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I. - INTRODUCTION

o — — a— ——_ — q— _ —

I1 est maintenant bien &tabli que la limite &lastique des métaux
cubiques centrés est contrdlée par une interaction tré&s forte des dislocation:

vis avec le réseau cristallin lui-méme (ou frottement de réseau).

Par contre, le mécanisme contrdlant le durcissement des cubiques
centrés est nettement moins compris et les idées acquises sur l'origine de
la limite élastique ne sont pas encore reliées aux phénoménes durcissants de:

stades plastiques ultérieurs.

Afin de déterminer quelle est la part exacte du frottement de ré-
seau dans le comportement plastique des cubiques centrés, nous avons entrepr
1'étude de la consolidation du Fer o monocristallin par glissement sur les
systémes (TOI) [111] (orientation A) et (Ell) [111] (orientation B) entre
1l'anbiante et 120° K jusqu'ad 30 % de déformation.

Ce travail effectué dans le cadre d'un contrat D.G.R.S.T. comprend

deux parties :

- une étude systématique de la sous—-structure de dislocation a
1'échelle de 1l'échantillon par topographie X de Berg-Barrett : 1'étude a
été faite par Chislaine COULON [11].

- parallélement, nous avons suivi l'évolution des paramétres ma-

croscopiques de la déformation : durcissement, volume et &nergie d'activation.

Si les premiers stades de déformation facile d'un monocristal ne
mettent principalement en jeu qu'un seul systéme de glissement (systéme pri-
maire), par contre le phénoméne de la consolidation du monocristal par é&crouis-
sage fait intervenir en général plus d'un systéme de glissement : le systéme
primaire (celui de contrainte réduite maximum) et le systéme conjugué (de
contrainte réduite voisine de la précédente). L'existence d'un frottement de
réseau important & basse température, spécifique aux vis, modifie le durcis-
sement principalement en rendant plus difficile les interactions entre ces

deux systémes. L'orientation de la contrainte appliquée est essentielle é&ga-
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lement pour ces interactions. Il y a donc lieu de distinguer dans cette &tude
le cas de l'orientation A, qui favorise une interaction forte des systémes pri-
maire et conjugué, du cas de l'orientation B qui représente une situation ol

cette interaction est moins active.

Nous avons observé pour le systéme de glissement (101) [lll] deux
régimes de déformation différents de part et d'autre d'une température &gale

3 200° K :

- pour les tempé@ratures inférieures & 200° K, le taux de durcisse-
ment est nul, les volumes d'activation sont constants en fonction de la défor-
mation et les énergies d'activation varient proportionnellement avec la tempé-

rature.

- pour les températures supérieures & 200° K, le taux de durcisse-
ment est différent de zéro, les volumes d'activation varient avec la déforma-

tion et les énergies d'activation ne varient plus avec la température.

-~

Tous ces faits sont 1liés & l'influence plus ou moins grande que
le frottement de réseau exerce sur l'interaction entre les deux systémes de

glissement, primaire et conjugué. :

Pour le systéme de glissement (211) [}ll] le domaine de tempéra~
ture &tudié& est plus restreint. Dans ce dernier, nous observons toujours deux
stades de durcissement. les volumes d'activation varient avec la déformation
et les énergies d'activation restent constantes en fonction de la temp&rature.
L'influence du frottement de réseau se limite 3 retarder 1'apparition du deu-
xiéme stade de déformation (c'est-d—-dire 13 encore l'activation du systéme

conjugué).
Les techniques expérimentales sont décrites au chapitre II.

Les résultats expérimentaux sont présentés au chapitre III et dis~-

cutés au chapitre IV.

Enfin, nous concluons au chapitre V.




II - TECHNIQUES EXPERIMENTALES

Nous avons suivi le comportement plastique des monocristaux de
fer o au niveau macroscopique en mesurant les paramétres d'activation

thermique (énergie et volume d'activation) au cours de la déformation.

Nous décrivons ici les méthodes de mesure de l'activation ther-
mique du glissement, les dispositifs de déformation, la préparation des
échantillons, les limites expérimentales, les courbes expérimentales, et

enfin, nous comparons les différents ‘essais.

II - 1 -~ METHODES DE MESURE DE L'ACTIVATION THERMIQUE DU GLISSEMENT

—— . — . o S e e — w—— e e e e e e M . e e e e ——— e e e M S o — —

IT ~ 1 ~ 1) Principe

La déformation plastique des matériaux cristallins est associée
au mouvement thermiquement activé des dislocations contenues dans le
cristal [l, Z].

L'activation thermique est caractérisée par deux quantités me-—

surables

- 1'enthalpie d'activation du glissement

AH = [a (AG/T)]
3 (1/D) T, struct.

~ le volume d'activation, c'est & dire physiqueméht le nom~

. . . . .
a5 -

bre d'atomes 3 activer pour que les dislocations puissent glisser :

V=_[8AG

9 T}T, struct.

AG est 1'énergie libre de Gibbs d'activation, T la température absolue,

et T la contrainte appliquée résolue dans le plan de glissement.
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[
La vitesse de cisaillement relatif y du cristal suit une loi
d'Arrhénius :

o

Y = v exp - SC
Y=Y kT

[}
qui permet d'écrire quand Y, ne dépend que faiblement des variables (t, T)

vis § vis de l'exponentielle [2] :

[ ) °
N T, struct. T, struct.

Il est important de remarquer que ces &quations sont définies

8 sous-structure de dislocation constante.

Les &quations (I) indiquent le principe de la méthode de mesure
pour des essais différentiels : il faut un saut de contrainte pour mesur
rer V (ou un saut de vitesse dans un essai de déformation & vitesse cons~

tante) et un saut de tempé&rature pour mesurer AH,

Une autre méthode permet la mesure des volumes d'activation :

la méthode de relaxation de contrainte [3].

II - 1 - 2) Essat de relaxation de contrainte

L'échantillon est déformé & vitesse constante dans une machine
de traction. L'essai de relaxation consiste i bloquer en cours de défor-
mation la té€te de la machine de traction. La déformation totale reste
donc constante et on observe la décroissance T (t) de la contrainte en

fonction du temps.

Cette déformation est séparable en une partie &élastique, repré~
sentable par un ressort (&lasticité du cristal et de la machine elle~m&me)
et une partie plastique qui représente la déformation plastique du crise

tal.

Au moment de 1l'arrét de la déformation, le ressort &quivalent
tire plus que le cristal ne résiste et une partie de la déformation &las~
4 a 10F3) jusqu'a

ce que les contraintes internes &quilibrent la contrainte appliquée (con-

tique devient alors plastique (en tout de 1'ordre de 10

trainte effective nulle).-




La relaxation At de la contrainte au temps.t est donnée par

At = ) log GE + 1) avee V =2,3= (2)

Les paramétres X et c sont déterminés graphiquement [i] a par-

tir de l'enregistrement At (t). On en d&duit V par 1‘'@quation (2).

La méthode de relaxation de contrainte présente 1l'avantage de
ne pas perturber la sous—structure de dislocation pendant la mesure de V.,
Elle évite en particulier tous les phénoménes transitoires de revenu dy-
namique bien connus dans 1'autre technique usuelle des sauts de vitesse

en cours d'essai de traction.

II - 1 - 3) Egsais différentiels en fluage

Les essais de fluage permettent d'atteindre directement 1l'en-
thalpie d'activation. L'équation (1) montre que AH s'obtient en compar.
rant les vitesses de fluage sous une méme contrainte, 3 différentes temr
pératures. Il importe de comparer des fluages possé&dant une méme sous-

structure.

