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BUT DU DIPLûîvIE : 
\ 

Le Labora to i re  de Métal lurgie  de l a  Facul té  des Sciences de 

L i l l e  é t u d i e  l e s  p r o p r i é t é s  physiques du Magnésium de haute  pu re t é  

obtenu p a r  l a  méthode de l a  zone fondue e t  en p a r t i c u l i e r  l a  r e c r i s t a l -  , , - , .. .. - 
3 

l i s a t i o n  de c e  métal. 

Le b u t  p r i n c i p a l  de ce t r a v a i l  a  é t é  l q é t u d e  de l a  c iné t ique  de 

r e c r i s t a l l i s a t i o n  dqun  Mg de zone fondue de t eneu r  99,9944 :0 for tement  

é c r o u i  p a r  1 aminage. 

Nous avons procédé à c e t t e  é tude  pour deux échan t i l l ons  de même . , * . .  
- . - 1  

C 

pure t é  laminés à des températures d i f f é r e n t e s .  



PRINCIPE DE LIETUDE t .. 
Nous avons u t i l i s é  l a  mesure de l a  r é s i s t i v i t é  é l e c t r i q u e  q u i  

e s t  désormais une technique c l a s s i q u e  pour é t u d i e r  l a  r e c r i s t a l l i s a -  

t i o n  d'un métal .  

E l l e  découle de l a  r ég l e  de EI!ATTHIESSEN. 

D'après c e t t e  r è g l e ,  l a  r é s i s t i v i t é  e d q u n  métal à l a  température 

T e s t  l a  somme de 3 termes : 

p, = T i  + p + pe 

Yi = r é s i s t i v i t é  i d é a l e  due à l a  d i f f u s i o n  des é l e c t r o n s  p a r  ag i ta -  

t i o n  thermique. 
d' 

Pa t r a d u i t  l B i n f l u e n c e  des atomes é t r a n g e r s  dans l e  réseau  c r i s t a l -  

1 i n .  

p. e s t  dû aux pe r tu rba t ions  du r é seau  par  écrouissage.  

Seul dépend de l a  température.  

e t  r e e n  s o n t  pratiquement indépendants.  

La v a r i a t i o n  du terme peu t  donc nous rense igner  s u r  l e  B. 
degré d 'écrouissage  du métal ou inversement s u r  son é t a t  r e c r i s t a l -  

- S i  nous f a i sons  s u b i r  à un métal  for tement  écroui  des  r e c u i t s  

à température suffisamment é l evée ,  l e  terme diminue, y; e t  

r e s t a n t  pratiquement cons tan ts .  Cela  e n t r a î n e  une v a r i a t i o n  de e~ 1 
v a r i a t i o n  f a i b l e  c a r  e s t  t r è ç p e t i t  devant  à température k F 
ambiante. 

Pour amél iorer  l a  s e n s i b i l i t é ,  on diminue en mesurant l a  

r é s i s t i v i t é  à basse température.  

1 \ -  _ - 1  . -. 
En r é a l i t é ,  nous mesurons l a  r é s i s t a n c e  RT q u i  dépend de l a  



géométrie de 1 g é c h a n t i l l o n  de ~agnésiurn.  Pour é l imine r  l e  f a c t e u r  

géométrique, nous f a i s o n s  l e  r appor t  de deux va l eu r s  de à deux RI. 
températures  d i f f é r e n t e s ,  sauf dans des ca s  p a r t i c u l i e r s .  Les mesures 

s o n t  e f f e c t u é e s  à des températures  suffisamri7ent basses  pour que l e  

métal  nqévo lue  pas pendant l a  mesure. 

La température l a  p l u s  basse c h o i s i e  T e s t  l a  température 
N2 

d ' é b u l l i t i o n  de l 'Azote l i q u i d e  s o i t  7 7 O  K, La seconde température 

e s t  T température de l a  glace fondante,  à l a q u e l l e  l ' a g i t a t i o n  
O ' 

thermique e s t  importante donc ' e s t  grand devant  f? Pe 
Le r appor t  v a r i e  a l o r s  dans l e  même sens  que 

c a r  R d é c r o i t  p lus  v i t e  que R O lo rsque  diminue 
N2 

8 -. 
Les va l eu r s  du r a p p o r t  nous rense ignent  donc s u r  l e  dérou- P "lit, . 

- 8  

lement de l a  r e c r i s t a l l i s a t i o n  du métal. 

\ 

TECHNIQUE DE ilIESURE DES RcSISTIVITES : 

La néthode u t i l i s é e  pour mesurer l e s  r é s i s t a n c e s  e s t  l e  

montage e n  pont double de ïiiO1\:SOI? - KELVIN d é c r i t  précederiiment pal: 

. ;, 
CATTEAU (1). Celui-ci  permet de mesurer des r é s i s t a n c e s  de l v o r d r e  , ,, .:; - 

O/ de  IO-^ à ~ o * ~ - Q  avec une p r é c i s i o n  de 2 00. 

Les techniques de mesure s o n t  l e s  mêmes que c e l l e s  u t i l i s é e s  

p a r  CATTE AU. 

