Les au-
tres éléments ne semblent jouer qu'un rôle secondaire puisque Zr 2N7 avec

=
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une teneur semblable en hydrogène conduit à un pre sensiblement de même

amplitude. En outre l'mflu ence de It l rrad rat ion analysée par 5 A V I NO a mon-

t r
è que P2 d rm mu e quand la close au gme n t e ; le p i c ne correspond donc pas

Rune mte r-ac t ron dislocation -clé
tau

P2 H v
0

PA 0,58 4. 1015

Zt r-c on ium
PB 0,42 à 0,45 3.1014à 3.1015

PA 0,40 0,1 ,
2. 1012a

Titane
PB 0, 26 .-t 0, 04 101U à 1011

Il semble en effet difficile d'admettre qu'un seul mécanisme con-

durse à un spectre d'énergle d+ac trvatron d'une valeur moyenne de 0,5 ev et

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

Les résultats obtenus sur le ZirCOPlIUm par SAVINO [50], en

particulier les valeurs de l'énergie d'activation apparente de P2 en fonction

de la fréquence (Fig. 115), le conduisent à considérer deux mécanismes in-

ter-venant distmctement selon la fréquence de so ll ic itatton ; il définit ainsi u-



Fig. 115
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ne température de rr-ans rtion Tc (donc une fré-

quence v c) entre les deux types de mécani.s-

mes, l'un ayant une énergIe d'activation de

o 12 ev et un facteur v ,... 104, l'autre une é-
, 0 13

ner'gre de l'ordre de 0,4 ev avec Vo ....,10 "

SA VINO propose alors que le pic P;, soit dû

à un dé séptnglac c du type KOIWA [33J à bas-

se fréquence e t u n mécanisme de SCH01!CK( 14)

avec d iffu sron de l'hydrogène à haute fréquen-

ce. Les mesu res li des l'céquences suffisam-

ment étalées que nou » avons pu faire (de 1 Hz

à 2.104 Hz) nous ont fou rru des valeurs nota-

-

blemert différentes de H et v , qUI ne présen-
"

0

lient aucune drs cou t mu rté sur l'ensemble du do.na me étud ré ; par contre la pré-

aence de deux composantes d "inren s rté s r-el e t ive s var-rable s nous conduit à en-

Yisager la supe rpos rnon des deux phénomènes. qu e lqu e SOit la fréquence.

TVNGet SOMMER [3ýý1 ont mon t r
é que.dan s le TItane laminé,

l'amplitude de P2 est proportionnelle au carré de la concentration en hydro-
gène aux très fa ible s c on cen tr etron s et atte mt ur. plateau pour une concentra-
tion totale de 8 ppm en pord s . Ils p r opo s en t un rnéc am sme basé su rune inté-

raction des br-Lnte r-s t rn el s d 'hydr-ogène en solution sol ide dans le Titane a

et des boucles de drs loc at ion s , analogues au mécamsme de KOIWA. L'éner-
gie d'activatlon c st l'éue r-grc n é ce s s at r-e aux boucles de di sloce n on pour se
bbérer des bi -mte r st iti el s J 'hyd rogène, c'est - à-ri: re l'énergIe de liaison en-
tre les dislocations et les hl -m te r s n n e l s , L 'o r-i gm e de c et te liaison serait
de nature électrique selon les auteurs. Le pi c qu 'lis ob s e r-ven t culmine à

390 DK à 10 MHz et à 255 OK à 0,1 MHz. ce qUI donne H ý 0,28 ev et
v

0
= 4.1010 Hz, sur des échantillons laminés de 20 ýý à l' ernbranre .

Le laminage conduit à un éc rou is sege très Important et nos ré-
sultats ont montré que dans ce cas (Fig. 79) PB devient prédominant; le fait
que ces auteurs trouvent une énergie d'activation et un facteur de fréquence
de valeurs comparables à ceux que nous avons obtenus pour PB vient confir-
mer l'hypothèse des deux composantes.

... La valeur de Pénergie d'activation de PB pour les deux mftaux,
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Vll-1-3- Influence de l'écrouissage à 18 température ambiante.

La httératu re fou ml t les valeurs SUI vantes poi, rI' énergie et le

coefficient de dtffu sron de l'hydrogène:

élevée pour un méc an rsrne d e désancrage Ja i s an t mtervemr l 'hydrogène seul,
d ev ren t correcte SI l'on cons i dè r e des Io r-mat ron s du type br- mte r s t i ti el d 'hy-

drogène.

BD = 0,365 ev = 8,4 Kcal/mole

HD = 0,27 ev = 6,2 Keal/mole

Zt r coruurn

et Trtane

,

D cm2/s HD I
0 Kcal/mole ev Réf.

7. 10 -4 7,06 0,307 60
Zr ex

-3 11,4 0,495 611,1.10
0-3 7,6 0,33 624,5.1

f--

T rt an e ex
- -3

5, 1 0,22 63I,b.lO

En ce qUI concerne la composante haute température PA' SI cel-

le-ci résulte d'un mécaru sme de SCHOEC K, l'énergie d'activation qUI lUI cor

respond doit être la somme de L'éner-gie de dés épmglage et de l'énergie de dif

fusion de l'interstitiel. Dans ce cas, en supposant que l'énergie d'activanon
de PB est approximativement le double de l'énergIe de liaison d'un atome dh,r
drogène Isolé, 11 en résulte la r-el at ion HA ,.._, 1/2 HB + HD ' SOit pour HD :

Ces valeurs ont été déterminées à des températures comprises e!!,

tre l'ambiante et 600 "C ; on peut cependant admettre qu'eUes restent valables
dans le domaine de température con srdé r-é ici.