Deux techniques permettent de déterminer AH : les essais con~

ventionnels et les essals différentiels.

II - 1 -3~ 1) Essais_conventionnels

Dans ces essais, des échantillons différents sont comparés a~-
prés fluage sous la méme contrainte aux températures T, T ¥ AT ; dans
ce type d'essai on suppose que la condition de structure constante est
remplie si des &chantillons de méme déformation sont comparés. Nous
avons egsayé cette méthode et, dans notre cas, les résultats sont trés
dispersés. Manifestement, la donnée d'une déformation apparente ne défi-

nit aucun état précis de la sous-structure :

-

- par exemple, la courbe t (y) a 150° K [figure 2Q] indique que
le stade préplastique peut s'étendre de y = 0,01 & vy = 0,05 selon

les échantillons.

Nous avons donc choisi les essais différentiels.
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II1 =~ 1 =3+« 2) Essais différentie1§

Dans ces essals, on change brusquement la tempé&rature pendant
le fluage d'un &chantillon unique : le changement immédiat de la vitesse
de fluage garantit une mesure de AH 3 sous-structure constante, Les ré=

sultats obtenus sont beaucoup plus cohérents & condition de bien connaf~

tre la température réelle au niveau de 1'échantillon.

Enfin, de fagon analogue, un saut de contrainte en cours de

fluage donne une mesure directe du volume d'activation (&quation 1),

II -1 - 3 - 3) Détermination des vitesses_de_fluage

L'équation (1) montre que les sauts de contrainte ou de tempé-
rature ne donnent la mesure de V ou de AH que si on peut &valuer l'ac-
croissement correspondant du logarithme de la vitesse de fluage lorsque

] [ ] [ ]
Y passe de Y, & Y,
1 2
A log vy = log (;2/;1)

La mesure de la vitesse dépend du type de fluage rencontré.

Quand le taux de consolidation 6 = (g—%} , est différent
T, v

de zéro, le fluage sous une contrainte proche de la contrainte d'écoule~

ment plastique est du type logarithmique.

Fondamentalement, le fluage logarithmique ou fluage o traduit
le mfme phénoméne que l'essai de relaxation de contrainte : la déforma~
tion plastique du cristal est progressivement ralentie par durcis§ement
et la contrainte effective décroit en cours d'essai. ‘

Les équations de ces deux types d'essai sont donc analogues :

t
Ay = A' log QET + 1)

v - 2,3 kT ' kT Al ° )
A= Iy el s =03y
6V VGYO c!

ol Yo est la vitesse de fluage initiale.
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A' et c¢' sont déterminés graphiquement [3] i partir de 1'enregistrement
Ay (t) de fagon analogue & A et ¢ (&quation 2), Si le fluage est logar
rithmique de part et d'autre du saut de température, on obtient donc la

vitesse aprés le saut par 1'équation .

>\|

;2 = - (4)
2,3 cfz
A'z et c'2 se rapportant au fluage aprés le saut, et la vitesse juste
avant le saut, par 1'équation :
‘. X'l ;
Y= &)
2’3 (tl + c'l)

oi A' , ¢! se rapportent au fluage avant le saut, fluage dont la du«.

1 1
rée est représentée par t (comptée depuis le début du fluage). Chaque

° . ° - - - -
fois que possible, ;1 et Yo ont été mesurés par cette méthode.

Toutefois, lorsque le taux de consolidation 6 -+ 0 1le fluage
devient lindaire : en effet, c' » = dans l'8quation (3), d'oli en dé-

veloppant le logarithme 3

}\ o o ]
Ay Y —**-= t et =
Y ot oYy Y=Y,
La figure 9 montre schématiquement ces deux types de fluage que

nous avons rencontrés.

En particulier, le fluage lin&aire a bien &té observé quand le
taux de durcissement sur les courbes de traction est quasiment nul. Dans
ce dernier cas, la détermination des vitesses ;1 et ;2 de part et d'au=
tre du saut ne pose &videmment aucun probléme et peut €tre lue directe~

ment sur l'enregistrement vy (t) du fluage,

II = 2 - DISPOSITIFS EXPERIMENTAUX DE DEFORMATION

Ir -2 ~ 1) Digpositif de traction

II -2 -1 - 1) Déformation d'un monocristal
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Lorsqu'un monocristal est soumis a un essai de traction, la dé-
formation plastique se traduit par le déplacement de petites tranches de
cristal glissant les unes par rapport aux autres suivant un plan cristal-

lographique P dans une direction cristallographiqﬁe EL[figuré_l].

Au cours de la déformation, il y a rotation de E vers l'axe de
traction (A diminue). Quand cette rotation n'est pas génée, il y a défor-
mation homogéne [figure 2, ﬁ]. Dans un essali conventionnel de tractiom,’
les t&tes de 1'échantillon sont align§es dans des mors fixes. Ceci se
traduit par une déformation h&térogéne [figure 2, é]. On évite cette hé-
térogénéité du glissement en permettant aux t&tes de 1l'éprouvette de
tourner [figure 2, ], [4].

Nous avons mis au point un systéme 3 doubles cardans, permettant
la rotation des t€tes autour de deux axes perpendiculaires, qui maintient
effectivement un bon parallélisme entre l'axe de traction et 1'axe de
1'éprouvette. Nous avons obtenu ainsi des déformations encore homogénes

d plus de 60 7 de déformation & 1'ambiante [}igure 3].

IT -2 -1 -~ 2) fixation des échantillog§

Les &chantillons sont montés dans le systéme préc@dent 3 l'aiw
de d'un support permettant un bon centrage de l'éprouvette. L'&chantillon
est serré par l'intermédiaire d'une vis entre deux mors en acier dur

[figure 4] placés dans les parties d'axes BS et'Bi [figures 3, {].

Cette technique d'amarrage est entiérement satisfaisante car
elle permet un montage ou un démontage rapide (10 minutes) de 1'Echantil-
lon. Nous 1l'avons préféré au montage initial oli 1'échantillon &tait collé@

dans des tétes filetées :
- le durcissement de la colle durait deux jours

- sous charge, la colle fluait et l'échantillon se décollait au cours

de la déformation

- il &tait nécessaire de découper les tétes de 1'échantillon pour le

démonter.

p
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ITI = 2 = 1 = 3) adaptation sur_la machine de trac-
tion
La machine de traction utilis@e est une machine INSTRON. L'ef«~
fort de traction est transmis & 1'échantillon par un tube cylindrique so-
lidaire de la traverse mobile. Le montage de traction est inversé afin de
pouvoir immerger 1'éprouvette et le dispositif de traction dans un cryose

tat [figure-,S:l .

Les différentes températures sont obtenues & l'aide d'un bain

thermostaté contenant :

~ de 1l'alcool éthylique pour les températures comprises entre 1'amw

biante et ~ 100° C

- de 1'isopentane pour les températures comprises entre = 100° C et
~ 150° C.

La régulation de température mnous assure une stabilité dans
le temps de 1l'ordre du demi degré.

Le systéme d'amarrage, le principe de l'inversion et le cryose=
tat sont utilisé&s aussi bien sur la machine de traction INSTRON que sur

la machine de fluage.

II = 2 - 2) Machine de fluage

Nous avons construit une machine de fluage & poids fonctione
nant en traction [}igure 6] . Cette machine permet d'atteindre des défor=

mations supérieures & 60 Z 3 bras de levier constant,

L'effort de traction est transmis & 1'échantillon par l'interw

médiaire d'un c8ble métallique cylindrique de faible section.

