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INFLUENCE DE LA PURETE SUR LA RECRISTALLISATION

DYECHANTILLONS DE MAGNESIUM FORTEMENT ECROUIS.



BUT DU DIPLOVE :

Les études entreprises au Laborat01re de Meétallurgie de la
Faculté des Sciences de Lille portent en particulier sur 1'obtene
tion du Magnésium de haute pureté, par la méthode de la zone

fondue et 1'étude de ses propriétés physiques,

Une des propriétés physiques essentielles d'un métal est son
aptitude & la recristallisation.

Le but de ce travail est de comparer l'aptitude 3 1la Trecris-
tallisation du Magnésium Commercial bidistillé et du Magnésium
purifié par zone fondue.



PRINCIFE :

Parmi les différentes méthodes utilisables pour suivre la

recristallisation d'un métal, il nous a paru intéressant d'uti-
liser la technique de la résistivité électrique & basse tempé-
rature, qui permet une étude quantitative précise. ( 1, 2, 3, )
Exposons rapidement le principe de cette méthode :

On sait d'aprés la régle de MATTHIESSEN que la résistivité d'un
métal est donnée par la somme de trois termes

- un premier termefeL du 3 la diffusion des électrons.
par agitation thermique. Ce terme dépend de la température et
est appelé’résistivité idéale.

~ un second termefaktraduisant 1'influence des atomes
étrangers dans le réseau cristallin. Ce terme est pratiquement
indépendant de la température.

- un truisiéme termefz du aux perturbations du réseau
crées par écrouissage. Ce terme est de mdme pratiquement indé-
pendant de la température.

Nous pouvons donc écrire :

\ }pr:leé*ﬂ‘b?"fe

oh/?'est la résistivité du métal 3 la température T.

La variation du termef% peut donc nous renseigner sur le
degré d'écrouissage du métal ou inversement sur son état re-
cristallisé,

51 nous faisons subir & un métal fortement écroui des re-
cuits a température suffisamment élevée, le term@fz'diminue,

/% et:ﬁarestant pratiquement constants. Cela entraine une varia-
tion dePT y variation faible cqr/‘é est trés petit devant /2
3 température ambiante.

Pour améliorer la sensibilité il nous faut donc diminuer
la valeur deti en mesurant/e} a basse tempéréture.

En réalité nous ne mesurons pas la résistivité/%‘mais la
résistance Ryqui est fonction de la géométrie de 1'échantillon
de Magnésium. Pour supprimer les imprécisions sur la mesure nous
mesurerons Ry a deux températures différentes, et nous ferons
le rapport de ces deux valeurs, éliminant ainsi le facteur

géométrique.
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Les mesures devront étre effectudes 3 des températures suffi=-
samment basses pour que le métal ne subisse pas d'évolution
pendant la mesure. '

Nous avons choisi comme température la plus basse la tem-
pérature Ty d'ébullition de 1'Azote liquide soit 77° K. Sauf
dans des cas particuliers, la seconde température sera To tem=
pérature de la glace fondante, 3 laquelle 1'agitation thermique
est importante.

Si nous faisons alors le rapport

f:

ce rapport varie dans le meme sens quefz-car/g;,décroit plus

vite que ﬂrc lorsque PQ dlmlnue.

Les variations de./Q nous renseignexont donc sur le dérou-
lement de la recristallisation du métal ; la valeur finale de
ce rapport pour un métal parfaitement recristallisé pourrait

alors nous servir de critére de pureté.

TECHNIQUE UTILISEE POUR LA MESURE DES RESISTIVITES :

La méthode utilisée pour la mesure des résistivités est
le montage en pont double de THOMSON - KELVIN ( Figure 1 ) qui
permet une précision de 2/1000 pour des valeurs de résistances
de 1'ordre de 107202.

Les résistances étalonnées sont celles d'un pont de
THOMSON AOIP Type B 20. Le galvanométre d'équilibre est un galva-
nométre AOIP de sensibilité 10 ~9 AP/ mm.