Nous avons montré que des écrou IS sages c roi s sants déplacent le

pic P2 vers les basses températures et augmentent son amplitude Q; 1. Nous a-

vons pu analyser ce comportement en montrant d'une part que P
A

présente un

maximum d'amphtude tandi s que PB (et P C) croissent continûment, une éventu .. ,-

elle satu r-anon Il 'mtervenant que pour de très fortsécrouissages. et d'autre part
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qu -Une diminution du facteur de fréquence 'V\,)
intervient pour les deux pics.

aUA_

Les relations hant dans le modèle de SCHOECK l'amplitude du

pic et le facteu r de fréquence à la densité de d151ocanons mobiles Il , à la

longueur moyenne des boucles de dislocation L et à CD la concentration en

interstitiels ,le long des dislocations, sont de la forme (cf. Chap. Il) :

- l C ý L2QM= "

où C est un facteu r de l'ordre 0,01, et

2
l..o :; K Cd L

où K est une constante.

Pour de faibles taux de déformation (cp < 5 %) on peut considé-

rer que seul .ý varie, tandrs que pour des écroulssages plus impor-tante L dé

croû sunultanément , Ceci explique le maximum d'amplitude de P
A

observé

. pour c compris entre 5 et 10 %. En effet, SI l'on con s idè r e dans le cas du
p

ZIrconium les résultats suivants :

Zr 2N7 104 Q-l(p ) TO C l..oll..o(l:ü Qý/Q"J(2%)M A M
-

e = 2% 10 - 18 + 2 1 1
p -

f: = 5 oý 20 - 18 + 2 1 :t 0,3 2,0
p -

Etat brut 10 à 12 - 25.:!:. 2 0.5.:!:. 0,2 1 à 1,2

On voit que de 2 à 5 % la déformation l.. ne vane pas; la var-tatton de I'am-
o

plitude du pic P
A

dans un rapport 2 dépend donc uniquement de la variation
de la densité de drs locattors actives tv , Pour les fal bles taux c on peut consi-

p
dérer que li. vane Lomme 0 la den s i t

é totale de d rs l oc e tron mtroiuite dans le

métal par l'écrouissage. Une étude de BREHM et L EHR [64] de la déforma-
tion par traction du Zrr comum et du Titane r-elre la densité de dislocations
créées aux variations de la résistivité électr-iqv e r é srduel le , de l'allongement
ratlonnel et de la contrainte de traction. Ces auteurs ont montré que dans ces
da:x métaux des densités voisines de dislocations correspondent à un même al-

ý
..
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longement et que c e s densités c ror s se n t l i n éë

i r-ern en t avec e Jusqu'à 7 %
p

de déformauon. C es observations sont cohérentes avec les résultats pré-

cédents.

Pour un état très déformé, le rapport QM_1 IQ-ý (2%) redevient
proche de l'Unité, mais par contre l,.o diminue de moitié; la mul npl icau on

des dislocations doit dor.c effectivement être compensée par une drrmnutron

de L due aux nombreuses intersecti.ons.

bl PB-

Le modèle de KOIWA propose les lois su ivante s pour l'amplitu-

de maximale et le temps de relaxation des pics d 'HAS IGU Tl : (cf. Chap. Il) :

-1 21QM = X ,.. L t

= a ( LI t)2l,.o

X et a sont des constantes, t est la distance moyenne entre points·dýpingla-

gee

Ces r-e'lat ior s impliquent que l'amplitude et la température du

sommet dépendent de la teneu r en hydrogène 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 P
A

de la dimi-

nu ti on de l,. pou r des taux élevés provoquée par la drrn mu t ron de L. Par
o

contre. L'eu gmentatron cont mu e de l 'ampl rtude du pre PB' comparativement
à l'évolution de l 'emph tude de P

A
impl i que que i va r-ie au cours de la défor-

mattcn . Au début de l'écroulssage (c < 7 %) -, augmente très r-apidement et
p

la quantité d 'hydrogène libre dr sporuble dans le métal ne permet pas de main-

tenir une concentration constante sur les dislocations; la dilution de l'hy-

drogène libre sur l'ensemble du réseau de dislocation amène donc une crois-

sance de t à ce stade de la déformatlon.

Pour des taux plus élevés Ia dts solutron des précipités pennet
de réajuster le gradient de concentration au voisinage des dislocations et t

dimmue. Amsl l'amplitude de PB croît-elle moins vite que celle de PA au dé-

but de la déformation, mais cette croissance se poursuit même pour les taux
:. --., -., -t r f). .t- -':l - "" "'0(

ý .:. . ... ':1'
..
:'- ý',

élevés obtenus, par exemple par laminaae.
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Vt1-1-4- Influence de la pureté.

