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L e s  r é c e n t s  17rqrGs dans la technologie  des ~ a t é r i a u x  

f e r r o e l e c t r i q u e s  a s soc iés  3 1"volution des t ransducteurs  e t  de 

l ' é l e c t r o n i q u e  o n t  p e r n i s  de g g n é r a l i s e r  les anp l i ca t ions  des  ondes 

u l t r a sonores  de f a i b l e  m ~ l i t u d e ,  

Dans l e  domaine de  l a  d e t e e t i o n  d ' o b j e t s  (SOHFJX) e t  

du c o n t r ô l e  nor d e s t r u c t i f ,  les techniques u l t r a sonores  f o n t  l ' o b j e t  

de nombreuses a p p l i c a t i o n s  i n d u s t r i e l l e s ,  Au niveau des  l a b o r a t o i r e s ,  

il s e ~ b l e  que ces techniques s o i e n t  s u s c e p t i b l e s  d B d t r e  appl iquees 

à des  i n v e s t i g a t i o n s  s t r u c t u r a l e s  e t  p u i s s e n t  donner l i e u  4 d'irnpor- 

t a n t s  d6veiorpenents dans ce aoxaine [ [$ . En e f f e t ,  l a  propagation 

de  v i b r a t i o n s  m6caniqueç au s e i n  de  matëriaux s o l i d e s  est  s e n s i b l e  

à t o u t e  d i s c o n t i n u i t é  du mi l ieu  e t  perrret de  l e s  d é t e c t e s .  En adap tan t  

l e s  techniques e t  l e s  méthodes, il est ra isonnable  de priser q u ' i l  

s o i t  p o s s i b l e  d 'accèder  3 des  informations p l u s  f i n e s  r e l a t i v e s  3 

des  d i s c o n t i n u i t 6 s  moins b r u t a l e s  qu 'une " p a i l l e "  dans un a c i e r  

e t  de  s u i v r e  ces  h&té rogéné i t@s  s t r u c t u r a l e s  (grosseur  de g r a i n ,  

p o r o s i t é ,  changements s t ruc tu raux)  i n  s i t u  Dar I s é t u d e  d e s  v a r i a t i o n s  

des  c a r a c t é r i s t i c p e s  v i b r a t o i r e s  e t  de  .ro?agation des ondes u l t r a s o -  

nores .  

Celles-ci appara i s sen t  donc comme un instrument  d'expé- 

r imenta t ion  r r e c i e u x  qui , t o u t  en p rése rvan t  1 9 n t é g r i t e  des n-iatériaux, 

a s s o c i e n t  un bon -ouvoir de  péngt ra t ion  à une grande sens ih i l i t i5 .  

E l l e s  c o n s t i t u e n t  un moyen permettant  d ' " auscu l t e r "  vgri tablement  

l e s  matériaux s o l i d e s  ou l i q u i d e s ,  d ' é t u d i e r  l e u r  morphologie i n t e r n e  

e t ,  les methodes devenant p l u s  prt5cises e t  les technologies  mieux 

adaptées ,  de s u i v r e  l e u r  evolu t ion ,  l e u r  mutation en fonct ion  d e s  

cond i t ions  d 'é labora t ion/  du t e p s ,  de l a  température etc... 

Nous nous çorznes proposbs eu cours  de c e  t r a v a i l  : 

- d ' é t u d i e r  l a  propagation d e s  ondes u l t r a sonores  dans 

l e  n i c k e l  e t  Le c u i v r e  f r i t t é s  en fonc t ion  de l a  

temperature e t  du temps de  t r a i t ement .  



- de mettre en évidence,  p a r  une m5thode u l t r a s o n o r e  
aclaptge, les chznger.ents .: ' d t ~ t  'or*lrc 

magnétique i n t e r v e n a n t  dans les a l l i a g e s  Erittés 

n i c k e l  - cuivre .  

- de s u i v r e  l ' é v o l u t i o n  de ces t ransfor~ncl t ions  e n  fonc- 

t i o n  de l a  tcmp6rature e t  de l a  composition de ces 
a l l i a g e s .  

Une te l le  étude n é c e s s i t a i t  l a  d é f i n i t i o n  y r é a l a b l e  
d 'un  garamGtre q u i ,  l i 5  à l a  f o i s  3 l a  2ropagat ion des ondes 

u l t r a s o n o r e s  e t  aux cons tan te s  physiques c a r a c t é r i s t i g u z s  d 'un 
~ a t é r i a u ,  é t a i t  susce - t ib l e  dz r é v s l e r  une t ransformat ion  dans 1 ' B t a t  
s o l i d e ,  C e t t e  d é f i n i t i o n  f a i t  l s o b j e t  de l a  première p a r t i e  de ce 

t r a v a i l : " U l t r n s o n s  e t  é t a t  so l ide" .  

L a  mesure de ce paramètre e t  de son évo lu t ion  impose 

l a  m i s e  au  p o i n t  d 'une technique e t  1 ' adap ta t ion  d 'une mgthode 
pe rme t t an t  de telles dé termina t ions .  L e s  r é s u l t a t s  de ce t r a v a i l  
f o n t  1 ' o b j e t  d 'un c o n t r a t  de v a l o ï i s a t i o n  de  1 'Agence Nat iona le  

de V a l o r i s a t i o n  de  l a  Recherche. Lzs problèntes posés p a r  c a t t e  
é t u d e  s o n t  rasse-mblgs d ~ m s  l z  seconde p a r t i e  "Ul t rasons  e t  
t e r i ~ ~ B r a t u r e "  . .es t echniques  d é c r i t e s  y s o n t  t e s t é e s  s u r  l e  q u a r t z  
couFe Z ,  

L e  con tex te  expérimental  é t a n t  a i n s i  d é f i n i ,  nous nous 
sommes a t t a c h é s  à l ' a p p l i q u e r  : 

- a 116 tude  des cond i t ions  de  f r i t t a g e  des poudres 
de n i c k e l  e t  de c u i v r e  en fonc t ion  d e s  températurss  
e t  t e m ~ ~ s  de t r a i t e ~ e n t .  Lcs conclus ions  en  s o n t  
exposées d m s  l a  36132 p a r t i e  "Ul t rasons  e t  f r i t t a g e 1 ' .  

- p u i s  à l ' é t u d e  d e s  changements d ' é t a t  n2gnét ique 

en f o n c t i o n  de  l a  température  e t  de l n  composition 
q u i  c o n s t i t u é  l a  qur-?triSme p a r t i e  "Ultrzlsons e t  

s t r u c t u r e " ,  à l r ~ q u e l l e  es t  assocbêe une é tude  

r a d i o c r i s t a l l q r a p h i q u e  en temperature.  
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S i  l a  propagat ion d 'une onde zu s e i n  d s u n  matér icu 

es t  l i e  a l g é t e t  de ce d e r n i e r ,  il est  égnlcnent  fonc t ion  de l a  

n a t u r e  mîlme de l 'onde  u l t r n s o n o r e  q u i  l e  t r a v e r s e .  11 npparoTt 
donc n é c e s s a i r e  pour t c n t e r  d ' a t t e i n d r e  Le b u t  fixi5 d a  : 

- p r e c i s e r  l e  t y p e  d'onde 3 u t i l i s e r .  

- d é f i n i r  l e u r s  c a r a c t é r i s t i q u c s .  

- relier les p n r a ~ S t r e s  de propagat ion aux c r o p r i é t é s  
mécaniques i n t r i n s è q u e s  c a r n c t é r i s t i q u e ç  de l 8 6 t a t  

d 'un materiau.  

- faire choix du p a r m s t r e  l a  mieux udapt.5 à l ' g t u d e  

envisagée.  

- mettre au p o i n t  une technologie  permet ten t  l a  mesure 

de ce parnmetre e t  son êvo lu t ion  en fonc t ion  des 

cond i t ions  de p r é p a r a t i o n ,  du temps, d e  l a  

temp6rature. 

1. CARACTERISTIQUES VIBP%.TOI&%?Ç DES ONDES ULTRASONORES. 

1.1. L e s  d i f f é r e n t s  types  dûondsç  u l t r a s o n o r e s  e t  l e u r s  

1.1.1. Ondes l o n g i t u d i n a l e s .  

L e s  ond:?s l o n g i t u d i n a l e s  s o n t  des  ondes de compression 
e n t r a i n a n t  un déplacement v i b r a t o i r e  des p a r t i c u l e s  du matér iau  dans 

l a  d i r e c t i o n  de propagat ion de l 'onde  ( f i g . 1 ) .  

L e s  ondaç l o n g i t u d i n a l e s  n é c e s s i t e n t  un couplzge 
l i q u i d e  pour se propager dans les mil iaux s o l i d e s .  



1.1.2. Ondes t r ansversa lus .  

L e s  ondes tra.nsv:~rsales s o n t  des  ondes de e i s a i l l c m e n t  
e n t r a î n a n t  un dgplaccement v i b r a t o i r e  des  p a r t i c u l e s  dans un plan 
~ e r p e n d i c u l a i r c  3 l c  d i r e c t i o n  ds propagation. C e  type d'onde ne 

t r a v e r s e  gus les matéricux 9rGsentant un nodule dc c i s a i l l e m n t ,  

donc essen t i e l l ement  les mstériaux s o l i d e s .  

1.1.3. Ondes de Rcyleigh. 

Ces ondes ont  une très f a i b l e  péngt ra t ion  z t  se 

propagant en su r face  . 
Les ondes long i tud ina les  e t  t r a n s v e r s a l e s  ne p r b e n t e n t  

un mode pur  que dans l e  cns de  mil ieu i n d g f i n i .  Dans l e  c a s  

contrairs,cces 2 types  d'onde peuvent se transformer l ' une  dans 

l ' a u t r e .  I l  est à n o t e r  que dans l e  c a s  d 'un mi l ieu  l i m i t é  en 
épa i s seur  (plaque) l c z  superpos i t ion  des ondes long i tud ina les  e t  

t r a n s v e r s e l a s  p rodu i t  dcs ondes de nlcquês (ondes dz LAMB,) . 

1 . 1 . 4 .  Conversion de m o d e .  

L e s  ondes é l a s t i q u e s  corme les ondes lumincuscs 

peuvent s u b i r  des  r é f l e c t i o n s  e t  des  r é f r a c t i o n s  aux d iscont inui tGs  

de  mil icu.  

Doun p o i n t  ds vue quran t i t c t i f ,  l n  r é f r a c t i o n  des  ondes 

u l t r a s o n o r e s  dans l e s  s o l i d e s  o b é i t  3 la l o i  de  SNELL-DESCARTES e t  

dépend pour un même  type d'onde du rappor t  des  v i t e s s e s  d r n s  les 
deux mil iaux 1 e t  2 sgpzrés  l a r  l e  f r o n t  l i m i t e .  

s i n  a 
1 - - - v(1)  

s i n  8 1 v (2) 

"1 
= angla d ' inc idence  dans l e  mi l ieu  1. 

B1 = angle  de r6fracti .cn dens l e  mi l ieu  2. 

v = v i t e s s e  du son dans l e  mi l ieu  1. 1 

v2 = v i t e s s e  du son dans l e  mi l ieu  2. 



Milieu 1 

Mi l i e u  

FIG.2.0. REFLECTIONS ET REFRACTIONS D'UNE ONDE LONGITUDINALE 

INCIDENTE SUIVANT LA LOI DE SNELL-DESCARTES 

L T L T 
v1 , v2 - - 

s i n  a l  s i n  a2 sin sin fi2 



La l o i  de DESCARTES s u r  l a  r g f l e c t i o n  ast égelement 
a p p l i c ~ ? b l e  aux ondes u l t r a sonores .  

Pour un mGme type dBondz : 

Dens l e  c a s  d 'une t ransformation sirnultnn6e des ondes 
du type  long i tud ina l  dz v i t a s ç e  v en t r ansvors - l  de  v i t e s s e  vt, 

R 
m~surGes dans l e  même mi l ieu  on s : 

s i n  a v 
1 - - R - 

s i n  GZ Vt 

I l  npparaxt donc quo, aux i n t e r f a c e s  ex te rnes  d e f i n i s  
par les contours géom6triques ou in te rnec  dans Ic cas de n i l i e u  

hétérogène, il pu i s se  y a v o i r  t ransformation dOonde en fonct ion  de 

l ' a n g l e  d ' inc idence  de l 'onde  i n i t i a l e  (ancle  c r i t i q u e ) .  A p a r t i r  
d 'un mode ( f ig .2)  une ondz peut  produir.- 2 un i n t e r f a c a  4 ondes 

r é s u l t a n t e s ,  deux r é f l é c h i e s  (L1 e t  T l )  e t  deux t ransmises  
/ / (Li et T4) . LE phénomène s Q  ?m?lif i e  2i chaque ext rémi to  d é f i n i s s a n t  

12 contour  gEometrique do 18Bchzn t i l lon  notamuent lorsque l e s  formes 

e x t S r i e u r e s  s o n t  complzxes. Ctzs bh6nomGnes s o  manifes tent  par  une 

a l t e r a t i o n  de 1 ' ~ m p l i t u d e  de l ' onde  d é t e c t é e ,  

Dans le  cas oa les s o l i d e s  s o n t  cont inus  et i s o t r o p e s ,  
il est p o s s i b l e  cornnu? IF  a s i g n a l é  REYNOLDS, 13 ] , p u i s  DUNEGAN [43 
de r n ~ t t r e  à p r o f i t  l a  conversion de mode L-T-L pour déterminer simul- 
tanénent, 3. p a r t i r  d'une même rnznipulation,Ve e t  Vt. En e f f e t  comme 

le  montre l a  f i g u r e  3 lorsque  al tend v e r s  9 0 ° ,  il y a une onde 

t r a n s v e r s a l e  r a f l é c h i e  à l ' i n t e r f a c e  te l le  que : 

s i n  9Q0 - vR - - 
s i n  a2 

Vt ou s i n  a2 = - . 
Vt ve 

Après a v o i r  t r z v c r s 6  l e  bar reau  t ransversalement ,  
l 'onde  peut  Etre à nouveau p a r t i e l l e m e n t  transformêe e n t r a î n s n t  
e i n s i  un r e t a r d  de  l a  composants long i tud ina le  i n i t i z l e  dû A t  t e l l e  



Réf lect ion  sur B 

FIG.3.-. CONVERSION DE MODE LI - T - L 



que r 

v~ v i t e s s e  des  ondes l o n g i t u -  
d i n a l e s .  

V t  v i t e s s e  des  ondes 

t r a n s v e r s a l e s .  

Les mesures du te-s de  r e t a r d  d e  V a  e t  de D 

permet ten t  l a  d i t e r n i n a t i o n  de Vt. C e t t e  mêthode a éte u t i l i s é e ,  3 l a  
t e r ~ ~ é r a t u r e  ambiante, Far  REYNOLDS p u i s ,  en 1964. DUNEGAN 1 'appl iqua  

I l a  de te rmina t ion  d e s  cons tan te s  e l a s t i q u e s  d e  llIiafnium aux envi rons  
d e  800°c, en u t i l i s a n t  un mi l i eu  tamnon in t e rméd ia i r e  e n t r e  l e  

pa lpeur  e t  l q e c h a n t i l l o n  chauffe .  C e s  c o n d i t i o n s  expérimentales  
p r é s e n t e n t  l g i n c o n v & n i e n t  d 'une  conversion de mode p o s s i b l e  au s e i n  
du rni l ieu tampon. 

1.2. L e s  c a r a c t é r i s t i q u e s  de  v i t e s s e  e t  de  fréquence d e s  ondes 

u l t r a sonores .  

L a  v i t e s s e  de propagat ion d e s  ondes long i tud ina -  
les dans les matériaux s o l i d e s  est  a s s e z  Glevée, de l ' o r d r e  d e  ?lu- 

i i e u r s  milliirs do f 8 t r e s  3 13 secunde , i l  sst 3i.c a s a i - r a  your l i m i t e r  

les phi5nomènes p a r a s i t e s  lors de l e u r  propagat ion ,  de  p rodu i re  
un f a i s c e a u  é t r o i t e m e n t  d é f i n i ,  a u s s i  d i r e c t i f  que p o s s i b l e  e t  donc 

d ' u t i l i s e r  une lorigueur d 'onde f a i b l e  p a r  r a p p o r t  au d i a n s t r e  du 

t r ansduc tau r  donc une fréquence assez  é levée .  

La  v i t e s s e  de  pro;-?agation d e s  ondes t r a n s v e r s a l e s  

es t  envi ron  moi t i é  p l u s  f a i b l e  que celles des  ondes l o n g i t u d i n a l e s ,  
l a  longueur d'onde p l u s  f a i b l e  les rend p l u s  s e n s i b l e s  aux i n c l u s i o n s  
e t  d i s c o n t i n u i t é s  r encon t rees  s u r  l e u r  passage.  



L a  v i t e s s e  d e s  ondes RAYLEIGH V r CS]  est  donnec 
en l i a i s o n  avec V e t  Vt p a r  r 

R 

En admettant  une v a l e u r  du c o e f f i c i e n t  d ~ ?  Poisson 
a =  0.25 on t rouve : vr 

= O I . 9 2 .  

Leurs longueurs  d 'onde s o n t  trGs c o u r t e s  e t  l e u r  
n e n ê t r a t i o n  en épa i s seu r  est de l ' o r d r e  de  c j u ~ l g u r s  longueurs d'onde. 

L a  conversion do  mode Zi p a r t i r  de  pa lpeur s  d ' ang le  
rend 3 p r i o r i  p o s s i b l e ,  l ' u t i l i s a t i o n  d s  l ' u n  quelconque de ces 

3 types  S'onde. Toutefo is .  compta t enu  de l a  n a t u r e  t res absorbante  
e t  du c a r a c t è r e  p a r f o i s  d i con t inu  d e s  matériaux é t u d i é s ,  e t  pour 

d e s  r a i s o n s  q u i  s e r o n t  ;>lus c o q - l è t c n e n t  e x p l i c i t é e s  dans l a  
s u i t e ,  les i n v e s t i g a t i o n s  o n t  é t é  f a i t e s  en ondes l o n g i t u d i n a l e s  

don t  les v i t e s s e s  ne s u b i s s e n t  qu'une f a i b l e  d i s c e r s i o n .  Compte tenu  
d e s  obse rva t ions  r e l a t i v e s  l a  d i r e c t i v i t é  du f a i s c e a u .  l a  f réquence 

u t i l i s é e  est de 4E%z, s o i t  pour l e  Nickel  h l , i 4 r m  e t  Sour l e  
Cuivre X * 1,15m. 

1.3. C a r a c t é r i s t i q u e s  d e  ~ r o q a g a t i o n  d e s  ondes u l t r a s o n o r e s  

dans les mil ieux non ~ i é z o i 5 l e c t r i q u e s .  

1.3.1. C a r a c t é r i s t i q u e s  du mi l i eu  cont inu  i s o t r o p e .  

L a  propagat ion des ondes u l t r a s o n o r e s  p e u t  être 

cons idé rés  comme une p e r t u r b a t i o n  de  c o n t r a i n t e s  T 
i j O  

C e s  c o n t r a i n t e s  

s o n t  de deux t ypes  Tii composantos normales. 

T i j  c o ~ : ~ o s a n t e s  de c i s a i l l e m e n t .  

L e s  q u a n t i t e s  T i j  c o n s t i t u e n t  l e s  éléments  d 'un 



t e n s e u r  du second o r d r e  e t  se t ransforment  s u i v a n t  l a  
r e l a t i o n  :: 

où a ik  est le  cos inus  d i r e c t e u r  d e s  axes 6 x q i ,  bxk 

e t  a  e s t  le  cos inus  d i r e c t e u r  des  axes 6x1;. b x e  
j R J 

En dehors  d e s  c o n t r a i n t e s  T un élément de  volume de 
i j  

ma t i è re  est soumis a des f o r c e s ,  t e l  son propre  po ids ,  d e  c o m ~ o s a n t e s  - 
Fi p a r  u n i t e  d e  volume. L ' a p p l i c a t i o n  de l a  l o i  de Newton permet 

d ' é c r i r e  o 

i i .  é t a n t  les composantes du v e c t e u r  a c c é l é r a t i o n  a s s o c i é e s  au 
1 

v e c t e u r  deplacement l o c a l  ui d 'un  p o i n t  du co rps  qu i .  sous  l ' a c t i o n  

de l a  déformat ion,  - nasse  de xi a x .  + ui. 
1 

Dans l e  b u t  d ' o b t e n i r  d e s  equa t ions  l i n é a i r e s  p a r  
r a p p o r t  aux g r a d i e n t s  de deplacement, on d e f i n i t  les é l o n g a t i o n s  
S en  f o n c t i o n  de Gi p a r  l a  r e l a t i o n  : 
i j 

S c o n s t i t u e n t  les composantes d  'un t e n s e u r  i j  
d 'édongation 

Ç '  - 
i j 

a - i k  a 
j a ' k t  

L'hypothése d ' é l a s t i c i t é  l i n é a i r e  de l a  l o i  de  



Bookz condui t  3 : 

- - 
'i jka c k a i  j 

t enseur  des  c o n s t a n t e s  S l a s t i q u e s  de 81  composantes. 

C e t t e  r e l a t i o n  p o r t ë e  dans l ' e q u a t i o n  dynamique (2) 
donne : 

En supposant  que l e  corps  soit en Gqui l ibre  avec  
Fi = O e t  que u s o i t  une onde p lane  

i 

avec U : composantes de l ' q l i t u d c  du déplace-  i 
ment. 

h : l a  longueur d sonde. 

ai : c o e f f i c i e n t s  d i r e c t e u r s  de  l a  normale au f r o n t  
d'onde. 

v : l a  v i t e s s e  de phase. n 

on o b t i e n t  comms s o l u t i o n  de  ( 2 )  

r i k  e t a n t  les c o e f f i c i e n t s  do C h r i s t o f e l l  tels que 2 

- 
r i k  

- - r k i  
- a a j e ' i jka 



L'exis tence  de s o l u t i o n s  non t o u t e s  n u l l e s  i-osent : 
l 

équat ion  cubique e n  pvL q u i  Zourn i t ,  en géné ra l ,  3 v i t e s s e s  
a s soc iées  respect ivement  3 a l ,  a2, a3. 

LES cond i t ions  de sym6tr ie  e t  d q o r t h o g o n a l i t 6  
conduisent  dans l e  c a s  du système cubique 3 

d o n t  les s o l u t i o n s  s o n t  o 

puisque cll = A + 2 p  et C12 = X , X e t  é t a n t  les c o e f f i c i e n t s  
de Lamé. 

Ces équat ions  f o n t  appa raz t r e  un mode l o n g i t u d i n a l  
pur d o n t  l a  v i t e s s e  c a r a c t e r i s t i q u e  est vl e t  deux m a l e s  t r a n s -  
versaux confondus v 

2 -= v3°  

C e s  c o e f f i c i e n t s  X e t  p s o n t  eux-memes r e l i é s  au 
nodule  de Young e t  au  c o e f f i c i e n t  de Poisson par les r e l a t i o n s :  



2 E module de Young (dynes/cm ) 

v c o e £ f i c i e n t  de Poisson. 

P masse voiuniqu- (9/cm3) . 
D'une a u t r e  manière, il e s t  poss ib le  d l B c r i r e  116qua- 

t i o n  v e c t o r i e l l e  de propagetion dans un mi l ieu  i s o t r o p e  sans 

amortissement e t  en l 'absenca de f o r c e s  de volume : 

q u i  en séparan t  ui on deux composantzs 2 

permet d ' o b t e n i r  deux équat ions  de propagation sous l e u r  farmz 
h a b i t u e l l e  : 

- l ' u n e  correspondant 3 uip composante i r r o t a t i o n n e l l e  te l le  que 

Rot uiP = O e t  l iée 3 Ia na tu r f  long i tud ina le  de l 'onde : 

2 L Q a ui = ( A + ZV) v2 uir  q u i  conduit  a 
a t2 

- l ' a u t r e  correspondant 3 ui e t  t e l l e  que d i v  uiR = O qu i  e s t  
l iée  a l a  na tu re  t r a n s v e r s a l e  de l 'onde u é t a n t  dans le  p lan  

i 
d 'onde. 



2-c R 
U i  p- = u  v? + R  
a t2 ui 

q u i  condui t  3 D 

La prkscnce d 'un g r a d i e n t  d e  température m o d i f i e r a i t  

1 'équation de  la façon su ivan te  : 

1.3.2. Remarques s u r  les équat ions  précgdentes.  

L e s  r e l a t i o n s  precédontes s o n t  app l i cab les  dans le  
c a s  : 

- d'un mi l i eu  i n f i n i  ou dans un s o l i d e  f i n i  pour 
l e q u e l  le  f r o n t  deonde est un grand nombre de longueur d'ondes 

C a 1  . 
- d 'un milieu cont inu  sans d i s c o n t i n u i t ë  e t  sans 

he t6rogénéi tés  i n t e r n e s .  

- d 'une onde plane. 

C e s  condi t ions  Btant  supposées r equ i ses ,  l a  matrice 
d 1 8 1 a s t i c i t é  s 'exprime en  fonct ion  dos 2 c o e f f i c i e n t s  do Lamé 
A e t  u. Mais l ' é v a l u a t i o n  de A dépend des  cond i t ions  
thermodynamiques d e  l a  p e r t u r b a t i o n  ; l ' é c a r t  e n t r e  les cons- 

t a n t e s  é l a s t i q u e s  isothermes e t  adiabat iques  s u i v a n t  que las 
mesures s o n t  e f f e c t u e e s  de façon s t a t i q u e  ou dynamique e s t  de 

l ' o r d r e  de 2%.  