La résistance étalon R est une résistance de 10-2£%.

La valeur précise de cette résistance importe peu car nous
faisons toujours le rapport‘szﬁ .

RTo
La seule condition exigée est qu'elle reste a température
constante dans l'intervalle séparant les deux mesures : RTN et
RT, -

Les fils de Magnésium sont découpés dans des t8les de
20/100 mm d'épaisseur ; leur largeur est environ de 3 3 4 mm
et leur longueur de 21 cm ce qui donne une résistance voisine
de 10722 3 273° K.

"cp/oo.
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Ils sont placés sur un porte échantillon assurant les con-
tacts électriques par pression ( Figure II ),

Ces contacts de Cuivre sont reliés au circuit de mesure
par des fils en Cuivre de gros diamétre,

L'isolement de ces conducteurs est réalisé par du téflon
qui offre l'avantage de résister a des températures variant
de - 200° C a + 200° C.

La mesure de résistance a 77° K se fera en plongeant
directement le porte-échantillon dans un Dewar contenant de
1'Azote liquide. '

La mesure a 273° K se fera en immergeant le porte-échan-
tillon dans un tube de Xyléne plongeant dans un mélange eau-

glace.
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I - Mode d'écrouissage

On part d'un plateau de Mg bidistillé puis refondu sous
Argon de dimensions 100 X 75 X 33 mm.

On effectue d'abord un recuit a 1l'air de 30 mn a 450° C ;
le plateau est ensuite laminé & chaud par passes de 15 % envi-
ron jusque 5 mm d'épaisseur.

On effectue alors un recuit de 30 mn & 450° C puis on
décape le plateau.

Par passes de 0,3 rm environ a 300° C il est alors amené
jusqufa 1 mm d'épaisseur.

On termine jusqu'a 0,2 mm d'épaisseur par passes plus fai~-
bles entrecoupées de réchauffage & 300 °.

Les t6les ainsi laminées ont été ensuite conservées pendant

6 mois a température ambiante.

II - Etude de la recristallisation par recuits isochrones a température

croissante

Le principe de cette étude est de soumettre un échantillon
brut de laminage & des recuits cumulatifs d'une durée détermi-
née en faisant croitre la température.

Nous avons choisi comme durée une heure et nous faisons
croitre la température par intervalles de 40 ° en effectuant
le premier recuit & 50° C.

Les recuits ont été effectués en tube scellé sous atmos-
phére d'Argon.

Les températures de référence pour les mesures de résis-~
tivité électirique de 1'échantillon seront 273° K et 77° K.
Les zones de contact électrique sont décapées avant chaque me-
sure,

Nous obtenons ainsi les valeurs suivantes.
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d'ou v = D exp ( —,ELJ vitesse de recristallisation

o D = constante .
N L R U ey
t dt
daX , i
T Ant(n 1) X or Log X = = At"
dt
Donc dX A X Log X

° —_n = -Q
On a donc : v = + X log X = D exp ( T )

Si 1'on fixe X ( ce qui revient 2 fixex~f}), ona e

D exp ( e ) =<0 E ( E constante négative. )
: RT it
n
pexp (=2 )= (-g )
RT it
en passant aux logarithmes : Log t =~§T + constante,

Si 1l'on trace les courbes log t = f (—£~) ( T étant le temps
30

mis pour atteindre une méme valeur de F>) on obtient des
droites dont la pente est proportionnelle a Q.

Pour cela nous avons fracé sur la figure 8 les courbes
donnant/c:= f( log t) pour les cinétiques effectuées & 28990
306° C et 356° C. Pour des valeurs de ~ variant de 20 en 20,1 4,

de 0,1440 a 0,1300 nous avons alors porté sur la figure 9
1
1oqg. © = i (-T~)

Les résultats sont résumés dans le tableau III.
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