1. "mflu en ce des impuretés contenus dans les divers échantillons

est assez d rff'ic rl e à analyser surtout dans le cas de Zirconium où les nuan-

ces ne sont pas suffisamment contrastées. Dans le cas du Titane les varia-

tions de l'arr.pIttude de P
A

et P
B

en fonction de la teneu r globale en mters-

titiels (autre que l 'hydrogène) ·et. su bstitutior:nels sont nettes, le métal le

plus pur ayant une ampl uud e plus élevée ce qUI s'explique bien avec la va-

riation de L. La pOSI ti on du pic (ýIJ s le pi c est hau l. plu 5 la température

du sommet est éle\'ýe) mou r-e que la dépendance de ý.o et de Lest expér'i -

mentalement vé r-tf'.é e dans tous les cas.

Notons ell pe r-trcu l re r le cas su iv ant des deux nuances de Titane

3N7 dor.t la teneur en hydrogène est s en s i bl emen t la même où, après une dé-

formation de 10 % ?l J'ambiante .on obtient .

Ti 3N71 C+t\+O Su bsr uu- I 4 -r
TMoC' 1.01.

Q-'
ppm H 10 QM ..:.aL

t ionn e l s 1.02
Q-1

ýrte

1142-
150 160 4 36 -9+2 1,7

I

PA
_12'Série

-

350 100 5 17,5 -16,S.±,2 ý 0,3 2,05
I

1
° série 150 160 4 ]8 à 20 -5S,S.±.2 1,95 1,4

PH
à

2D s
é

r ie 350 100 r- 12 à 13 -6S,s.±,2 + 0,3 1,65:)

Le PiC P
A

présente effectivement des ve r ie n on s de
1.0 et QJ

du même ordre de gr-andeur'(s ens iblemert dans un rapport 2) ; la variation glo-
bale de la teneur en Impuretés autre que l 'hydrogène étant dans un rapport
1,5, si on admet alors que LIlL

2
est du même ordre de grandeur, on a bien

(LI /L2)2 ...., 2. On peut apphquer le même raisonnement au cas du PiC PB' la
correspondance des ver-rations étant cependant moms bonne. Il faut cepen-
dant indiquer que la teneur en hydrogène peut être assez sensiblement diffé-
rente d'une analyse à une autre pour- un même échantillon, et qu'une influen-
ce de ce facteur n'est pas à exclure. En outre la densité de dislocation est
a s se z sensible à la teneur en mter sn nel s de type C, N et 0 ce qui rend en-
core plus difficile l'analyse du comportement du pic en fonction de la pureté
du métal.
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1 3
h eoot + t.ps10-,t.

2 fp:10-,t. + #' 190'C
3 (:2S.lp:O,2-,t. NaN 1:

Fig. 116 -

Zircorvum 2 H7

21ý

1.es r-e cu Its Ù\I métal écrou 1 (Bru t et e JO % partraction) nous
p

ont conduit à distinguer trots stades

VIl-I-4- Influence du recu tt sur P 2

al Le premier stade. qUt correspond à une importante diminu-
ti on de Q ý, peut être associé à une ýécroissance de ft. ou de L.

Deux essais réahsés sur un échantillon de Zr 2N7 (fig. 116) et
un échantillon de Ti 3N7 (fig. 117) déformé de 10%, maintenu 3 h à 190 ·C et
déformé à nouveau légèrement de 0,2 % par compression donne un Q-ý dix
fois plus élevé que Pamphrudc du pi c correspondant à une déformation de

0,2 % appliquée dl rectemen t,

On peut donc considérer que la diminution de L par piègeage est
la cause principale de la variation Q"J . Notons que la fréquence(. donc le

module) à basse température n'a pratiquement pas changé après cette petite
défonnation (après correction dûe à la variation de longueur du barreau).

Le frottement intérieur est alors proportionnel à L
2 soit:

Q-l/Q-l = (L/L )2 O'indice 0 correspond à l'état déformé dea 0



ý

.. ý .:

-138 -

Si l'on considère une loi de variation de L au cours de l'épin-

lIage de la forme [66].

ý
= 1 + [Arif>

On obtient alors, en utilisant les isochrones des figures 36.49.
66 et SB, les valeurs suivantes de l'énergie de diffusion HD qui régit le pié-

geage :

HD = 22 K cal/Mole pour le Zirconium

HO = 30 Kcal/Mole pou-r le Titane.

TITANE 3 N 7 (2eme ..... ie)

",,_'l'le' .» . Fig. 117 -
1: 4':'ý! : i

.. '
"

ý
',/c.

" l,

" . .,_.: .Jý': "
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Ces valeurs correspondent à c e l Ie s indiquées par différents au-

teurs [67, 68,69, 70J pour l'énergie d'auto-di.ffusion de ces métaux, va-

Ieu raanor-me l ement fa 1 bles qUl supposent un mécanl sme de di ffu s ion hétérogè-
ne par pipe-diffusior:. Ces valeurs sont d'autre part inféneures ý celles gé-

néralement aèmises pour la drffu s ion des interstitiels oxygène, azote et car-

bone [71, 72, 73, 74, 75J.