L'approximation su ivan te  pour l s e x p r e s s i o n  de 

V ne p o u r r a i t  valablement S t r e  u t i l i s é e  de façon syst6matique. 
R 

en e f f e t  l ' expér i ence  montre que v e s t  p l u t b t  v o i s i n  de 1 3 
Toutefois  pour un f i l  dont  L e  d iametre  est une p e t i t e  f r a c t i o n  de 

longueur d 'onde, l a  v i t e s s e  dcs  ondes long i tud ina les  est  e f f e c t i v e -  

ment con t r6 lée  par l e  module de Young. Mais ce cas r e s t e  t r é s  
p a r t i c u l i e r  e t  n ' e s t  a y l i c a b l e  qu 'aux d&:~lacenenés s ' e f f e c t u a n t  dans 

le sens  de l a  ? lus  grand2 dimaision d 'unt? b a r r e  ou d 'un rondin,  

dans c z t t c  hypothèse, l a  v i b r a t i o n  se propage dans l e  v o l u ~ e  e n t i e r .  

Au c o n t r a i r e ,  s i  l e  mater iau e s t  c a r a c t 6 r i s 6  p a r  une 
de s e s  dimensions f a i b l e  devant  l a  longueur d'onde e t  s i  l a  v i b r a t i o n  

se déplace dans une a u t r e  d i r e c t i o n  il y aura  c i s a i l l e m e n t  e n t r e  
l e  volume en v i b r a t i o n  e t  l e  volume ine r t e ;du i s  c e  cas : 

Il  a ~ l a r a i t  donc iniportant de p r s c i s z r  les contours  

gGon6triques du n i l i e u  de yropagation. L'etude a B t é  e n t r e p r i s e  
s u r  des rondins d 'envi ron  10 à 12mm de d ia~ :&t rc  e t  de  15 a 2 5 m  

de hauteur  su ivan t  l e  matgriau. 

1.3.3. Cas d'un s o l i d e  anisotrope,. 

L k u t i l i s a t i o n  de s a t é r i a u x  p o l y c r i s t a l l i n s  e n t r a i n e  
une modif iczt ion des cons tantes  é l a s t i q u e s .  Ainsi  dans l o  cas  

d 'un monocris tal  d @un s e t a l  cubique. 

Dans l e  cas d k u  nétaï. p o i y c r i s t ù ï l i n ,  plason r -9  sup- 
L -. 

posant  que l e s  g r a i n s  é t a i e n t  r e p a r t i s  au  hasard au s e i n  du 
matér iau ,  de te rmina i t  des cons tantes  é l a s t i q u e s  moyennes en 



-14- 

fonct ion  des cons tantes  é l a s t i q u e s  v r a i e s  de  l a  façon su ivante  : 

Le terne c o r r e c t i f  3 appor ter  aux Ci j  v r a i s  

C1l - C12 - 2Cq4 = y est appelé  f a c t e u r  d ' an i so t rop ie .  Il en t raznc  
une v a r i a t i o n  d 'environ 4 %  Tar r appor t  aux C v r a i s .  Ln repercuss ion  

i j 
s u r  les v i t e s s e s  theor igues  est donc de  l ' o r d r e  de 2%.  Dans l e  c a s  
du n ickel ,  ?l?a31dcis indique l a  va leur  y = - 14,7.10 'kynes.  cm-2.  

C e t t e  cmisot ropie  se t r a d u i t  p a r  une v a r i a t i o n  des 
v i t e s s e s  e t  Ogalement d e s  a t tdnua t ions  en fonct ion  dc l a  d i r e c t i o n  

de propagation. 

L e  formulat ion e t  Ics s o l u t i o n s  théoriques du 
prob1Gm.s deviennent complexes. L e s  coef f i c i i ' n t s  Olast igues s o n t  

inù6pendants ct la n n t r i c e  d ' é l a s t i c i t é  comporte 2 1  t e m e s  dans 

l e  cas le  p l u s  s i ~ ~ p l e  00 l e  mi l ieu  est sûns dé fau t .  

11 y a u r a i t  éga lenent  l i e u ,  de t e n i r  compte dans 
l a  for r lu ls t ion  de l ' é q u a t i o n  de propagation d'un term;, d ' m o r t i s s e -  
ment propor t ionnel  Li ; 

aui aui 
-" 

a t s o i t  A 

1 'équat ion de propagation d e v i e n d r a i t  a l o r s  en su?posent V T e .  

2 
+ aui 

P - 2 
A -E- = u V ui + (A++') 0 d i v  ui 

a t 2  
7 

d i v  ui corres.ondant I l a  d i l a t a t i o n .  

La c o e f f i c i e n t  dsamortissemcnt A v a r i e  en fonct ion  
de l ' é t a t  s t r u c t u r a l  de  l a  matr ice  e t  ses v a r i a t i o n s  s o n t  s s soc i6es  

à celles des cons tantes  B l a ç t i q u ~ a .  

L a  complexité apportgc p a r  l ' a n i s o t r o p i e  d'un ~ a t é -  
r i a u  est encore a n p l i f i é e  pa r  l a  pritsanco d1h8t6rogên6it8s .  Dsns 

ces cond i t ions ,  l a  v i t e s s e  comme l ' a t t é n u a t i o n  s o n t  fonct ion  de l a  



d i r e c t i o n  e t  dc l a  p o s i t i o n  des  "ddCauts". Lc Pormulztion du 

:?robJ.Eme s u r  le  p l u i  th6oriquo dev ien t  a l o r s  irapossible h 

p r i o r i .  Lt.s r é s u l t a t s  observés s o n t  13. som'-ition de phénorîbenes de 

base dont  il est  d i f f i c i l e  de fixer l z  con t r ibu t ion  i n d i v i d u e l l e  

au rGsultc!.t g l a h s l .  Tc1 e s t  le  c a s  des  metbriaux f r i t t g s .  

La  p r o ? a g ~ . t i ~ n  dcs ondes dans 1 ~ s  n i l i c u x  c r i s -  

t ~ l l i n s  a 3 t 6  souvent é tud ibc  à bass2 t e r ~ ~ é s a t u r c  dans l e  bu t  dc 
p r 6 c i s e r  les su r faces  de Fern i .  D-ns cd c a s  l u  p2rriPC2tre mesure e s t  

1 ' e t t énuz t i cn .  Par  crrlltré, il n "existe que peu de travaux s u r  l e s  

invos.frigations 22s des n~Qthodes u l t r a sonoras  p o r t a n t  s u r  10s niatériaux 

f r i t t g s .  

Notre Stude du comnorter?~nt des on2es u l t r a s o n ~ r e s  

dans les rnat%riaux f r i t t B s  n 6 c e s s i t a i t  o 

- de d é f i n i r  -parEaiter:c3nt t o u t e s  l e s  c ~ n d i t i o n s  

2 . u ~  l i m i t e s  e t  les cand i t ions  o p f r z t o i r c s  compte tenu de 1s complexi- 

t é  c t  de 11interd6pend3nce des  phénomènes e n  cause. 

- de t e s t e r  Ic ncdc op6ra ta i r e  3 l a  tenayerature 

asrbiczntc . 
- de -proc6d:2r aux i n v e s t i g a t i o n s  Gn tesi+ratura après  

a-voir adapta l a  technologie  8 de t e l l e s  nesures.  

CHOIX DE PARAEllfZTRBS A f G S U R E R .  

11.1. Analyse du p r ~ b l g m ~  en termc d 'analogie .  

11.1.1. Eauations de propaqction. 

L e  Iz,ouver:.ent d 'un corps se g r d u i t  sous 1 'ac t ion  
dome d i f f c r ~ n c e  de forces, Lnobten t ion  d'un COUrGtnt  nGceasite Une 

d i f f é r e n c e  de p o t e n t i e l  e t  l f 6 m i s s i o n  a c o u s t i q u e , u n ~  d i f f e r e n c e  de 

s r e s s i o n ,  

L e s  o s c i l l a t i o n s  acoust iques C R ~ G  l e s  o s c i l l a t i o n s  

B lec t r iques  e t  m6caniques forcees obéissent  3 une Gquation de l a  

dorme : n 

o, j w t  d L x  + Ra - + - = p4. - 
dt l X. 

d t 2  C 



Dans chacun des cas correspondants,  l q a p p e l l a -  
t i o n  physique des d i f f é r e n t e s  v a r i a b l e s  e s t  f o u r n i e  par l e  t ab leau  

ci-- j o i n t  6 

11.1.2. V i t e s s e  

La v i t e s s e  de l 'onde acoustique saexpr ime à un 
i n s t a n t  donné p a r  : 

I ACOUSTIQUE 

avec une mp1FtuZe 

6, 

II. 1 . 3 .  Imfiédance . 

-3 

Différence de p ress ion  
acoust ique 

X 

3BCANIQUC i ELECTRIQUE 

A p a r t i r  de ces é l é r n e n t ~ ~ i l  e s t  p o s s i b l e  de d é f i n i r  

Différence de  f o r c e  Dif férence  de 

Dêplacenent en volume 

1 p o t e n t i e l  

Déplacement 

f ï Ine r t ance  

-, 

Charge 

Masse 

Cornpliance 

Résis tance 

Vi tes se  

C 

R 

- dX 
J t  

Inductance 

Capacitance 

Résis tance 

Courant 

i 

Cornpliance 

Rksistance 

vitesse en volune 





par ana logie  avec Les systèmes é l e c t r i q u e s  e t  méccmigues l e  r a n p o r t .  

6 z = -  
v appclé  impédance acous t ique  i n t r i n s é g u e .  

C o m m  l e  montre 1 'Gquation (9 ) cette grandeur est 
complexe. 

Impé,5ance é l e c t r i q u e  = ohmS Iz] = m p e r e  
1 

Impédance mêcanique N Force = -- Iz! = v i t e s s e  d s e c .  

P res s ion  - 2 Impédancz acous t ique  - :?/n = 1 > : ~ - - 2  T-l 1 2 1  = v i t e s s e  en 
volume m /Sec 

- d 

Tableau comparatif  des u n i t é s  dqimpCiédance. 

11 est  3 n o t e r  dans cet e s p r i t  que, F a r  ana log ie ,  
avec les c i r c u i t s  &C on peu t  tracer p a r t i r  dc 10 I n  courbe 

vo = f (a) q u i  est la courbe de rgponsc de fréquence.  

II. 1 .4 .  Fec teu r s  2 

Le f a i s c e a u  dc courbes  r e p r é s e n t é  fig. 4 f a i t  
z p p a r a i t r e  en f o n c t i o n  de R, un maximum de 1 " ~ l i t u d e  de v i t e s s e  v 

O 
Zi l a  i requenca  de  résonance PR. 

013 l a  composante r é a c t i v e  de lPimp6dance est n u l l e .  L a  q u a l i t é  de l a  
résonance es t  d é c r i t e  p a r  1s f a c t e u r  Q. 



uR.!4 
71 ,a=- - -  = - = 

R 6 W R 6ncrgie  ins t an tanëe  dans l e  s y s  t & m  .- 
Snergiz  diss ipGe pa r  seconde. 

9.. R avec 6 = decrdment lor~eri thmique = e t  t e l  quc e 6 ra- 
R* présent2  l e s  r appor t s  

s u c c e s s i l s  des empli- 
t u d l ~ s  des  v i b r c t i o n s  
harmoniques amorties.  

L a  not ion  d  'impédance acoustique est t r ê s  importante 
c o r  e l l e  r G ~ i t  les phénonenes q u i  s e  produisent  aux i n t e r f a c e s .  E l 1 2  

est fonct ion  de  l a  frequence e t  du type d'onde q u i  se propzg3. Conme 

il sera p o s s i b l c  de l e  v o i r  p lus  l o i n  dans l c  c a s  d ' une  onde longi-.  

t u d i n a l e  oii t r î n s v e r s a l e  se gropzgocnt dans un mi l iau  zbsorbcnt ,  l a  

p a r t i e  r é e l l e  R dz Z sst égal2 i3 p . V .  

II. 1,5. Facteurs  de  r é f  l e c t i a n  e t  t ransmission.  

Ls com?ost?nte R e s t  a2pelCe impédance c 2 r a c t E r i s  t ique .  
E l l e  pe rne t  d l e x : ? l i c i t e r  les f o c t c u r s  de r é f l e x i o n  r e t  de t r a n s -  
mission r l o r s  de l ù  roncent re  d 'une onde p l m e  rviïc une s u r f a c e  
s i t u é e  dans un p lan  perpendiculaire 3 l a  d i r e c t i o n  3s propagation. 

En dés ignant  p z r  R e t  R l e s  im;~Bdances c o r a c t 6 r i s t i q u s s  des 2 ni- 1 2 
l i z u x  

II, 1,6. Autrei forme d 'ana logie .  

Les u l t r a s o n s  s o n t  des  ondes nn6canigu::s q u i  se 

p r o p a g ~ n t  dans l a  A c e  t i t r e ,  i ls  obé i s sen t  .3 une équat ion 
d'onde de  l a  forme : 

forrns analogue 3 186quat ion  de  propzgation des ondes 6lectromagné- 



t i q u e s  1s long d'une l i g n e  d; trs-nsmission, 3 l ' equa t ion  de Fropngac- 

t i o n  du courant  l e  long d'une l i g n e  d l e c t r i q u z  i n d 6 f i n i e  e t  3 

lqGguat ion  des  cordes vibrcrntes. 

Y est uns fonct ion  p o t e n t i e l  des v i t e s s e s  c e r a c t e r i s a n t  le 

champ 3-coustique e t  te l le  que : 

c o t t e  fonct ion  nvant un12 existence chaque f o i s  c p u  le nouvemcnt 

du " f l u i d e "  c s t  i r r o t a t i o n n c l ,  c'est-3.-dire s ' e f f e c t u e  "sans tour-  
b i l l o n s " .  C ' e s t  l e  c a s  lorsque  lo n i l i a u  est nar f  niten:ent é l ? s t i q u e .  
Les v i t c ç s c s  ne depandent que d ~ s  p o s i t i o n s  des e l é m n t s ,  e l l e s  

d é r i v e n t  donc d'un p o t e n t i e l  e t  a l o r s  

Rot V = O 

Ln cons tante  y est l a  constant2 de propagation 
complexe q u i  peut  s ' é c r i r e  c 

2 u c o e f f i c i e n t  d ' a t t énuc t ion  (8epors/m2 ou ~ b / m  ) 

2 2 27rf - f3 cons tan te  de propagation (en rad ians  p a r  rn ) = A = - = w 
A v  v 

v = V i t e s s e  de phase. 

En f a i s a n t  i n t e r v e n i r  l a  v i t a n s e  compl~xf  v r  d é f i n i e  
de l a  façon su ivan te  : 

X prend l a  fornie 

II. 2. Renlnrqucs s u r  1 'a t tSnuntion.  

Lors du déplacemznt dDune onde ?lane dans un mi l ieu  



natërial ,  une p a r t i e  de l ' é n e r g i e  p e u t  être t 

- s o i t  d i s s i p é e  sous  forme de rayonnement u l t r a s o n o r e  p a r  réÉ1ec t ion .  

r e f r a c t i o n ,  d i f f r a c t i o n ,  d i s p a r s i o n .  

t r a n s f o r n & e  cn c h a l e u r  -ar f r o t t e m n t  i n t e r n e .  

11 y a donc l i e u  de m d i f i e r  l ' d q u a t i o n  u t i l i s e @  
pour l ' o n d e  p l ane  en t e n a n t  compte d'un c o e f f i c i e n t  d ' a t t é n u a t i o n  a 

ex?r inê  en nopers  par cm.  (1 ne-or est  é q u i v a l e n t  C 8,686 iib). 

Il f a u t  n o t e r  que ce c o e f f i c i e n t  d v a t t e n u a t i o n  a 

p e u t  é t re  exprim5 3 l i a i d e  du  décrerrent logar i thmique  6 en remarquant 

que pour un c y c l e  6 = a. X s o i t  

2.n pu isque  k = -- a v e c t e u r  d ' onde. 

E f f e t  ùa d i f f u s i o n .  

Dans l e  cas des mste r iaux  ~ o l y c r i s t a l l i n s ,  l a  

d i f f u s i o n  de l ' a n e r g i e  u l t r a s o n o r e  e t  l e a t t é n u a t i o n  q u i  v a  e n  
- 

r é s u l t e r  sera B 1ç fois  une fonc t io i i  do la f réquence  e t  du  d i a m 6 t r e  
- X moyen d des  g r a i n s  du matér iau.  L e s  v a l e u r s  d u  r a p p o r t  = ( 1 0 )  

(1)  pe rme t t en t  de d é f i n i r  p l u s i e u r s  reg ions .  

> 2% Rërjion de Rayleigh.  
a 
Dans cette r é g i o n ,  l e  c o e f f i c i e n t  d ' a t t g n u a t i o n  

s 'exprime p a r  : 



oif l e  c o e f f i c i e n t  A depend der modules e l a s t i q u e s  du materiau 

(E ,  v p etc.. .) , de l l an i so t ro? ic !  de chaque g ra in ,  du f a c t e u r  
d V a n i s o t r o ? i e  y e t  lis 1s d i s t r i b u t i o n  de l a  t a i l l e  des vra ins .  c e c i  

dans le cas d'ondes l o n g i t u d i n û l ~ s  sr propageant dqns un n a t e r i a u  

p o l y c r i s t a l l i n  monophase élast iquement  i so t ropa .  

I c -  A < 2 n RSçion quadrat ique.  
3 

Dans ce cas, 113 c o e f f i c i e n t  d g a t t 6 n u a t i o n  e s t  de l a  
fome o 

8 6 t a n t  l i e  aux mEmes c a r a c t é r i s t i q u e s  m6caniqueç que A. 

a est  IndBpendant de l a  fréquence e t  est  i n v e r s e m a t  pronor t ionnel  
au 3imatre moyzn des g r a i n s  

C Etant  une cons tan t s  

D m ç  c e t t e  r ê j i o n ,  l g a t t é n u a t i o n  prend l a  forme : 

C I  A A2 Etan t  des  constantes .  1 

Dans l a  p ra t ique ,  3 l a  frequence de 4 MIIz u t i l i s e e  

- A > 2 n  l ' a t t é n u a t i o n  a u r c  l e  coinportertent i n d i r ~ u é  pour l a  r8cion - 
d 

do Rayleigh e t  dgpeiidra non seulement du volume de  g r a i n s  n a i s  a u s s i  



de l a  frequcnc -. 1-  : x i s s n n c r  4 .  Il  ,?n r J s u l t e  une l i c n o r î i o n  -r.sez 

ccinsiiqusntc. d~ a  in fonc t ion  de f, 

E f f e t  de d i f f r o c t i o n  due au  mi l i eu  de couplage. .-- 

L D r s  de mesures d 'n t tSnua t ion ,  d ' impor tan tes  e r r e u r s  
peuvent p roven i r  des  e f f e t s  de d i f f r a c t i o n  e t  des p e r t e s  ducs a u  

r.iilieu da coupltige a s s o c i é  au t r a n s d u c t e u r  C e s  e f f e t s  p e r t u r b e n t  
l a  c o n t r i b u t i o n  due au matér iau nrogrocent  d i t  e t  ontraxnant  des 

diff icu1tC.s  d U i n t e r p r B t a t i o n  nofanment dans l o  c a s  de n s t e r i a u  

an i so t ropz  e t  hEtéroySne. 

Granato e t  T r u e l l  o n t  montre que l o s  yisrtos F a r  
a& d i f f r z c t i o n  s o n t  de 1 db p a r  7 en d6s ignant  p a r  a l a  rciyon du 

t r a n s d u c t a u r  u t  A l a  longueur duonde.  

Les p e r t e s  dues au  c o u ~ l a g c  peuvent C t r e  es t imges  3 
envi ron  4 db. 

On d o i t  G ~ a l f m o n t  prsndre  en cons idé ra t ion  les pertes 

Zener dues 3 l gBcou lenen t  de l a  cha leu r  e n t r e  les g r a i n s  ad jacen t s  

e t  les p e r t e s  dues aux j o i n t s  de g r a i n s  visqueux b i e n  que ces 
termes s o i e n t  f a i b l e s  aux temperatures  v o i s i n e s  de l a  t a n p e r a t u r e  

a i a n t e .  (1 O -.2db/cm) . 

Lorsque ces d i f f é r e n t e s  p e r t e s  dues à l a  d i f f u s i o n ,  
au mi l i eu  du couplage,  2 l a  d i f f r a c t i o n  e t  aux e f f e t s  d i v e r s  s o n t  

retirées de l B ~ t t E n u s t i o n  mesur6e, l ' a t t é n u a t i o n  r o s u l t a n t e  p e u t  

a l o r s  c a r a c t é r i s e r  un changement Gventuel de s t r u c t u r e ,  dans l a  
mesure où ce d e r n i e r  v rgsen te  une c o n t r i b u t i o n  s u f f i s m e n t  n e t t e  
1 ' a t tSnua t ion .  

Effet de champ. 

L Y e t t f n u a t i o n  des ondes d e  p res s ion  3 l a  s o r t i e  d 'une 
source  piEzo81ectr ique dépend dç l a  r g p a r t i t i o n  du  champ u l t r a s o n o r e  
procluit p a r  1 ' B ~ : e t t c u r .  On d i s t i n g u e  habi tue l lement  a u  s e i n  du 



transducteur a 
*-) 

FIG.5.-. ATTENUATION SYSTEMATIQUE D'UNE ONDE ULTRASONORE S E  PROPAGEANT 

AU S E I N  D i U N  MILIEU NON ABSORBANT DANS LE CHAMP ELOIGNE. 



f a i sceau  d Q o n J c s  : 

- une p a r t i e  i n i t i e l e  de fom.3 cyl indr ique  s i t u é e  
22 3 uns d i s t a n c e  s -- 

X dc l a  source.  c b t a n t  l e  rayon de I n  
source e t  X 1- longucur d'onde. Dzns c e t t e  z o n e , l ~ s  niveaux dlGnergie  

p r s s i n t o n t  ;..:es mininas e t  des ~asimas. L'amplitude des 6chos n ' e s t  pas  

inversoment ~ r o p s r t i o n n e l l e  au ca r rd  de la d i s t a n c e  mais v a r i e  

de façon très complexe. C c t t e  zone es t  a p p e l & ?  charq proche ou 
zone de FRESSEL. 

a 2 
- A une d i s t r n c e  N > - 

X un f a i s c e a u  d ivergent  
d 'angle  d ü o u v z r t u r e  O bion d f f i n i  dgtern ine  une zone au  s e i n  de 

l a ~ u e l l e  il n 'y  a pas d 1 i n t e r f 8 r e n c e  (Zone dc FRAINHOFER) eu chnmr, 

6 loign6. 

L ' i n t e n s i t é  r e l a t i v e  d é c r o i t  e t  peut  E t ra  nss imi lée  à 

c e l l e  donnes pa r  uns source p o n c t u ~ l l e .  Dans cette zone donc, 

l ' i n t e n s i t ê  des Gchos est inversement p ropor t ionne l l@ au c a r r f  
dcs  d i s t a n c e s ,  

Dans ce c a s  p a r t i c u l i e r  ( f i g .  5 )  1 'a t t énua t ion  e n t r e  

l e  2ème e t  l e  l e r  Bcho s e r n  c 

adb = 10 l o g  - = 20 l o g  - = 6 dh 2 

puisque l e  second Bcho a p p a r a î t  npr&s a v ~ i r  c f f e c t u 6  uno d i s t z n c e  

correspondant eu double dc celle parcourue par  l e  ormier Gcho 
au t r a v e r s  de l ' é c h a n t i l l o n .  

En cons6quenc~,  dans le  champ é lo igné ,  lorsque  les 

ondes u l t r c sonores  t r a v s r s e n t  un mi l ieu  non absorbant ,  il f a u t  t e n i r  

com>te d 'une a t t é n u a t i o n  systématique de 6db. 

Dzns l a  r f g i o n  du champ proche, il dev ien t  t r 6 s  
d i f f i c i l e  de connaf t re  les rk5percussions exactes  de cette zone 



perturbe@ sur 18attenuation, et. dans CG cas . 1 'internrétation 
des mesures devi~nt difficile comnte tenu des variations d1intensit6 

acoustique. 

Au travers de ces quelques considérations. il 
apparaft que l'atténuation depend d'un trGç grand nombre de parane- 

tres : les uns propres au fiateriau lui nGne tels la diffusion, la 

grosseur des grains, l'état structural, le contour gEomEtriquo, 

d'autres :-.ropres au nilieu de couplage telle la diffraction. d'autres 

enEin exterieure au matériau tels la frequcnce et les effets de 

champ liBs d la source énettrice elle K?Cir:ie. 11 est 3 priori possibls 

de se placer dans des conditions expgrinentales telles qua les 

corrections 9 apporter aux mesuras soient connues et ~ermettant de 
déqaqer de la ~anifestation qlobale. la contribution 3 lqatt6nuation 

d'un phénomène particulisr. Dans ce cadre. il faut citer 1 'Btude 

faite par PACE et SACLIDERS Cl21 sur la trans5ormation ~nartensitique 

du compose intermétalliguc diTi (iiitinol) par des mesures d'att6nua- 

tion et de vitesse. 

Toutafois lorsque les mrsures dsatténuztion sont 

rf fectuées dans le champ proche, dans des matériaux h6térogènes 

eventuollement sounis 3 des graùionts de température, l'interprétation 

??es résultats devient difficile et il est souvznt délicat d'en tirer 

avec ccrtitude des conclusionç rel~tives à 1 Pexistencs reelle d "une 
anomalie. Pour effsctues des étudcs dans ces conditions les mesures 

de vitesse paraissent nieux adapt6es. 