Ce cd@ble torsadé induit une torsion qu'il a fallu €liminer en

utilisant une butée 3 billes placée au dessus de 1'anneau dynamométrique.

Nous enregistrons simultanément au cours du temps :

- la température au niveau de 1'échantillon par un thermocouple en

chromel -~ Alumel dont la soudure chaude est en contact avec sa
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partie centrale et la soudure froide dans la glace fondante & 0° C.

« la force supportée par 1l'échantillon par 1l'intermédiaire d'un an-
neau dynamométrique dont la déformation est suivie par un capteur
de déplacement (capteur inductif différentiel TESA sensible au mi-~

cron) .

- Enfin, l'allongement de 1'&chantillon par un capteur de déplacement

identique au précédent.

II - 3 - PREPARATION ET ANALYSE DES ECHANTILLONS

II = 8 = 1) origine des monocristaux de fer

I1 était nécessaire, pour avoir des &prouvettes identiques perw=
mettant la réalisation d'essais reproductibles, d'obtenir de grands mono-

cristaux.

Ces monocristaux de grande taille (360 x 35 x 1,2 mm3) et de
~ grande pureté sont fournis par 1'I.R.S.I.D. sous forme de plaquettes
dont la surface est proche de {001} et dont la longueur est paralléle
d la direction < 110 > de croissance: Ils ont &té élaborés par une mé-~

thode d'écrouissage critique [51.

II - 3 - 2) préparation des éprouvettes

ITI - 3 -2 - 1) Systémes de glissement

-

Le fer o est un matériau & maille cubique centrée.

Pour les cubiques centré&s, la direction de glissement est tou-~
jours du type < 111 >, Les plans de glissement les plus fréquents sont.
du type {112} ou {110}, [b, 7].

Suivant 1l'orientation de l'axe de traction nous pouvons sollim

citer trois types principaux de systémes de glissement [figure ?] 3
- (TOI) [Il{] systéme de glissement primaire

- (511) [11[1 systéme de glissement secondaire dans la direction

d'antimdclage
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- (112) [llil systéme de gliséement secondaire dans la direction de
maclage.
L'axe de traction est repéré dans un systéme de glissement par les angles
. L]
et A :

- 6 angle entre la direction de traction et la normale au plan de
glissement
- X angle entre la direction de traction et la direction de glisse-

ment.

Deux séries d'échantillons sont dé&coupées pour obtenir d'une
part le systéme de glissement (101) [}ll] que nous appellerons 'orienta-
tion A" et d'autre part le systéme de glissement (211) [111] que nous
appellerons "orientation B". Ces deux orientations ont été choisies par
simplicité. Dans chacun des cas, nous nous sommes efforcés d'obtenir un

facteur de Schmid, S = cos 8 cos A voisin de 0,5.

II - 3 - 2 ~ 2) découpage des_&chantillons.

La direction de traction des -8prouvettes donnant un facteur
de Schmid voisin de 0,5 est déterminée d'aprés un diagramme de Lalle en
retour effectué sur le monocristal de départ.

Cette direction de traction est repérée par rapport a4 la lon-
gueur du monocristal initial ; les &chantillons sont alors découpés &

la scie d'horleger :

- dans un premier temps nous découpons des plaquettes rectangulai-
res de 7 mm de large.
- ces plaquettes sont ensuite placées dans un gabarit enm acier

dur ayant la forme des é&chantillons & obtenir.

La forme des &chantillons est classique et ménage les congés
nécessaires pour obtenir une déformation homogéne. La longueur utile des
€chantillons est de 14 mm et la section droite vaut 3 mm? environ [figu-
re 8]. Nous . obtenons ainsi deux sé&ries d'échantillons dont les caracté~

ristiques sont les suivantes :

- orientation A : 6, = 48° , Ay = 42° , S ~0,5 .
- orientation B : 6 = 45° , A =45°, 8§ 0,5.
o o
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II - 3 - 2 ~ 3) Polissage_des é&chantillons

. Le découpage & la scie d'horloger &crouit fortement les bords
de l'échantillon, ce qui pourrait introduire des structures d'écrouis-
sage parasites. Par ailleurs, l'observation des lignes de glissement
nécessite des surfaces bien polies. Pour ces deux raisons, nous effec-
tuons un polissage chimiquei qui dissoud la couche &crouie dans le bain

suivant :

- 15 cm3 eau distillée
- 75 cm3 eau oxygénée i 110 volumes

- 10 cm3 acide fluorhydrique

suivi d'un ringage 3 l'eau oxygénée puis & 1l'aleool.

II - 3 = 3) Purification et analyse des échantillons

II - 3 - 3 - 1) Purification

Les monocristaux de départ contiennent des impuret®@s intersti-
tielles : notamment du carbone (100 p.p.m. en poids) et de 1l'azote (20
p.-pP-m. en poids). Pour réduire ces teneurs en interstitiels dont les ef-
fets durcissants peuvent &tre importants, les échahtillons subissent le

traitement de décarburation et dénitruration suivant :

- chauffage sous hydrogéne humide (16 heures & 550° C puis 24 heures
i 720° C) puis sous hydrogéne sec (9 heures i 720° C).

- Les échantillons sont ensuite refroidis trés lentement :
1'alimentation &lectrique du four est coupée et le retour i la tempéra~

ture ambiante s'effectue en 12 heures environ.

II = 3 - 3 - 2) Analyse
La teneur finale résiduelle en ipterstitiels a été mesurée par
frottement intérieur en flexion et en torsion dans le laboratoire de
Monsieur DE FOUQUET. L'analyse est faite par effet Snoek : le frotte-
ment intérieur résulte du saut des interstitiels induit par la contrain-
te périodique.appliquée ; la teneur en interstitiels est directement

reliée 3 la hauteur du pic de frottement [8].

Dans le tableau ci-dessous, nous donnons les teneurs en carbone

interstitiel (en p.p.m. en poids) obtenues par torsion pour trois
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€chantillons provenant de monocristaux différents.

état brut état trempé -
éprouvette n° | :
surface {112} ; axe < 110 > 3 6
éprouvette n® 2.
surface {112} ; axe < 110 > 9 30
éprouvette n° 3
surface {100} ; axe < 110 > 12 53

L'état brut est relatif aux &échantillons purifiés par la mé~
thode décrite précédemment. Le refroidissement‘est‘lent : les atomes de
carbone précipitent en amas qui ne sont pas 'visibles' par effet Snoek ;
d'oli les faibles teneurs en interstitiels mesurées. Pour avoir une idée
plus exacte de la teneur en carbone, les échantillons sont trempés a-
prés chauffage & 700° C pendant 1/2 heure : une grande partie du carbo-
ne se trouve alors en position interstitielle et contribue a l'effet

Snoek.

La teneur en azote interstitiel mesurée est toujours de l'or-
dre de 3 & 5 p.p.m. et les essais en flexion confirment les essais en .

torsion.