P réc i s ion  de l a  mesure du r appor t  9 

R = 0,l fi l e c t u r e  s u r  l e  pont  



Pour l e  métal é t u d i é  fl e s t  de l ' o r d r e  de O9I7CO (va l eu r  
& 

P 
- 4 

maximale). D'où maximum = 2. 1 0  

Le r a p p o r t  de r é s i s t i v i t é  e s t  donc déterminé à 2 u n i t é s  p rè s  P 
s u r  l e  d e r n i e r  c h i f f r e  s i g n i f i c a t i f  donné, 



ETUDE PRELIEiINkIRE 



1 - OBTEidTIOîJ ET PODE DsECROLJIÇbr.CE : 

Le Magnesium e s t  ob tenu  p a r  l a  méthode de l a  Zone fondue. 

Les t r avaux  o n t  é t é  e f f e c t u é s  au L a b o r a t o i r e  de  M é t a l l u r g i e  de 

l a  F a c u l t é  d e s  S c i e n c e s  de L i l l e  p a r  V A N B E m M w  à p a r t i r  

du hiagnésiun comnercia l  b i d i s t i l l é  r e fondu  dans  un c r e u s e t  de 

T a n t a l e .  

Après d i x  passages  de zone s u r  un b a r r e a u  de Magnésium 

b i d i s t i l l é ,  on o b t i e n t  dans  l a  p d r t i e  c e n t r a l e  du l i n g o t  un 

lblagnésium de t i t r e  99,9944 

Le t a b l e a u  1 p r é c i s e  l a  t e n e u r  en impuret4s  p r i n c i p a l e s  

du métal  de d é p a r t  e t  du métal  p u r i f i é .  

Les c o n c e n t r a t i o n s  s o n t  exprimées e n  p a r t i e  p a r  m i l l i o n  

ou pprn. 

1 ppm = 0,0001 >O e n  po ids .  



r L 
! 

As. 

l Tota l  

Teneur 

-t-+ -....-..p 

55,83 pprn l 214,1, ppm 
-- .............. __t__.__-_._-_ - -  

Maynhsium de Zone Fondue 

-------..-.-- 
T A B L E A U  1 

biagnésiuni n i d i s  tillé 

- .  -- - .- 

30 9 5 



Le Magnésium e s t  é c r o u i  p a r  l a i~ inac je  daris l e s  c o n d i t i o n s  

s u i v a n t e s  : 

0-1 pax% d v u n  b l o c  qu'on l a ~ ~ i i n e  p a r  p a s s e s  c r o i s é e s  à 350° C 

j u s q u g a  5,75 mi d v é p a i s s e u r .  Après c e  cor royage  p r é l i m i n a i r e ,  on 

e f f e c t u e  un r e c u i t  d 'une  heure à 350° C e t  on décape l e  p l a t e a u  

a v a n t  de p r o c é d e r  A un l a n i n a g e  unidirectionnel j u s q u q à  1,85 mm 

5 250° C p a r  p a s s e s  de  0 , 1 5  mm e n v i r o n .  P u i s  on lamine t o u j o u r s  

à 250° C p a r  p a s s e s  de  1 à 2/100 mm j u s q u V à  50/100 mm, 

Le laihinage t e r m i n a l  de 0,5 mm à 0,2 nIn s e  f a i t  s a n s  

réchauf fage  i n t e r n i é d i a i r e  en p a r t a n t  de 2>0° C. 

A u s s i t ô t  l a  d e r n i è r e  passe  de laiiiinacje e f f e c t u é e ,  l e  

Magnésiurri e s t  p longé dans  l q A z o t e  l i q u i d e  pour  é v i t e r  t o u t e  

é v o l u t i o n  à l a  t empéra tu re  arnbidnte, 

Taux de r é d u c t i o n  au laminage : 
e - e  

O Le t a u x  de  r é d u c t i o n  e s t  d é f i n i  p a r  : 
e  

O 

e  = é p a i s s e u r  i n i t i d l e  
O 

e  = é p a i s s e u r  f i n a l e  

Dans l e  c a s  p r é s e n t ,  il e s t  de 96,5 76. 

II - RECiiITS 150CHROi\IES A SEI IPEK,,TLIRE CIIOISbAi'lTE : ---- -.-- 

Nous avons  procédé à une & t u d e  p r é l i i n l n a i r e  p a r  r e c u i t s  

i sochrones  à t empéra tu re  c r o i s s a n t e .  

l a )  Pdode o p é r a t o i r e  e t  p r i n c i ~ e  : On découpe un ruban de Magné- 

sium, l e s  e x t r é m i t é s  s e r v a n t  aux c o n t a c t s  é l e c t r i q u e s  s o n t  net- 

t o y é e s  p a r  a b r a s i o n .  Le ruban e s t  e n s u i t e  monté s u r  un por te-  

é c h a n t i l l o n .  Toutes  c e s  o p é r a t i o n s  s o n t  e f f e c t u é e s  dans  l ' A z o t e  



l i q u i d e  a f i n  d v é v i t e r  une é v o l u t i o n  p a r a s i t e .  Dans c e  c a s ,  

l e s  mesures de r é s i s t a n c e  s o n t  f a i z e s  à une s e u l e  t e m p é r a t u r e  

(770 K) c a r  1 v é c h a n t i l l o n  n v e s t  pas  déinonté de son  p o r t e u r .  