11.3. ?marques sur 12 cohdsion des ~atexiaux. 

11.3.1. Relation vitesse dos ondes ultrasonor.zs et paramètres 

li&s a la cohSsion. 

Il a 6té montra prGcédamn~ent que les vitesses des 

ondes ultrasonores Sans les matériaux continus s'exprimaient p w  

des relations si-les en fonction d'un module duBlasticité et de la 

densit6. 

D'un ?oint de vue global en effet, ln loi de Hoocke 
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s ' é c r i t  i 

2 T = Cont ra in t e  de tens ion8  en N/m . 
u: = Constznte  e l a s t i q u e .  

au - = Déformation r é su l t rmte .  
a x 

L a  l o i  de Newton permet d 'êcrire : 

Z n  v i t e s s e  est a l o r s  f o u r n i e  Fer  l ' a p p l i c a t i o n  a un 
- 

~ i l i e u  non p i ~ z o é l c c t r i q u s  dit LVBqustion de propagat ion d 'une  onda 

g u i  s 'écr i t  conlFta t enu  de (13) c t  (11) . 

cette r e l a t i o n  pr t r t icul i5rcment  s imple  montre l ' i n t ë r é t  
d c s  mesures de v i t e s s e  q u i  s o n t  beaucoup noins  inf luencüos  que 

l 1 a t t 8 n u a t i o n  p a r  les mécanismes de d i s s i p a t i o n  de l q e n e r g i e  

acoust ique.  C e s  nesures da v i t e s s e  peuvent donc Btre f a i t e s  dans dos 

cond i t ions  oxyérimentales  - lus  s imples  e t  les r 6 s u l t a t ç  in t e rp rE tEs  
de  façon ? l u s  a i sge .  

E l l e s  permet tent  en  o u t r e  d 'accéder  3 l a  connsissance 
d e s  nodules d ' S l a s t i c i t é  eux m3rzs relies 3 l a  cohesion du ~ a t d r i a u .  
3x1 e f f i ? t  uns  p e r t u r b a t i o n  rnEcanique ou acoustdque se ProPase dans 

un s o l i d e  p a r  l ' i n t o r m 6 d i a i r e  des a tones  q u i  se dép lacen t  sous l ' a c -  
t i o n  d e s  c o n t r a i n t e s .  C e s  d 0 p l a c o ~ t ~ n t s  s ' e f f e c t u e n t  c o n t r e  l o s  

f o r c e s  interatonl iques  de cohésion.  an d ë s i g n u i t  p a r  dw l ' e n e r g i e  
n e c e s s a i r e  pour Ecarter les atomes d 'une  d i s t a n c e  d r  c o n t r e  les 



f o r c e s  dc cohgçion, c e t t a  éne rg ie  est t ransmise pa r  l t i n t e m é à i a i r c  

de 12 c o n t r a i n t e .  

En e f f e c t u a n t  un développement l i m i t é  de  la (r) au 
vois inage  dc l a  p o s i t i o n  i n i t i a l e  O 

en se l i m i t c n t  3 l 'approximation harmonique du ler  ordre .  L e s  

d6formations Glas t iques  Eaib las  dans les métaux permettent  de 

nggl iger  l e s  ?h@nomènes du 2' ordre.  

O r ,  l a  c o n t r a i n t e  e s t  n u l l e  en O : 

e t  donc : 

(9) -para î t  donc comme l e  module d 1 6 1 a s t i c i t 6  

O 

r e l i a n t  l a  c o n t r a i n t e  T au  d6placcrwnt d r .  

I l  e s t  donc poss ib l t3  par 1 intermGdic,ire des cons t a n t e s  
e l&st iques ,de  r e l i e r  les v i t e s s e s  des  ondes u l t r a sonores  à l a  

cohesion des materiaux au s e i n  dasguels  e l l e s  sc propagent. 





I l  es t  bon de n o t e r  que l a  dSr ivée  seconde c i -dessus  
rense igne  s u r  l a  courbure d e  l a  courbe de ce!zesion au vo i s inage  d e  

son rinimum. Ça v a l e u r  e t ,  ;?ar v o i e  de conséquence, l a  v a l e ü r  de 

l a  c c n s t a n t e  E l a s t i q u e  sera (1 ' a u t a n t  nlus ClevGe que l e  minimua de 

l a  courbe w = f (r)  sera p l u s  i.~aryu$e e t  avec l u i  Za cohe?sion 

p l u s  Glevée. On ?eut  v o i r  s u r  l a  f i g u r e  (6) uue l a  coh6sion es t  l 5 g h  
rement p l u s  f o r t e  dans l e  n i c k e l  que dans l e  cu iv re .  C o r r ê l a t i v e m n t  

l a  v i t e s s e  d ~ s  ondes l o n g i t u d i n a l e s  e s t  sensiblement  p l u s  é l e v é e  
pour l e  n i c k e l  que pour l e  c u i v r e  r e s p e c t i v e r e n t  5.756 rrJsec et 

,. .6 12n/sec. l a  tempdrature ambiante, r>our une d e n s i t g  sensiblement  
iden t ique .  

Dan3 un o r d r e  d'idée un peu d i f f é r e n t  rais q u i  
s i t u a  b ien  l ' i n t é r g t  . ~ ? a r t i c u l i e r  que s r e s e n t e n t  l a s  mesures d e  

v i t e s s e s  des ondes u l t r a s o n o r e s  dans les  s o l i d e s  gour 1°Btudc  
de l a  cohSsion, il f a u t  citer Zi t i t r e  i n d i c a t i ?  c e r t a i n s  r é s u l t a t s  

obtenus 2 p a r t i r  de l a  recherche s u r  l a  ~ técan ique  des r u ~ t u r e s .  
XEW,FIOF (13) (14) cz dêmontre en e f f c t ,  que l o r s  d~ l a  propaga- 

t i o n  d 'une fissure :sar dGcohesion dans l e  v e r r e ,  l a  v i t e s s e  maximale 
à lc?,quelle l a  f r a c t u r e  ?eut  FroSrcsser  c e t  : 

R Gtant  l a  r S s i s t a n c e  mécanique théorique. m 

P l a  masse volumique. 

v  l a  v i t e s s e  Ce propagat ion d e s  ondes u l t r a s o n o r e s  l o n g i t u d i n a l e s  a 

en supposant que l a  r é s i s t a n c e  mgcanique th60r icpe  s o i t  propor- 

t i o n n e l l e  3 l a  microduretG H. 

L a  d e n s i t e  est fonc t ion  de l a  masse atomique M e t  
de l a  d i s t a n c e  in tz ra tomique  r Elle ne p e r n e t  donc pas  de o. 
r ense igne r  de  façon d i r e c t e  s u r  1 D e t a t  dz cohusion. 



Exce-tg pour q u e l q u ~ ~ s  cns  p a r t i c u l i e r s  de métaux 

des clc .sses  II e t  III te l s  quo Ga, S i ,  Ge, Sb, B i ,  il y a d iminu t ion  

d~ d a n ç i t 6  l o r sque  l a  tempera ture  s 'B l&ve ,  ph5nor.ène c a r a c t é r i s t i q u e  

d 'une s t r u c t u r e  moins connacte.  Ln d e n s i t e  c a r a c t 6 r i s e  donc p l u s  l a  

c o ~ p a c i t é  que l n  cohésion d ' un  matér ieu.  

L? d e n s i t e  t heo r ique  ciesur0e nar r a n p o r t  au pa.ramGtrc 

de l a  m r i i l l s  d e t e r n i n e  aux '({ayons X s 'exprime 2ar : 

zvcc n nombre d 'ztom2s yer  maille. 

M masse atorrrique 

V volume dé 12. maille 

Dans l e  cas Gu c u i v r e  e t  du  n i c k e l  de structure 

cf c n = 4 

= 3,613 A i;ii 
O 

a Cu = 3,526 A 2 25OC d lap rGs  nos  
. - 

mesures. 

O O 
a Cu = 3,6077 A c%i = 3,517 R 3 1s0C d'après 01;N 

etPICKCP. 

O O 

acu = 3,6073 A =hi = 3,5166 A 3 1 3 ' ~  d'après 
COLES. 

'"'CU = 3 , 6 1 5 3 ~  aiIi = 3,5238 20°C d'r?ri?s 
TRUELL 

ce q u i  c o n d u i r a i t  à une d e n s i t é  t heo r ique  : 



L e s  d e n s i t e s  r é e l l e s  du c u i v r e  e t  du n i c k e l  s o n t  
&ga les  r e s ~ e c t i v e m e n t  à 8,96 et 8,89. 

Lil d e n ç i t 6  ne perï-let donc pas de confirmer l a  p l u s  
grands cohSsion du n i c k e l  p a r  r appor t  nu c u i v r e ,  corne c e l a  a S t 6  

ind iqué  grEcBd~rmsnt .  Toutefo is  e l le  yermet de donner de p réc ieuses  

i n 2 i c a t i o n s  s u r  l ' é t a t  de compacité de  l a  mat i s re .  A. ce t i tre,  el le  

c o n s t i t u e  un pnramStre i n t e r e s s a n t  3 mesurer dans 1 8 6 t a t  f r i t t é .  

I l  est  d 8 ~ i l l e u r s  i n t e r e s s a n t  d e  n o t e r  que les 

i n v e s t i g a t i o n s  théoriques s u r  15 comportenent des ondes u l t r a s o n o r e s  
se proj?ageant dnns l a s  mntGriaux en gbnGral c t  en  p r t i c u l i e r  dans 

l o s  ngtriux vo ien t  a s s o c i e r  l c  v i t e s s e  d e s  ondes l o n g i t u d i n a l e s  3 l a  

masse volumique. Dans l a  s u i t e ,  les rlesures da d z n s i t é  s e r o n t  f a i t e s  

par r a p p o r t  a l ' e a u  20°c e t  p:?urrcnt etri! r içs i~i lés  aux masses volu- 
ques. 

11.3.3. L e s  p r o p r i é t é s  thermiques e t  la  cohësion. 
LE d i l a t a t i o n  thermique et l a  cha leu r  spBcif ique s o n t  

rcliées à l a  coh6çion d 'un ~ a t 6 r i c u  puisgu'cn l i a i s o n  d i r e c t e  
avec l ' é t a t  v i b r e t o i r e  d e s  ator~ies. A ce t i t r e  l a  temp6rature d e  

Debye OD. 

hv 

permet de mesurer les f o r c e s  de coh6sion. 

C e t t e  t enpbra tu re  de D e b y e  s 'exprime pour un ~ a t é r i a u  
a n i s o t r o p e  on fonc t ion  das  v i t e s s e s  d e s  ondes é l a s t i q u e s  long i tud i -  

n a l e s  e t  t r n n s v c r s a l e s .  

v no = volume atomique = - 
N 

h = Constante  de Planck 

k = Constante  de 3oltzman 
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du = elSrnent d ' n n g l ~  s o l i d e .  

v - 
i 

- l e s  v i t a s s e s  d e s  2 ondes t r a n s v e r s r l e s  l 
e t  do l 'onde  lonc$.tudinnla dans l a  d i r a c t i o n  1 
i. 

Pour un s o l i d e  i s o t r o p e  : 

Dans l e  c a s  du 3Jickel 0, = 375O 

Dans l e  c z s  du c u i v r e  EiD = 315O l 
L a  tempsrature  de f u s i o n  T pau t  Sgalcment ëtre f 

employée pour a p p r é c i e r  1 9 6 t a t  de cohésiofi. E l l e  peut  en  effet s'ex- 
primer en f o n c t i o n  des p a r m è t r e s  l i é s  â l ' é n e r g i e  de cah6sion conne 

l n  v i t e s s e  du  son ou l a  t e m ~ S r a t u r e  de Debye, A ce t i t r e ,  il f a u t  
s i g n a l e r  l a  r e l a t i o n  donnée par LIMDEHwlN e n t r e  l a  temperature  de 

f u s i o n  F en degr& X e t  l e  température  dz Dcbyc. 

V : volume a tonique  I 
A s poids atomique 

C a C o n s t ~ m t e  v o i s i n e  de 134 pour Cu c t  sensiblement  l a  même 

pour tous  les mGtaux. 

L'ensemble de ces c o n s i d é r a t i o n s  r e t  en lumière  l g i m -  

por tance  que joue l a  v i t e s s e  des  ondes é l a s t i q u e s  dans les métaux 
pour une x ~ i l l e u r c  conneissancz de l e u r  Q t a t  dz cohésion.  On peu t  
penser  q u ' e l l e  c o n s t i t u e  &galement un rnoyen i n t é r e s s a n t  pour l ' s t u d e  

des ~ a t é r i a w c  f r i t t é s  puisque de façon empirique,  l a  température  d e  
f r i t t a g e  T d'un2 p o u d r e s t  l i g e  à sa t en2Bra ture  de Fusion F, elle- f. 
niéme i n t e r v e n a n t  dans l a  dé te rmina t ion  de OD -Dar l a  r e l a t i o n  de 

LINDEMANN. 





En conc lus ion , l a  mesure d e s  v i t e s s e s  des  ondes 
u l t r a s o n o r e s  s e r a  r e t enue  pour 1'Btudc q u i  va s u i v r e  en  r a i s o n  de 

l a  très for te .  a t t é n u a t i o n  82s mat0riaux f r i t t e s  utilisas , do l e u r s  

r e l a t ivemen t  f a i b l o s  dimensions gEombtrigues i n h é r e n t e s  3 l a  
technique de p répe ra t ion  e t  de l a  f a i b l e  d i s p e r s i v i t é  dos mesures 

de v i t c s s e  en f o n c t i o n  ds l a  ErSqucnce. 

L a  f i g u r ï  7 q u i  sst due B LITOVITZ [15-7 a o n t r e  
c l a i r r c o n t  que 1s. v i t e s s a  sst becucoup moins d i s p e r s i v e  que l g a t t 6 -  
nuat ion.  Co t t e  remorque est  inportanti ;  c a r  l o r s  des mesurcs d e  v i t e s s e  

en température ,  il n 'y  aura  pas l i e u  de t e n i r  compte do M cor rec -  
t i o n  te l le  que 12 v a r i a t i o n  de fréquence duc à l a  d i l a t a t i o n  de 

l a  p a s t i l l e  p i ézoé lec t r ique .  

Dans l e  cas des  matériaux hetérogenes e t  p l u s  
p a r t i c u l i è r e r w n t  dos n6tiiux f r i t t d s ,  1 t u t i l i a o t i : ~ n  des ondes l o n q i -  

t u d i n a l e s  don t  l a  v i t e s s e  est p l u s  6 l ~ v é e  tit q u i  es t  donc moins 

s n n s i b l e  aux d i s c o n t i n u i t 6 s  i n t e r n e s ,  sera prl;fE.rEe 2 celle des 

ondcs t r a n s v e r s a l e s .  I l  n 'en  demeure pas moins, corne il a J t B  vu 
,rEcOdemnent, que d'un 'oint de vue ixpér imenta la  il s e r a i t  a i s e  dn 

g0nérzr  par convers ion de mode? 3 l ' a i d e  d 'un co ln  des ondes 

t r a n s v e r s o l e s  à p a r t i r  d e s  onïos ultrasonores l o n g i t u d i n a l s s .  



2 &me PARTIE 

U L T R A S O N S  E T  T Z Y P E R A T U F . 6  

Les problèmes posés par l a  propagation des u l t r a s o n s  

dans les m i  lieux sol ides  en temp6rature. 

D i s p o s i t i f s  e t  caxlditions expGrimentales. 



Pour a s s u r e r  l a  2ropagat ion dgon3es  u l t r a s o n o r e s  au 
s e i n  J 'un c a t é r i a u  s o l i d e  p l u s i e u r s  c o n d i t i o n s  do iven t  S t r e  
r4un ies  sinultan&ment.  

.- i3n premier l i e u ,  il est  nbcessa i r e  d e  d i s r o s e r  d 'une source 

s u s c c n t i b l e  dvk?ntrer en v i b r a t i o n  e t  de g6ndrer dcs ondes u l t r a s o n a -  
res . 
- P.. v4,, sucand l i c u ,  il f a u t  a s s u r e r  l a  propagat ion de c e s  ondes au s e i n  
du matér iau ,  DF-ns l e  cas d e s  ondes de p res s ion ,  inmediatement absorbees  

p a r  les gaz, il s e r a  n6cessabrc  d ' i n t e r p o s e r  e n t r e  l a  source  e t  l e  

matér iau  un mi l i eu  d e  counlage l i q u i d e  ou s o l i d e  y r m e t t a n t  

d ' a s s u r e r  l a  c o n t i n u i t é  e n t r e  1s source  e t  le  rnatbriau. 

- En o u t r e ,  il f a u t  pouvoir  d i spose r  d 'un 6 lSncnt  r é c e n t e u r  capahle  
de d s t e c t e r  les i n f o r ~ ~ a t i o n s  t ransmises  par les ondes u l t r a s o n o r e s  
aprGs l e u r  w x c o u r s  au s e i n  du rnatgriau. Cette fonc t ion  e s t  genbra le -  

n e n t  assurGe ?ériodiquement pa r  l a  source  q u i  fonc t ionne  t a n t b t  
en g r e t t r i c e  t a n t a t  en r e c e p t r i c e .  

- Sur Ie plan dimensionn:21, a f i n  de se r a y r o c h c r  Ic p l u s  p o s s i b l e  

du cornortcm2nt théo r ique  d é c r i t  prGc6demment, l a  source G m c t t r i c 2 -  

d s t e c t r i c e  c i n s i  que l z  r ia té r iau  devront  répondre 3 des d s f i n i t i o n s  

g6omGtriques prGcises.  Lcs cond i t ions  aux l i m i t e s  a i n s i  f i x d a s  d o i v e n t  

percic3ttre dz rninimiszr les ph3nom5nes p e r a s i t e s  dus ,  pa r  tixdrqyle, aux 
e f f e t s  de bord e t  de non parallc5lisme. 

- En d e r n i e r  l i e u ,  il importe  de dcterminer  une m6thode de mssure 

pe rme t t an t  d e . c e r n e r  l e  pararnètrd c h o i s i ,  dans l e  c a s  p a r t i c u l i e r ,  
l a  v i t e s s e  des  ondes l o n g i t u d i n a l e s ,  dans des  cond i t ions  de ~ r e c i s i o n  

e t  da r 6 s o l u t i o n  compat ibles  avec 19s i51Bm~nts c i - d e s s u s ,  

L e s  d i s p o s i t i f s  exp6rimentau.x c t  l a  technologie  
des a p p a r e i l s  c c t u c l s  s o n t  t r S s  b ien  adaptes  aux m e s u r a  à l a  
temperature  d i a n t e  e t  ncme eux basses tenipérr turès ,  domaines dans  

l e s q u e l l e s  dc non.:ibrcuses Gtudes o n t  G t G  f a i t e s .  Ains i ,  LEISURE e t  



MOÇS [ 163 o n t  m i s  en évidcncc un minimum de v i t e s s e  des  ondes 
l o n g i t u d i n a l e s  indépendant de l a  fr6quonce e t  un maximum d ' a t t énua -  

t i o n  3 l a  température de :OSel 6 7 , 3 3 6 ' ~  du compos8 MnF2 dans les 

d i r e c t i o n s  [0017 st il107 . 
Les i n v e s t i g a t i o n s  en hau te  temqératurc  sz  h e u r t e n t  3 d e s  

d i f f i c u l t S s  technoiogigues  irfq>ortenteç n é c e s s i t a n t  l e  ? lus  souvent  
de  repenser  complè ten .~~nt  chacune des cond i t ions  c i -dessus .  

D e s  e s s a i s  o n t  é té  r d a l i s 6 s  pour t r anspose r  en t c ~ r , é r a -  
t u r c  l a s  techniques  b i e n  au ? o i n t  à l a  t z ~ p G r a t u r 3  ambiante, en  
i n t c q a s m t  e n t r e  l a  s o u r c ~ ?  e t  l ' é c h a n t i l l o n  à Etuclicr un mi l i eu  

t a ~ p o n  r e f r o i d i  pcrniet tant  P l a  source de t r a v a i l l e r  dans des 

cond i t ions  normales de température .  A ins i  Mac SKIMIPI j 171 
u t i l i s e  cette technique e t  un m i l i e u  de couplage de re ts1 fondu 
pour mesurer les modules E c t  ii dans l a  s i l ice  fonduî  à 240°C .  

Auparavant ZUCKER, Il81 a v a i t  u t i l i s e  un ~ r o c é d 8  du msms type pour 
dé te rminer  les cons tan te s  é l a s t i q u e s  de l 'aluminium à 99% de 

pure t6  de 20 à 4 0 0 ' ~ .  

C e t t e  technique q ~ o r t e  une s o l u t i o n  a u  y r o b l ê ~ ~  d u s  

cond i t ions  de f onctionnerilil3nt de 12 source mzis non à c e l u i  du m i l i e u  

de couplage q u i  reste n é c e s s a i r e  pour les t r a n s i t i o n s  sources  - 
tampon k t  tampon-nat%riau, cet te  d e r n i e r @  l i a i s o n  é t a n t  soumise 3 

d ' impor tan ts  ef f z t s  t h z m i q u e s  . P a r  e i l l e u r s ,  la prGsence du m i l i e u  

tampon r i s q u e  d  ' cn t r azne r  des ef f r t s  p a r a s i t e s  dus au double couplage,  
à l v a t t G n u a t i o a  e t  aux convers ions de rmdo. 

Un pou p l u s  t a r d  KALUGIY e t  MIKBAILOV r 1 9  7 Eliminent  - - 
l e  mi l i eu  tampon en r e f r o i d i s s a n t  les deux ex t r émi tgs  d'&chan- 

t i l l o n s  d k l l i a g e s  mtrtal l iquss.  Lz determina t ion  du p r o f i l  de 

tempgrature  e t  du temps da t r a n s i t  l e u r  F e r m e t t a i t  le  connaissance 
des modules é l a s t i q u e s  aux envi rons  de 1 0 0 0 ° ~ .  

P l u s  r6cemmznt E.H. CARNSVALE, L.C. LY?JN?JORTH, z t  G.S. 
LARSOM d g c r i v e n t  une me thodc permet tan t  l a  dgtermina t ion  des 

xnodulzs d 0 6 1 a s t i e i t t .  à. 1 0 0 0 " ~  an u t i l i s a n t  un c o n t a c t  momentan6 



de l a  source  s u r  l 'uchan t i l l on  par l l i n t e r m é d i a i r ~ ,  d 'un n i l i e u  

tampon [ Z O ]  . L ' i n t é r ê t  ùc cette technique r 6 s i d a  dans  l c  f a i t  
que, dans ces cond i t ions  expGri1t$2ntales, les BlGirents c o n s t i t u t i f s  

s o n t  L ~ G U  s o l l i c i t é s  en f a t i g u e  thermique 1s l i m i t e  s q b r i e u r e  de 

l a  t i t n p é r ù t u r ~  n ' e s t  a l o r s  imposee n i  Fa r  l o  source.  n i  p a r  l e  

mi l i eu  tampon, n i  p e r  l e  rniliw de couplage. Tou te fo i s  cette m6thode 

n 'S l imine  pes les inconvQnients  i n h é r e n t s  5 l a  prOnence d 'un m i l i e u  

t anpon . 

D'aut res  t e n t a t i v e s  cn vue de d e t e m i n e r  lcs modules 
d ' G l o s t i c i t 6  d e s  a o t g r i a u x  en te r ,~p@rature  o n t  6 t 6  f a i t e s  pa r  des 

&thodes u t i l i s u i t  des v i b r a t i ~ n s  de p l u s  basses  fr8quences a u t r e s  
qu 'u l t r a sonores .  Ains i  ANDRIGIS (2  1) présen ta  une comprraison des 

modules e l a s t i q u e  e t  s t a t i q u e  dans l 'aluminium au dessus  de  260°C e t  

GAM)FALO 122-1 aux envi rons  de 1000°C. 
-3 

11 est  a p a r u  i n t 6 r e s ç ù n t .  ap rës  quelques  r a p p e l s  
re lat i fs  à l a  f e r r o é l e c t r i c i t e :  

- d ' é t u d i e r  les ~?roblèmeç poses p a r  l q u t i l i s a t i o n  en 

température  des  t r ansduc teu r s .  

- de r é a l i s e r  un t r a n s d u c t e u r  u l t r s s o n o r e  f o n c t i o n n m t  
en t e ~ ~ p é r a t u r e  par c o n t a c t  2errnanent d i rect  avec  

l ' é c h a n t i l l o n  sans  l ' i n t e r p o s i t i o n  d 'un mi l i eu  

tamFon. 

= -  P u i s ,  cp rès  a v o i r  p r8c i s6  les c o n d i t i o n s  expérimen- 

teles d e  mc3sures permet tan t  de s u i v r e  1 ' évo lu t ion  

d e s  v i t e s s e s  des ondes u l t r a s o n o r e s  l o n g i t u d i n a l e s  

avec l a  temperature .  

- de tester cette technique sur un matér iau  don t  les 

c a r a c t e r i s t i q u e s  o n t  d6jà é t é  d é t a m i n é e s  pa r  

d ' a u t r e s  rnGthodas, avant  de l ' a p p l i q u e r  2, d ' a u t r e s  
types  de mat6riaux e t  notamment aux métaux f r i t t é s .  



FIG.8.9. EFFET PIEZOELECTRXQUE DIRECT SUR LE QUARTZ. 