II = 3 -3 - 3) Limites_de_la méthode de purifica-
tion o

Il est difficile de,contrSler le partage entre la solution
solide (&tat trempé) et la fine précipitation (&état brut) : ce partage
est réalisé au cours du refroidissement aprés 9 heures & 720° C. De
plus, la teneur finale en interstitiels est difficilement reproducti-
ble .car elle dépend du monocristal utilisé. Les &chantillons d'orien-
tation A proviennent du méme monocristal et correspondent & 1'&prou-
vette n° 3 du tableau. Par contre, les &échantillons d'orientation B
(et A ; T = 225° K) proviennent d'un autre barreau : la teneur finale
en interstitiels est supérieure 3 la précédente et on observe un cro-

chet de traction sur les courbes-. 1 (y).
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IT ~ 4 - LIMITES EXPERIMENTALES

- — ——— ——— —— —— i o—— — — —— ——— —— — —

Deux phénoménes limitent pratiquement le domaine de tempéra-
ture et de déformation &tudié :

~

- le m8clage qui apparafit 3 150° K et en dessous
- la tendance 3 la striction des &prouvettes qui s'observe vers 10

d 15 7 de deformation dés que la température est inférieure ou
&gale a 150° K.
3 [3 - L - L4 °
Nous avons choisi, en conséquence, une vitesse de déformation y = 2,5
10”5 s—-l °

former & température plus élevée.

trés faible puisqu'une déformation trés lente é&quivaut & dé-

Pour éviter le mdclage, une autre précaution trés souvent em=
ployée consiste 3 prédéformer 1'&chantillon [?, 1@]. Nous avons choisi
de prédéformer l'échantillon & une température donnant une limite &las~
tique moitié de celle de la température &tudide : nous avons constaté
qu'une prédéformation de 5 7 & 183° K par exemple élimine "totalement”
le m3clage & 123° K (c'est & dire que les m3cles, si elles existent [1Q],
sont trés fines et &chappent aux grandissements optiques de nos moyens

d'observation).

Toutefois, nous n'avons pas pu empécher, par prédéformation,
le maclage 3 la température de l'azote liquide : tous les essais faits
a4 cette température ont conduit 3 une rupture rapide des é&chantillons

par maclage (avec ou sans prédéformation).

Nous avons donc limité le domaine des températures étudiées
entre l'ambiante et 123° K.

Le domaine de déformation est limité &4 vy = 0,2 pour l'orien~
tation A et 0,3 pour l'orientation B. Ces limites ont &té choisies dans
chaque cas en fonction des possibilités d'observation de la sous-struc-

ture d'écrouissage par topographie X de Berg - Barrett [1[].

II - 5 - EXPLOITATION DES COURBES EXPERIMENTALES

o — —— — — — — — —r o— — — — — —— — v~ o— — —— — —— —

II - 5 - 1) Essal de traction & vitesse constante
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II - 5-1-1) Courbes t (y) et v/b3 (y)

L'essai de traction fournit la courbe brute de la force en
fonction de 1'allongement. En outre, tous les 2 Z nous effectuons un es-

sai de relaxation de contrainte.

L'enregistrement F (A2) est transformé en courbe Tt (y)
contrainte - cisaillement réduit dans l'hypoth&se d'un glissement sim-
ple [12, 13] :

F cos 9§ sin? A l/2
T = 1 - o
2
So [1 + %&}
o
(6)
2 1
{ ARy s 2 2 _
[ ll + 20} sinc A } cos eo
Y = -
cos 60

Ao = angle initial entrevla_direction de traction et la direction
de glissement

@ = angle initial entre la direction de traction et la normale au
plan de glissement

S, 20 ! section et longueur initiale utile de 1'échantillon.

Le mode de dépouillement d'un essai de relaxation est donné
figure 10. On obtient ainsi les paramétres A et c (&quation 2) donec le

volume d'activation v pour chaque couple de valeurs (1, Y).

Habituellement, les volumes d'activation sont exprimés sous.

la forme v/b3, ol b est le vecteur de Burgers des disloigﬁions
(g =-% [}ll]). En particularisant au cas du fer (b = a Eé-, a = 2,866 Z),

1'équation (2) se transforme :

I

Y = 2,077 (7

b3

avec T en °K et A en N/mm?2.
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Les valeurs F, A%, A sont transcrites sur cartes perforées

et traitées sur ordinateur. Pour chaque essai, les couples de valeurs
(Ty s v/b3) sont obtenus et les courbes 1t (y) et v/b3 (y) - sont

tracées pour chaque température.

IT - 5 -1~ 2) Reproductibilité des essais de re-

laxzation

Les courbes T (y) obtenues pour des échantillons différents
déformés 3 la méme température et i la méme vitesse sont identiques. Il
n'en est pas toujours de méme 3 haute température pour les courbes
v/b® (v).

Par exemple, on peut remarquer une forte différence entre les
volumes d'activation obtenus & 294° K pour deux échantillons d'orienta-
tion B déformés dans les mémes conditions [figure l[]. Ceci montre la
limite d'utilisation qu'il faut accorder & la méthode de relaxation des

contraintes.

A haute température, l'effet de relaxation est begucoup plus
faible qu'a basse température [?igure IZ]. La détermination de A est
beaucoup plus délicate. A est faible et v/b3 est inversement propor-
tionnel & A. Une différence, méme faible, entre deux pentes A entrai-

ne une erreur importante sur le volume.

II - 5 - 2) Essal dé fluage

L'échantillon est déformé de y =0 & vy = 0,2 ou 0,3 dans

-~

la machine de fluage elle-mféme & une vitesse de cisaillement relatif
maintenue par le programme de charge aussi voisine de ; = 2,5 10—5 sml
qu'il est possible. Chaque augmentation de poids est &quivalente 3 un

saut de contrainte qui donne une mesure du volume d'activation. En par-

ticularisant au cas du fer 1l'&quation (1) devient :

o -]
. Log (v,/v.,)

3 .
L At T, struct.

avec T en °K et AT en N/mm?.

.
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Chaque saut de temp@rature donne une mesure de 1l'énergie d'ac~

tivation :

log (v /¥,)
4 T T 1772

AHev = 1,96 10 1 L

AT T, struct.

L'essai de fluage donne donc trois types de courbes :

T (y) 3 AH (y) ; v/b3 (y)

Pour mesurer AH, on laisse fluer sous charge constante pendant
un temps t,, puis on décharge, et on fait un saut de température de % 5° C
environ ; lorsque 1'équilibre thermique est rétabli (il faut environ dix
minutes), on recharge l'échantillon & la méme contrainte qu'avant le

saut ; on enregistre alors de nouveau le fluage obtenu,

Dans 1l'essai de fluage, tous les essais sont cohé@rents entre
eux et la dispersion qui apparaissait pour certains volumes d'activation
mesurés par relaxation de contrainte n'existe plus : deux &chantillons
déformés dans la machine de fluage donnent des courbes 7t (Yy), A&H (y)

et v/b3 (y) identiques.

Nous présentons figure 13 la comparaison des courbes 1 (y)
et v/b3 (y) obtenues pour deux &chantillons déformés par fluage &

294° K.

II - 6§ - 3) Comparaison des essais de fluage et de tractian‘d

vitesse constante

Pour chaque température les courbes T (y) de fluage et de
traction sont raisonnablement identiques pour deux é&chantillons diffé-

rents [fli gure 14:[ .

‘ Dans le domaine des températures supérieures a 200° K les vo=
lumes d'activation sont pourtant différents et les courbes v (y)/B? se

développent différemment” [figure 14]. Cette différence d'origine physi-

* - . o - I3 - I3 - S
Nous avons vérifié que cette différence existe pour des tempé&ratures ol
les volumes mesurés en relaxation et en fluage sont parfaitement répé~

tables d'un essai & l'autre, quoique différents.




que sera discutée ultérieurement.
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Pour les températures inférieures ou égales & 200° K les ré-

sultats sont identiques en relaxation et en fluage.
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III. - RESULTATS EXPERIMENTAUX

Les résultats essentiels de nos observations sont :

-~ Pour l'orientation A 1'existence de deux régimes de déforma~
tion différents, de part et d'autre d'une température &gale 3 200° K, pré-

sentant tous deux un seul stade de déformation..