On soumet un é c h a n t i l l o n  b r u t  de laininage à d e s  r e c u i t s  

c u n u l a t i f s  d v u n e  durée donnGe en f a i s a n t  c r o î t r e  l a  tem- 

p é r a t u r e  e n t r e  chaque mesure,  Nous avons c h o i s i  d e s  d u r é e s  

c o u r t e s  o 'i minute ,  2 r<i inutes ,  4 minutes .  En o p é r a n t  

a i n s i ,  nous pouvons e s p é r e r  s é p a r e r  l e s  d i f f é r e n t s  phéno- 

mènes q u i  peuvent  s e  p r o d u i r e  l o r s  d e s  r e c u i t s  t e l s  que : 

é l i m i n a t i o n  d e s  d é f a u t s  p o n c t u e l s  (migra t ion  des  l a c u n e s ) ,  

p e r f e c t i o n n e m e n t  des m i c r o c r i s t a l l i t e s  r é s u l t a n t  de 

l P é c r o u i s s a g e  p a r  r,lontée de  d i s l o c a t i o n s ,  r e c r i s t a l l i s a t i o n  

e t  g r o s s i s s e m e n t  du g r a i n  (2) .  

Dg a p r è s  Saada ( 3 ) ,  l a  p r o b a b i l i t é  de it~ouvement d'un 

d e f a u t  e s t  p r o p o r t i o n n e l l e  à : exp ("-1 
VJ é t a n t  1 é n e r g i e  d q  a c t i v a t i o n  c a r a c t é r i s t i q u e  du phéno- 

mène e t  k l a  c o n s t a n t e  de Boltzmann. Dans l e  c d s  g é n é r a l ,  

l V é n e r y i e  d v a c t i v a t i o n  n P e s t  c o n s t a n t e  que dans  c e r t a i n s  

i n t e r v a l l e s  de température .  Dans c e s  i n t e r v a l l e s ,  on p e u t  

d i r e  q u q u n  mécanis~,le unique e t  b i e n  d é t e r n i n é  joue  un 

r ô l e  prépondérant .  

Nous avons égaleillent e f f e c t u é  c e t t e  é t u d e  s u r  l e  méta l  

b i d l s t l l l é  a f i n  de m e t t r e  e n  Gvidcnce l v e f f e t  de l a  p u r i f i -  

c a t i o n  s u r  l e  domaine de  t empéra tu re  de r e c r i s t a l l i s a t i o n .  

La gamme de t empéra tu re  e x p l o r é e s  v a  de - 75O C  à + 200° C,  

l D i n t e r v a l l e  S t a n t  de 1 5 O  C. 

De - 75O C à O0 C, on  u t i l i s e  l a  c i r c u l a t i b n  e x t é r i e u r e  

d ' u n  c r y o s t a t  Lauda du t y p e  UK 00. L a  ibiéthanol du c r y o s t a t  

. . ./. . . 



c i r c u l e  dans  un s e r p e n t i n  de c u i v r e  iriimer~,8 dans un v a s e  de Dewar 

r e m p l i  de I~ié thanol  q u i  c o n t i e n t  un tub? di: c u i v r e  p l e i n  dP1lcxane 

dnns l e q u e l  on plonge l e  p o r t + G c h d n t i l l o n ,  Là t echn ique  de r e c u i t  

pour  l e s  tempera,urLs ~ u p e r i ~ ~ i r ~ s  à O0 C J. c t e  d é c r i t e  prdcedernment (1) .  

2 O )  R 6 s u l t a t s .  Pour l e  métdl  b i d i s t i l l é ,  nous avons p o r t é  s u r  

l a  courDe de  l a  f i g u r e  1 l e  pourc,ntzge d v z v o l u t ~ o n  de l a  r é s i s t a n c e  

A R  = R i n i t i a l c  - R à I V  i n s t d n t  t ,t il = R i n i t i a l e  R 

e n  f o n c t i o n  d L  l a  t e i apérd tu re ,  La durce  d ~ s  r e c u i t s  e s t  de 4  minutes .  

Les v a l e u r s  por tCcs  s o n t  l e s  v a l e u r s  noycnncs du pourc2ntage dqévo-  

l u t i o n  dc deux é c h a n t i l l o n ;  i d e n t i q u e s  r:ontCs s u r  l e  même por tc -  

É c h a n t i l l o n  c t  s u b i s s a n t  de C L  f , i t  l e  rne^nic t r a i t L i n e n t  thermique.  

1Uous avons opcr;  de  l a  rne^in, f a ç o n  pour  1 c  iîaqnésîum de zonc? fondue 

e t  c e ç i  pour  d e s  d u r e e s  d r  r e c u i t  dL 1 r i inu td ,  2 In ?t 4 mn. 