FIG.  9 .  -. STRUCTUiU CRISTALLINE DE LA PEROVSKITE C a T i 0 3  



II. - PIESOZLSCTRICITG - FERROELECTEICITE . 

Sous l ' a c t i o n  d'une c o n t r a i n t e  mGcanique, c e r t a i n s  corps  

se c h a r g m t  électr iquement .  Paul Jacques CURIE c o n s t a t e  ce f a i t  

e ~ p a r i i n e n t a ~  on 1880 s u r  une lame de a u a r t z  t a i l l f e  perpendicula i re-  

m ~ n t  3 lCc?xe optique.  C ' e s t  l'effet @.Czoélectrique d i r e c t .  

L'6tyrnologie du t e r n e  "~iEzocElectricit t3" du T r e c  r t ~ . C c  t v (p resse r )  

c a r a c t 6 r i s e  b ien  c e  f a i t .  Lii?.nnée su ivan te  LIP'af,mPJ montre que 

l ' a p p l i c a t i o n  d 'une d i f f  ércnce dz p o t e n t i e l  e n t r e  2 armatures ?osées 

s u r  Les f eces  d 'un c r i s t a l ,  e n t r a î n e  une v a r i a t i o n  de son êpaiçseur .  

C ' e s t  l ' e f f e t  p iSzoélec t r ique  inverse .  I L  e s t  a l o r s  possible m e c  un 

mSma c r i s t a l  d ' & m e t t r e  des vibrations mécaniques e t  de 12s d é t e c t e r  

pendant des l a p s  de temps d i f  f é r a n t s .  

C e s  e f f e t s  découlent  d~ p r o p r i e t é s  s t r u c t u r a l e s  de c e r t a i n s  

c r i s t a u x  ne prSsentant  pas d e  cen t re  de syrngtrie. L a  c o n t r a i n t e  

mécanique e2pl iquée c n t r a l n e  l a  formation d'un d i p ô l e  é l e c t r i q u e  

pa r  déplacement du cen t re  de g r a v i t e  d e s  charges p o s i t i v e s  e t  

négat ives  (f i g  .8) . 
Parmi l e s  c r i s t a u x  q u i  on t  c e t t e  p r o p r i é t é ,  c e r t a i n s  

prennent spontanément une p o l a r i s a t i o n  P sous l ' a c t i o n  dqun  champ 

Glec t r igue  e x t é r i e u r  E e t  l a  courbe P = f (E)  pr6sentc  un cyc le  

d g h y s t 5 s é s i s  magn6tique cornle rile f e r ,  d 'où l c  nom de " f 2 r r o S l e c t r i c i - -  

t é "  associ6  à c e t t e  p ropr ié tg .  Tel e s t  notamment le c a s  des  sels 
ayant  l a  s t r u c t u r e  de l a  ?erovski te  : t i t a n a t e s ,  z i r cona tes ,  

s t a n n a t e s  de  baryum, t i t a n a t e  de calcium (Fig.9) . 

L e  f r i t t a g e  permet d e  r é a l i s e r  des composés de form.ule 

généra le  s 

doués de t e l l e s  p ropr ié t é s .  

C e s  cikamiqucs dont  chacun des monocristaux élementai-  

res e s t  douS d s u n c  p o l a r i s a t i o n  spontanée ( f c r r o é l c c t r P c i t 6 ) ,  ne 



p r é s e n t e n t  g l o b a l e ~ ~ e n t  aucun rioment d i p o l c i r e  Glec t r ique ,  compte 

t enu  de l e u r  r ê p a r t i t i o n  s t s t i s t i q u r  dans le  volume. L ' a p p l i c a t i o n  
d'un chiunp E l e c t r i q u e  ex tGr icure ,  a s s u r e r a ,  dans sa d i r e c t i o n ,  

1 'al ignament des g o l s r i s n t i o n s  Gl&ncntiiiros. La  ciSrandque d e v i e n t  
a l o r s  f e r r o Q l e c t r i q u e .  

L q a g i t a t i 9 n  thermique duo 3. une é l é v a t i o n  dz 
temporature t endra  à d e t r u i r o  l0a l ign3ment .  LL dusordre  s t ~ . t i s t i r ~ u î .  
de t o u s  les noments b l S m n t o i r e s  e t  l ' absence  dc t o u t e  r g s u l t m t e  
Ii'acroscopiqus se p r o d u i t  3 une t e r p e r a t u r o  d i t e  temperature de 

CURIE: TC. 

11 a p n a r a r t  donc une première l i m i t a t i o n  G l a  produc- 
t i o n  d ' u l t r a s o n s  En températuri '  due 3 l a  tempGrnturs do CURIE TC d e s  
c r i s t n u x  p iëzo8 lec t r iques .  L ' a l t b r a t i o n  de s t r u c t u r e  l i g e  à TC 

s'accompagne d 'une v a r i a t i o n  dc p e r n i t t i v i t g  d i é l e c t r i q u a  r e l a t i v e  
& r. q u i  v g r i f i e  12 l o i  de I.*EISS. 

T température  absolue.  

Tc temperature  de Curie.  

C Constante  de Curie.  

E 
O 

= 8385.10 -12 = p c r m i t t i v i t e  du vide.  

Dans t o u t e  l a  s u i t e , l o  terme g b n é r a l  * ~ i O z i > é l e c t r i c i t 6 "  
I 

s e r a  u t i l i s O  mgme lorsouf  l e  @&nomène concarne s e r a  du  typo 
f c r roGlec t r ique .  

1 1 . 2 .  Lcs cons tan te s  caractéristiques. 

Le mil ieu  piéz%5lêctr ique est e s s e n t i e l l e m e n t  an iso-  



FIG.10.-, REPERA- DES CONTRAINTES DE TENSION ET DE CISAILLEMENT, 



t r a g e ,  il est donc nGcessaire de repe ro r  les d i r c c t i c n s  dans 
l e ç q u c ~ l l e s  un2 propri6thi est  mesurSe (f ig. 10) . 

Soien t  Ç les I6formctions r c l n t i v s s  s ~ n s  dimensions 
j -2 e t  T . 12s c o n t r a i n t e s  exprimGzs en N.~I a 

3 

j peut  prendre 112s v e l e u r s  : 

de 1 3 3 e t  indique une deformation r i - l a t i v z  de 

t ens ion  ou une c o n t r a i n t -  Ze t ens ion  s u i v a n t  x, y GU Z .  

dc 4 3 6 e t  indique une d Q f o r m t i o n  r e l a t i v e  dc c i s a i l -  
l e n z n t  ou une c o n t r a i n t e  de c i s a i l l e m n t  dans l e s  p lans  ( y , z ) ,  (z,x) 
e t  (x,y) . 

Il peut  alors 2 t r c  d é f i n i e  s : conpliance OU 

souplesse  é l a s t i q u e  = Ddfcrmation s u i v a n t  i j - - - 3 i 
Contrninte  s u i v a n t  y T 

j 
-3 

C - - Contra in te  s u i v a n t  i - - Ti 
i j  

- - 
3 S DGformation s u i v a n t  J j 

Ces cons tantes  peuvent t t re  mzsurees s o i t  à  char;^> Glect r ique  
IS CE cons tan t  Sij i j  ( c o u r t  c i r c u i t )  m i t  3 dCplùcement E lec t r ique  

c o n s t a n t  ( c i r c u i t  ouver t )  sYj , Cij  D . 

D'un p o i n t  d u  vue Eloct r ique ,  lo r squoun  d iBlec t r igue  

aniso t rope  est p lace  dans un c h s q  Clùct r ique  E, il en r d s u l t o  une 
J 

e x c i t a t i o n  é l e c t r i q u e  Di t e l l e  que : 

6 * t ens ion  cons tan t s  (p iece  l ibre) .  i -j 

E 
S 
ij 

à dGf ormation cons tan te  (p i&cs  

encas t rbc)  . 
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1 1 . 2 . 3 .  Constantes  piGzoClcctriques.  

Ccs cons tan ta s  r e l i e n t  les grandeurs B l a c t r i q u e s  
(premier i n d i c e )  e t  l a s  grandours mikaniques (2ème i n d i c e )  comme 

le  montre l e  t a b l e a u  c i -cont re .  

1 1 . 3 .  Proprié tGs c r i r c c t e r i s t i q u e s  cornpardes (le aus lqucs  rnatEriaux 

p i6zo6 lec t r iquas .  

Le t a b l e a u  s u i v z n t  indiuue quelques p r o p r i s t é s  
c z r s c t É r i s t i q u e s  de matériaux p iEzoblec t r iquas  r e l e v é s  dnns lsç 

docunents comerc inux .  

Q u a r t z  Bc?irio 
3 

LiNbo3 
couFe X 

Température de Curiz  OC 58G 115 12 10 

V i t e s s e  du son r?Js 5 7 3 0  5400 7 14 O 

 aul le de Ycung Cj3 3/19 2 

I l  r f s u l t o  c'essais e f f a c t u u s  par ROULE [23] 
que les matériaux f e r r o é l e c t r i q u c ç  de synthèse  au cont r2 . i re  du q u a r t z  
v o i e n t  l e u r s  v a l e u r s  de kc augmenter av fc  l a  temprra ture  4 t  s u r t o u t  

l e  métaniobate de l i t h i u m  LiNb03. 

Dans c z r t e i n s  cas, on peu t  se-arur  les f o n c t i o n s  



d @ gmission e t  de rGce~4A.c>n en u t i l i s a n t  des  palpeurs  doubles. 
Ce procédO permet d q u t i l i s e r  il 1 9 8 ~ i s s i o n  un c r i s t a l  ayant  un f o r t  

c o e f f i c i e n t  d (bon ren3:ment dc l a  t ransformation de l 1 6 n c r g i e  33 
Sloc t r ique  en m6cnnique) st  ?i l a  rdcept ion  un c r i s t z l  3 f o r t  gjj. 

III. LA TECHNOLOGIE DE L'EPETTEUR RECEPTEUR d'ONDES ULTRASONOFUS 

FONCTIONNANT EN TE?PERATURE. 

III. 1. Const i tu t ion .  

Le t r ansduc teur  e s t  c o n s t i t u é  e s s~n t i ê l l emccn t  d 'un 
cristel  p i é z o f l e c t r i q u c  q u i  a pour fonct ion  da t ransformer des 

impulsions Olec t r iques  brGves an inqu l s ions  mecanigues e t  réc ipro-  

quenient par effet pi6zo6Lectrique inver se  ou d i r e c t .  

L e  mouvement v i b r a t o i r e  de l a  source q u i  s ' e f f e c t u e  
l e  p l u s  souvent Zn i-paisseur n ' e s t  pas "ùp8riodique". En d ' o u t r e s  

termes,  l e s  signnux Snis peuvent ê t r e  dSforrnGs p a r  l e s  o s c i l l a t i o n s  
m ~ c a n i q u r s  propres  du cristcil. Pour p a l i e r  à cet inconv6nicnt. on 

accole  e u s s i  2ar fa i tement  quc poss ib le  W l a  f a c e  n r r i e r e  du c r i s ta l  

un   ci lieu amor t i sseur  q u i  a pour fonc t ion  d 'absorber  une n a r t i a  

de l P 6 n e r g i e  v ib rz . to i r c  propre B l a  source e t  d 'en  a s s u r e r  
l ' a - ê r i o d i c i t 6 .  

Le corps du palpeur  e s t  en a c i e r  inoxydzble aus toni -  
tirruf Z 2 CN 18--10 prGscntant un c o e f f i c i e n t  de d i l a t a t i o n  proche 
de c e l u i  du cristal .  

L a  mdthode de f a b r i c a t i o n  du piiloeur f a i t  l ' o b j e t  
d'un c o n t r a t  ANVAR 2nregis trO sous l e  6788 Gn cours  de d6veloppe.- 
ment. C a t  ense&le pe rne t  de r g e l i s e r  des m t - s u r e s  de cons tan tes  de 

propagation pnr c o n t a c t  permznent d i r e c t  e n t r e  l e  palpeur  c t  l e  

matér iau chauffe.  

Dans un premier temps des e s s a i s  ont 6tB ù f fec tubs  

en u t i l i s a n t  une p a s t i l l e  de quar t z  coupz X prénare au lrihora- 

t o i r e  à p a r t i r  des  c r i s t a u x  b r u t s  de  q u a r t z  n a t u r e l  s u i v a n t  l e  mode 
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c p b r a t o i r c  dont  les d i f f é r e n t e s  Etapes s o n t  relrésontGes s u r  l e s  

f i g u r e s  11 e t  12.  C e t t e  rngthod-. permet d ' o b t e n i r  des p c s t i l l e s  
- 

p iézoé lec t r iques  do f o m e  c i r c u l a i r e  d'une Opaissour d e f i n i e  3 

environ 5i i  près e t  dont  1:: narol l8l isrne des Éacos s pu étre 

obtenu 3 5 secondes d ''arc près .  

111.2. RGparti t ion du chzmp u l t r a sonore  e t  zxigences dimension- 

n e l l e s .  

L a  p r é c i s i o n  abtenua s u r  l l S p a i s s e u r  du cristal 
piEzoBlectrique e s t  importante c a r  el12 conditionne c e l l e  s u r  l a  
frgquence de v i b r a t i o n  e t , p a r  voie  de conséqucncc. l e  r e p a r t i t i o n  

s p a t i a l e  de l a  p ress ion  acoustique donc de  l ' i n t e n s i t b  l e  long de  

l Q i 3 2  de l a  source c i r c u l a i r e  an v i b r a t i o n  dans l e  chnnp proche. 

En e f f e t ,  en supposant des v i b r a t i o n s  l o n g i t u d i n a l e s  
de v i t e s s e  v dans un mi l ieu  de yropzggntion donnu, l ' d p a i s s e u r  
du  cristûl  transducteur e s t  l i d e  3 l a  frequence par l a  r e l a t i o n  : 

9% une onde de frSquenc2 fme Grnise p a r  une source  
circu1; t i re  de d i a n e t r e  D m  se propagera dans l e  champ proche s u r  
une d i s t a n c e  ? t e l l e  uue : 

à p a r t i r  de lzL source.  

Dans la. zône de F~?A&JHOFFEA à uns d i s t a n c e  d.=- l a  
D2 source,, x > - D 
4X e t ,  pourvu que r 5, 1 1 i n t c n s i t 8  I s u r  

l ' a x e  d 'un t r ansduc teur  c i r c u l a i r a  p lan  est donnec p a r  : 

1 = s i n  2 n~' - 
2Ax * 



Collage  andin 

ORIENTAIION CAROTTAGE RLCf IFlCATlON RODAGE p ~ t b  PPOLISSACE l 
FIg.12.-. OBTENTION DE CYLINDRES MONOCRISTALLINS ORIENTES. 

L'AXE DE LA SOURCE. 
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Dans l n  zone de FRLSNEL (x < N) l a  r c y a r t i t i c n  des  
i n t a n s i t e s  n ' e s t  pas  homogène e t  p r6sen ta  des noeuws e t  des vent res .  

Les Squat icns  J 3  BACXH23UJ z t  TREHDELENBURG appliquGes 
a une source  c i r c u l a i r e  p lane  p e r m t t e n t  de c u l c u l s r  les distances 

des  minima (i) ct d e s  m x i m  (1) d ' in tcns i tC:  l e  l o n g  de 1 'axe 

d2ns 1c chanp  roche en fonc t ion  de D ,  et A . 

n = 0 , 1 , 2 , 3  etc... 

n = 1 , 2 , 3 , Q  etc.. .  

D d i m s t r d  de l e  source.  

X longucur d'onde. 

Ccs vn lcu r s  ont Et6 c a l c u l 6 e s  dzns le c a s  du 
e t  du cuivre pour deux frégucncus 4 e t  6 FMz (t3blcau 14). E l l e s  

f o n t  a r p e r ~ î t r e  qu'une iriî~arbcision d ' c n v i r ~ n  20% sur f ? e u t  

entr i tzner  sur un Gchant i l lon  de n i c k e l  de 18,80 de lonsueur  des 

e r r e u r s  g rzvss  dûes 3 l a  wrzsence d'un minima d e i n t e n s i t 6  e n  bout 

d S e h a n t i l l o n  a l o r s  que 1 "on p c u r r n i t  s a t t e n d r e  3 un maxima. 

I l  cn s e r a i t  de m6md 9our un 6 c h e n t i l l o n  de c u i v r e  
de 2 4 1 ~  de longurur  au  s e i n  duquel se p ropage ra i t  une onde do 

frgcquence théor ique  4 ?Mz, &ors  que sa va leu r  r b e l l e  s e r a i t  

p l u s  proche de 6 1 ~ 2  que de 4, 

Il  z c p a r z f t  donc que les exigences  dimensionnel les  
s o i s n t  de deux o r d r e s  r d 'une  p a r t  au niveau des e a r a c t 5 r i s t i q u c s  
gEomGtriques de l a  source  c t , d 8 a u t r e  pa r t , cu  niveau d e s  dimensions 
des é c h c ~ n t i l l o n s  don t  les l ~ n g u e u r s  devront  Gtrc edeptées  pour une 

frégucnce donn6e rl l a  n a t u r e  du matCriau. 11 est t o u t e f o i s  i n t Q r e s -  
s a n t , d e  n o t e r  que, au d e l à  Je 0 , 5  f o i s  l e  cham proche, il n ' e x i s t a  
p l u s  d ' i n t e n s i t s  minimale s u r  l 'axe,  il a p p z r a f t  donc souha i t ab le  

de se s i t u e r  e n t r e  X et W/2. 



C e t t e  cc i rac tér i s t iquo du chorip u l t rosonore  est dgilla-- 

X mont l i f e  ea r3ppor t  puisqun l ' a n g l e  de dis-srs ioi i  2. est  

donn6 pa r  : 

Arc s i n  

Pour 12 d5 tec t ion  de p e t i t s  dGfau t s , i l  est souhai ta -  
D b le  qu:? - X s o i t  supér i eu r  à 20,  peur a s su re r  une f a i b l e  d i s p e r s i o n  

du fa i sceeu  u l t r a sonore ,  Tnutefo is  lorsque  l e  b u t  visG n ' e s t  pas 

esscn t i c l l ement  c e l u i - c i ,  il. peut ne -as Atre souhz i t eb le  de diminuer 

ùGadsur5nent A ce  q u i  a u r a i t  pour inconvSnient d'cugmenter 1s 

longueur iJ da champ proche e t  pa r  13 l a  zone do mdsurcs ox~urimen- 

t a l e s .  En ef £ e t  pour l a  mesure des  c o n s t m t e s  26 propriagation/ l a  
1 

zone du chcamp 6loignO n ' a p p a r a î t  pas f2vorable  c m p t e  tenu de l a  

divergence du f c i s c e a u  u l t r a s o n o r e  q u i  e n t r a î n e  des e f f e t s  de 

d i f f r a c t i o n ,  d ' i npor ton t s  taux de conversion de m a i 2  f i g .  c 151 

e t  e g a l a r e n t  d ~ s  i n t e r f é r e n c e s  e n t r e  l e s  rayons d i f f r a c t b ç  

st les rayons rbSlGchis. Pour diminuer c e t t u  snuree d ' e r r e u r s  

inpor tante5  il est donc souhe i t ab le  que les mesures d e s  cons tentes  

de progegation, donc l e s  mesures de v i tosse ,  s o i e n t  e f fec tuées  dans 

N l a  zone de FRESNEL, 3 des d i s t a n c e s  comprises e n t r e  N e t  - 
2 '  

Ln d i f f i c u l t e  de r Q a l i s e r  des 6chwit i l lcr1s  f r i t t e s  de grandes 

d i m n s i o n s  s u f f i s ~ m e n t  h~rnogènes l i m i t e  donc c e s  zcinos d ' i n v e s t i ç a -  

D t i o n  e t  impose une contraints supplémentciru CU r r p p ~ r t  - . 
X 

Dans l a  pratique,  pour une sourcs  de  15mm de  d i m è t r e  

l a  fréquence c h o i s i e  s étG de  4 F.iliz, ca q u i  condui t  dans l e  cas du 



TABLEAU 14.- REPARTITIOiq DU CHA-PQ? ULTRASONORE SUR LE NICKEL ET 

LE CUIVRE. 



Souxce 

Milieu de propagation 

FIG.15 - CONVERSION DE MODE DUE AUX REFLECTIONS DES ONDES DIFFRACTEES 

DANS LA ZONE DE FRAUNHOFER. l 
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n i c k e l  n t  du c u i v r e  aux c n r a c t & r i s t i q u e s  ncnt ionn9es  sur 1~ 

t a b l e a u  1 4 .  

L e  d iamètr-  dcs  S c h s n t i l l o n s  c y l i n d r i q u e s  a E t 6  

c h o i s i  aux c n v i r c n s  de 13mi pcur  sa t is fa i re  à l a  c o n d i t i o n  nininum 

clc 5~ a 3 [241 . - 

L a  lcingueur d u s  Gchan t i l l ons  a étt- adaptze  s u i v a n t  les I 
c a s  pour quo les r~?zsures de vitesse s o i e n t  f a i t es  dans  l e  c h m p  proche,  1 
éliminent a i n s i  e n  grands  p e r t i r  los  effets de d i f f r a c t i o n  prBsants  

dans  le  champ GloignG; ciipondant il f a u t  remorquer quo, à une 

d i s t a n c e  s i t u d e  c u  delà de 0,5 f o i s  l e  c h n v  proche,  il n 'y  a 

p l u s  de p o i n t  d 9 i n t c i n s i t S  minir:nlc? s u r  1 8 ~ x e  e t  il est  ?rZ.férablc 

de se s i t u e r  au des sus  de cette d i s t a n c e  qu 'au  ;lessous, sauf  s i  

d e s  r n i s o n s  technologiques  i q c ) s e n t  Ci2 t r a v n i l l e r  dans  une zone 

de maxirns d ' i n t c n s i t b  s i t u é  en dessous  de c e t t e  d i ç t a n c z .  Ceç 

remarques pe rme t t en t  de f i xzr  cas cas les e o n d i t i ~ n s  aux l i m i t e s  l 
des 5 c h a n t i l l o n s .  

111.4. Le probleme du m i l i e u  de couplege.  

A l q e x c e p t i o n  des cas 09 u 

- 1 'Gchant i l lon  3çt  l u i  même piSzoCilectr ique,  

- e u  l o r s q u D u n e  couche mince d 'un  ma té r i au  p iézo6lec-  

t r i q u e  du t y ~ c  CdS ou Zn0 z s t  d6posbe F a r  E v q o r a t i o n  sous  v i d e  

s u r  une face de l ' é c h a n t i l l o n ,  l o  couplage du m i l i e u  de ~ r o p a g n t i o n  

3 l a  sou rcc  u l t r a s o n o r e  est n t i ce s sa i r e  e t  Tose de nombreux problemcs 



p2r t i cu l i I r ement  Jans  l e  cas dc l a  trünsmission des ondes longi tudina-  

l e s  au s e i n  ;lu m t E r i a u  chouff 8 .  L e  choix G'un t e l  mi l ieu  drpend 

d c  l a  na tu re  de l ' g c h a n t i l l o n  e t  dzs condi t ions  d ' u t i l i s a t i o n .  Sas 

p r i n c i p a l e s  ~ a r ~ ~ c t G r i s t i q u a s  s o n t  les su ivan tes  : 

== Dans l a  garme des t e r . ~ C r ~ t u r e s  é t u d i é e s ,  l e  

c o u ~ ~ l z g s  d o i t  E t r e  d 'une pa r fa i t i l  s t a b i l i t é  thermique e t  no pas  

l a i s s e r  de rSs idus  de dGcorqoçition. 

- I l  d o i t  3tre chimiquamont i n e r t e  e t  ne  prUs:.nter 

aacune i n t a r a c t i o n  v i s  -3-vis du mi l ieu  de propagati3n. D c  ce  p o i n t  

dd vue, le counlage p a r  l o s  mstaux l i q u i d o s  ne y u r r a  S t r o  utilisa 

que daas l e  c a s  oh les r i sques  dlamalg?ae s e r o n t  absents  vis-2-vis 

dr l ' 6 c h m t i l l o n  conme de l a  n O t a l l i s a t i o n  da l a  y s t i l l c  pi6zoéloc- 

triqu:2. 

- L e  mcjui l labi l i tS d ~ i t  Gtre bonne en royard des 

s u r f ù c ~ s  en con tac t .  C e t  aspec t  pout e n t r a î n e r  un2 r e s t r i c t i o n  sup- 

-1Bmsntairc a 1 ' emploi des métaux l i q u i d e s  q u i  gén5relëment 

moui l len t  t r è s  mal. Toutefo is ,  il semblr poss ib le ,  comme l e  montre 

une êtude cn cours ,  d ' o b t e n i r  des  a l l i a g e s  l i q u i d e s  ne  prementant pas 

ce  d é f z u t  b ien  connu du mercure ou du ga1ïiu.m. 

- L a  hropegation dca ondss ultrasonores é t a n t  t r 5 s  

s e n s i b l e  aux v a r i a t i o n s  d gimp6dcnce acoust ique,  l e  rtiilieu de 

couplage dcvrc  pr3sentor  une voleur  de ce paramètre a u s s i  proche 

que p o s s i b l e  de c e l l e  des Gchanti l lons b tud iés  e t ,  par a i l l e u r s ,  son 

bpaisseur  s e r r  z u s s i  f a i b l e  quo goss ib lo  vis-3-vis de l a  longueur 

d'onde u t i l i s e e .  