- Pour l'orientation B 1l'existence de deux stades de déformatiom.
le deuxiéme apparaissant d'autant plus vite que la température est plus é&ie-

vée.,

De fagon générale, nous avons toujours observé le changement tras

net d'allure du volume d'activation lorsqu'on traverse le domaine de la limi-

te Elastique : relaxation de la contrainte trés faible avant (grands volumes} ,

augmentant rapidement au voisinage de cette limite, puis se stabilisant (fai-

bles volumes) ou tout ay moins variant ensuite moins rapidement.

IIT = 1 - ORIENTATION A.

III - 1 - 1) Systéme de glissement.

Nous avons vérifié, par cliché de Laue en retour aprés déformation,

que jusqu'3d 20 7 les échantillons glissent essentiellement sur un seul systé-

me, le systéme (101) [111] appelé systéme primaire : les taches de diffrac- .

tion s'allongent suivant la zone (121) correspondant 3 la direction de glis-—
sement [111] et au plan de glissement (101). L'observation des lignes de
glissement et des topographies X de Berg-Barrett [11]‘ montre par ailleurs
la présence locale d'un deuxidme systdme de glissement : le systéme (101)
[Tll] appelé systéme conjugué. Cette activité du systéme conjugué est pu-
rement locale et se compense 3 grande &chelle. Elle contribue peu a la dé&for-

mation totale comme cela a souvent &té& observé [l4].
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IIT - 1 - 2) Paramétres d'activation thermique du glissement.

IIT -1-2-1) T.=296°K [fig. 15]

- La courbe contrainte-déformation <1t(y) présente dés la limite
_ . 2 . ) . . z
élastique (1,9 kg/mm”) un taux de consolidation constant &gal 3 6 kg/mm .
Cette courbe est semblable 3 celles obtenues par d'autres auteurs pour cettis

orientation [15].

) . 3
— Les volumes d'activation obtenus sont assez grands : 350 b au

lieu d'une centaine [16].

Cet &cart n'est pas significatif car les volumes mesurés 3 1'am-
biante croissent tr&s vite avec la température, ou une vitesse de déformatici
décroissante. La vitesse utilisée est faible : vingt fois plus faible que

celle utilisée par Spitzig et Keh [15].

Enfin, malgré une marge d'erreur d'environ 10 7 dans ces mesures,
1'allure générale des volumes montre une légé&re tendance 3 la baisse au cours

de la déformation.

IIT -I-2-2) [I=250°K [fig. 16]
L'aspect des courbes est le méme que précédemment. La limite &lag-
tique vaut 2,2 kg/mmza Le taux de consolidation augmente, il atteint 10 kg/mm*

. . . , . . R 3
Les volumes d'activation mesurés en relaxation décroissent de 90 3 60 b™.

Toutefois, les volumes mesurés par fluage (essai différentiel) pré-
sentent un comportement différent § ils se stabilisent rapidement autour de l
60 b3 bien que le fluage soit fait dans des conditions le plus possible com~
parables & la traction. En particulier, tous les points reportés fig. 16 sont
obtenus avec un &chantillon unique, lequel entre les différents fluages est
déformé dans la machine de fluage elle-méme, 3 vitesse sensiblement constan-
te. Plusieurs &chantillons ont donné des résultats semblables : la différence

de comportement semble donc bien &tablie.

IIT -1-2-3) T_=285°K [fig. 17]

L'éprouvette utilisée ne provient pas du méme barreau et la cour-

be 1(y) présente un crochet de traction di sans doute & une teneur en car-
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bone interstitiel légeérement supérieure. Le traitement thermique de décarbu-
ration ne permet pas de l1'@liminer. Remarquer le minimum de volume d'activa-
tion associé au crochet de traction. Toutefeois,  le taux de durcissement devient
constant (6 kg/mmz) vers 10 7 de déformation. La limite &lastique vaut

3,2 kg/mmz,-

Les volumes d'activation marquent encore une différence en relaxa-
tion et en fluage mais 1'écart est plus faible qu'd 250° K : en fluage, les
volumes se stabilisent rapidement vers 50 b3 ; en relaxation ils varient de

70 & 50 b3a

IIT-1-2-4) T =20°K [fig. 18]

.. 2 . . 2 .
La limite 8lastique atteint 5 kg/mm . Une transition nette s'ob-

serve :
- pratiquement, plus de durcissement au deld de 5 7

- les volumes d'activation sont constants, et identiques en rela-

xation et en fluage, et valent 40 b3.

III - 1-2-5) [I.=173°K [fig. 19] et T = 150° K [fig.20]

La courbe 1(y) se modifie peu : un stade 3 durcissement nul
apparait pendant quelques pourcents, aprés lequel la centrainte augmente
légérement, puis redevient constante. Les limites &lastiques valent : 8 kg/mm?v
i 173° K et 11,5 kg/mmz a 150° K.

Les volumes d'activation (3O‘b3 3 173° K et 28 b3 i 150° K) res-

A

tent constants, identiques en fluage et en relaxation, et en accord avec les

mesures d'autres auteurs [15, 16].

Pour éviter le miclage, nous avons prédéformé l'échantillon de .
5 7 & 183° K. La courbe 1t(y) est analogue aux précédentes, avec une limite
élastique plus nette (14 kg/mmz), Le durcissement est toujours trés faible.

3

Les volumes d'activation sont constants : 25 b,

IIT -1 -2 ~-7) Energies d'activation

Les énergies d'activation ont été obtenues par fluage, par saut

de température. Sur la fig. 22, les résultats sont reportés en distinguant
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ceux qui proviennent d'un saut vers une température supérieure (4) ou ia-
férieure (¥). Yous pensons que ces derniers sont plus représentatifs car un
saut vers une température plus basse risque moins de modifier la sous~struc-

ture de dislocation, donc reflete mieux un comportement 3 sous-structure

constante,

Dans 1'ensenmble, 1'@nergie d'activation varie peu avec la défor-
mation. A 200° K. et au dessus,; l'énergie ne varie plus beaucoup non plus

avec la température et se stabilise aux environs de 0,75 ev.

A 150° K, elle est de 0,4 ev environ. Nous donnons, fig. 23,

la courbe énergie d'activation—-température AH (T° K).

La détermination des &nergies d'activation n'est pas trés précise

et on peut estimer la marge d'erreur 3 0,] ev et quelquefois 3 0,2 ev.
§'il existe dme variation avec la déformation, elle est comprise

en tous cas dans cette marge. Une telle marge d'erreur est semblable i celle

obtenue par d'autres auteurs |[16].

IIT - 1 - 3) Prédéformation

La prédéformation a pour effet de supprimer le mdclage et les

stades préplastiques plus ou moins &tendus. .

III -1 - 3 - 1) Suppression du méclage

Un échantillon non.prédéformé, tractionné 3 123° K donne lieu.
34 de nombreuses mdcles (5 mdcles observées au voisinage de la limite élas-
tique). La prédéformation de 5 7 & 183° K d'un &chantillon déformé ensuite

3 123° K &limine totalement le miclage apparent & 1'échelle des moyens d'ob-

servations que nous. avons utilisé&s (microscope optique).

IIT - 1 - 3 - 2) Stades préplastiques

Ly .