Ces mesures ne nous permettent pas de détermmer D ; nous ne
o

pouvons donc pas identifier 1e défaut ou l'impureté à l'origme du pi égeage ,

Nous avons vu précédemment que le facteur de fréquence L des
o

composantes P
A

et PB est fonction de L 2. L'épinglage des dislocations est

donc associé à un déplacement du pic vers les basses températures.
Si (L/L )2 '" 0,25 à 0,3 on cbtt ent un déplacement de 23 à 27 "C dans le cas

o
du Zirconium et 32 à 38 "C dans le cas du Titane. Les sorrunets apparents
des pics se déplacent s en st bl ement de ces valeurs.

Toutefois, le phénomène d' épinýlage Ile seur-art expl iquer la chute
de dureté observée dans ce dornai n e de température. Après désépinglage le

pre de frottemen t in térieur ne retrouve d' arl l eu r s pas sa h au teu r imtiale. La

densité de dislocations dolt donc e vo i r diminuée; de plus les dislocations par-

ticipant à la r-el ax ati on ne représentent qu'une fraction de la totalité des dis-

locations introduites par écrouissage; et en particulier l'annihilation des di-

pôles par splitting peut contribuer à la chute de dureté.

bl Au cours de la deuxième phase les rayons X et les mlcrogra-

ph ie s ne révèlent pas d'évolution sensible de la structure et la dureté demeu-

re constante. L'augmentatlon du frottement i n té r reu r- pour les forts écrouis-

sages doit donc être associée à une augmentation de la l on g.reu r L entre points
d'ancrage, l'augmentation correspondante de 00 se tr-adu i s ant par le déplace-

ment du sommet du pic vers les hautes températures. Les observations par

mi cr oacopte électronique faites par VIALAR ET [76J ont rrus en évidence

la formation de "cellules" dont la taille est de l'ordre de 0, 1 I.L sur des échan-

tillons fortement l ami n é s de Zirconium. Ce réarrangement des dislocations

par un fort écrouissage diminue le nombre drnter-s ections sans modifier A

(dureté inchangée). Pour de Ie ible éc rou rs s age , ce stade se traduit par un

simple pallier et l'absence de cellule.

cl La correspondance entre la décroissance du pic dans la troi-
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1

l + 2A (criý exp (- ý)t

= ý + 2A exp (-ý) t

(0.)2
1

0

1

2
cr

1

on obtrent

do.
3 Udtl = - A cr

i
exp ( -

IT )

Il .n résulte qu e

sième phase et la recristallisahon est m is e en évidence par les variations
de la dureté, les diagrammes de rayons X et la micrographie.

Les cel lul es formées précédemment quand le métal est forte-
ment éc roui fournissent les germes qui condu i sent à des grains très fins au

cours de la r ccr-t s tal l
ï

s ati on primaire. Pour des métaux faiblement écrouis, on

It' observe pes de cellule et la r ecr-rs tal h s auon pnmaire se fait in-situ,
sans germination.

Si l'on admet que les co.rtr-e in te s m+e rn e s 01 sont proportion-
nelles à la racine carré de p, la den srté totale de dislocations, et que ces
contraintes varient en Fonc t.on du temps au cours d'un recuit Isotherme, se-

lon une loi de la forme [77J

l'ýtat (0) correspondant au début de La r'ec rt sr all i s erion . L'évolution de Qil
en fonction de la température et du temps dcnne respectivement

U = 55 Kcal/mole pour le Zt r coruum
U ..... 65 Kcal/mole pour le Titane

Ces valeurs correspondent bien à l' én er-gre de montée des dislo-
cations (de l'ordre de 2, 5 ev).

Enfin si l'on ut i h s e la même définition de la température de re-
cristallisation que R ENUCCT [3J, c'est -à -dire le point d'inflexion de la cour-
be de résistivité dans la troisième phase, nous obtenons dans le cas du Zir-
conium une température identique.

VlI-l-S- Conclusion

La figure 118 schématise le comportement des composantes du pic
P2 en fonction de la fréquence pour les deux métaux étudiés. L'élargissement



Nou s ne pourrions déterminer l 'mfluence exacte de ces paramè-

tres qu'en sollicitant un même échantillon selon deux modes et à une même

fréquence; nous ne sommes actuellement pas en mesure de réaliser ce type
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du pic résultant de l'éloignement de P
A

et PB
est particulièrement bien mis en évtderice sur

la frgur-e 119., qui représente le frottement in-
tér-i eur- du Titane 3N7 à t r or s fréquences,
(17,5 KHz, 450 Hz, 1,15 Hz) en fonction de
103T-1. La variation de l'amplitude de P2 est

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-

venir de la différence entre les modes de sol-

Fig. 119 -

TITANE 3N7

<D t,.I)% à 2O'C N=t'1,5KHz

S lp=1O% à 2O'C N=42lHz
Ci) J .. ="'Y. à 2O'C N.1.ýHa

Fig. 118 -

-'

hcitation et d'écrouissage; en effet l'échan-

tillon utilisé à 17,5 KHz est sollicité en vibrations longitudinales après une

traction, l'échantillon à 450 Hz est sollicité en vibrations transversales aus-

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

formé par torsion.
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d'essai et le problème semble difficile à résoudre.