Les v a l ~ u r s  t r o u v é e s  pLrmcti , :nt  dc t r d c ~ r  1 ~ s  courbes  dé  l a  

f  ic,urd (2). AUX e r r ~ u r s  de inesurt  p r e s ,  l e s  courbes  i s o c l i r o n ~ s  1 , 2 

c t  4 mn o n t  l a  mZ,?e a l l d r ~ .  On n o t ~  cepcnddnt  un l < g c r  d x a l a s z ,  

l V é t d t  d ' é v o l u t i o n  du m t a l  pour  d è s  r x u i t s  i s o c h r o n e s  de  4  mn é t a n t  

l e  p l u s  avance.  

Nous avons e n s u i t e  t r a c é  s u r  1? f i g u r e  (3) 12s courbes  d é r i v é e s  

ob tenucs  à p a r t i r  de 13 courbe de  1,< f i s u r i !  ( 1 )  c t  di? l a  courbe  ( I I I )  

de l a  i i y u r z  (2)  : !JOLIS p o r t o n s  e n  f o n c t i o n  d ~  l a  t cmpdra tu re  l a  

v a r i a t i o n  de  pourcen tase  d v é v o l u t i o n  c o r r e s p o n d a n t  à une é l é v a t i o n  dc 

t e  i p é r a t u r c  d? IO0 C. 

Pour 1 2  méta l  di. zoni! f o n d u t ,  l z  p i c  e s t  dissyrnStricyue. Le 

maximum SL s i t u é  dans  l e  dorlaine 20° C - 4û0 C.  près un r d l e n t i s -  

sè:,ient b r u t a l  , l c  phénomenc. s e  p o u r s u i  t iLntL1 l t n t  . 

Pour l e  meta l  b i d i s t i l l & ,  l e  maximum e s t  à 90° C, il e s t  moins 









accusé  e t  p l u s  é t a l é .  I l  e s t  p r é c é d é  d F u n  premier  s a u t  s i t u é  dans  

l e  même domaine de terripérature que l P é v o l u t i o n  g l o b a l e  du méta l  de  

Zone fondue.  

Les c o u r b e s  montrent  que l a  p u r i f i c a t i o n  a f a i t  p a s s e r  l e  p i c  de 

r e c r i s t a l l i s a t i o n  de 9d0 C à 30° C. 

Rappelons que 12s courbes  d é r i v é e s  d e s  i s o c h r o n e s  une h e u r e  

d t u n  a u t r e  Magn6sium b i d i s t i l l é  e t  du méta l  de Zone fondue c o r r e s -  

pondant  a v d i d n t  l a  même a l l u r e  (1 ) .  Les p i c s  de r e s t a u r a t i o n  e t  de  

r e c r i s t a l l i s a t i o n  é t a l e n t  s é p a r é s  (00 C e t  220° C r e s p e c t i v e m e n t )  

pour  l e  blaynésiurii b i d i s t i l l e  e t  confondus pour  l e  Filg de  Zone fondue 

(à  oO c). 

Nous pouvons suppose r  que p u r  l e  mé ta l  de zone fondue,  l e s  

mouvenents d e s  d e f a u t s  p o n c t u e l s  e t  d e s  d i s l o c a t i o n s  s e  p r o d u i s e n t  

s imul tanément  avec une prépondérance p l u s  ou moins marquée de  l q u n  

ou l P a u t r e  s u i v a n t  l a  t empera tu rz .  Le phéno1,iene d o n t  l q é n e r g i e  

d D a c t i v a t i o n  e s t  l a  p l u s  f a i b l e  commence à s e  m a n i f z s t e r  à p l u s  

b a s s e  t e m p é r a t u r e ,  s a  p r o b a b i l i t é  é t a n t  s u p é r i c u r e  à c e l l e  d e s  

a u t r e s  p h é r i ~ ~ ~ é n e s .  

La courbe I I  de 1~ f i g u r e  3 nous montre que dans  l e  domaine 

O0 C à 4g0 C, l a  v i t e s s e  d v é v o l u t i o n  e s t  maximale, h.Jous a l l o n s  

c d l c u l e r  1 e n e r y i e  d f  d c t i v a i i o n  a p p a r e n t e  Q dans c e  domdine. 5i c e t t e  

é n e r g i e  e s t  c o n s t a n t e ,  nous p o u r r o n s  a f f i r m e r  q u P u n  mécanisme 

unicjue intervient dans c e  do id ine  e t  que Q e s t  1 q é n e r g i e  d v a c t i -  

v a t i o n  c o r r e s p o n d a n t  a ce  rn6c anisme, 



DEUXIEME Pn2TIE : 

C a l c u l  de 1 é n e r g i e  dP a c t i v a t i o n  du phénoniène de r c c r i s t a l l i s a t i o n  

du méta l  p u r i f i é  p a r  f u s i o n  de  zone. 



10) P r i n c i p e  : 

Nous avons s u i v i  e n  f o n c t i o n  du temps l a  d iminu t ion  du r a p p o r t  

Rm 
de r é s i s t i v i t C  =---- Y .O 

l o r s  de r e c u i t s  à t r o i s  t e r n p é ~ a t u r e s  O0 C, 

Les courbes  i so thc r rces  ob tenues  s o n t  t r a c c e s  s u r  l a  f i g u r e  6. 