Nous avons observé que pour certains échantillons, le stade pré-
plastique peut &tre assez étendu : un exemple est montré fig. 20 ; a 150° K,
deux &chantillons apparemment identiques ont donné lieu, 1'un & une limite
élastique 4 1 7, 1l'autre 3 5 7, en accord avec le volume d'activation dans

les deux cas (courbes pointillées, courbes pleines). Il faut noter qu'il
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s'est produit quelques légéres micles pendant le stade préplastique dans les
deux exemples., pouvant peut &tre conduire selon le miclage aux différences o -
servées. La prédéformation &limine totalement ces différences [fig. 24] at

on ne note plus la présence de micles.

En conclusion; ces exemples montrent bien qu'on ne peut pas con:.
dérer que des déformations &gales correspondent 3 des sous-structures sewmbl:
bles dans deux &chantillons, méme & basse temp&rature ; cette remarque inval

de dans notre cas les essais de type conventionnels.

IIT - 2 - ORIENTATION B.

IIT - 2 - 1) Systéme de glissement

Comme pour l'orientation A, nous avons vérifié que les é&chantillons

glissent essentiellement sur le systme primaire (211) [lll],

L'observation des lignes de glissement permet difficilement de met-
tre en &vidence l'activité du systéme conjugué (211) [Tli] : 1'orientation
choisie est telle que les systémes primaire et conjugué ont les mémes traces
sur le plat de l'échantillon. D'autre part, les observations optiques de sur-

face faites sur la tranche ne révélent que la trace du systéme primaire.

Par contre, les observations faites par topographie X de Berg-
Barrett [11] prouvent une certaine activité locale du systéme conjugué, 3

petite &chelle,

IIT - 2 - 2) Paramétres d'activation thermique du glissement.

III-2-2-1) T=294°K [fig. 25]
La courbe 71(y) présente, dés 5 7 de déformation, un premier stade
a durcissement constant (4,2 kg/mm.z)o Vers 16 7, aprés ume rapide transition,
un deuxidme stade & durcissement constant (8 kg/mmz) apparaft. La limite &las-

. . 2 . . P
tique se situe vers 1,9 kg/mm”~ comme dans l'orientation précédente.

Il est intéressant de noter i cette température, et pour cette orien-
tation, une différence importante entre les volumes d'activation mesurés en
relaxation, et ceux qu'on obtient en fluage. les premiers sont tré&s dispersés
et peu répétables d'un échantillon.é 1'autre ; on peut donner une mesure indi-

. . 3 . . . .
cative d'environ 400 b~. Au contraire, les seconds ont une dispersion raison-
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nable et sont correctement répétables ; ils se stabilisent vers 8 % autour

de 180 b3ﬁ

La dispersion qui apparalt pour les volumes d'activation mesurés
en relaxation de contrainte est 1liée & 1l'apparition d'une restauration au
cours de la relaxation |[fig. 10 bisl. Ce phénoméne physique améne une diffi-

culté qui s'ajoute 3 celle déja décrite au chapitre II1.5.1.2. pour déterminer

A et C, donc V.

Nous voyons donc que la relaxation de contrainte n'est pas ici suf-
fisante pour conduire 3 des mesures significatives ; les mesures de fluage

sont sans doute dans ce cas préférables.

IIT - 2-2-2) T =250°K [fig. 26]

La courbe 1(y) présente un léger crochet de traction di certaine-

-

ment 3 une teneur en carbone interstitiel supérieure i celle des échantillons
d'orientation A. la limite &€lastique vaut 2,8 kg/mm2o L'allure générale de la
courbe T(y) et les différents taux de durcissement sont tré&s analogues aux
précédents. Le premier stade présente un taux de durcissement comnstant (3,5 kg/
mm2) ;3 la transition stade l-stade 2 s'observe vers 27 % ; le taux de conso-

lidation du deuxiéme stade atteint 9 kg/mmz.

Les volumes d'activation en relaxation présentent une dispersion
raisonnable et varient de 120 & 90 b3a Les volumes obtenus en fluage sont

plus faibles et on note une stabilisation vers 10 % de déformation i 75 b3c

IIT-2-2-3 [I=3200°Kk [fig. 27]

L'échantillon a été déformé jusqu'i 22 7. La courbe t(Y) présen-—
te un crochet de traction suivi d'une décroissance de la contrainte jusqu'a
"5 7%. Un stade & durcissement constant ¢7 kg/mmz) se développe ensuite. Les
volumes d'activation obtenus en relaxation de contrainte se stabilisent tras

3

vite autour de la valeur de 42 b~, Les volumes obtenus en fluage sont cons—

tants et trés légdrement inférieurs (37 b3).

IIT - 2 - 2 - 4) Energies d'activation

-~

Les énergies d'activation [fig, 28 ] sont analogues a celles ob-
tenues pour l'orientation A aux températures &levées : environ 0,8 ev pour

250° K et 294° K. A 200° K, les énergies oscillent entre 0,5 et 0,7 ev.




A 150° K, on trouve des &nergies d'activation voisines de 0,6 ev.
?

Nous donnons fig. 29 1la courbe AH (T° K).

IV. - INTERPRETATION ET DISCUSSION

- am  oe  em e o em v wm we  wme  mm mm o e e o e

A 1'aide des ré&sultats précédents, nous pouvons maintenant en
venir au but essentiel de cette recherche : déméler la part exacte du frotte-
ment de réseau subi par les dislocations vis (interaction vis-réseau cristal-

lin ou fcrce de Peierls) dans le durcissement du fer.

IV - 1 - ORIENTATION A,
Manifestement, un probléme déji signalé par d’autres auteurs [!5,

16 | existe au-dessus de 200° K :

~

- La limite €lastique reste activée thermiquement (5 kg/mm2 3
200° K, 1,9 kg/mm’ 3 296° K) . |

- les volumes d'activation sont faibles (40 b3 a 200° K, 60 b3 ]
250° K), diminuent au cours de la déformation et sont différents en relaxation
et en fluage.

- 1'énergie d'activation plafonne vers 0,8 ev et n'est plus pro-
portionnelle 3 la température comme on devrait s'y attendre 3 partir de la

loi d'Arrhénius sur la vitesse de déformation.

- A partir de 200° K, on observe que les lamelles de glissement pri-

maire s'encombrent d'amas de dislocations en méme temps que des feuillets seuwr

blables apparaissent le long des lamelles conjuguées [lﬂn

Tous ces faits sont 1liés & 1'activité du systéme conjuguéd et dis~
paraissent avec elle en dessous de 200° K. Cette activité est purement locale.

Les dislocations vis primaires attirent et sont attirées par les dislocations

vis conjuguées. Pour reldcher leurs contraintes elles doivent se déplacer sur

le plan de cross-slip commun et cecl n'est possible que si le frottement de
réseau n'est pas trop important devant les contraintes internes aidSes par la
contrainte appliquée [!7]@ Examinons les conséquences de ce modé&le sur 1'éve-

lution des paramétres d'activation, en distinguant selon les températures.




IV - I = 1) Basses tempdratures (T < 200° K)

A basse température, le frottement de réseau €levé empéche les
déviations des vis et les réarrangements précédents : tout transfert entre
systéme primaire et conjugué devient impossible et les deux systémes sont
indépendants., Dans ces conditions, on mesure évidemment des courbes sans
durcissement appréciable, analogues aux courbes de glissement facile (easy
glide) des monocristaux cubiques i faces centrées, des volumes d'activation
constants [fig. 19, 20, 21] et des énergles d'activation constantes 3 une
température donnée, proportionnelles i celle-ci lorsqu'elle varie [fign 22,
23]ﬂ Tout ceci montre l'existence d'un régime statiomnaire d'écoulement lami-
naire depuis la limite €lastique jusqu’'aux grandes défcrmations, toute la plas-—
ticité étant contrdlée par le phénoméne responsable de la limite &lastique :
le frottement de réseau sur les vig et son activation thermique. Les faibles
durcissements qui apparaissent sont diis au trainage de dipGles dans le silla-

ge des crans sur les vis [18, 19, 20].