- LP- c o n t i n u i t é  du mi l ieu  de cou:~lzge s u r  t o u t e  
l n  su r face  d o i t  S t r e  assurec.  C e  -a i t  c n t r a f n e  des repercuss ions  s u r  

les l i m i t e s  g6or;:Gtriques des diam6trrs  du palpeur.  En e f f e t ,  s i  

.Our l i x i t e r  l a  divergence du f a i sceau  u l t r a sonore  e t  donc les 

phbnor,?En.-s d q i n t e r f b r e n c u .  il est souha i t ab le  de d i s ~ o s c r  d 'un  

diametre  de source as sez  6 1 ~ ~ 6 ,  l a s  d i f f i c u l t E s  de couplaga s u r  

une t o i l e  su r face  irnposf un compromis. D2ns Ir c z s  des p a s t i l l e s  

ü t i 1 i s r 3 ~ ~  1;. ? I l i ~ , ~ è C r ~  L GÉ; ~ f i ~ . i s i  .?.u  voisin-:^<. de 15ari ~:our un 

Zc l l  :ntill<;n 2~ 13u.l ~ n v i r o n  32 diamëtrs .  

Dans l n  p ra t ique ,  c e r t 2 i n s  au teurs  s i g n a l e n t  que les 
h u i l e s  e t  g r a i s s e s  da s i l i c o n e  peuvent Gtre u t i l i s é e s  s u r  une 

1 2 7 1  emploient cc type ùc- couplcgo p u r  des m ~ ~ u r o s  3 dos tempera- 
t u r e s  de l ' o r d r e  de 730°c .  

En cc q u i  concerne n o t r e  Btude, cprGs d i f f 5 r e n t s  
e s s n i s  e f f a c t u 6 s  s u r  des produi ts  s i l i c o n a s  de S e I o S e S .  l e  f l u i d e  
de s i l i c o n e  .methyl y~hcnyl ~ ~ l y s i l ~ x a n e s  655 V 100 a S t é  r2 tenu 
c o r n  dcnnant des performances i n t Q r e s s a n t c s  mctins dzns une 
gazrms de tcnpüre ture  d 'envi ron  400°c s u r t o u t  en atmosphEire i n e r t e .  

Pour des t e q S r n t u r e s  p l u s  2lcvGcs, d ' a u t r e s  moy?ns de c ~ u p l c g i ?  

s o n t  actuel lement  2 1'5tuZc uu laboratoire. 



Oscillateur Gl-- 

r l  Palpeur 

FIG. 16. -. SCHEMA SYNOPTIQUE DU MONTAGE SERVANT A L A  MESURE 
DES V I T E S S E S  DES ONDES ULTRRSONORES. 



IV Techniques de mesure e t  montaqcs exp6rixentaux. 

I V . l  - Méthoùe de nesure.  

L ' évolut ion de l a  v i t e s s e  des  ondes u l t r a s o n o r e s  
e s t  s u i v i  en fonc t ion  de l a  t enpérc tu re  par  une mdthode 46rivCie de 

1a rnEthodedeE.P .  pAPADAXIS f-28:1 . 
La m6thode8'interfërorné.trrique" de rziasure de l a  v i t e s s e  

(-parei l  Sof rane l  l i c e n c e  Krsiitkraner) , cons&$tuan t 3 comparer l e  

tenps de parcours  d 'une impulsion dans 1 ' échan t i l lon  s o l i d e  é t u d i é  
e t  dans un mi l i eu  l i q u i d e  é t a l o n ,  est i n s u f f i s a m e n t  g rec i se .  En 

e f f e t ,  l a  mesure du deplacement de l q 6 c h o  de ré fé rence  su r  l e  

v e r n i e r  de  l a  cuve in ter f6rametr ique  est entach& des e r r e u r s  
inhé ren tes  aux jeux mécaniques des v i s  de deplacement. 

Il e s t  apparu pré£brablc  de rapener l a  mesure du 
temps 3 une mesure dc fréquence. L e  montage e s t  p résen té  s u r  l e  

schéma de l a  f i g u r e  16 

LA s o r t i e  v idéo  dz l ' émet teur- récepteur  u t i l i s é  
( U . S . I . P .  10 iZRAUTKFtAJBR) e s t  envoyge s u r  l a  v o i e  Y d 'un o s c i l l o s - -  
cope 3 l a r g e  bande. Le baloysge en X est assu ré  jar un s i g n a l  
s i n u s o I d a l  G m i s  au moyen d'un o s c i l l a t e u r .  La  fréquence de cc 

s i g n a l  est l u e  avec p rgc i s ion  s u r  un fr&quencemZ?tre nurrizrique, e l l e  

est  de l ' o r d r e  de 100 W z .  L'cmettour-récepteur u t i l i s e  fonct ionne 
3 das fréquences de r é p z t i t i o n  de quelques ?<Hz 2 l ' o s c i l l a t e u r  
l e  p i l o t e  p a r  1 ' in termedia i re  d 'un c i r c u i t  de mise en forme e t  d 'un 
d i v i s e u r  n?&riodique. 

La mesure c o n s i s t e  à f a i r e  corncider  sur l'oscillas=- 

cope, au noyen du d6phaseur varicable, l a  pSriodo du s i g n a l  

s inusoIds1  avec le  temps s é p a r a n t  2 échos, e t  correspondant à un 
a l ler  e t  r e t o u r  de  l k n d e  u l t r a s o n o r s  d m s  l e  matériau s o i t  ZR. 

L a  v i t e s s e  v de l 'onde  a s t  : 



Source d 'azote  

l 0 g é n é r e e u r  d ' impulsions 

\ 1 B Ç J n t h é t  i s e u r  
@Cellule  p iézoélec t r ique  osc i l loscope  

@ gaine r e f r i g e r a n t e  

Fig.17.-. DISPOSITIF EXPERIMENTAL DE MESURE. 
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S o i t  fR l a  fréquence de rSpGt i t ion  du baloyage s inusoIda1 en  X. 

l o r s  de l a  corncidence. 

Alors v = 2 na f,. .. . 

L ~ t t e  rm5thdc, q u i  permet d 'cf f e c t u s r  une Ecçure 
 absolu^ de l a  v i t e s s e ,  peut--8tre u t i l i s i i c  Four s u i v r e  l e s  v a r i a t i o n s  

dz v i t e s s e  en fonc t ion  d s  l a  tempSrzturc. 

Les 6ehos s o n t  a l o r s  =men& en superpos i t ion  s u r  
l ~ o s c i l l o s c o ~ e  e t  les v a r i a t i o n s  de fréquence donc de v i t a s s e  en 
fonc t ion  de l a  ternpt5raturc peuvent S t r e  aisCiment s u i v i e s  i.n a j u s t a n t  
l a  fréquence dc bnlayzgc en X nour n e i n t e n i r  les Gchos a l i g n é s .  

Leapprt5ciation dc l a  superpos i t ion  des Rchos es t  

s i n p l e  e t  p r é c i s s  dans 1s mesure oh l e s  cond i t ions  de t a i l l e  
c r i s t a l l o g r a p h i g u e ,  de géomcitrie e t  de pa rz l l é l i sme  de l ' é c h a n t i l l o n  

s o n t  c o r r e c t a s  e t  nlentraXnent  pas de dGformq.tion des échos. 

IV.2. D i s p o s i t i f  expérimental .  

Laensemble du montage expérimental  est reprdsent6  
s u r  la  f i g u r e  17. I l  se conpose de  q u a t r e  p a r t i e s :  

- une c e l l u l e  de chauffe  (1) comprenant un f o u r  
ADAMEL CTSHT dispos6  ver t ica lement  e t  r e g l a b l e  en hauteur ,  un 
syst&xrte de r é g u l a t i o n  en température don t  l e  d e t a i l  e s t  indique 

s u r  l a  f i g u r s  18 , une source dlcizote aour  n i s e  sous atmosrhère 
i n e r t e  e t  6ventuellement une programnation de t empéra tu re .  

- une c e l l u l e  p iézo6 lec t r ique  (2)  ér . le t t r ice-détectr ice  
d ' u l t r a s o n s  ~ l i m e n t g e  pa r  un gSnOrateur d ' impulsions KRAUTKRAMER USIP 
10 ( 3 )  par  11 in te rm6dia i re  d 'un cab le  50 fi protégB -,ir une gnine 
réf r i g e r a n t e  (4 ) . 
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- une c e l l u l e  d e  zesu ra  de l a  t e q ? é r a t u r 6 z  (5)  

conprenant un m i l l i v o l t m & t r e  PëILIRB 2. M 2435 et un grilv~norni-tra 

AOIP  GAE 221 permet tan t  a i n s i  da s u i v r e  l a  ten-&Z ""rzture  aux 2 ex t r é -  
m i t O s  de l ' é c h a n t i l l o n  au moyen d 'un thermocouple n i c k e l  chrome - 

n i c k e l  a l l i e .  

- -  une c é l l u l a  de rncsurü de la frGquence conprenant  
un s y n t h 6 t i s e u r  GBnBral Radio (6 )de  tync 1160-4055 et un frtiqucnce- 

mstre num6riqixe (7 )  Rochar fi 1439 u t i l i s a b l i ?  Oventuellement en 

IV.3. R é s u l t a t s .  

LE technique d é c r i t a  c i -dcssus  a éte  t e s t é e  cn u t i l i -  
s a n t  une source  p iEzoe lec t r ique  da q u a r t z  c o u p  X yropùgeui t  des 

ondes u l t r a s o n o r e s  de ri MHz dans un é c h z n t i l l o n  de 2 u e r t z  couge Z 
non pi?5zoi?lectrique8 l 'ensemble des c r i s t a u x  nyant B t B  en t i8ramsnt  

~ r S p a r é  au l a b o r a t o i r e  comme d E c r i t  f i g .  12. 

L e s  dé te rmina t ions  1291  o n t  p o r t a  : 

- s u r  l a  nesure  de C 3 13. t e n y é r e t u r e  ambiante du 33 
q u a r t z  cou2o Z pcr l8 interr : ,6dieire  da l a  v i t e s s e  des ondes long i tu -  

d i n a l e s ,  les r e s u l t a t s  Btant  compar6s 3 ceux obtenus e n  u t i l i s n n t  

un pa lpeur  du c o m r c e .  

- s u r  l ' é v o l u t i o n  de l a  v i t e s s s  en f o n c t i ~ n  ds 12. 
tesap6rzture dans unz gamc d ' env i ron  400' q u i  a permis de SEduire  

uns v a l e u r  du c o e f f i c i e n t  de temparaturo ac r e t r o u v a n t  a i n s i  
33 

d e s  r é s u l t a t s  obtenus p s r  d ' a u t r e s  rnbtkioiles. L e s  photos de l a  f i g u r e  

19 montrent la  sinusoXde e t  le  pointng- des Schos. 

Sources d ' e r r e u r s .  

Compte t e n u  de l a  méthode u t i l i s é e ,  l e  dé te rmina t ion  
de  l a  v i t e s s e  d e s  ondes l o n g i t u d i n a l e s  VQ Gepend a y r i o r i  e s s e n -  
t i e l l e m e n t  do 13 riesure de fruquence f a t  de celle de l a  longueur 
L d e  1 1 6 c h a n t i l l o n .  L ' e r r e u r  r e l a t i v e  s u r  f o s t  f a i b l e  e t ,  dans  le  
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- 4 c a s  ~ ~ G s e n t ,  de l ' o r d r e  de 10 , c e l l e  s u r  L c i s t  doenv i ron  

l ~ - ~ .  On peu t  donc s 'a t tendrzi  à uns -rGcision s u r  Ve du mil1ièr:n sous 
rSserve  quu 16s cond i t ions  d ' o r i e n t a t i o n  e t  d; t a i l l e  c r i s t a l l o g r a - -  
phiques,  de g60n?etrie9 de  ~ a r a l l 6 l i s m e  e t  d'hoiiroyénéit6 du x a t d r i s u  

s o i e n t  d 'une d g f i n i t i o n  conparcable. 

Ccs condi t ions  peuvent être r é ~ l i s é e s  dans Irs mono- 
c r i s t aux  pour l e s q u ~ l s  il e s t  poss ib le  d ' o b t e n i r  e t  fzi2rn: d1an61iorcr  

c a s  pêrf orm~nces .  Toutefo is  dans l e  cas des r ~ a t e r i a u x  p o l y c r i s t e l -  
l i n s  en g<inGral, e t ,  p l u s  par t icu l i%rumcnt ,  dans c e l u i  dzs matériaux 

É r i t t é s ,  l e s  causes dl i rnprécis ion s o n t  importantss .  En zÉf-t ,  en 

r a i s o n  mêmz de l e u r  node d1i51aboration, les na te r i aux  f r i t t é s ,  ont ,  
indSpcnùeimcnt do l e u r  contour géonGtriqu\3, une s t r u c t u r e  i n t e r n s  

e s sen t i e l l ement  hétérogènê e t  aniso t rope;  les c o n t r a i n t s s  i ~ ~ o s E e s  
lors du compectage s u r  un Gchantil lon cy l indr ique  de quclqueâ cen- 

t i m è t r e s  de heutour e t  d 'anvi ron  lOmm de d icnSt re  ne s o n t  jamais 
tricwielest l a  v e r i a t i o n  de volum2 ccnsecut ive au f r i t t a g ~  c r 6 e  
des Gtats d.2 c o n t r a i n t e s  dif f f r c n t i e l l e s  ddpendnnt ds 1 h i s t o i r e  

thermique e t  q u i  s a a v è r e n t  p a r f o i s  d i f f i c i l e m e n t  r ep roduc t ib les .  
Ces f z c t e u r s  c n t r a i n e n t ,  3 cot6  des per tu rba t ions  dens l e  propagat ion 
des ondes, das  d6forrnations dans l a  conf igura t ion  des échos avec 

les Grreurs  dc po in tës  q u i  y s o n t  s,ssoci@es. Lc granulometrie des 

; * - c ~ . l r L : ~  u t i l i s G e s ,  P a  p ress ion  de com?actagc, les condi t ions  de 

t rn i t cments  thern icpzç  viennent  également in f luencer  I n  r g p a r t i t i o n  
e t  1z t a i l l e  des pores ,  sources  de conversion de  mode, de defornia- 

t i o n  des échos e t  de. d i f S i c u f t 6 s  de  nesure.  

L ' ensemble de ces  f a c t e u r s  inhe ren t s  aux mztériaux 
employes e n t r s i n e n t  des  e r r c u r s  s u r  l e s  m s u r e s  de  v i t e s s e  que l ' a n  

peu t  estimi;3r à 5%. Dans c e s  condi t ions ,  les c o r r e c t i o n s  dues à 

1 ' expansion thermique - AL e t  donc Bdiv si , au c o e f f i c i e n t  
1 L 

@ = - -  a~ e t  au g r z d i e n t  de temperature VB s o n t  f a i b l e s  e t  
P aT 

peuvent @tre négl igées.  Toutefo is  ce d e r n i e r  g r a d i e n t  de température 
e x i s t e  p z r  s u i t e  de  l a  d i f f é r e n c e  d ' i n e r t i e  c a l o r i f i q u e  e x i s t a n t  
e n t r e  l e  pclyeur  e t  l e  mntGriau lui-aEmc e t  es t  d i f f i c i l e  i3 su2pr iner .  

Lg déterminat ion  de l a  ten.pGreture ne peu t  être 

e f f e c t u k  directement  au s e i n  du ctatsr izu.  En  e f f e t ,  l a  c s v i t 8  
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s u s c e p t i b l e  de recevo i r  12  thermocouple e n t r a i n e r a i t  d e s  ~ s r t u r h a -  
t i o n s  e t  des d i f f i c u l t é s  su!?plémcntnires dans l a  propagation des 

ondes. Il est  donc nécessa i re  de d i syose r  3.2 son9e thcrniqua l e  
p lus  prGs poss ib le  de l ' $ c h a n t i i l o n  e t  de c o r r i g e r  13 t e m ~ e r a t u r e  

a i n s i  r e l e v e e  2n fonct ion  de 1 ' S t a l o n n ~ g e  ef fac tuSe  au s e i n  d 'un 
bchan t i l lon  de composition e t  de forme ident iguc .  

Dans ces  condi t ions  lss rulev6s de t ~ m p e r a t u r e  peuvent 
Etre f a i t s  avec une prScis ion  de 3%. 

Les f i g u r e s  20 e t  su ivan tes  indiqucnt  les relevés 
de température e f f e c t u g s  dans t r o i s  ~ o s i t i o n s  d i f f é r e n t e s  A.B.C du 

système palpeur-echant i l lon.  

LG f i g u r e  20-2 riantre l Q E c a r t  de tenpGrature 
mesuré en  montée e t  en descente  entre l e  p o i n t  C (palpeur)  e t  

1 'cx t remi té  supér ieure  A de 1 6chan t i l lon .  Le graphique 20-3 indique 

les v a r i a t i o n s  en nîontGe ~t en descente  de temléra ture  e n r e g i s t r e e s  
aux extr61nitbs sup5r ieure  A e t  i n f a r i e u r s  5 d'un échan t i l lon  en 
s o s i t i o n  s u r  l e  palpeur.  

L 'observat ion de ces ~ r a ~ h i q u e s  Iiîontre qua 7s g r a d i e n t  
de temperatura est négl igeable  e n t r e  A e t  B. Par z i l l e u r s ,  l a  

concordance des r G s u l t e t s  en montse e t  en descente  est  s a t i s f a i s a n t e .  



3ème PARTIE 

ULTRASONS ET FRITTAGE 

Inf luence  des  paramètres de  f r i t t a g e  su r  l a  v i t e s s e  de  yropaoation 
des ondes u l t r a sonores  long i tud ina les .  

1. INFLWNCE DES CONDITIONS DE FFUTTAGF, SUR LA PROPAGATION DES 

ONDES ULTRASONOWS DANS LE NICKEL. 

Paramètres in f luençan t  le  f r i t t a g e .  Conditions des  essais. 

La méta l lu rg ie  des poudres permet d ' o b t e n i r  après  
compactage e t  t r a i t ement  thermique ( f r i t t a g e )  d 'une ou p l u s i e u r s  

poudres un ensemble cohérent c a r a c t é r i s g  p a r  un pontage e n t r e  les 

p a r t i c u l e s  c o n s t i t u t i v e s .  L e s  pr incipaux f a c t e u r s  in f luençan t  ce mode 

d Rélabora t ion  s o n t  : 

- La p ress ion  de con~pactage. 
- l a  na tu re  du  ou d e s  c o n s t i t u a n t s  e t  l e u r  température 

de  fus ion .  

- l a  granulométr ie ,  l ' é t a t  de  su r face ,  la.  su r face  
spéc i f ique  de l a  poudre de dépar t .  

- l e  temps de  t r a i t ement  thermique. 
- l a  température de  t r a i t e m e n t  thermique. 

. 1.1 . Press ion  de compactaqe. 

L a  compression peut  s ' e f f e c t u e r  à chaud ou à f r o i d .  L e s  

e s s a i s  o n t  é t é  f a i t s  3 f ro id  3 une p ress ion  de  compactage cons tante  

de  2 ,5  T/cm2. Ce s t a d e  permet la  m i s e  en forme d e  l a  p i e c e  ou d e  
l ' é c h a n t i l l o n .  I l  e s t  r6a l i sO dans d e s  p resses  mécaniques en a c i e r  
à 13% d e  chrome, trempé r e c t i f i g  e t  souvent chromé dur  ou en carbure 

de tungstène.  Un jeu  d e  0 ,2  2 0'5% du diamètre  est  nécessa i re  e n t r e  
l a  mat r ice  e t  l e  p i s ton .  I l  assure  1 '6 l iminat ion  de  l ' a i r  l o r s  du 

compactage. Ce t t e  précaut ion  permet d ' é v i t e r  un grippage e t  un 
é c a i l l a g e  du bord de l q é c h a n t i l l o n .  

L a  r é p a r t i t i o n  de l a  c o n t r a i n t e  de  press ion  de l a  

façon l a  p l u s  homogène p o s s i b l e  conditionne l a  q u a l i t é  d e  l ' é c h a n t i l l o n  
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se s o n t  échelonnées de 100' en 100' de 7 0 0 ' ~  3 1.200'~ dans l e  cas 

du  n i c k e l  e t  d e  600' 3 900°C dans l e  c a s  du cu iv re .  

. 1 Temps de t r a i t emen t ,  

L e s  t r a i t e m e n t s  thermiques o n t  été f a i t s  spus v i d e  
de loe3 t o r r  ~ e n d a n t  d e s  temps v a r i a n t  de  2h Zï 5 jours.  

Après r e c t i f i c a t i o n  cy l ind r ique  e t  dressa92 des  
f a c e s ,  les v i t e s s e s  vQ o n t  été mesurees e t  les d e n s i t d s  p f  détermi-  

nées par l a  mgthode d u  f lacon .  

L ' évo lu t ion  d e s  va leu r s  de vL, p f, P fya, p 
2 

vQ 
rappor t ées  aux v a l e u r s  correspondantes  dans l ' é t a t  massif v, p,  p v ,  

pv2 a é t é  é t u d i f e  en f o n c t i o n  de  l a  temperature  e t  du temps de 

t r a i t e m e n t  3 p r e s s i o n  d e  compactage cons tan te .  

1.2. I n t e r p r é t a t i o n  des r é s u l t a t s  s u r  1s f r i t t a g e  du  n i c k e l .  - 

I , 2 . 1 .  Etude isotherme. 

L e s  r é s u l t a t s  d e  l ' é t u d e  d e s  d i f f é r e n t s  r a p p o r t s  ci-  

dessus  en  fonc t ion  d u  temps de  t r a i t e m e n t ,  3 température  c o n s t a n t e  

s o n t  repris s u r  les graphiques 2 1  e t  s u i v a n t s  &s ??gsc ci -conme. 
Ils conduisent  aux obse rva t ions  s u i v a n t e s  : 

- Quelque s o i t  l e  r a p s o r t  envisagS, les i so thermes  

p r é s e n t e n t  une évo lu t ion  du  même  type. Ils sont 

p a r c l l é l e s  e t  tendent  asymptotiquement v e r s  l a  

v a l e u r  1. 

- L e s  mesures de masse volumioue zpparente  p f  s o n t  

assez  groupées pour des é c h a n t i l l o n s  ayant  subi l e  

même t r a i t e m e n t  dans les m e m e s  condi t ions .  Tou te fo i s ,  

dans l e  cas oQ p l u s i e u r s  c o n s t i t u a n t s  s e r a i e n t  en 

pr8sencc,  l a  connaissance de p f  p o u r r a i t  S t r e  i n s u f f i -  

s a n t e  pour l ' é t u d e  du f r i t t a q e  puisque d2s échan- 
t i l l o n s  de masse volumique apparente  v o i s i n e  pour- 
r a i e n t  ne pas  avo i r  les m ê m e s  compositions. 
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- L'éca r t  e n t r e  l e s  isotherr,c?s 3 700°C e t  ROOO montre 
l ' importance de l a  température de f r i t t a g e  s u r  l a  
va leur  des  paramtitres étudias. 

- Pour d e s  températures  de f r i t t a g e  supgrieures  3 800°C, 

l e s  évo lu t ions  des d i f f é r e n t s  f a c t e u r s  deviennent  
l e n t e s  a p a r t i r  d v u n e  durée de f r i t t a g e  d 'environ 

24 heures. L a  prolongat ion du t r a i t e m e n t  au  d e l a  
de c e t t e  phase quas i - s t a t ionna i re  s V a v 0 r n  peu 
i n t e r e s ç a n t e  dans l e  cas du n icke l .  I l  semble que ce 

s t a d e  corresponde 3 uns d i f f u s i o n  quas i  t o t a l e  e t  

à une d e n s i f i c a t i o n  optimale dans les condi t ions  
de l 'essai.  

v 
R - Le rappor t  - a p p e r a i t  corrme sensiblement cons- 

t a n t  . f 

-3 4 L a  moyenne ar i thmet ique  c a l c u l é e  est  de 647.10 m . 
kg-'. s-l. 

L a  recherche de l a  mei l l eu re  fonct ion  y = Ax. a é t 6  
f a i t e  p a r  une méthode d ' i t é r a t i o n .  S o i t  l a  
va leur  rEelle de yi. l ' e r r e u r  est r 

11 s u f f i t  de minimiser l a  fonc t ion  d t e r r e u r  
c. 

Pour cela on u t i l i s î  l a  méthode "Golden sec t ions t '  
indiquée par D. 3. WILDE (30) , e tdon t  l e  p r i n c i p e  
et : le programme s o n t  r e p r i s  cn annexa. AprGs 
18 i t é r a t i o n s  l e  c o e f f i c i e n t  A obtenu est  

de 646.10-~ m4.kg-' .s-l avec une e r r e u r  quadrat ique 
Ci 

L e  rappor t  -- Ve nesurb pour l e  n i c k e l  3 l ' b t a t  
P -1 -1 

massif est  de 647.10.'~ n4 kg s (va = 5756 ,q/.s 
3 3 

L .  

e t  =8,9.10 kg/m ).Il e s t  donc p o s s i b l e  d 8 G c r i r e  
avec une t r S s  bonne approximation : 

V~ - v = Constante = - 
Pf P 



FIG.22.-. VARIATION DE LA V I T E S S E  DU SON AVEC LA DENSXTE 

DANS L 'ECORCE TERRESTRE D ' APRES BIRCH. 



C e t t e  p r o p o r t i o n n a l i t é  d e s  v i t e s s e s  e t  d e s  d e n s i t e s  
tend 3 montrer que, ap res  f r i t t a g e ,  l a  v i t e s s e  d e s  ondes u l t r a s o n o r e s  
l o n g i t u d i n a l e s  soi t  commandée p a r  l a  q u a n t i t e  reelle de ma t i a re  
au  s e i n  du matér iau.  En effet .  en  supposant que dans l g b t a t  f r i t t ë ,  
l a  masse des pores  soit  nt5gligeable. on peut  écrire : 

avec rn = masse de mat iè re .  
P  

V = volume de ma t i è re  
P 

Vt = volume de  pores .  