On a p p l i q u e  au phSnonene l a  c iné t i c juc  dqAvrar,ii (4) : 

V = Vo èxp ( - ~ t ~ )  

V é t a n t  1.3 vclur~ie de méta l  é c r o u i  s u b s i s t a n t  a p r è s  un r e c u i t  de  

d u r é e  t. 

n  V 
On p e u t  é c r i r e  X = exp ( - ~ t  ) e n  p o s a n t  - = X 

vo 

La r e l a t i o n  de  VantvHoff perniêt de c a l c u l e r  l a  c o n s t a n t e  de  

v i t l ' s s e  K d 'un€  rti.actit->n dependdnt d 'une  é n e r g i e  d q a c t i v a t i o n .  

K = B cxp ( -4 ) rn 
dvoÙ v = D C X ~  

( -4 ) 
m V = v i t c s s c  de  r e c r i s t a l l i s a t i o n  

dX n- "i n  n- l 
- = A n t  exp ( - ~ t )  = - A n t  X 
d  t 

dX - n 
donc ---- X Log X 

d t  t c a r  ~ o g  x = - ~ t "  

v -= X S t a n t  f i x é  (donc pour  
vo 

-4 - - n  t? 
On a  D exp - - RT -- E t E = C n é g a t i v e  ( V ( V O )  

-4 n  D exp - = (-E) RT 

Log t = -..- Cl , c t e  RT 

'i 
Les courbes  l o g  t = f ( ) d o i v ~ > n t  donc ê t r e  d t s  d r o i t a s  d o n t  l a  T 

p e n t e  a s t  p r o p o r t i o n n c l l c  à l q é n e r g i e  d v a c t i v a t i o n  4. 



2 0 )  R é s u l t a t s ;  

Pour d i f f é r e n t e s  v a l e u r s  de  v a r i a n t  de 0,1480 à 0,1534, P 
nous avons n o t é  1 c s  1ogaritl-imt.s d e s  tdmps rais pour  a t t c i n t l r e  c e s  

v a l e u r s  aux teri lpératures U0 C, 20° C e t  4U0 C. i\lous avons a l o r s  

1 
p o r t é  I.og t r f (T) s u r  l a  f  i q u r e  (5) 

Les v a l e u r s  de Cj s o n t  donneès dans  l e  t a b l e a u  I I  : 

--'.'---r--- - -  
!-- 
1 i Q ~ c a l / a t .  g  

i l ----A l 
1 P..---.--- 4 

4- 
t 

f 18,95 - i 0,1480 1 1 k c a l  1 
I 

i 0,1490 18,65 
i 

i 
i 

I 1 8.6 
i 

0,151)O I I  

! i 
18,25 ~ 0 , 1 5 1 0  ; I I  j TABLEiiU I I  

i i 
i 1:3,7 !0,1520 !] I I  Valear  :noyenne ; 

1 
1 1  + 

i 0,1534 1 17,5 i 18,4 k c a l  - 1 k c a l  
i 
1-- i 

On t r o u v e  des v u l c u r s  de L, s c n s l b l L : l e n t  c o n s t a n t è s ,  inais 

auçrnentant q u m d  dirnïncl.. P 
Lcç & t u d L s  pdr  d i f f r a c t i o n  d e s  rayons  X e f f e c t u é e s  p a r  

Boucheron montrent  unt  a p p a r i t i o n  des  g ~ ,  rie3 au bou t  de  h u i t  minutes  

de r e c u i t  a O0 C k t  ~b b o u t  de 2 r,m à Ibo C ( f i c , u r e  5 b i s ) .  

Nous pouvons donc sup] ,oser  c:uc l e  phéno +ne 6 u  r e c r i s t a l -  

l i s a t i o n ,  dû v ra i se rnb lab l~r , i en t  au I . IOUV~!ILIT t des  d i s l o c a t i o n s  ( 2 ) ,  

jouc  un r ô l e  pr6pond:rant  de Go C à 40° C, bidn  q u q i l  ne s o i t  pas  

+ 
m i q u e ,  e t  que son é n e r g i e  d ' a c t i v a ~ i o n  e s t  de 18,4 - ? k c a l / a t .  g 

(0~80 2 0,04 e v). 







I n f l u e n c e  de l a  température dd laminage sur l a  rêci~stallisation. 



1 - P r i n c i p e  e t  u u t s  de  c e t t e  é t u d e  : 
L -- 

n f i n  d q 6 t u d i e r  l ' i n f l u e n c e  de  l a  tempéra-cure de  luiiinac,e s u r  

l a  r e c r i s t a l l i s a t i o n ,  nous avons e f f e c t u é  d e s  r e c u i t s  i so the rmes  s u r  

deux é c h x : t l l l o n s  de iia<lndsluin de zonc fondue de t i t r e  99,9944 7: 

l a r i ln6s  à d e s  t e n p é r a t u r e s  d i f  f  é r c n t e s  . 
Une p a r t  du inéta l  e s t  lariinGe dans l e s  i ; i~~ces  c o n d i t i o n s  que 

dans  l a  p r ~ n i è r e  p a r t i c  dc c e t t e  Ltucle e t  uni: deuxiène p a r t  e s t  

l a r n n c e  de l a  f a ç o n  su ivan t t .  : 

Les o p e r a t l o n s  p r é l i i i i i n a i ~ e s  s o n t  i c + ~ n t i c , u ~ s  ; ~ s : ~ u ' à  une 

é p a i s s e u r  de 4,75 nm. Le ] ) l a t e a u  ~ ç t  a l o r s  r e c u i t  une hLun à 350° C 

e t  décapé ; on procède e n s u i t e  à un larninaqe u n i d i r L c  t i o n n e l  p a  

p a s s e s  d P e n v i r o n  2 j u s q u V à  G917 mm s a n s  rechauffacj r .  L v é c r o u i s -  

saLe e s t  donc r é a l i s é  à l z  tci i ipérature ùrnbi<inte (200 c) .  