IV - 1 - 2) Hautes températures (T > 200° K)

A haute température, le frottement de réseau devient trop faible
et des dislocations vis conjuguées sont &mises et dévient avec les vis pri-
maires pour former des amas de plus en plus nombreux sur le parcours de glis-—
sement, Si la limite &lastique est encore contrdlée par le frottement de Peierls

~

subi par les wvis, celles—ci vont maintenant avoir & vaincre en plus les inter-
actions avec les feuillets créés au fur et 3 mesure que la déformation pro-
gresse : un durcissement d'obstacles localisés s'ajoute au frottement de ré-
seau. Ce durcissement est visible fig. 15, 16, 17 (en opposition au durcisse-
‘ment presque inexistant & 200° K et en desscus). Ces nouveaux obstacles aug-
mentent la fraction dp de nouvelles dislocations produites par incrément drt
de la contrainte : 11 en résulte essentiellement une densité de wvis pm(r)
qui augmente avec la contrainte T au début trés rapidement, puis de moins
en moins rapidement A mesure que les obstacles se multiplient et immobilisent
eux-mémes de nombreuses vis ; c'est—a-dire :

dpm dzpm :
5 < 0 (8)
dt dt

Y
o

-~

Ce modéle simple suffit 3 interpréter le comportement observé pour
les paramétres d'activation., I1 montre que le voluue d'activation qu'on mesu-

re est en fait un volume apparent plus grand que le volume réel et que 1'Ener-
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gie d'activation varie plus faiblement avec la température.

IV -1 -2 - 1) Développement_du_modéle proposé.

La constante de vitesse dans la loi d'Arrhénius dépend de la den-

sité de dislocations mobiles, I

Ce -
; = Cpm exp - AG - ou AG = kT Log -2 (9)
r <]

kT

N

"

(=]
Si p_ croit rapidement avec la contrainte 1, Yy augmentera
m

avec elle d'autant plus vite, c'est-d-dire que le volume d'activation mesurd

@
ou apparent Vapp = kT ( 8 Log vy ) est sup@rieur au volume
ot T, struct.
¢ . , . _ 3 AG ~ P . ,
d'activation réel V= - + De méme, étant donné que"
CRS

T, struct.
lorsque T augmente la contrainte d'écoulement plastique & structure constan-
te diminue, ) diminuant, il est clair que AG augmentera d'autant moins vite

avec la température.,

Mathématiquement, ceci peut s'écrire :

o9 Log p
v o=-23A86, g 2 = ¥V + kT A
app ‘ at 3T
avec I Log p
A(r)={—--———-—‘f‘-] (10)
ot T, struct.
et ¢
3V a?-Logpm .
—-22p. = kT 6 . s avec O=[—-——] (11)

] o oT 9 °
Y I,y Yy,

On remarque dans 1'équation (1i) qu'il n'y a pas de contribution
des dérivées de AG. Cela découle de la séparztion de la contrainte en compo-

. * . ,
santes thermique T et athermique T, T = 0 (T) + 1, (1,Y). Lorsque la

i
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déformation varie, T ne varie que par l'intermédiaire de T seulement,
. . #
dt = dr, ; or l'énergie AG n'est fonction que de T , donc de T. Le terme
9 .
supplémentaire introduit, A, intervient aussi dans les variations apparentes

de 1'énergie :

. | ¢ o .
(M) 'kLog"m*kT-"\lél) (12)
oT Y o LgT /o
;, struct. Ys Struct.,
et : [ 848 ] = kT A O (13)
3 o
WY T,y

‘ Les &quations (8), (10), (11) montrent que la courbe Vapp(y)
obtenue a 296° K, 250° K ou 225° K refldte la fonction P (t). A 250° K par
exemp le [fig. 16], 1l'expérience montre que la densité de vis P (1) satis-
fait 4 (8) et semble atteindre un maximum vers ¥y = 0,2 au cours de la traction
a vitesse consténte ; mais la comparaison des mesures faites au cours du fluage -
indique que la multiplication P (1) des vis peut dépendre beaucoup du type
de déformation et qufelle s'arréte dés 4 ou 5 7 de déformation en fluage. Les
résultats obtenus montrent qu'on obtient sans doute le volume réel lorsque le
volume apparent ne varie plus avec la défsrmation. La donnée de lairelation
e (t) 1la plus simple montre que l'ordre de grandeur de la différence

(v - V) est facilement retrouvée.
app

IV -1 - 2 - 2) Evaluation des_ordres de grandeur pour

I = 2507 K.
Scit par exemple la relation Tt = 1_+ ub vp - Py ol T, est
la limite &lastique pour laquelle la densité de vis est p_s et P cette den-

sité a la contrainte . On obtient d'aprés (10) :

oi u. est le module de cisaillement. Cette quantité ne décroit avec 1, donec vy,
que pour y 2 pre c'est-a-dire p » 2 P, s condition sans doute satisféite
dés les premiers pourcents de déformation. On peut donc pratiquement cowparer

3
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la valeur maximale mesurée avec la valeur donnée par cette expression pour
y = pro , 801t p = 2 G

3

f T
Vo = 7. -3 (KL L
{ app o

. o : .

Avec ub3 =7ev, T=250°K, b=2,5A il suffit de prendre P, = 1,6 107 cin 2

pour obtenir la différence de 30 b3 observée fig. 16. En r&alité, la loi choi-

sie p(T) ne prévoit pas de saturation pour p, ce qui entraine une différen-

ce (Vapp - V) calculée qui décroit moins vite avec vy qu'il n'est observé.
Enfin, les variations observées de l'énergie de AG avec T ou v

sont qualitativement cohérentes avec ce modéle :

- & la limite élastique, avec (Vapp - V) = 30 b3 et
3t | -2 2, ¢ 2 . P - , \
--J = (=) 4,10 © kg/mm~ °K, 1l'&quation (12) prévoit une réduction du tiers
aT ‘

de la pente de AG.

- 1'&quation (13) donne une variation de 1'énergie au cours de la
déformation tout & fait négligeable : avec @ = i0 kg/mm2 et KT A v 30 b3,

. . -2 . .
on calcule un incrément de + 0,25 10 ~ ev par pourcent de déformation,

IV = 1 - 3) Température de transition (T = 200° K),

Cette temp&rature marque une transition entre le domaine des hautes
et basses températures. Dans cette zone de température, les amas de dislocations
se forment le long des feuillets de plus en plus difficilement et la densité
pm(T) varie de moins en moins avec T une fois passée la limite &lastique :
on constate alors qu'il n'y a plus de durcissement sur la courbe 7t(y), que les
volumes d'activation se stabilisent trds vite et qu'ils deviennent identiques

en relaxation et en fluage,

IV - 2 ~ ORIENTATION B,

- e o e me  owm e e oas = e ome

L'étude n'est compléte que pour deux températures : 294° K et 250° K.

L'analyse des résultats obtenus pe.met ie raisonner en fonction des
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résultats obtenus pour l'orientation A dans le domaine des hautes températures

en effet :

- les volumes d'activation diminuent au cours de la déformation
et sont différents en relaxation et en fluage,

- 1'énergie d'activation plafonne vers 0,8 ev et n'est pas pro-
portionnelle & la température.