Le fait que ce modèle à deux composantes puisse s'appliquer

dans tous les cas" quelque soit le métal et scm état structural , et permette

d 'analy ser correctement le comportement du frottement tntérieur de ces deux

métaux con s ti tu e aussi un argument en faveur" de ] 'existence de ces deux com-

posantes. La seule d iffé r-er c e notable entre les deux métaux est la valeur plus

rai ble des én e r-gr e s d' ac t iv at i on et, par su it e des facteurs de fréquences dans

le cas du Trtane . Cee: unpl iqu e à le Fors une énergie de liaison plus forte en-

tre l 'hydr-ogène et l e , drs l ocatton s et une énergie de diffusion plus grande

dans le Zirconium, ce de rru er pornt étant en accord avec les mesures faites

par ailleurs. Nous obtenons am sr :

Energie de liaison r r:.ergie de diffusion
Cev) Ccal/Molý)

Zirconium 0,22 .:!:. 0,02 8400 + 1400-

Titane 0,13!_0,01 6200 + 900-

VlI-2- ECROlnSSAGE A BASSE TEMPERATURE - LE PIC Pl

le Zr r comum et le Titane fournissent dans ces conditions des ré-
sultats dtffér ent s . 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 r é s rs t iv rté après déformation à
basses températures. Nous allons donc dans un premier temps étudier le cas
de ce métal.

VlI-2-1- Les pics Pl et P
3

du Zirconium.

a/ Le pic P I-

Le Zirconium se caractérise en effet par l'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 à mi-hauteur est un peu
plus importante que la largeur théorique et nous avons montré qu'il peut être
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ZIACONU4 4N

" fp=ý5% à -196'<:
· .... mol. à -6I'C
" .tp=O,7Y. à -1961C

Fig. 120 -

10360

Ce pic dont }' existence est liée à la déformation ne présente ce-

pendant pas les caractérishques d'un pic de relaxation dont le mécanisme fait
intervenir les dislocations ; le fait qu'il puisse être défim par deux composan-
tes à un seul temps de r el axe n on est en contradiction avec tous les mécanis-
mes liés aux mouvements des dislocations. De plus le fait que P1 disparaisse
à basse température ne pour-r ai t s'expliquer que par un épinglage des dts loca-
uons sla dtspar mon de ces dernières étant exclue vers 200 0 K. La figure 120

montre un essai réalisé sur un échantillon de Zr 4N. Après un éc rouraaage
par traction de 10 % à -1960 C, une montée en température jusqu'à - 68°C fait

disparaître P1 " Sans réchauffer l'échantillon à une température supérieure à

- 68 oC, un écrouissage supplémentaire de 0,2% est effectué sur cet échan-
tillon à - 196 "C, Le frottement intérieur présente un faible pre p" deal l'am-

plitude correspond à ce très fai ble écrouissage.

considéré sous la forme de deux pi c s de DEBYE très proches.
- l'énergie d'activation H '" 0,27 + 0,02 ev
- les facteurs de fréquence assocýé v = 1013 ý 0,8

5
-1. Si l'on

o
considère deux composantes v Iv "" 7 "01 02

- 143-
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On n'observe pas de phénomène de désépinglage. La disparition de P1 ne

saurait donc être reliée à la migration de l 'hydrogène sur les dislocations

selon le modèle proposé par SAVINO [50], modèle qui supposait que P1 é-

tait lié aux mouvements propres des dislocations selon le modèle de SEEGER

(rappel on que cet acteur trouvait une énergle d'activation de l'ordre de 0, Il

ev et par suite \)oý 107).

S 1 le mécanisme de P 1 ne fai t pas mtervenir les dislocations, il

doit néanmoins résulter de la présence de d éfeu t s mt r m s è qu e s du métal,

puisque ce pic n'existe pas sans déformation. Dans cette optique or. ne peut

envisager qu'un phénomène de relaxation hé à la pr-é s en c e de défauts ponc-

tuels. L'énergIe d'activatlon. la v al eu r de \) qut est de l'ordre de grandeur
o

de la fréquence de DEBYE et le fa i t que le piC soit assimi Iabl e à deux com-

posantes de DEBYE, suggère un m éc ants rn e de relaxanon résultant du saut

des atomes interstitiels intrinsèques.
Un atome interstitiel créant une déformatIon sph ér-iqu e dans la

maille hexagonale, quelle que so it la direcnon de la sollicitation, aucun site

ne sera favorisé. er. parnculier aucun site oc ta éd r-i qu e . On ne peut donc pas

concevoir un mécamsme de saut id ent iqu e au mécal'lsme à I'or-rgme du pic de

SNOEK. L'existence d'un pic de r-el axatron impl ique T'ext s tence de paires

qui peuvent être des pal res au to - i nt e r s ti tiels -mtersti tiels, auto-interstitiels
substitutionnels ou bien bi > auto-interstItiels. Nos essais de frottement inté-

rieur et le comportement mal connu et très discuté aujou rd 'hui du comporte-
ment des mte r s n n e Ls intrinsèques ne permet pas de défimr la nature exacte
de ces paires ; notons cependant qu'il est généralement admis que ces in-

terstitiels ont tendance à se grouper [76, 78J.