Taux de r é d u c t i o n  au la i i lnage : --..-.---- 

Le t a u x  (90,5 ;,) e s t  i d e n t i q u e  à c e l u i  de 1 7 S c h a n t i l l o n  

lai,iiné à 2 JO0 C. 

II  - Etudi, p.lr r e c u i t s  isotl-ier.nts du l ' i agné~ iu i l  l C ~ a i i  né à 23b0 C 

Nous avons s u i v i  ~ n  f o n c t l o n  du t ~ l i i p s  di. r L c u i t  ? a  d i m i n u t i o n  

'~2 
du r a p p o r t  d t  r 5 s i s t i v l t i  =--- P . L v  l n t r a d u c t i o n  d r  uni: deuxième 

tempéra tu re  dc  i lesure  dc  1 3  r é s i s t a n c e  é l e c t r i q u e  e s t  due au f a i t  

q u ' i l  e s t  p a r f o i s  n é c e s s a i r e  de  dé . ionter  l e  ruban de i\lacjnésiilm de  

s o n  p o r t è - é c h a n t i l l o n  a f i n  dc l e  dL,capcr ck-ii:iiiquL:nent au niveau 

d e s  c o n t a c t s  é l e c t r i q u e s ,  c e  q u i  e n t r a i n é  une v ~ r i a t î o r i  du f a c t e u r  

géométrique de 1 ' d c h a n t i l l o n ,  

Io) Fiésu l t s t s  o Les te , , :pérùturas  di: r e c i l i t  s o n t  c o i ~ p r i s ~ s  c n t r e  



- GO0 C  e t  + 2ub0 C. Les r é s u l t a t s  ob tdnus  p e r m e t t i n t  de t r a c e r  l e s  

courbes  de l a  f i g u r e  (6) 

= f  ( 1 0 s  t )  

L v é c h c l l e  logarï t l i i i iqu: ,  d e s  temps ~ s t  r endue  n é c e s s a i r e  p a r  l a  

longue d u r é c  d e s  r e c u i t s  isotkiermes ( j u s q u P à  1 7 0  UCO r m ) .  

2 0 )  Calcc1 d e s  é r i c ry ies  d v  d c t ï v a t i o n  a p p a r e n t e  : 

i4oüs procédons  dd l d  ili?mc façon  que precédsmment pour d e s  

v a l c u r s d t :  v a r i a n t d e O 9 1 3 L U à b , 1 6 3 ~ .  Y 1  
Les c o u r b i s  I o g  t = f ( T )  s o n t  t r a c é e s  s u r  l a  f i g u r e  6 b i s .  

E l l e s  p e r r n c t r t n t  de  c a 1 c ~ i l t . r  lès é n d r g i e s  c l P a c t i v a t i o n  a p p a r e n t e s  

données ddns l e  t a b l e a u  III .  







Nous avons p o r t 6  s u r  1'3 f i g u r e  (7) l e s  v a l e u r s  de  Q en f o n c t i o n  

du r a p p o r t  de r é s i s t i v i t é  Y 
Idous o b s t ~ r v o n s  une augmentdt lcn  c o n t i n u e  ci- 1 é n t r g i e  d v  a c t i -  

v a t i o n  apyarLnte  s u  f u r  e t  à mesure que di:ninue, cornrile l P o b s e r v c  T 
SHtlt?P (5) .  On p e u t  donc c o n c l u r e  q u ~  les d i v e r s  processus ne s o n t  

pas  s é p a r S s ,  c e  que m o n t r a i è n t  d 6 j à  l e s  courbes  i s o c h r o n e s  e t  l e u r s  

d é r i v e e s  ( f i g u r e s  2 e t  3 ) ,  

III - Etudc. p a r  r e c u i t s  i so the r rn r s  du iiaonèsium l a n i n é  à 2p C : - ----.-------- -- -.-.-. 1 ------A----. .. 

10) R é s u l t a t s  : 

Les courbes  dc l a  f i g u r e  (8) r e p r é s e n t L n t  lés  v a r i a t i o n s  de 

P e n  f o n c t i o n  de 1.05 t pour  lès  c i i f f é r L n t e s  tcmy_.ératurcs cl< r ~ c u i t .  