O r  2 est  l a  masse volumique du  mater iau  mass i f .  v 
P 

e t 1 + -  v t  l e  volume p a r t i e l  de  rnatiere vIP. v 
P 

11 s ' e n s u i t  que o 

?f v L e s  q u a n t i t e s  1 - -- corne 1 - - v r e p r e s e n t e  1 'écart 
P 

Zi lvOta t  massif d 'un matér iau s o u l i s  une h i s t o i r e  thermique donnge. 
La  compacite e t  le  f r i t t a g e  i n f l u e n c e n t 3  l a  f o i s  p f  e t  vf , l a  
connaissance de vf é t a n t  t o u t e f o i s  d 'un i n t e r e t  p l u s  gEneral  que 

celle des masses volumiques. 

Bien que l a  composition d e s  meter iaux s o i t  t r è s  d i f i e e n t e ,  
ces r e s u l t a t s  s o n t  peu t -ê t r e  rapprocher de ceux ind iqués  par 

SIRCH e n  1961 (31  ) .  C e t  a u t e u r  mon t ra i t  que, au  s e i n  du manteau 

terrestre, l a  d e n s i t e  est une f o n c t i o n  l i n é a i r e  de l a  v i t e s s e  des  
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ondes sonores ,  long i tud ina les  e t  t r m s v e r s a l e s ,  determinées p c r  

seismologie Zi des  profondeurs v a r i a b l e s  (Fig.22) ,  Remarauant 
pa r  a i l l e u r s  que c e  manteau d t a i t  e s sen t i e l l ement  eomposb dqoxydes 

mineraux, l ' a u t e u r  s u g g é r a i t  que l a  v i t e s s e  des  ondes sonores é t a i t  

p ropor t ionne l l e  Zi l a  d e n s i t b  des o p d e s  minbrawt. Effect ivement ,  
V~ les va leurs  des  r a p p o r t s  - e t  - s o n t  sensiblement cons tentes  
P P 

pour une ga.me d'oxydes de d e n s i t é ,  masse m o l é c u l a i r ~  e t  de classe 

c r i s t a l l i n e  v a r i é s  a l ' excep t ion  du quar t z  q u i  p résen te  une va leur  

inhabi tue l lement  f a i b l e  du c o e f f i c i e n t  de  Poisson. 

Etude : temps de f r i t t a g e  cons tant .  

C e t t e  é tude  dont  les p r i n c i p a w  r b s u l t z t s  s o n t  r e p r i s  

s u r  les f i g u r e s  23 e t  su ivan tes  confirme p o i n t  p a r  p o i n t  l e s  r é s u l t a t s  
v 

observBs précédemment e t  n o t a m i n t  en ce q u i  concerne l e  rappor t  2 . 
Toutefo is ,  il a p p a r a r t  que les vit,, ""ses vR e t  les Z U ~ ~ S  pnrnmè- f 

t r e s  q u i  en d6pendunt s o n t  beaucoup p lus  for tement  inf lucnc6s  par la 

tr-Graturc quo pnr  l c  temps de t r a i t m e n t .  C e t t e  r ~ n c 7 ~ q u e  e s t  L 

x7prochcr du f a i t  cxpikimuntal  que l e  f r i t tage pr6sente  une p l u s  

grande s c n s i b i l i t a  à l a  temperature qu'au temps de t ra i tement .  

1.2.3. F r o n t i é r e s  de f r i t t a g e .  

Luensemble des  r 6 s u l t a t s  c i -dessus s e  t rouvent  

regroupés dans les diagrammes des f i g u r e s  24 e t  su ivan tes  permet- 

t a n t  de  s u i v r e  l ' é v o l u t i o n  des  d i f f é r e n t s  rappor ts .  

en fonc t ion  do l a  temp6rature e t  du temps de t ra i tement .  

Loobservat ion  dz c e s  diagrammes montre des f r o n t i è r e s  

de  f r i t t a g e  db l imi tées  pa r  des  l i g n e s  d ~ " i s o p r o p r l b t 6 s "  e t  permet 
de conf irmcr, de  façon génSrale , 1 ' inf luence  predominante de l a  

t a p 6 r a t u r e  s u r  l e  temps de f r i t t a g e .  

P a r  a i l l e u r s ,  il est  p o s s i b l e ,  3 p a r t i r  de  ces  

diagrammes, de  determiner  le t r a i t ~ m e n t  thermique optimale ayan t  
le  m e i l l e u r  rendement pour 1 ' obtent ion  de p r o p r i é t é s  donnees. En 



FIG.25.-. ECHANTILLONS DE CUIVRE FRITTE AU GROSSISSEMENT 90 APRES ATTAQUE 

Fe CR3. 



p a r t i c u l i e r ,  les condit ions d861aboration d ' i s o l a n t s  acoust iques 
ou de mil ieux amort isseurs  présentant  une impgdance acoust ique 
donnée peuvent être rQalisés dans les mei l leures  condit ions 
opéra to i res  en se s i t u a n t  à l o i n t é r i e u r  des  f r o n t i a r e s  de 

f r i t t a g e  a i n s i  dé f in ies .  

L e  rappor t  des  constantes  7;- Cf présente  un i n t e r e t  
b 

p a r t i c u l i e r  s u r  l e  p lan  m6canique e t  s a  va r i a t i on  en fonct ion de  
O e t  t est  notable e t  s i g n i f i c a t i v e  d'un é tat  de cohesion 
comparé à c e l u i  de l ' é t a t  massif. A ce  t i t re ,  l 'observat ion  d'un 
t e l  parametre semble ca rac te r i s tdqne  d'un é ta t  de  f r i t t a g e  
c 'est-3-dire  du nombre des "ponts" r é a l i s é s  p a r  d i f fu s ion  e n t r e  
les p a r t i c u l e s  de poudre i n i t i a l e .  Les  micrographies d8échan t i l l on  
de n icke l  f r i t t é s  dans des  condi t ions  ( ~ , t )  d i f fS ron t e s  
montrent bien l ' évo lu t ion  de ces pontages (L ig .25) .  

II INFLUENCES DES CONDITIONS DE FRITTAGE SUR LA PROPAGATION 
DES ONDES ULTRASONORES LONGITUDINALES DANS LE CUIVRE. 

11.1. Etude isotherme 

L e s  r é s u l t a t s  de  cette étude appara issent  sous l a  
forme des graphiques des  f i g u r e s  26 e t  suivantes .  Ils conduisent 
aux remarques suivantes  : 

- L e s  mesures son t  beaucoup p lu s  d i f f i c i l e s  que 
dans l e  c a s  du n i cke l  e t  l a  d i spos i t i on  des poin t s  s ' i n s c r i t  
moins r6gulièrement sur les courbes d 'évolut ion.  

- Jusqu'aux températures e t  tmps de t ra i t ement  
u t i l i s é s ,  les valeurs  des  d i f f é r e n t s  rappor ts  é tud i é s  sont  n e t t e -  
ment i n f é r i e u r s  à 1. Il  semble que l n  gamme des températures e t  
temps considerés,  pour tant  large, compte t enu  de l a  température 
de fus ion  du cuivre ,  s o i t  i n su f f i s an t e ,  116volut ion dos caracte-  
r i s t i q u e s  é t a n t  beaucoup p lus  l e n t e  que dans l e  cas du nickel .  
La s a t u r a t i o n  des c a r a c t é r i s t i q u e s  ne se manifeste  pas a 24 heures ,  
l e  phénomene est beaucoup p lus  e t a l e  dans l e  temps. En f a i t ,  pour 
l a  press ion de compactage u t i l i s é e ,  l e  temps de  f r i t t a g e  du 
cuivre  est trGs long. D e s  e s s a i s  de t r a i t ement  de longue durée 
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(11 jours)  a 9 0 0 ' ~  o n t  Ote f a i t s  sans  q u ' i l  a i t  e t 6  p o s s i b l e  de 
l w r e p o r t e r  s u r  les graphiques ci-contre .  Ils f o n t  a p p a r a i t r e  que, 
dans ces cond i t ions ,  il est p o s s i b l e  d ' a t t e i n d r e  90% de l a  va leur  
de va 3 l ' é t a t  massif. 

va L a  moyenne ar i thmét ique  du rappor t  - . 
est de 499 m4 kg-ls.-'. L ' app l i ca t ion  de l a  m6thodef .Golden 
Sect ions"  donne apres  18 i t g r a t i o n s  l a  va leur  do 5 0 2 . 1 0 ~ ~  avec 
une e r r e u r  quadra t ique  de  1 0 ~ ~ .  

L e  r appor t  - 
P 

pour l e  cu iv re  a 1 '8ta t  massif 
3 est de 5 1 6 . 1 0 - ~  avec v = 4.612 m/s e t  p = 8,95.10 kg/rn3. 

Bien que l a  p r6c i s ion  s o i t  moins bonne que dans l e  
cas du n i c k e l ,  il est  t o u t e f o i s  p o s s i b l e  de rapprocher  ces  deux 
va leurs .  L e s  écarts observGs s o n t  sans doute imputables aux 
condi t ions  d e  t r a i t ement  u t i l i s G o s  q u i  semblent i n s u f f i s a n t e s  
dans l e  cas du cu iv re  pour o b t e n i r  un f r i t tage complet au moins 
aux environs de 600°. Toutefo is ,  en se l i m i t a n t  aux va leurs  
t rouvées  au d e l a  de 700° l 'appraximation est nettement meil leure.  

11.2.  Etude à temps de t r a i t e m e n t  constant .  

L e s  graphiques r ep résen tés  f i g u r e  27 recoupent les 
observat ions  déja f a i t e s  e t  notamment: 

- comme pour l e  n i c k e l  une p l u s  grande s e n s i b i l i t d  
du  f r i t t a g e  à l a  température qu'au temps de 

t r a i t ement ,  

- Une progression marquée des d i f f é r e n t s  r a p p o r t s  
sans  q u ' a i t  pu 6 t r e  a t t e i n t e  l a  s a t u r a t i o n .  
C e  f a i t  t end  3 confirmer les remarques préc6den- 
tes sur les d i f f i c u l t é s  d ' o b t e n i r  un fr i t tage 

complet de l a  poudre de c u i v r e  dans les condi- 
t i o n s  de l 0 é t u d e ,  s u r t o u t  compte t e n u  de la  

press ion  de compactage relativenerit  2QaSble. 

- On peut  admettre que, en premiere approximation 
compte t enu  des condi t ions  o p é r a t o i r e s  u t i l i s é e s  



terc F I G . 2 8 - 1 . -  EVOLCTION DU RAPPORT DES VITESSES DES OKDES ULTRASONORES DI-hS LE CUIVRE 

POUR DES TEMPS ET TEMPERATURES VARIABLES.  

fc$,e.t).o 

I Z 

O 10 50 100 t en heures 

F I G . 2 8 - 2 . - .  EVOLUTION DU RAPPORT DES VITESSES DES ONDES ULTRASONORES DANS LE CUIVRE 

POUR DES TEMPS ET  TEbPERATURES VARIAELES.  

600 - 
iC 

O 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 "0 t en heures 



V!z l e  r appo r t . - - -  , p o u r . 1 ~  cii ivra,  peut  6 t r e  consid6ré comme cons tan t ,  
£ avec cependant une p réc i s ion  mensiblement moins bonne que dans 

l e  cas  du n i cke l  . Il  est  à no te r  que l a  prOcision est d ' au t an t  
mei l laure  que l a  temp6rature de t ra i tement  e s t  p lus  élev6e. 

F ron t iè res  de Erittaqe. 

L e s  courbes repr6sentées s u r  les f i g u r e s  28  

correspondent aux évolut ions  du rappor t  des v i t e s s e s  e t  du rappor t  
des p rodu i t s  pv2 e n t r e  l ' e t a t  f r i t t e  e t  1 'e ta t  massif an  fonct ion  
de 8 e t  t. E l l e s  permettent de dé l im i t e r ,  pour chaque c a r a c t e r i s -  
t i que ,  des  f r o n t i è r e s  donnant une es t imat ion  de l a  qualité de 

l ' b t a t  de " f r i t t a g e "  en reférence  à 1 ' B t a t  massif. E l l e s  regrou- 
pent ,  sous une a u t r e  forme, l e s  observat ions déja f a i t e s  préala- 
blement e t  permettent une exp lo i t a t i on  p lu s  rapide  des données 
pour des problémes de méta l lurgie  des poudres spéci f iques ,  tels 
que les condit ions de f ab r i ca t i on  d 'adaptateurs  d'impédance 
acoustique de c a r a c t é r i s t i q u e s  ddf i n i e a  d' amortisseurs acoustiques.  . 

III CONCLUSIONS 

L a  v i t e s s e  de  propagation des ondes long i tud ina les  
dans les matériaux f rittés peut  cons t i t ue r  une méthode d 'é tude  
permettant de tester l ' évo lu t ion  du f r i t t a g e  en fonct ion de 
va r i ab l e s  telles que l a  température, l e  temps de t ra i tement  e t  

éventuellement de c a r a c t é r i s e r  cet é t a t  de façon non des t ruc t ive .  
C e t t e  technique conservant l t i n t i 5 g r i t &  du materiau peut  ê t r e  
i n t é r e s san t e  l o r s q u ' i l  n ' e s t  pas poss ib le  d ' u t i l i s e r  les &thodes 
hab i t ue l l e s  d 'é tude du f r i t t a g e  t e l l e s  que l a  métallographie ou 
l a  microfractographie au microscope Blectronique. 

L'étude présente  permet de montrer l a  p lus  grande 
s e n s i b i l i t é  du f r i t t a g e  à l a  température qu'au temps de t r a i t ement ,  
ceci pour un matériau monophasé e t  une press ion de compactage 
d o n r k .  E l l e  permet Qgalement de montreGdans l e  cadre  des 

vll mat6riaux étudiés ,  que l e  rappor t  - es t  sensiblement constant ,  
P 

e t  proche de l a  va leur  à 1 8 6 t a t  masfif , au moins pour l e s  
f aiSlcs poros i t és .  



L e s  courbes des ca rac t é r i s t i ques  relev6es permet- 
t e n t  de déterminer les conditions optimales ( o , t )  pour l 'obtent ion 
de performances données (amortisseurs acoustiques, performances 
mécaniques des matériaux au to lubr i f i an t s ,  e tc , . . ) .  E l l e s  permet- 
t e n t ,  par  a i l l e u r s ,  de su ivre  l a  q u a l i t 6  du t ra i tement  des métaux 
monophases e t  de p réc i se r  en référence à l ' é t a t  massif l a  notion 
e t  l a  q u a l i t é  d'un f r i t t a g e  sur le  plan mcrcroscopique. 

Pour l e  n icke l  apparaif+, Zi p a r t i r  deune ce r t a ine  
temperature de t ra i t emens  un sau t  b r u t a l  des ca rac t é r i s t i ques  

qu i  pou r ra i t  correspondre a un phénomene de grossissement de grains. 
Ceux-ci, dans l e u r  croissance enclaveraient  les porosi tés  i n i -  

t ialement s i t u é e s  aux jo in t s  des grains .  

Dans l e  cas du cuivre,  l e  f r i t t a g e  de l a  poudre 
de cu ivre  compactée a 2,5 T nécess i t e  des conditions de température 
p lus  élevees que celles correspondant 3 l a  formule empirique 
2 4 - F0 < Qof K < 5 F O ,  F0 é t a n t  l a  t~mp0ra ture  de fusion exprimée 3 
en degrés ~e1ui .b.  

L e s  r é p a r t i t i o n s  des porosi tes ,  des é t a t s  de 

con t ra in te ,  des j o i n t s  de gra ins  dans l e  volume des échant i l lons  
son t  d i f f i c i l ement  reproductibles.  E l l e s  peuvent en t r a ine r  une 
ce r t a ine  dispersion des r e s u l t a t s  qu i  n ' au tor i se  pas une i n t e r -  
p r é t a t i on  quan t i t a t i ve  de ceux5cQarticulièrement pour l e s  
poros i tés  élev6es. Toutefois cette méthode d'étude non des t ruc t ive  
des matériaux f r i t t é s  p e r m e t  une approche q u a l i t a t i v e  des 
conséquences d'une h i s t o i r e  mécanique e t  thermique dann6e 
permettant d ' apprécier  globalement l a  qua l i t 6  d 'un é ta t  de f r i t t a g e .  

Enfin il est  c e r t a i n  que, en dehors des fac teurs  
Citudiés, d ' au t r e s  paramètres in terviennent  te ls  que l a  nature,  l a  
forme, l a  granulometrie de l a  poudre, l a  pression de cornpactage 
etc.. . 

Dans le  but  de poursuivre ces inves t iga t ions  une 
presse  Zi double e f fe t  a é t 6  miseau point,. E l l e  d o i t  permettre de 
poursuivre cette étude e t  de généra l i se r  Gventuellement l e s  
r e s u l t a t s  déjà acquis s u r  d ' au t r e s  poudres métal l iques ou minéra- 
les (c8riuniques), s u r  les systGms polyphas6s ot les s y s t è n ~ ? ~  
composites (cermets) . 



4ème PARTIE 

ULTRASONS e t  STRUCTURES, 

' 1 POSITION DU PROBLEME. 

I,e n i c k e l  e t  le  cu iv re  c r i s t a l l i s e n t  dans l e  système 
cubique 3 f a c e s  c e n t r é e s  avec d e s  paramètres c r i s t a l l i n s  t r è s  vo i s ins .  
En r a i s o n  de l e u r  géométrie iden t ique ,  les a l l i a g e s  n ickel -cuivre  
forment une s o l u t i o n  continue.  Toutefo is ,  l a  p l u p a r t  de l e u r s  propr ié-  
t é s  physiques ( p o i n t  de f u s i o n ,  e o q r e s s i b i l i t 6 ,  v i t e s s e  des ondes 
u l t r a sonores ,  etc...) a t t e s t e n t  que la cohésion du n i c k e l  est p l u s  f o r t e  
aue c e l l e  du cuivre .  L e s  deux métaux o n t  donc un comportement 
d i f f é r e n t  l i é  2i l a  d i f f é r e n c e  de l e u r  conf igura t ion  é lec t ronique  e t  
de  l e u r s  d e n s i t é s  d'6tat.HUrIIE ROTHERY no te  que l e s  éléments de t r a n s i -  

t i o n  semblent i n t e r v e n i r  avec d e s  valences d i f f é r e n t e s ,  pouvant être 
n u l l e s ,  non seulement dans d i f f é r e n t s  a l l i a g e s  m a i s  dans un a l l i a g e  
donné se lon  la composition . Donc en cons idérant  l a  s t r u c t u r k  é l e c t r o n i -  
que, c e r t a i n e s  phases qu i  n ' a p p a r a i s s a i e n t  pas en envisageant  le  s e u l  
p o i n t  de vue géométrique, deviennent  p r é v i s i b l e s .  

La v i t e s s e  de  propagation des ondes u l t r a sonores  est 

s e n s i b l e  a l a  cohgsion d e s  matériaux p u i s q u ' e l l e  s 'exprime en fonc- 
t i o n  des cons tan tes  é l a s t i q u e s .  E l l e  a p p a r a î t  donc comme un paramètre 
physique i n t é r e s s a n t  -Our l ' e t u d e  des  p r o p r i é t e s  des a l l i a g e s  n i c k e l  
cu iv re ,  p r o p r i é t é s  l i é e s  a l a  d i f f é r e n c e  des contx ibut ions  é l ec t ron iques  
des  deux p a r t e n a i r e s .  

L 'évolut ion des  v i t e s s e s  de propagation d e s  ondes 
u l t r a sonores  l o n g i t u d i n ~ l e s  sera s u i v i e  en fonc t ion  de  la  composition 
a l a  température ambiante, p u i s  en fonct ion  de l a  température pour 
unz composition donnée. Ces i n v e s t i g a t i o n s  s e r o n t  couplées 3 une é tude  
rad ioc rhs  ta l lographique  3 l a  température ambiante e t  en température. 



II EVOLUTION DU P W T R E  DE LA MAILLE ET DES VITESSES DEÇ ONDES 

ULTRASONORES LONGITUDINALES EN FONCTION DE LA COWOSITION DES 

ALLIAGES NICKEL-CUIVRE. 

11.1. Etude radiocristallographique. 

11.1.1. Prépara t ion  des  échan t i l lons .  

Les é c h a n t i l l o n s  d lga l l i ages  nickel-cuivre é t u d i é s  
o n t  é t é  obtenus pa r  f r i t t a g e  de 8 jours  2 8 0 0 ' ~  

après  compactage 2,5 tonnes. L e s  compositions 
s 'échelonnent  de IO% en 10% atomique du n i c k e l  
au cuivre .  Leurs dimensions géom6triques o n t  é t é  
c h o i s i e s  en t e n z n t  compte des  exigences d é f i n i e s  
précédemment. Aprés usinage, les é c h a n t i l l o n s  on t  
é t é  r e c u i t s  3 4 0 0 ' ~  d u r a n t  24h e t  r e f r o i d i s  lente--  
ment pour r e l a c h e r  les con t ra in  t e s  mécaniques 
r é s i d u e l l e s  dues h l ' é c rou i s sage .  

11.1.2. Techniques de  mesures. 

L e s  po in tés  o n t  é t é  f a i t s  sur les raies de 
d i £  f r a c t i o n  correspondant. aux p lans  [lll] , 12001 
L2203 en u t i l i s a n t  un tube 3 ant ica thodr  d e  

c u i v r e  s u r  l a  r a d i a t i o n  &. 

Pour é l iminer  les erreurs de  cen t rage ,  l e s  r e l e v e s  
o n t  é t é  f a i t s  p a r  r appor t  aux r a i e s  r epe res  
f o u r n i e s  pa r  un é c h a n t i l l o n  d e  réfGrence, en l 'oc-  
curence l e  zinc.  

Pour t e n i r  compte de l ' a b s o r p t i o n  des  é c h a n t i l l o n s ,  
l e s  paramstres o n t  été c a l c u l é s  en u t i l i s a n t  l a  methode d q e x t r a p o l a -  
ti on de  NELSON e t  RILEY [ 321 . L ' e r r e u r  due 1 'absorpt ion es t  de 
l a  forme : 



FIG.29 .-. EVOLUTION DU PARAMETRE a DES ALLIAGES NICKEL-CUIVRE EN 
FONCTION DE LA COMPOSITION A LA TEMPERATURE AMBIANTE, 



e t  d e v i e n t  n u l l e  pour les v a l e u r s  de  o ex t rapo lées  3 0=90°. L c  

t r a c 6  de l a  fonct ion  ai = f ( Q h k L )  e s t  une d r o i t e  dont  l ' e q u a t i o n  
e s t  obtenue p a r  l a  méthode des  moindres carres. Son e x t r a p o l a t i o n  
l i n é a i r e  pour 0=90° (f (CI) =O) donne a. 

L k r r e u r  systématique s u r  le  paramètre est  pour un 
c r i s t a l  cubique 2 

L ' e r r e u r  g loba le  s y r  les mesures du paramètre peut  
a l o r s  etre estimée i n f é r i e u r e  3 lom3.  

L'observation pour chaque composition d e s  va leur s  du 
paramètre  montre que l a  d i f f u s i o n  a é t é  t o t a l e  au s e i n  des  a l l i a g e s  
N i  - Cu r e c u i t s .  les r a i e s  des  c o n s t i t u a n t s  de base n 1 6 t a n t  p l u s  
déce lab les  . 

L e  graphique d e  l a  f i g u r e  29 permet de  s u i v r e  c e t t e  
évolu t ion  du parametre en fonct ion  de l a  teneur .  11 f a i t  a p p a r a l t r e  
une cassure  assez  n e t t e  correspondant à une con t rac t ion  du rheari, 

pour une teneur  de 60% atomique en c u i v r e  e t  une v e r i a t i o n  beaucoup 
p l u s  f a i b l e  de  pente  au vois inage  de 40% atomique de cuivre .  

A part ir  de  c e s  va leur s  du paramatre,  il est p o s s i b l e  
do c a l c u l e r  l a  masse volumique théor ique  de  chaque e c h a n t i l l o n  par  
l a  r e l a t i o n  o 

avec n = 4 pour système c.f .c .  

N = Nombre d 'Avogadro. 
O 

a = paramètre en A. 

x = teneur  atomique en n i c k e l  pour 100 d l a l l i a g e .  

Le graphique de l a  f i g u r e  30 montre l l é v o l u t i o n  de  P, 



FIG.30.-. EVOLUTION DE LA MASSE VOLUMIQUE CALCULEE AVEC LA COMPOSITION. 
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FIG. 31.-. EVOLUTION DE LA RESISTIVITE à O°C d'APRES SVENSSON. 



en fonct ion  de  l a  composition e t  f a i t  appara f t r c  un maximum 
pour un a l l i a g e  a environ 60% atomique de  cuivre .  C e s  r é s u l t a t s  
s o n t  en accord avec ceux observes par d i f f é r e n t s  au teurs .  

11.1.4. Comparaison avec les mesures é t rangères .  

- - 
A p r b  BURGERÇ e t  BASART, OWEN e t  PICKUP !33 J o n t  

mesuré les paramètres des  a l l i a g e s  n ickel -cuivre  e t  m i s  en évidence 
un f a i b l e  changement de  pente  3 environ 34% atomique d e  n i c k e l  

1 correspondant à un maximum de  masse volumique. Coles [34, n 'observe 

pas de  cassure  au vois inage  de 40% atomique de  n i c k e l  mais 
indique un lgger  changement de pente  au vois inage de 35% de cuivre .  