Les mesures de r'é s i s t rvi té de SWANSOI\ [79J et de VIALARET
[76J après écrouissage à basse température et les r'é su lt at s de frottement
intérieur de PICHON [78J obtenus après irradiation à - 196 "C viennent con-
firmer l 'om gr ne du pic P1 .

En effet SWANSOl\' a montré dans le Zirconium déformé par trac-
tion de quelques pour cent à 4,2 ° K l'existence d'un important stade de re-
venu vers 35 ° K qUI ne peut être attritué qu'à la présence d'un grand nombre
d'interstitiels intrinséques. De même VIALAR ET attribue les premiers sta-
des de revenu de la résistivlté après laminage à - 196 "C au mouvement puis
à l'élimination des auto-interstitiels et la comparaison des résultats obtenus

N



- 14 5-

après écrou i s s age et après irradiation conf'u-m e le rôle tenu par ce type de

défauts.

Fig. 122 -

110 ua 520 Ttl(

bl le pic P3_

Fig. 121 -

10o

0,1

Enfin PICHON s rgna le après i r r ed r atton l'existence d'un plC de

frottement mré r ieur- assez stable cu lrn m ant vers 110 "K (- 163°C) dont la

largeur à mi-hauteur est de 10 à 12 OK
; l'énergie d'activation associée est

de l'ordre de 0,27 ev et le facteur préexponnentiel r-o de l'ordre de 10-13.

La similitude de ce pic et de celui que nous avons observé suggère qu'ils
ont la même origine.

La d i s p ar r t ion du p rc P1 entre 170 et 200 OC correspond .J la fin

du stade I de restau ration et au débu t du stade 11 et coïncide avec un stade
de revenu de la r

é

s i s ttv rté " Ce stade est généralement attribué à l'éhmina-
non des bi v

ï n te r s t
ï n e l s et des conft gu r ati on s plus complexes (tri.plets .." ) "

[·:11 p ar-n cul ier- les courbes de r é s rs t t v rt
é de SWANSON o btenn e s sur du Zr

4N de M Re s en s i blement identique à la nu anee que nous u t il i s on s , et fal bIe-

ment déformé par traction (0,7 % à 1,5 %) montre un stade de revenu de résls-
tivité très net entre 160 et 200° K (fig. 121) et l' impor-tau t stade de revenu à

35 oK. Cet auteur attribue ce s econd stade à la for-matron de paires oxygène-
mterstitiel ; cette interprétation mise en doute par VI)\ L ARET est infirmée

par l'expérience d'oxydation que nous a-

vons f'ai te et qui montre que l'apport de

600 ppm d'oxygène fe it chuter le pic P1

(Fig. 119). Le fart que VlALAR ET mette

én évidence d'autres stades de revenu,
en particuher vers 110° K, que S WAN SON

n'observe pas , peut p r-ovenrr des taux

de déformation très important =!-: =95%)

réalisés par cet auteur (fig. 122).

Les essais à différen-
tes fréquences ont montré l'exis -

tence d'un maximum de frottement
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intérieur vers - 55°C. A 350 Hz (Ftg , q2) ce maximum est peu accusé ý mais

à 16,6 Hz et plu s encore à 1. OS Hz on observe- un pic de forte amplitude. Nos

mesures ont montré l'existence d'une montée approxlmativement exponentiel-

le, pouvant être le fond continu d'amortissement ou le flanc d'un pic, dont

l'énergie d'activation estimée par le déplacement en fréquence est de l'or-

dre de 0,52 ev. Ce phénomène commence à décroître dès que l'on réchauf-

fe "au -dessus de - 60 oC et di s par-a ît quand on atteint environ - 20 oC.

SAVINO (50J a montré que si 1'0n effectue, après réchauffage à l'ambiante

une légère déformation Ce = 0.1 00) à - 196°C on fa it réapparaûre ce pic.
p

Le fait que ce p ic dt spar ars s e avant que le phénomène soit to-

talement développé Le permet pas de le défmir avec pr-éci ston . Seules des

mesures à très basses fréquences pourraient le permettre CO,OI il D,1Hz).
La di spe r i t ion de rý est associée à une légère diminution du

module à basse température et à une augmentation du fond continu ; la na-

ture de ces effets est inver-se de ce que ]'011 observe pour un épinglage et

ils correspondent à une augmentatlon de la longueur des boucles à basse
température.

La disparition de P3 correspond à un important stade de reve-
nu de résistivité sur le métal lammé (F1g.122) mais 11 est indiscernable sur

la courbe de SWANSON (Fig.121, e = 0.6 %). VIALAR ET considère que ce
p

phénomène se produit au stade III de la restauration attnbuée à l'élimination
ou bien des lacunes absorbées par les dislocations et les joints de grains,
ou bien d'un secord type d'interstitiels.

L'état actuel des connaissances ne permet pas de déterminer
de façon probante l'origme du phénomène correspondant au pic P3 " La va-
leur estimée de l'énergie d+act iv atrcn associée, de l'ordre de 0,5 ev sug-
gère que les lacunes en sursaturation jouent un rôle à ce stade du revenu
du métal.