\ 
2 0 )  Calcu l  dcs é n e r g i e s  d v ù c t l v a t i o n  z p p a r e n t d s  : 

,dous avons coi;ilîe przced~,m;iènt  t r a c é  l e s  courbes  

1 (  l o g  t = f (  ) f i g u r e  8 b i G q u i  nous o n t  p.?rriis de c a l c u l e r  l e s  vnle i i rs  T i  

de Q p o r t d e s  d a n s  l e  t a b l e a u  I V ,  fl v a r i a n t  dc 0 ,1310  à 0,1710. 
i 

TAL3LcI+U I V  

E n e r g i ~ s  d Y c ~ c t i v a t i o n  a p y a r c n c , , ~  du i.,agn&sium lamine à 20° C. 







1, ,L . 
'.'-L . 

' ' _  . . 
i.' " 



Comïj~e pour  l q é c h a n t i l l o n  lamlné à 250° C, nous ûvons a l o r s  

p o r t é  Q e n  f o n c z i o n  de  s u r  l a  f i g u r e  7 (courbe  II). ? 
Les v a l e u r s  calculées dc l P e n e r 5 i e  d ' a c t i v a t i o n  a p y a r ~ n t e ,  

d ' a b o r d  f a i b l o s  , augmcntcnt  r d p i d d i i ~ n i  (yudnd f3 d é c r o i t  de 0 ,1700  
1 

à O,16oO Q augrncnte de  9 k c a l  à 2 0  l t c s l )  p u i s  p l u s  l en tement  à 

mesure que l V é v o l u t i c n  s e  p o u r s u i t  (quand d L c r o i t  de 0,1600 à 

0,1400 Q augmtntc de 20 k c a l  à 24 k c a l ) .  
? 

Le laiiiinage a y a n t  & t é  e f f e c t u é  à t empéra tu re  p l u s  b a s s c ,  on 

a  consc rvé  un p l u s  grdnd nombre de d s f a u t s ,  c e  q u i  e s t  concrGt i sé  

pa r  un r a p c o r t  de r e s i s t i v l t é  i n l t i a l  p l u s  & l e v é .  

La v a r i a t i o n  r a p i d ?  de Q consta tGe ûu d é b u t  de l ' é v o l u t i o n  

s u g ç è r e  12  diveloppemcnt  de p l u s i t u r s  phénoiaènLs p r ~ s q u c  concomi- 

t a n t s ,  t a n d i s  que l a  v a r i d t i o n  p l u s  l o n t e  q u i  s u i t  l a i s s e  suppose r  

qu un yhénomene uniciuc- e s t  prépondé -mt,  l e s  phénoii?nes p r t c k d e n t s  

é t a n t  p r a t i y u e n t n t  ter ,- i inés.  

C,ITT-I-~LI (1) a v a i t  obse rvé  de  ïn3nii une iiuyr;i,.ntation de 

l V 2 n ~ r g i e  d 9 a c t i v d t i o n  apparent ,  pour  un a u t r L  hlaynésium de Zone 

fondue ,  Cc auginentant de 19 k c ? l / a t , g  à 33 l t cd l / a t .g  quand 

d é c r o i s s a i t  de  0 ,1520  a  d,1340. 
P 

IV - Ttmperature  de r e c r i s t a l l i ç a t i o n  o -- ---- 

A p a r t i r  cies c o u r b e s  i s o t h e , i n ~ ç ,  nous -vans d é d u i t  l e s  c o u r b e s  

i soc- i rones  de d l ~ r ~ e  2 ,ni-, , 4 rnn, 8 mn, 60 :,in, i LOO rim, 10 iiLO mn 

e t  pour  Une durGe q u i  c o r r ~ s p o n d  5 l n  f i n  de l ' é v o l u t i o n  d é c e l a b l e  

à chaque t t -mpératurc  ( l i m ) .  Ces courbes  o n t  é t é  p o r t é e s  s u r  l a  

f i g u r e  (9)  pour  l c  mé ta l  lamine à L50° C c t  s u r  l a  f i g u r c  (10) 

pour  l u  rn<tal l a i i i n é  à 20° C. 

E l l c s  nous pc r rnc t t zn t  de izontrèr  1 "a rb i t r a i re  de  l a  d é f i n i  t i  0 1 1  



+ 8 rnh 

60 n h .  

9 4600 mi, 

O do 000 mn . 

O A. 





de l a  te i . ipéra turc  dd r e c r i s t a l l i s a t i o n  h a b i t u c l l e m c n t  employée : 

On a c c e p t e  e n  e f f e t  cortme t ~ , i n p é r a t u r c  de r ~ c r i s t a l l i s a t i o n  l a  

t e m p e r a t u r e  d l a i , u e l l c  l a  m o i t i é  de l r c x c è s  de r é s i s t i v i t 6  c r é é  p a r  

1 9 i c r o u i s s a g ê  e s t  é l i m i n é e .  