LDévolu t ion  non l i n é a i r e  des p r o p r i é t e s  physiques 
d e s  a l l i a g e s  n ickel -cuivre  est  encore confirmée pa r  les mesures 

de  r g s i s t i v i t e  é l e c t r i q u e  f a i t e s  pa r  SPJEETSSON 1351 e t  r ep résen tées  
s u r  l e  graphique de  l a  f i g u r e  31. E l l e s  f o n t  a p p a r a i t r e  un maximum 
aux environs de 50% a t o r i q u e  de cuivre  3 O°C. 

11.2 .  Etude de  l a  propaqation d e s  ondes u l t r a sonores  lonq i tud i -  

n a l e s  en fonc t ion  de l a  composition des  a l l i a g e s  n ickel -  
cu iv re  f r i t t é s .  

C e t t e  é tude  a p o r t é  s u r  t r o i s  s é r i e s  d i f f é r e n t e s  
d ' é c h a n t i l l o n s  d k l l i a g e s  n i c k e l - c u i v r e  t r a i t é s  dans les m e m e s  condi- 
t i o n s  de  compactage e t  de f r i t t a g e .  L e s  v i t e s s e s  de  propagation 
des ondes u l t r a sonores  long i tud ina les  o n t  é t é  mesurees pnr l a  
m é t h d e  d é c r i t e  précédemment e t  les masses volumiques déterminees 
par l a  méthode du f lacon.  L e s  r é s u l t a t s  indiqugs c o n s t i t u e n t  l a  

moyenne des  mesures e f f e c t u é e s  sur ces t r o i s  series d ' échan t i l lons .  

11.2.1. Evolution dos masses volumiques des a l l i a g e s  f r i t t e s  p f .  

L e s  r g s u l t a t s  de c e t t e  &tude s o n t  r e p r i s  sur l e  

graphique de l a  f i g u r e  32 e t  indiquent  une évolu t ion  non l i n S a i r e  de  
l a  masse v o l u m i q u e î  en fonc t ion  de l a  composition. Un minimum 
a p p a r a î t  e n t r e  30 e t  40% d'atomes de  c u i v r e  dans l e  n i c k e l ,  e t  une 



F I G .  32 .  -. EVOLIITION DES MASSES VOLUMIQUES DES ALLIAGES N i - C u  F R I T T E S  EN 

FONCTION DE LA COMPOSITION. 
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DANS L E S  ALLIAGES Ni -CU F R I T T E S ,  ET  DES V I T E S S E S  CORRIGEES vm 
AVEC LA COMPOSITION. 
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s a t u r a t i o n  débute au vois inage de  60% d'atornes de cu iv re .  

L'Bvolution depf peut  s ' exp l iquer  par les v a r i a t i o n s  
de. volume cons6cut ivos au t r a i t e m z n t  de  f r i t t a g e .  E l l c s  indiquent  une 
p l u s  ou moins grande f a c i l i t e  de  d i f f u s i o n  deJporos i t0s  au  s e i n  bss  
o l l i a g s s  avec l a  d i f f é r e n c e  de cohusion nacroscopique q u i  en rBsul te .  
Un mTm2 t r a i t ement  de  f r i t t a g e  ne n r o d u i t  donc pes le  même e f f e t  
au niveau do l a  cohesion macroscopique s u i v a n t  l a  composition d e  l a  
s o l u t i o n  s o l i d e  Ni-Cu. 

Ces observat ions  s o n t  compl6mentaires de c e l l e s  f a i t e s  
3 propos de 1 'Evolu t ion  du parametrc a e t  de  l a  masse volumique 
theor ique  ca lcu lée .  L e s  v a r i a t i o n s  observaes dans c e  cas S t a i e n t  dues 
ii l a  d i f f u s i o n  du n i c k e l  e t  du c u i v r e  dans le  réseau  c r i s t a l l i n ,  
d i f f u s i o n  responsable  de  l a  compacit6 3 l u e c h e l l e  microscopique, 
a l o r s  que p f  correspond 3 une compacit6 macroscopique 3 l ' é t a t  f r i t t e .  

11.2.2. Evolut ion des v i t e s s e s  da propagation d e s  ondes - 
ul t rasonores .  

Les v a r i a t i o n s  de  l a  v i t e s s e  vl en  fonct ion  de l a  
compositionsont r ep r i ses  sur l e  graphique i n f e r i e u r e  de  l a  f i g u r e  33 .  

Son observat ion  conduit  aux remarques su ivan tes  : 

- l a  courbe peut  être d8compos8e en t r o i s  p a r t i e s  : 
une première brenche déc ro i s san te  de  O environ 
40% atomique de  cu iv re  dans l e  n icke l ;  une seconde 
branche ascendante s i t u é e  e n t r e  40 e t  5 0 %  d'atomes 
de cuivre ,  p u i s  une t ro is ieme p a r t i e  oili l a  v i t e s s e  

r e s t e  sensiblement constante .  

C e s  v a r i a t i o n s  non l i n é a i r e s  peuvent Gtre  a t t r i b u é e s  
une d i f f e r e n c e  de  cohQsion au s e i n  du  matériau 

f r i t t g  en fonc t ion  de  l a  composition. LgBnergie  
m i s e  en jeu l o r s  du f r i t t a g e  e s t  u t i l i s e e  d 'une p a r t  
pour creer une cohesion au s e i n  de  l a  mille p a r  
d i f f u s i o n  du  n i c k e l  e t  du cu iv re  e t  a s s u r e r  l a  
l i a i s o n  meta l l ique  e5 d ' a u t r e  pa r t ,  pour développer 
une cohGsion macroscopique par  d i f f u s i o n  des porosi-  
t6s  e t  migrat ion d e s  lacunes ( v a r i a t i o n  de volume, 
de  masse volumique e t  de  v i t e s s e ) .  



- vR e t  p f  fvo luen t  de  l a  même manierc! avec l a  teneur  
en c u i v r e  des  a l l i a g e s  frittés. C e t t e  c o n s t a t a t i o n  
permet de g é n é r a l i s e r  aux a l l i a g e s  Ni-Cu obtenus 

par  f r i t t a g e  l e s  r é s u l t a t s  observés prtscéàemmznt 
r e l a t i f s  3 l gBvolu t ion  de vl e t  p f  dans l e  nickel. 

d s u n e  p a r t  e t  l e  cuivre  d ' a u t r z  part, 

- Compte t enu  de l ' é t u d e  f a i t e  dans l a  p a r t i e  III, 

il est a l o r s  poss ib le  d e  c a l c u l e r  une v i t e s s e  
c o r r i g e e  vm par  l a  r e l a t i o n  : 

Son évo lu t ion  en fonct ion  dc compositj.?n apparaPt  
s u r  l e  courbe supér i eu re  de l a  f i g u r e  3 3 .  L a s  va leur s  a i n s i  obtenues 
n ' o n t  pu Btre comparfas Zî c e l l e s  des a l l i a g e s  mass i fs ,  En e f f e t ,  
une s é r i e  d ' b c h a n t i l l o n s  pr6parCs p a r  fus ion  a u  Centre Technique 
des  I n d u s t r i e s  de l a  Fonderie  n g a  pas permis l a  mesure dês  v i t e s s e s  
en r?.ison des nombreuses microre tessures  prdsentes  dans 12 masse. 

Aucune r é a l i t é  physique ne peut  donc etre donnée actuel lement  à 

cette v i t e s s e  co r r igee .  Toutefo is ,  e l l e  peut  ê t r e  considbrée comme 
une v i t e s s e  ex t rapo lée  à p o r o s i t é  sensiblement cons tan te  dont  
1 ° % v o l u t i o n  en fonct ion  d e  l a  composition est encore non l i n é a i r e .  

En conclusion,  on a pu observer  que : 

. l n  compacité des a l l i a g e s  Ni-Cu massifs  pzr  
l ' i n t e r m é d i a i r e  de l e u r  masse volumique théor ique  
ca lcu lée .  

l a  cohésion macroscopique d e s  allSpges Xi-Cu 
fr i t tés par l ' i n t e r m é d i a i r e  de vR e t  p f .  

. l a  cohésion des  a l l i a g e s  2î p o r o s i t &  cons tan te  

p a r  1 ' in termgdia i re  de  vm. 

p r é s e n t a i e n t  d e s  v a r i a t i o n s  non l i n é a i r e s  en fonc t ion  d e  l a  composi- 
t i o n .  Celles-ci ne peuvent etre uniquement imputées à l a  n a t u r e  même 
des  é c h a n t i l l o n s  f r i t t é s ,  l l B t a t  de cohésion du r6seau en fonc t ion  
des t e n e u r s  appor tant  s a  c o n t r i b u t i o n  propre au phénomane. 
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I l  n ' e s t  p o s s i b l e  d 8 i n t e r p r 6 t c r  les r é s u l t a t s  observes  
qu 'en t e n a n t  compte d o  l a  s t r u c t u r e  Blectroniquc e t  d e s  d e n s i t é s  
d ' e t a t  du  n i c k e l  o t  du cu iv re .  L e s  f o r c e s  de  l i a i s o n  i n t e r a t o n i q u e  

évoluent  en  fonc t ion  de l a  composit ion et, avec elles, t o u t e s  les 

p r o p r i o t e s  physiques q u i  y s o n t  a s soc iées  : é l e c t r i q u e s ,  magn&tiques, 
d i l a tom6t r iques  e t  mSme chimiques, pour c e r t a i n s  a u t e u r s ,  au niveau 

d e  l ' a c t i o n  c a t a l y t i q u e .  

II. 3. .- Comportement magngtique d e s  a l l i a g e s  n icke l -cu ivre .  

II. 3.1. Cas d u  cu ivrg .  

Lz s t r u c t u r e  é l e c t r o n i q u e  du  c u i v r e  e s t  l a  s u i v a n t e  : 

Il  est  p o s s i b l e  de shémat i ser  [36] l a  r e p a r t i t i o n  d e s  
é l e c t r o n s  e n t r e  les bandes 4 s  e t  3d dans l e  c u i v r e  rndtall iquc 

( f i g u r e  34A). L a  bande 3d e s t  compl6te avec d i x  e l e c t r o n s  par atome; 

e l le  est r ep resen tée  p a r  deux sous-bandes de s p i n s  e l e c t r o n i q u e s  

opposes 3d + z t  3d + contenant  respect ivement  5 é l e c t r o n s .  Chacune 
d e s  2 sous-bandes est  rempl ie ,  l e  s p i n  r é s u l t a n t  de l a  bande d est  
n u l  t o u t  comme l ' c iman ta t ion .  L e  c u i v r e  est  dinmagn8tique. Les 
Bnergies ind iquees  s u r  l a  f i g u r e  34A o n t  B t G  c a l c u l 6 e s  p a r  HOWARTH, 
l a  bande 4s ne contenant  qu'un s e u l  é l e c t r o n  est f i g u r e e  3 m i t i 6  
remplie.  

11.3.2. Cas d u  n i c k e l  paramagnétique. 

L e  n i c k e l  possède un é l e c t r o n  d e  moins que le cu iv re .  
C e t  é l e c t r o n  a Et6 en levé  s u r  l a  figure 34 81 2 ~ 0 ~ 2 7  = 0,54 

é l e c t r o n  à l a  bande 3d e t  0,46 à l n  hande 4s. 

Su ivan t  ce shéma, il y a a u t a n t  d e  t r o u s  dans les 
bandes 3d 4 e t  3d J. , l e  moment magnatique r 6 s u l t a n t  est  nul .  C e  

nodele d e  bandes correspond au n i c k e l  paramagnétique à une température  

supBrieure  3 l a  température  d e  Curie.  



II, 3.3. Cas. du n i c k e l  ferroriiagriistique , 

Ln représen ta t ion  shématique des bandes 
d u  n i c k e l  au O'K sst r e p r i s e ,  d ' après  KITTEL, s u r  l a  f i g u r e  3432. 

Le nombre de  magnetons de BOHR n B  est, duis  ces 
condit ions,  de 0,60 par  atome. 

En f a i t ,  il y a l i e u  de  t e n i r  compte de l a  
con t r ibu t ion  eu moment magnétique du  mouvement o r b i t a l  des  é l e c t r o n s  . .-- 
P .ARGYRES e t  C . KITTEL 1 3 6 i p r e c i s e n t  que l e  nombre d ' é l e c t r o n s  
ferromagnétiques e f f e c t i f s  ne est : 

ou g est l e  f a c t e u r  de  décomposition s p e c t r a l e .  Pour l e  n i c k e l  
g = 2 , 2 0 0  

Dans ces condi t ions ,  l a  c o r r e c t i o n  apportse  p a r  
l a  c o n t r i b u t i o n  o r b i t a l e  au moment mgna t ique  donne pour l e  n i c k e l  
un excès de  0,54 é l e c t r o n  p a r  atome ayant  l e u r s  s p i n s  o r i e n t é s  
prt5férenkiellement dans une d i r e c t i o n .  L 'gca r t  de population e n t r e  
l e s  sous-bandes 3d f e t  3d + e n t r a î n e  un moment magnétique r e s u l t a n t  
de 0.54 pB par atome. 

II,3.4. Addition proqress ive  de cu iv re  au n icke l .  

L ' add i t ion  d 'un  atome de  c u i v r e  r e v i e n t  à 

a j o u t e r  un 6 lec t ron .  L a  d e n s i t e  d ' é t a t  dans l e  niveau d é t a n t  
environ d i x  f o i s  supér ieure  CL celle d.u niveau s ,  c e t  é l e c t r o n  a 
environ 90% de  chance: d ' a l l e r  dans l a  bande d e t  IO% de  chance 
d ' a l l e r  dans l a  bande S. 

L ' add i t ion  de  OuG atome de cu iv re  (60%) r e v i e n t  
à a j o u t e r  0,6 é l e c t r o n  q u i  se r é p a r t i r a  s t a t i s t i q u e m e n t  0,54 au  
niveau d e t  0,06 au niveau S. Cette r é p a r t i t i o n  condui t  a un 

niveau s contenant  0,54 + 0,06 = 0,60 é l e c t r o n  par atome e t  un 
niveau d totalement  rempli  à 10 é l e c t r o n s  p a r  atome. (Fig. 34C) . 



F I G . 3 6 . - .  MOMENTS MAGNETIQUES CALCüLES PAR ATOME 

D'ALLIAGE: NI-Cu. 

FIG. 35. -. EVOLVTION DU MOHENT A SATURATION EN yg PAR ATOME D 'ALLIAGE 
N i - C u  d 'APRES ADLER. 
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C e s  cons id6ra t ions  cadrent  t o u t  3 f a i t  avec 

l ' expér i ence  : l e  nombre de magnétons de Bohr f e r r o m g n e t i q u e s  tend  
l inéairement  v e r s  O aux environs d e  l a  composition Cu 60 - N i  4 0 ,  

comme l e  montre l e  graphique de l a  f i g u r e  35 due 3 ADLER. 

11.3.5. - Contr ibut ion é lec t ron ique  dans les a l l i a g e s  Plickel- 

Cuivre. 

11.3.5.1. Solu t ion  s o l i d e  de  cu iv re  dans l e  n icke l .  

Dans l a  s o l u t i o n  s o l i d e  de cu iv re  dans l e  n i c k e l ,  

les a l l i a g e s  s o n t  ferromagnétiques ou paramagnetigues, Ccs p r o p r i é t é s  
indiquent  l a  présence d ' é l e c t r o n s  c é l i b a t a i r e s  l o c a l i s é s .  Les 
é l e c t r o n s  appar iés  ne p a r t i c i ~ e n t  pas aux l i a i s o n s ,  p a r  con t re  l e s  
é l e c t r o n s  l i b r e s  d é l o c a l i s é s  s o n t  responsables  d e  l a  l i a i s o n  m é t a l l i -  

que e t  r e p r é s e n t e n t  l a  con t r ibu t ion  é lec t ron ique  de  valcnce (v.e .c) .  

En  supposant que l a  c o n t r i b u t i o n  é lec t ron ique  de 

valence s o i t  de  0,6 d l e c t r o n  p a r  atome de  O 3 60% atomique de c u i v r e  
dans l e  n ickel ,cor responda~i t  à l a  l i m i t e  du ferromagnétisme, on 
peut  c a l c u l e r  les moments magnétiques moyens p a r  atome e t  les 

comparer aux r é s u l t a t s  d 'ADLER. 

L e  décompte peut  se f a i r e  de l a  maniére s u i v a n t e  : 

- appor t  d ' é l ec t rons .  

S o i t  un a l l i a g e  contenant x atones  de 

c u i v r e  e t  10-x de n icke l .  En cons idérant  les niveaux 3 d e t  4 s ,  les 

x atomes de c u i v r e  appor tent  11 x é l e c t r o n s ,  les 10-x Nickel 
appor ten t  100-10x é lec t rons .  S o i t  pour 10 atomes d ' a l l i a g e  un nombre 
t o t a l  de 100+x é l e c t r o n s ,  

- Contr ibut ion  é lec t ron ique  de valence.  

En admettant  une c o n t r i b u t i o n  é lec t ron ique  de 

valence g loba le  d e  0,6 é l e c t r o n  par atome, 6 é l e c t r o n s  parmi les 

100+x s o n t  d é l o c a l i s é s .  I l  r e s t e  donc 94+x é l e c t r o n s .  



- Répar t i t ion .  

Chaque atome de  c u i v r e  reprend I O  é l e c t r o n s  
appar ies  correspondant à l t 6 t a t  3 d e  I l  reste donc 94-9x e l e c t r o n s  
3 par tage r  e n t r e  les 10-x atomes de  n icke l .  Le nombre y d ' é l e c t r o n s  
l o c a l i s S s  par atome de n i c k e l  e s t  donc : 

Le nombre d ' é l ec t rons  c é l i b a t a i r e s  pa r  atome 
de  n i c k e l  ou l e  nombre de magnétons de BOHR par atome de  n i c k e l  
est : 

Le moment f e r r o m q n é t i q u e  moyen es t  

Les va leur s  a i n s i  obtenues s o n t  r ep résen tées  
sur l e  graphique de l a  f i g u r e  36. E l l e s  s o n t  en très bon accord avec 

celles de  ADLER. Ces r é s u l t a t s  tendent  donc 3 confirmer lqhypo th6se  
s e l o n  l a q u e l l e  la  c o n t r i b u t i o n  e lec t ron ique  de  valence est cons tan te  

de  O 3 60% d'atomes de  cu iv re  dans l e  n i c k e l  e t  éga le  3 0,6 Glectron 
p a r  atome au moins aux très basses  températures.  

Lorsque l a  temperature c r o i t ,  l ' a g i t a t i o n  thermique 
con t reca r re  l ' o r d r e  magnétique. L e s  é l e c t r o n s  c é l i b a t a i r e s  l o c a l i s é s  

responsables  du  far romagnét i sm deviennent  independants l e s  uns des  
c u t r e s ,  il n ' y  a p l u s  d ' i n t e r a c t i o n  , agpara r t  a l o r s  l e  paramagne- 
tisme. La c o n t r i b u t i o n  é lec t ron ique  du n i c k e l  d e v i e n t  v a r i a b l e  avec 
l a  température.  L ' i n t e r p r é t a t i o n  des  p r o p r i e t é s  paramagnetiques des  
alliages Ni-Cu n ' e s t  pas encore certaine. GECOM et CHEVRIER r37 ]  

L 
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FIG.37.-. ETATS M?iûNETIQUES DE§ ALLIAGES N i - C U  d0APRES P.LECOCQ et 
G .  CHEVRIER. 



o n t  montri5 l ' e x i s t e n c e  de  deux é t a t s  paramgnét iques  c a r a c t 6 r i s é s  
par des  d i f f é r e n c e s  d " t t a t  é l ec t ron ique  du  n icke l .  

- Le premier é t a t  d i t  "paramagaétisme de basse  
tempSratureQ1 dans l e q u e l  les s o l u t i o n s  s o l i d e s  
s u i v e n t  une l o i  de Curie--'GdEISS. 
L e  moment parcmagn8 t i q u e  pg , v a r i a b l e  avec le  

taux de  s u b s t i t u t i o n  s e r a i t  de 1 ,624  pour l e  

n i c k e l  e t  l a  con t r ibu t ion  é lec t ron ique  cor res -  
pondante de 0,9. 

- L e  second é t a t  d i t  "paramagnStisme de hau te  

température" dans l e q u e l  les s o l u t i o n s  s o l i d e s  
o b é i s s e n t  3 l a  l o i  de  CURIE-WEISS avec un 
moment grzramagn5tique cons tan t  de I , 7  magnetons 
d e  BOHR p a r  a t o m  de n i c k e l  quelque s o i t  l a  
composition e t  l e  s u b s t i t u a n t .  C e t  6 t a t  car- 
res- 3 un é l e c t r o n  c é l i b a t a i r e  pa r  atome. 

L e  graphique de  l a  f i g u r e  37 montrent ces  d i f f é -  
r e n t e s  zones de parnmagnétisme obé i s san t  à une l o i  de  CURIE-.WEISS 
avec d e s  cons tantes  d i f f é r e n t e s .  Ces r é s u l t a t s  decoulent  de mesures 
d e  s u s c e p t i b i l i t é  magnétique, de  f o r c e s  é l ec t romot r i ces  e t  d ' ana lyses  
thermomagnétiques. 

Solu t ion  s o l i d e  du n icke l  dans l e  cuivre .  

Dans l a  s o l u t i o n  s o l i d e  de O à environ 40% d ' a to -  
m e s  de  n i c k e l  dans l e  cu iv re ,  les a l l i a g e s  p résen ten t  un paramagné- 

t isme cons tan t  de  PAULX ou s o n t  diamagnétiques e t  donc ne p o s s a e n t  
pas  d ' é l e c t r o n s  c é l i b a t a i r e s .  

L e  cu iv re  a une con t r ibu t ion  é lec t ron ique  de 

valence de 1 correspondant à l w e l e c t r o n  dans l ' é t a t  4s  ; l e  . 
n i c k e l  p résen te  n double ts  3d s o i t  2n é l e c t r o n s  e t  une contr ibu-  
t i o n  é lec t ron ique  de valence v.e.c. te l le  que : 



Pour t e n t e r  de l e v e r  cette inde termina t ion  a u  
niveau du n i c k e l  en  s o l u t i o n  s o l i d e  dans  le  c u i v r e ,  on p e u t  observer  
l e  comportement d u  z i n c  dans les a l l i a g e s  cuivre-zinc.  

Le  z i n c  p resen te  un niveau 4 s rempli  à 2 é l e c t r o n s .  
Dans les a l l i a g e s  Cu-Zn, t a  s t r u c t u r e  cubique 2 f a c e s  c e n t r é e s  
du  Cuivre ( v . e e c  = 1) es t  maintenue jusqu 'b  une concen t ra t ion  l i m i t e  

en z i n c  v o i s i n e  d e  40%. En supposant une c o n t r i b u t i o n  6 l e c t r o n i q u e  
d e  va lence  d e  2 pour  le  z inc ,  l e  nombre moyen d ' é l e c t r o n s  de  conduc- 

t i o n  p a r  atome es t  de  1 , 4  pour un alliage Zn 40 Cu 6 0 ,  C e t t e  

v a l e u r  est  en accord avec l a  l i m i t e  d e  l a  s t r u c t u r e  c.f .c. f i x é  p a r  
HUME e t  ROTHERY. 

En appl iquant ,  par ana log ie ,  ces r é s u l t a t s  au 
n i c k e l  en s o l u t i o n  s o l i d e  dans l e  c u i v r e ,  on o b t i e n t  une c o n t r i b u t i o n  

é l e c t r o n i q u e  de va lence  g l o b a l e  d é c r o i s s a n t  de 1 , 4  à 1 de 40% à 0% 

de n i c k e l  dms l e  c u i v r e .  C e t t e  i n t e r p r é t a t i o n  f a i t  z p p e r a i t r e  une 
d i s c o n t i n u i t é  dans les v a l e u r s  d e  l a  v.e.c. q u i  p a s s e r a i t  de 0,6 à 

1,4  a 40% atomique de  n i c k e l  dans l e  cu iv re .  

Pour respecter l a  v.c,c.  limite de 0,6 à 40% d e  
n i c k e l  il f m t  admet t re  que de O 3 40% de  n i c k e l ,  l a  c o n t r i b u t i o n  
é l e c t r o n i q u e  de va lence  du n i c k e l  est n u l l e .  

Dans l ' é t a t  a c t u e l  des choses ,  il es t  d i f f i c i l e  
de se prononcer en  f aveur  de  l P u n e  ou l ' a u t r e  des  i n t e r p r é t a t i o n s .  
Tou te fo i s ,  en l ' absence  de d i s c o n t i n u i t é s  physiques o n t  p e u t  supposer 
une c o n t r i b u t i o n  e l e c t r o n i q u e  d e  va lence  n u l l e  pour l e  n i c k e l  o u  
o0K. Dans ces c o n d i t i o n s ,  l a  c o n t r i b u t i o n  moyenne augmenterai t  
graduel lement  d e  0,6 3 1 de 40 à 0% de n i c k e l  dans l e  cu iv re .  

L'ensemble des r é s u l t a t s  c i -=dessus  es t  shGmatis6 



F I G .  39 .  -. EVOLUTION DES V I T E S S E S  DES ONDES ULTRASONORES LONGITUDINALES 

EN RELATION AVEC L ' E T A T  MPGNETIQUE DES ALLIAGES Ni -CU A LA 

TEMPE RATURE AMBIANTE. 
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s u r  l e  d i a g r m e  de l a  f i g u r e  38. 