VII-2-2- Le pic P
2

Nous avons vu que l'existence du pic P2 est liée à la présence
d'hydrogène dans le champ de la dislocation. A -196°C l'hydrogène est un
interstitiel immobile. Les dislocations créées par la déformation n'ont donc
pas une atmosphère d'hydrogène identique à celle des dislocations créées
par écroulssage à 20 oC. La diffusion de l'hydrogène au cours du réchauffa-
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ge se manifeste par l'appantion de P2, la chute dl) fond continu d'amortis-
sement et l'augmentation du modu le résul tant de l'épi nglage des dislocations
(à basse température l'hydrogène joue le rôle de point d'ancrage).

i

T - 1q6 -163 -103 -48
-

3.10-13 25. 10-8X Zr 3.10-5

-
6.10-10 40.10-8X Tl 3.10-5

Si l'on admet que l'hydrogène doit parcourir une distance moyen-
ne X de l'ordre de 1000 bv av e c les valeurs que nous avons obtenues pour l'éner-
gie de diffus ion en prenant Do ý 10-3 et en u t rl i s am la r e l at i cn X2 -= 2 Dt,
on voit qu 'tl est n éc e s s ai r e d'attemdre - 103 oC (Titane) ou - 48 °C(Zirco-

nium) pour que cette distance soit franchie. 51 l'appari tion du pic corres-

pond à X,..., la b P2 doit c roftr-e à partir de - 165 "C sur le Titane et -100°C

sur le Zrr'comum . Ces valeurs sont cohérentes avec les observations faites

pour le Zi.r-coruum (fig. 100). Le' développement du pic P 2 au delà de - 20°C

dans ces deux métaux peut s'expllquer par une mise en s olutron progressive
des pr-écrpi té s . L'augmentation de l'amphtude globale du pic, son déplace-
ment vers les hautes températures, la drrmnut ron du fond continu et l'augmen-
ta ti on du module à basse température vont dans ce sens.

A part ýr de 80 0 C, la di mi nut ion du pic P 2 correspond au premier
stade de r es teur atron défini pour les recuits après déformation à la tempéra-

ture ambiante.

VII-2-3- Comparaison des deux métaux.

Nous avons vu que les spectres de frottement intérieur obtenus
après écrouissage à la température ambiante sur le Zirconium et le Titane
sont très proches et se prêtent à une même interprétation.

Après déformation à - 196 "C le spectre du Zrr-comum se distin-

gue par l'existence des pics p1 et P3 toutes choses demeurant sensiblement
identiques par ailleurs, en particuher le comportement du pic P2.

Le pic P1 étant attribué à la présence de défauts ponctuels in-

terstitiels créés au cours de la défor-matron , le fait qu'on ne l'observe pas

sur le Titane incite à penser que la déformation de ce métal à - 196 oC crée
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beaucoup moins de défauts ponctuels que dan s le cas du Zirconium. On au-

rait pu penser que le pic P1 du THane possède une énergie d'activation tel-

le que les conditions expérimentales utrl ts ée s (1 Hz à 350 Hz et - 196 oC à

l'ambiante) ne permettent pas de l'observer. Les résultats de PICHON [78]

obtenus à 1 Hz su r du Ti tarie l r-r ed i
é ont mop tr é l'existence vers 115 " K d'un

pic analogue au pIC Signalé sur le Z tr-coruum après rr-r-adi ar ton vers + 110 ° K

Or une déformatlý"'n par torsion de YM = 14"ý à - 186 "C ne nous permet pas

d'observer un pre analogue au pre P1 du ZIrconium vers cette température

pour une même f'r cquence de mesure de 1 Hz. Par e il l eu r s , dans la mesure

où le pic P3 est a .. s oc i
é

à la présence de lacunes en sursaturation dans le

Zrr-ccrnum , son inexistence dans le Titane tend à confirmer notre hypothèse.

:'"Vll-3- MODELE f'E 'KESTAllRATION i\PPES DEFORMATION A - 196 -c

Er. couc lu s i on , l'ens ornbl e de ces résultats nous permet de pro-

_. poser un modèle de restauration pour ces deux métaux après déformation à

la température de l',note l iqu rd e , La littérature nous ayant Iou rm un bien

plus grand nombre de données expé r rment a le s , dans le cas du Zirconium, en

particulier celles qui ont été obtenues par r
é

s i s ti vi té
, nous présentons en

premier lieu l'évolution de ce métal:
- de - 180 à - lOS "C : Stade I avec migration de s interstitiels

iýtrinsèques dans des puits (essentiellement les dislocations) ou sur des ag-

glomérats. L'épI 'lglage des drs loc atton s correspondant est mis en évidence
..,."

par la diminu t i o n du fond continu et l'augmentation du module à basse tempé-
rature; En outre les mesures de r-és rs ttvi t

é présentent un maximum de varia-

tion vers - 160 oC.

- ùe - 105 à - 6S ýC : Slade II. La disparition du pic P1, attri-

buée à L'ext s ten..e de conf'igur atton d'interstitiels,témoigne de l'élimination
de ce type de défauts. D'autre part, l' appari ti on du plC P 2 indique le début
de la diffusion de l'hydrogène.