11 e s t  é v i d è n t  que s u i v d n t  l a  durée d i s  r c c u i t s  isochrones, 

c e t t e  te. , ipSratura s e r a  a s s e z  d i f f é r e n t e  : Fl.us li r e c u i t  c s t  c o u r t ,  

p l u s  l a  température di, r d c r i s t a l l i s a t i c n  ddf i n i i ,  C O  : :c. indicjué 

c i - d d s s u s  e s t  é l e v e e .  I l  c o n v i ~ n t  donc dc p r é c i s t r  l a  durée  d e s  

~ e c u i t s  l o r s ÿ u q o n  d é f i i l i t  une t e ~ n p k r q t u r è  de r e c r i s t a l l i s a t s o n .  

i-iinsi p o u r  l e  rn6tal la i i in t :  A 2 . ~ 0 ~  C, on r l rdu i t  l c s  v a l e u r s  s u i v a n t c s  

du r é s c a u  de courbes  i s o c h r o n e s  ( t a b l c a u  V ) .  

T A B L E A U  V 

1- 
4 

1 Durée de r e c u i t  mn l 
I 

Température do r e c r i s t a l l i s a t i o n  c o n v e n t i o n n e l l e  

Pour l e  mê ta l  l s i , ~ i n é  à 2U0 C, on t r o u v e  l e s  k a l e u r s  du t a b l e a u  V I  



On c o n s t a t e  que l c  méta l  laniiné 3 20° C v o l t  s a  t empéra tu re  

de r + c r i s t a l l i s a t i o n  a b a i s s é e  p a r  r a p p o r t  à c e l l e  du méta l  laminé 

à 250° C, l ' é c a r t  é t a n t  l e  p l u s  grdnd pour  l e s  r e c u i t s  l e s  p l u s  c o u r t s .  

---- 
Durée des r e c u i t s  (rnn) ' Temperature de r u c r i s t a l l i s o t i o n  c o n v e n t i o n n e l l e  

1 I 1 

En o u t r e ,  quand l a  t e m p é r l t u r e  de lar,iinac;e e s t  p l u s  b a s s e ,  

lVensernbli :  d e s  pii6nonienes accompagnant l a  r i - c r i s t a l l i s a t i o n  s e  pro- 

d u i s e n t  dans un ~ n t ~ r v ? l l o  de t emp6ra tu res  p l u s  r c s t r c i n t .  

2 

4 

8 

6 0  

7 O 0 0  

10 O00 

35O C 

30° C 

20° C 

+ 3 O  C 

- IO0 C 

- 22O C 

1 i n  - 3 3 O  C 

% ---- .-. 



C O I V C L U S I O N S  G E N E R A L E S  : 

Nous avons é t u d i é  l a  r é s i s t i v i t é  é l e c t r i q u e  à basse  tempé- 

r a t u r e  après  laminage dvun  Magnesium bisublinié e t  d P u n  Magnésium 

p u r i f i é  par  f u s i o n  de zone. 

L P i v o l u t i o n  au cours  de r e c u i t s  isochrones cumula t i f s  de 

c o u r t e  durée s P o p è r e  en deux s t a d e s  s u c c e s s i f s  pour l e  métal b i -  

d i s t i l l é .  Ces ddux s t a d e s  s o n t  confondus pour l e  métal de zone 

fondue par  s u i t c  de lVabaissen ien t  de l a  température de r e c r i s t a l -  

l i ç a t i o n .  

Grâce à des r e c u i t s  i so thermes ,  nous avons c a l c u l é  une 'énergie  

d q a c t i v d t i o n  de r e c r i s t a l l i s a t i o n  pour l e  Magnesiuin p u r i f i é  q u i  

e s t  va l ab l e  seu1e:nunt dans l e  domaine de tumpérature où l a  v i t e s s e  

dqCvolu t ion  e s t  maxirilale. La v a l ~ u r  trouvée e s t  de 0,8 2 0,04 eV. 

S i  1 @on cons idère  lVensl-.mblè de l a  t ransforniat ion,  on note  que 

l P é n e r g i e  d q a c t i v a t i o n  appardntc augmente à mesure que l V é v o l u t i o n  

s e  p o u r s u i t ,  puisque p l u s i e u r s  processus se superposent .  

Un abaisseinènt de l a  tempcraturs  de laminage augmente l e  

nombre de d é f a u t s  i n t ro t l u i t s  c e  q u i  s e  t r a d u i t  par une p lus  grande 

r é s i s t i v i t é  é l ~ c t r i q u e  e t  entrAîne une évolu t ion  .plus  rap ide  au 

cou r s  des r e c u i t s  Qe r c c ï - i s t a i l i s a t i o n .  

Nous avons pu montrer que l a  d e f i n i t i o n  dPune température  de 

r e c r i s t a l l i s a t i o n  e s t  seulei,lcnt convent ionne l le  e t  que l a  durée de 

r e c u i t  d o i t  ê t r e  b ien  s p é c i f i 6 e  ; c e t t e  d é f i n i t i o n  permet a l o r s  de 

comparer des mitaux de pu re t é s  d i f f t r è n t e s  ou déforrilés dans des  

. cond i t i ons  d i f f é r e n t e s .  



( 1 ) - J. P. CI1TTE,-iU - D. E .  S. L i l l e  (1965) 

(2)  - O. DIi'iïTTiUV - Thèse P a r i s  (1960) 

( 3 ) - G. SAMU dans B. JHuUL - Etude de l a  p l a s t i c i t é  e t  appl ica-  

t i o n s  aux Métaux ( ~ u n o d )  p .  522 
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