- la transition stade l-stade 2 <correspond & 1'apparition d‘une
activité entre les systémes primaire et conjugué [11] et le durcissement du
stade 2 est explicable comme pour l'orientation A par la création d'obstacles

dis & l'interaction entre ces deux systémes.

Toutefois, il reste & expliquer une observation inattendue : le

durcissement du stade 1.

L'étude des topographies X de Berg-Barrett [li] ne montre une
activité entre les systémes primaire et conjugué qu'd partir du stade 2. On
devrait donc observer un stade 1 3 durcissement nul ou presque nul : d’aprés
le modéle proposé pour l'orientation A pour le domaine des hautes températu-
res (chapitre IV - 1 - 2), tout durcilssement ne peut @tre 4G qu'd l'interactioen
des vis primaires et conjuguées. SPITZIG et KEH [15] ont du reste observé 3
295 et 250° K, sur des monoeristaux de fer de trés grande pureté, des stades |
a4 durcissement presque nul qui correspondent bien agu glissement sur un seul

systéme (systéme primaire).

Nous pensons que l'anomalie observée pour le stade 1 est due 3
la présence d‘'un taux trop important d'impuretés. MITCHELL et ail [21] ont
observé pour le Niobium que le taux de durcissement du stade ! ne tend vers
2éro que si la pureté devient suffisante., Lorsqu’un crochet de traction appa-
rait, les stades sont de moins en moins marqués, et ils se confondent méme en

un seul stade si le cristal contient assez d'impuretés.
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V. ~ CONCLUSIONS

.~ - - -

-~

Plusieurs conclusions sont 3 retenir de cette &tude :

Pour l'orientation A, la présence d'une interaction entre les sys-
témes primaire et conjugué au dessus de 200° K entraine ume variation non né-
gligeable de la densité pm(r) dés vis primaires mobiles au cours de la dé-
formation, c'est—id-dire avec la contrainte d'écoulement. Cette dépendance modi-
fie sensiblement les grandeurs macroscopiques liées 3 la déformation plastique
du cristal, méme si par ailleurs la limite élastiqué reste elle-méme contrdlée

par le frottement de réseau, et -dépend encore fortement de la température:

Pour l'orientation B, l'interaction entre vis primaires et conju-

guées apparalt au début du stade II.

La formation des feuillets le long des lamelles de glissement avec
ses conséquences, découle de 1l'affaiblissement du frottement de réseau di
3 la température (au-dessus de 200° K pour 1l'orientation A). Il n'est alors plus
assez élevé pour s'opposer aux réarrangements de la sous-structure (revenu dy-
namique) ; ceux—-ci se produisent par déviation d'une longueur suffisante de
vis primaires et secondaires dans le plan de cross-slip commun, sous 1l'action
‘d'une part des contraintes internes, mais aussi d'autre part de la contrainte

appliquée sur ce plan.

Enfin, un certain nombre de suggestions peuvent &tre faites :

- préciser le comportement plastique entre 200 et 250° K, de fagon
d approfondir les différences observées entre fluage et relaxation de con-
trainte.,
- essayer d'améliorer la technique de purification des échantillons
afin d'éliminer le durcissement observé pour l'orientation B durant le stade I.
' - enfin, terminer 1'@tude de l'orientation B en fonction de la

tempé&rature afin de situer la zdne de transition.
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Figare - 1 - Géométrie du glissement d’un monocristal
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a) Cristal avant déformation
b) Glissement sans contrainte

¢) Glissement avec contraintes en bout { Machine de traction conventionnelle).
d] Glissemnant obtenu en éliminant les contraintes en bout.

Figare -2-  Allongement d’un monocristal
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FIGURE - 3-

Schima du systéme d’amarrage & doubles cardans des éprouvettes de traction et photographue d’un échantilion
défornnd dans ce dispositif montrant le glissement homopgdne obtenu en éliminant les contraintes en bout.
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FIGURE-4. Schéma éclaté montrant le montage
‘de I'echantilion
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FIGURE - § - Principe de l'inversion du montage
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FIGURE-7- Positions de I'axe de traction dans le
triangle standard donnant un facteur
de SCHMID = 0,5
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FIGURE - 8 - Forme et dimensionsdes éprouvettfes
de traction
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a) courbe obtenue quandletaux b) courbe obtenue quand le
de consolidation est constant faux de consolidation est nul
et different de zeéro ou presque nul ~

FIGURES- Exemples(schématiques) de courbes de Huuge‘ -
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Exemple de dépouillementdun essai
de relaxation de confrainte
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VAT NI mm?) a: courbe enregistréee AT(t)

b: courbe déduite de la précédente montrant
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FIG 10bis RESTAURATION ET RELAXATION
échantillon B & T2 294°K
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Fig 11 Comparaison des courbes V/b3 (Y)pour

deux échantillons dorientation Btractnonnes a
vitesse constante a 294°K
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Relaxation de contrainte en fonctio
de la temperature
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Fig!3 Comparaison des courbes T(Y) et V/b3(Y)pour
deux échantillons d'orientation B déformeés par
fluage a 294°K
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Fig 23 COURBE AH(T°K) pour le
systeme de glissement (101) [111]




courbe de ?11
préd/éfcrmo!ion
5.
X
001 011
o , ' , Y
5 10 15 20
/N
50
o) . , , Y
5 10 15 20
Fig24 COURBES '(Y)etV'(Y) a 150°K

obtenuesaprés prédéformation a 200°K
?o = 2,5 X 1’0-55'1




Te kg/mm?)
I(kg/mmz)
|
4 001 o011
1 .
: v_%
v — — > 1
10 20 30 Y%
v/r3 0 — -
‘ / 10 20 30
450, . V/b3
{ o .
. ¢ ® . * Y
1 ® [ ] ° L ) ) .
350, 100] . .
. R °
-] Y
4 o
. 1 ° 111 o °6 o
250, ° les o sont obtenus enfluage 50, les o sont obtenus par fluage
4 L]
.bo 001 011
o
o o o
o Y%
1s0l___ . %o T
1'0 ) 2’0 " 3,0 10 20 30
Fig 25 Fig 26
Courbcs'T(Y)dV.(Y) 2294°K Courbes E(Y) etV (Y) a250°k
Yo = 2,5 10~5 5-1 Yo = 2.5 10° s
T kg/mmz)
6
5
4
3
2
1 Y%
5 10 15 20 o
V/o?
111
70
001 o1
. -
20 —.& L =° ° !_ N
¢ ies o0 sont obtenus par fluage
10 .
.
5 10 15 20
Fig 27

Courbes T(Y) et V'(Y) 2 200°k
30 = 2.5 10_5 5‘1




1] 1.
@}
7 o .‘ o, o .{q“
Q5. * % o 05 % o o
e '8
oL Yol X
10 20 30 10 20 30
AH(Y) aT=- 150°K AH(Y)aT=200°K
AHey #AHev
11 1]
| O e,
o
1 o o * « & @ o
“ * ? . o
1 ® o
4’ q L
05, * 0,5
p
1
oL Yol Y
10 20 30 10 20 30
AH(Y) aT=-250°K AH(Y)aT=294°Kk"

Fig28 un saut deTa(T+AT) est note 4

un sautdeTa(T-AT)est note ¢ _
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Fig 29

COURBES AH(T°K)pourle
systeme de ghssement(211) [111]