- de - 65 à - 2C "C : Ce stade de restauration correspond au

pic P3. Il peut être attribué à l'élimination des lacunes en sursaturation, ou

bien à un réarrangement à courte distance dans le voisinage de la dislocation
par diffusion des interstitiels piégés au stade TI. Ce stade conduit A une aU8-
mentation de la longueur moyenne des boucles, ce que traduisent la baisse du

module et l'augmentation du fond continu à basse température.
- de - 20 à + 300 "C : Stade Ill.
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Dans un premier temps, de - 20 "C à + 80 oC, augmentation du

pic P
2

liée à la diffusion de 1 'hydrogène sur les dislocations ; puis jusqu'à

190 oC décroiss'ance du pic résultant d'un mécanisme d'épinglage des dislo-

cations par des défauts ou impuretés dont l'énergie de diffusion est de l'or-

dre de grandeur de l'énergie d'auto-diffusion du métal. Ce défaut pour-r ai t

être du type lacunaire. Au delà de 190 "C restauration du réseau et perfec-
tionnement par formation de cellules pour les fortes déformations.

A partir de 290 "C envrr-on ïc e tt e température dépend sensible-

ment du taux de défonnanon) : ree ristallisation in - situ pour les faibles

taux d'écroulssage, par ge rmm atton pour les taux élevés. La recristallisa-

rion secondaire se tr-adurt au dessus de 450 "C par la diffusion des joints et

le grossissement des grains.

Malgré l'absence dans la h ttér atu r-e de résultats i derrti qu e s à

ceux du Zirconium en résistivité, un schéma comparable de l'évolution du

Titane peut être présenté en soulignant l'inexist nce du pic Pl et du stade

de restauration correspondant à P 3. On peut aussi noter que la croissance

du pic P
2

commence à plus basse température « - 150 OC) tandis que l'évo-

lution au dessus de la température ambiante est sensiblement analogue à cel-

le du Zirconium.



CONCLUSION

Les pics de relaxation observés après écrouissage, dan; le

domaine des basses températures, ont fait l'objet de nombreuses études

dans le cas des métaux de structures cubique à faces centrées et cubique

centrée. Par contre les études r-el anve s aux métaux de structu se hexago-

nale compacte sont très peu nombreuses ; dans le cas du Zi r-coruum nous

avons signalé l'étude fane parallèlement à notre travail par SAVINO et

qUI a conduit à la rrn s e en év rderic e à basse fréquence d'un pIC P1 après

écrouissage à - 196 oC
; dans le cas du Titane, l'existence d'un pic si-

milaire au pic P2 du Zrr-coruum o bs e rv é après écrouissage à l'ambiante,

a été mentionnée par HAS IG U I Tl.

L'objet de notre travail était dou ble
- d'une part étabhr de façon pr

é

c ts e les spectres de frotte-
ment intérieur du Zi r cornum écr-ou: à - 196 oC et à l'ambiante, en utili-

sant une gamme de fréquence de mesure aUSSl large que possible afin de
.

définir avec exactitude les éner gre s d' act rvatron s et les facteurs de fré-

quence des différents pics, et leur évolu tron en fonction de différents pa-

ramètres ;

- d'autre part étendre cette analyse au cas du Titane afin de

confronter les résultats o btcnu s sur ces deux métaux qUl présentent des
comportements très analogues VIS à VlS de nombreux phénomènes physi-
ques et chimiques.

Les é cr-ou i s s age s effectués à la température ambiante nous
ont permis de montrer sur les deux métaux, l'eXIstence d'un large pic,
le pic P 2, résultant de la super-pos itton de deux phénomènes de relaxa-
tion faisant intervenir les dislocations :

- les différents recuits i sother-m e s et isochrones de ces deux
métaux jusqu'à la r-ec r-i s tal h s at ion complète, ont montré que P2 était ef-
fectivement lié à la présence des di s l oc at ion s mtr odui tes par écrouissa-
$le ;

- l'évolution de P2 en fonction du taux de déformation, de la
pureté et de la fréquence de mesure, nous a conduit à retenir l 'hypothè-
se d'un désépinglage thermique des dislocations, assimilable au mécanis-
me proposé par KOIWA pour les pics d'HASIGUTI dans les métaux CFC,

r
I
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pUIS à plus haute température, d'un drainage des interstitiels r-e spon s abl e

de l'épinglage (en l'occurence des atomes d'hydrogène) selon un mécanis-
me analogue à celui que propose SCHOECK pour les pics d'écrouissage
(C\\'P).

La confrontation entre le comportement du pic au cours des re-

cuits, les variations de Is dureté, et l'évolution de la structure analysée
par micrographie et r-adroc r-i s te Llogr-aphi a , a permis de préciser les diffé-
rents stades de la restauration et de la recristalhsation.

Le pic P1 observé après déformation a basse température
seulement dans le cas du Zirconium a été at tr r bué à la relaxation de parr-es
d'auto -intersti ti els en r ai son des valeurs obtenues pou r l' énergle d' acti-
vation et le facteur de fréquence, contrairement aux mter-pr-étatron s anté-
r ieur-e s , La compar ai s on entre les spectres de frottement intérieur obser-

vés après irradiation et nos résultats, suggère 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 souhartable

que ce résultat puisse être confirmé par des mesures de résistivité analo-

gues à celles qu'ont effectuées VIALARET et SWANSON dans le cas du

Zirconium.
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