L1évolut ion des d i f f é r e n t s  paramGtres é t u d i e s  
p l u s  haut  e t  n o t a m e n t  c e l l e  de  vl e t  vm peut  étre r e l i B e  aux 

d i f f é r e n t s  é t a t s  magnétiques que p résen ten t  l e s  a l l i a g e s  n i c k e l  - 
c u i v r e  en fonct ion  de  l a  composition a l a  temp6rature ambiante r 

- Comme l e  parametve de  l a  m a i l l e  e t  l a  masse 

volunrique, l a  v i t e s s e  des ondes u l t r a sonores  
long i tud ina les  e s t  s e n s i b l e  aux v a r i a t i o n s  d ' é ta t  

magné t i que .  

- l ' e v o l u t i o n  de cette v i t e s s e  en fonct ion  d e  l a  

t eneur  en cu iv re  peut  g t r e  décomposée de l a  

manière su ivan te  ( f i g u r e  39) : 

de  O 3 40% de cu iv re  : diminution rap ide  

avec minimum au vois inage de 40%. C e t t e  
p a r t i e  de  courbe correspondra i t  3 1 1 6 t a t  
ferromagnétique rGsu l t an t  de l a  présence 
d ' é l e c t r o n s  c é l i b a t e i r e s  avec i n t é r a c t i o n  
d ' Gchange. La con t r ibu t ion  é lec t ron ique  
de  valence y serait cons tante  e t  é g a l e  
3 0,6 é l e c t r o n  p a r  atome de n icke l .  

de  40 à 60% de cu iv re  : augmsntation 

progress ive  de  l a  v i t e s s e  evec s a t u r a t i o n  

a environ 60%. C e t t e  zone cor respondra i t  
à l ' é t a t  paramagnétique de basse  tempéra- 
t u r e  dû aux Q l e c t r o n s  c é l i b a t a i r e s  

sans  i n t s r a c t i o n  d'échange. 

L a  con t r ibu t ion  é lec t ron ique  de  valence 
du n i c k e l  y serait  vo i s ine  de 0,9. 

. de 60% 3 100%, une s t a b i l i t é  de l a  v i t e s s e  
correspondant 3 un paramagnétisme cons tan t  
de  PAULI dQ aux é l e c t r o n s  c o l l e c t i f s  l i b r e s .  
L a  con t r ibu t ion  é lec t ron ique  de valence 
serait a l o r s  vo i s ine  de 1. 





III. INFLUENCE DE LA TEMPERATURE SUR LE PARAMETRE DE LA MAILLE ET 

SUR LA PROPAGATION DES ONDES ULTRASONORES LONGITUDINALES DANS- 

NICKEL ET LES ALLIAGES Ni -CU OBTENUS PAR FRITTAGE. 

Etude r a d i o c r i s t a l l o g r a ~ h i q u e  en température. 

111.1.1. D i s p o s i t i f  expérimental  de  mesure. 

L ' appare i l l age  u t i l i s t s  est un goniomstre PBILIPÇ 
du type P .W. 1050 avec l e  four  t u b u l a i r e  adapté  ( f i g u r e  40) . 

La chazbre contenant 1 ' échan t i l lon  est placée sous 
atmosphère d 'argon. 

L a  p r é c i s i o n  des mesures du  paramGtre,effectu6es 
à temperature élevée, e s t  sensiblement moins bonne que c e l l e  
obtenue 21 l a  température ambiante. I l  f a u t  en e f f e t  t e n i r  compte : 

- de l a  d i f f i c u l t é  de  r é a l i s e r  une zone de  température 
homogène,surtout en enregis t rement  goniornétrique, 
en r a i s o n  de  l a  f e n ê t r e  permet tant  l a  t r a v e r s é e  
des  rayons Xe 

- d e  l a  d i l a t a t i o n  du p o r t e - é c h a n t i l l o n ,  

- du grossissement  des  g r a i n s  à haute  température. 

Après a v o i r  e f f e c t u 6  la cor rec t ion  de NELSON e t  RILEY 

on peut  es t imer  l a  p rgc i s ion  sur le parametre 3 0,2% . L a  temperature, 

quant  à e l l e / p e u t  être appréc iee  3 2 3%. 

Résu l t a t s .  

Dans ces condi t ions ,  on observe,sur l e  graphique de 

la f i g u r e  4 1,. une série d ' isothermes p a r a l l è l e s .  

L ' é c a r t  3 l a  lo i  de VEGARD observé prgcédemment 
se manifes te  encore p a r  une cassure pour une teneur  de 608 de  c u i v r e  

ek 3usquna la  température maximum de mesure de 800°e* 





Le f a i b l e  chan-ement de pen te  observé lors des  
i n v e s t i g a t i o n s  à l a  température  ambiante n ' a p p a r a f t  las dans l e  

cadre  de  cette é tude  en r a i s o n  de l a  p l u s  grande imprécis ion d e s  
mesures. 

I l  es t  p o s s i b l e  de  c a l c u l e r  l e  c o e f f i c i e n t  d 'expansion 
1 aa thermique Gu n i c k e l  a = - - a ao * 

A 60Q°C,on t rouve  a = 18,3. 1 0 ~ ~ .  

L e s  mesures ef  f e c t u i e s  p a r  OWEN e t  YATES [38] 
donne, 3 cette mEme température  a = 17 ,8 .10 -~ .  

I I I .1 .3 .  Conclusions. 

La  c o r r é l a t i o n  e n t r e  l a  t r a n s i t i o n  d ' o rd re  magn6tique 

a 60% du c u i v r e  e t  le changement d s é v o l u t i o n  d u  p a r a n s t r e  3 p a r t i r  

de cette teneur  p e u t  être e t a b l i e .  

C e t t e  ca s su re  est observée jusqu'à 800°c. 11 s e r a i t  
i n t é r e s s a n t  de  prolonger  les mesures au  d e l a  de cette température  pour 
v o i r  s i  l a  s o l u t i o n  s o l i d e  P l i  .Cu peu t  deveni r  cont inue  en ce q u i  

concerne son paramètre. 

Compte t e n u  de l a  p r é c i s i o n  des mesures, il n ' e s t  
pas p o s s i b l e  de mettre en évidence un changement du paramétre 

s u s c e p t i b l e  d ' ê t r e  a t t r i b u é  2 l a  t r a n s i t i o n  ferromagnétismc- 

paramaqnetisme ou à la  t r a n s i t i o n  p a r a  hau te  e t  basse  temperature .  

111.2. Evolut ion avec l a  température de l a  v i t e s s e  de propagat ion 

d e s  ondes u l t r a s o n o r e s  l o n q i t u d i n a l e s  dans l e  n i c k e l  

e t  les a l l i a g e s  n icke l -cu ivre  frit tés.  

L e s  premières  é tudes  e n t r e p r i s e s  concerna ien t  

l ' é v o l u t i o n  du module de YOUrJG avec l a  température.  A ins i  BEN??ET 

e t  DAVIES 3 9  m e t t a i e n t  en Gvidence une evo lu t ion  non l i n é a i r e  

de ce paramètre dans l e  n i c k e l  a une temperature  v o i s i n e  du  p o i n t  de 



Curie,  l a  dév ia t ion  debutant  t o u t e f o i s  une cen ta ine  de degrés en 
dessous de l a  va leur  r é e l l e .  Ces raGr;les au teurs  no ten t ,  pour l e  c o b a l t ,  
une anomalie dans l a  v a r i a t i o n  du module de  YOUi?G avec l a  tempéra- 

t u r e  correspondant au changement de  s t r u c t u r e  H.C - C.F.C.. Ces 

r ê s u l t a t s  % t a i e n t  obtenus p a r  une mgthode dynamique de basse 

fréquence u t i l i s a n t  un pendule de to r s ion .  

En 1966, SIROTA, TEKHANOVICH et VARIKASH [40] o n t  
ëtudiG$.de -10 3 +40°C, dans l a  region du point d e  Curie, l a  v i t e s s e  

de propagation des  u l t r a s o n s  dans l a  s e l e n a t e  de t r i g l y c i n e  e t  
montré que l a  v i t e s s e  des  ondes t r a n s v a r s a l e s  e v o l u a i t  peu avec l a  

t enpéra tu re ,  

P lus  récemment,. B.GOLDING e t  M. BARMATZ [411 o n t  
étudie l a  propagation d'ondes u l t rasonores  de 20 BHz e t  G O  MHzldans 
des c y l i n d r e s  de n icke l  de haute  yure té ,or ien tEs  s u i v a n t  l ' a x e  <001> 

au vois inage  du po in t  de Curie (630'~). Ces a u t e u r s  observaient  que les 

tômp6ratures du  maximm d ' a t t é n u a t i o n  e t  du minimum de v i t e s s e  des  

ondes long i tud ina les  é t a i e n t  i n f é r i e u r e s  l a  tcrnp5rature de Cur ie  

e t  dépendaient de  l a  frgquence. L ' inf luence  de l a  pure te  du mater iau 
é t a i t  é jalement  notée,  

Enfin NORAN e t  LW31 [427, Gtudiant l a  propagation 
d'ondes long i tud ina les  de 30 -- 5Q e t  70 FfIz zu vois inage  de la  

température de NEEL du D y ~ p r o s i u m ~ o n t  montré, dans cc c a s ,  

l ' e x i s t e n c e  d 'un minimum d c  v i t e s s e  independant de l a  fréquence. 

En conclusion, c e s  travaux montrent que, pax 1 ' in -  

t e rméd ia i re  de  l a  v i t e s s e  de  propagation des ondes u l t rasonores  

long i tud ina les  e t  des  cons tantes  é l a s t i q u e s  g u i  en dépendent, il 

est p o s s i b l e  de s u i v r e  s o i t  un changement de s t r u c t u r e  s o i t  une 

t ransformation magnétique. 

Nous nous sommes proposés d D é t u d i e r  l g é v o l u t i o n  de 

l a  propagation d e  ce type  d1onde,de 4 MHz de fréquence,dans le n i c k e l  

massif e t  les a l l i a g e s  Nickel- Cuivre f r i t t G s ,  en -r'onction .de l a  teïïpé- 

r?.blre e t  3e l e u r  Gtat  magnetique. 



III. 2 .2 .  Conditions opéra to i res .  

L e s  cond i t ions  e t  techniques expérimentales 

de mesure en température o n t  é t é  d e c r i t e s  précédemment. Il f a u t  
t o u t e f o i s  p r e c i s e r  que l e s  matériaux f r i t t é s  p résen ten t ,  par  

n a t u r e ,  de  nombreuses d i s c o n t i n u i t é s  i n t e r n e s  dues 3 l a  p o r o s i t é  

e t  s u s c e p t i b l e s  d 'engendrer des échos p a r a s i t e s .  C e s  d e r n i e r s  
pauvent-rendre d i f f i c i l e s  c e r t a i n e s  nesures en température en ra i son  

de l a  déformation des  échos de  mesure par  l e s  échos de  défaut .  

La gamme des températures é t u d i é e s  est l i m i t é e  
par l a  s t a b i l i t é  du m i l i e u  d e  couplage à environ 400'. S i  la 
p r é c i s i o n  des  mesures absolues de v i t e s s e  est de  t 2,5% dans le  type 

d e  matér iau u t i l i s é ,  on peut  es t imer  l a  mesure r e l a t i v e  des  évolu- 
t i o n s  de  v i t e s s e ,  par superpos i t ion  d'échos a + 0,5% pres ;  dans ces 
cond i t ions ,  il y a l i e u  d ' e f f e c t u e r  l a  cor rec t ion  due 3 l 'expansion 

thermique du matériau.  L a  temperature e s t  égaiement co r r igée  compte 
tenu de  l ' é t a lonnage  d e  l a  c e l l u l e  r e p r i s  s u r  les graphiques de l a  

f i g u r e  20. 

111.2.3. Résu l t a t s .  

Dans ces condi t ions ,  on peu t  observer s u r  l e s  
graphiques des  f i g u r e s  42-43-44-45 e t  46 l e s  r g s u l t a t s  s u i v a n t s  : 

- ~ m s  l e  n i c k e l  massif ,  l a  v i t e s s e  vL diminue,passe 

p a r  un minimum aux environs de 2 7 2 ' ~  p u i s  augmente 

en p r ê s e n t a n t  un maximum vers 350°C avant  de 

d é c r o z t r e  a nouveau. La  mani fes ta t ion  du phénomsne 

e s t  iden t ique  dens l e  n i c k e l  f r i t t é .  

- Dans l e  cas  d 'un a l l i a g e  f r i t t é  N i  80 - Cu 20 l a  

courbe va = f (8) présen te  l a  même a l l u r e  que 
ci-dessus avec un minimum de v i t e s s e  aux environs 
de  137OC e t  un maximum *ers 168OC. 

- Pour une t eneur  de  70% atomique de  n i c k e l  le  

minimum a l i e u  pour O = 1 1 9 ' ~  e t  l e  maximum 

a o = 1 3 7 0 ~ .  



F I G .  42.- .  EVOLUTION DE LA VITESSE vQ AVEC LA TEMPERATURE DANS LE 

NICKEL MASSIF. 











- Pour une composition X i  60 - Cu 40 

- En£ i n ,  dans l e  cas  d 'un a l l i a g e  £ r i t t é  à 90% 

atomique de Cuivre, l a  courbe est  continûnent 

d6croissante .  

C e s  r é s u l t a t s  découlent  de mesures e f fec tuées  
ten1p6rature c ro i s san te .  Les r e l e v é s  f a i t s  3 température déc ro i s san te  

n 'on t  pas permis de  me t t r e  en évidence de phénomène d 'hys térèse .  

111.2.4. Com2araison avec les po in t s  de  Curie.  

Les determinat ions d e s  po in t s  de Curie  e f f e c t u é e s  sur 
les maes é c h a n t i l l o n s  avec une balance de Curie  o n t  donné les 

r é s u l t a t s  su ivan t s  : 

111.2.5. I n t e r p r é t a t i o n s .  

Teneur Minima e t  maxima de  v i t e s s e  
Si. Cu O C '  O 

L 
'minioc 1 'maxi j moyen OC 

A l ' excep t ion  des  r é s u l t a t s  observes 2our les a l l i a g e s  
f r i t t é s  a 70% de n i c k e l  e t  30% de cu iv re ,  l e s  é c a r t s  e n t r e  l a  

température de  Curie  ferromagnétique e t  les tempi5ratures correspondant 

aux minima e t  maxima de  v i t e s s e  s o n t  re la t ivement  importants s u r t o u t  

Po in t s  de Cur ie  

O O C  

pour 1-alliage 23 20% de cuivre .  Toutefois ,  comme les températures  

de C u r i e ,  l e s  v a l e u r s  emini et 'maxi diminuent quand la  teneur  en 

cuivre  augmente. 

L a  c o r r é l a t i o n  e n t r e  les évo lu t ions  de v i t e s s e  observées 

e t  l a  t r a n s i t i o n  ferromagnétisme-paramagnétisme semble pouvoir 

350 100 O 

i 

272 311 

15 3 

12 8 

47OC 

80 20 

356 

2 12 

122 
- 

137 168 

70 30 

60 40 

119 137 

40 53 



Gtre f a i t e ,  mais l a  mtanifestation physiqua du phbnomène n "pparaf t 

pas de l a  meme minière.  En e f f e t ,  l a  température de Curfc ~ c é  

m i s e  en évidence pa r  l a  p e r t e  b r u t a l e  du magnétisme r 3 o Z ~  gaa 
les mesures de v i t e s s c  montrent que c e t t e  d i s p a r i t i o n  du  magnétisme 

cst  un phénomène p rogress i f .  

En r 8 a l i t 6 ,  l ' é v o l u t i o n  des v i t e s s e s  d o i t  être 
rzpprochge de celle de l a  cha leur  spéc i f ique  q u i  augmente b ien  

avant  le p o i n t  de  Cur ie ,  passe par  un maximum, p u i s  diminue sans  
p résen te r  de d i s c o n t i n u i t é .  A aucun monent, il n s y  a coexis tence  de 

p l u s i e u r s  phases. C ' e s t  au s e i n  de l a  m e  phase que s ' e f f e c t u e  l e  
passage p rogress i f , svec  l a  température,de l s i 5 t a t  ordonné des moments 

magnétiques 3 l g é t a t  désordonné. 

Dc ce  p o i n t  dc  vue, la  t r a n s i t i o n  ferronaynétiswe - 
par  magnétisme apparext corne une trcrnsf ormation du 2ème ordre  q u i  

n ' e s t  pas sans  p r é s e n t a r  c e r t a i n e s  ana log ies  avec l e s  t r a n s i t i o n s  
ordre-désordre du type lambda. 

Une énerg ie  d q i n t 6 r a c t i o n  d o o r i g i n e  é l e c t r o s t a t i q u e  

exis t \a  c n t r e  l e s  é l e c t r o n s  por teu r s  de moments magnétiques de s p i n  
(énergie  d'échange) , sa valeur  est  proche de kTc. C e t t e  éne rg ie  

due à l a  non*comq>ensation des sp ins  des  é l e c t r o n s  d tend 3 o r i e n t e r  

les moments de  façon p a r a l l é l e  (ferromagn6tisme) ou a n t i p a r a l l 8 l c  
(zntiferromûgnEtisne),  L a  va leur  de c e t t e  i n t e r a c t i o n  dépend f o r t e -  
ment de l a  d i s t a n c e  interatomique. Lorsque l a  température sq61ève  

l ' o r d r e  magnétique du 3 l ' o r i e n t a t i o n  des moments élémentaires  est 

con t re -ca r ré  p a r  1 a g i t a t i o n  thermique. I l  y a a l o r s  compétit ion 
e n t r e  l ' é n e r g i e  d'&change tendant  a a l i g n e r  les moments e t  l'augmen- 

t a t i o n  d ' e n t r o p i e  due 3 leur désordre.  L e s  por t eu r s  magnetiques de- 

viennent  progressivement indépendants. L a  t r a n s i t i o n  fcrromagnétisme- 

parmagnét isme a p p a r a î t  a l o r s  comme un phénomène continu. 

GOLDING e t  BARMATZ notent  d ' a i l l e u r s  a propos du 

minimum de v i t e s s e  observé s u r  l e  n i c k e l  une s i m i l i t u d e  f rappan te  

avec l e  comportement du  premier son p r è s  de  l a  t r a n s i t i o n  X de 

I n h é l i u m  l i q u i d e .  



IV - CONCLUSIQNS. 

LCS r 6 s u l t a t s  précédents  o n t  montr6 que, dans les 
a l l i a g e s  Xickel-Cuivre,  l e  paramètre de l a  m a i l l e ,  l a  v i t e s s e  de 

propagat ion des ondes longitudinales, comme d e a u t r e s  p a r d t r e s  

physiques n g é v o l u e n t  l i néa i r emen t  n i  avec l a  composit ion,  n i  avec 
l a  température .  

Les var3gt ions  observées  avec l a  composition f o n t  
a p p a r a î t r e  d 'une  p a r t ,  une c o n t r a c t i o n  du r é seau ,  e n t r a î n a n t  une 

v a r i a t i o n  de compacite ~ a r t i c u l i é r z m e n t  n e t t e  3 60% atomique de 

c u i v r e  dans l e  n i c k e l ,  d ' a u t r e  p a r t  une évo lu t ion  de l a  cohésion du 
r é seau  a envi ron  40% de cuivre .  Tout se passe comme s i  l a  d i f f u s i o n  
d u  c u i v r e  dans l e  n i c k e l  s 8a-tu&t fucuaqumnt a;pB3 pa-aga 

de l a  température  d e  C u r i e  ( t e n p é r a t u r e  ambiante pour un a l l i a g e  3 
40% de c u i v r e )  pour se s t a b i l i s e r  au d e l à  de 60% de c u i v r e  dans  l e  

n i c k e l .  

Avec l a  température ,  les évo lu t ions  c o n s t a t é e s  pour le  

n i c k e l  pur ou les a l l i a g a s  ?Ji-Cu É r i t t é s  p r é s e n t e n t  l a  même a l l u r e  
g é n e r a l e  z t  ne  peuvent donc pas être imputées à l ' é t e t  de  f r i t t a g e .  
L a  c o r r é l a t i o n  e n t r e  les phénornSnas observés  e t  les phénomènes 
magnétiques ne p a r a i s s e n t  pas devo i r  Gtrz  m i s  en doute.  I ls  découlent  
de l a  d é l o c a l i s a t i o n  d e s  é l e c t r o n s  d du  n i c k e l  e t  de son évo lu t ion  
avec l a  température.  L a  man i fa s t a t ion  de  ces phénomènes est  l iée 

à l ' impor tance  d e s  i n t e r a c t i o n s  e n t r e  p o r t e u r s  nagnbtiques:  

- diamagnetisme s i  l e  morizent r é s u l t a n t  est nul.  

- paramagnétisme v a r i a b l e  dans l e  cas d 'un moment 

non n u l  avec i n t e r a c t i o n  f a i b l e  ou n u l  (absence 
d ' o r d r e  magnétique) . 

- ferromagnétisme dans l e  cas d ~ i n t é r a c t i o n s  f o r t e s  
avec r é p a r t i t i o n  ordonnée des moments. 

Cas i n t e r a c t i o n s  s o n t  fonc t ion  de l a  s t r u c t u r e  
é l e c t r o n i q u e  d e s  p o r t e u r s  de moments, d e  la  s t r u c t u r e  c r i s t a l l i n e  
e t  des f o r c e s  de l i a i s o n  interatomique,  paramètres a f f e c t a n t  

les cons tan te s  é l a s t i q u e s  e t  donc l a  propagat ion des ondes u l t rasono-  
res. 



CONCLUSION 

A l ' occas ion  de  c e  t r a v a i l ,  nous nous sommes a t t a c h é s  
a é t u d i e r  par  une methode non de-uctive anpropriée : 

- d 'une ? a r t ,  l ' é t a t  de  f r i t t a g e  des  poudres de n i c k e l  

e t  de  cu iv re  r é s u l t a n t  de t r a i t ement s  3 temperatures 
ou à temps v a r i a b l e s .  

- d ' a u t r e  p a r t ,  l ' é v o l u t i o n  de  p r o p r i é t é s  l i é e s  aux 

é t a t s  magnétiques des  a l l i a g e s  Nickel - Cuivre 
f r i t t é s  en fonct ion  de  l a  composition e t  de la  tempg- 
r a t u r e .  

C e s  i n v e s t i g a t i o n s  o n t  été rendues poss ib les  g r a c e  a 
l a  mise au p o i n t  d 'un palpeur  u l t r a sonore  haute  temperature q u i  a 

f a i t  l ' o b j e t  d 'un c o n t r a t  de v a l o r i s a t i o n  ANVAR. Cet te  technologie  
semhle s u s c e p t i b l e  de  développements importants  dans beaucoup de 

domaines e t  pa r t i cu l i e rement  dès  que l a  l i m i t e  actuel lement  imposée 
p a r  l a  s t a b i l i t é  du m i l i e u  de  couplage sera levée. 

L a  r e l a t i o n  e n t r e  l a  v i t e s s e  de propagation des  ondes 
u l t r a sonores  long i tud ina les  e t  les condi t ions  de  f r i t t a g e ,  notamment 
température e t  temps d e  t r a i t e m e n t t a  é t é  é t a b l i e  e t  semble imputable 
3 un phénomène de d i f f u s i o n .  C e t t e  é tude p o u r r a i t  ê t r e  p r é c i s é e  et  

g é n é r a l i s é e  en f a i s a n t  v a r i e r  d ' a u t r e s  paramètres t e l s  que la  

p ress ion  de  compactage e t  l a  na tu re  des  c o n s t i t u a n t s  d e  d é p a r t  dans 
les systèmes mon-cphasés, polyphasés e t  composites (cermets) . 

P a r  a i l l e u r s ,  s i  l a  d i f f u s i o n  a f f e c t e  l a  propagation 
des  ondes u l t r a sonores ,  il est p o s s i b l e  d 'envisager  la g é n 6 r a l i s a t i o n  
d e  l a  méthode a 1 'étude d ' au t res  phSnoménes physiques d o n t  l a  
c i n é t i q u e  est l i é e  3 un écoulement de  mat ière  t e l  l e  f luage.  

Par  l ' i n t e r m é d i a i r e  des cons tantes  é l a s t i q u e s  du 

m i l i e u  de propagat ion,  les u l t r a s o n s  s o n t  s e n s i b l e s  aux h i s t o i r e s  
thermiques, mécaniques, aux f o r c e s  de  l i a i s o n  i n t e r a t o n i q u e  e t  



fournissent de précieuses informations sur les manifestations 

physiques qui en decoulent. A ce titre, ils appnraissent conme un 

instrument d'investigation non destructif de choix pour la métallur- 

gie en particulier et lqGtude structurale des materiaux en genéral. 



-83- 

A N N E  X E  

Methode d e  recherche de minimum : "Golden Sect ions".  

E t a n t  donné une grandeur G dont  les v a l e u r s  Y 
i 

en fonc t ion  de v a r i a b l e s  x .  peuvent se met t r e  sous l a  forme 
O 1 

Yi = Aijexj. S o i t  Yi l a  va leur  r é e l l e  de Yi l ' e r r e u r  es t  : 

2 I l  f a u t  rendre  minimum l a  fonct ion  d ' e r r e u r  b mi 

Soien t  4 po in t s  A B C D s u r  un axe, l e  segment AD 

e t a n t  p r a s  pour u n i t é  e t  AB = x = CD, a l o r s  : 

3 , S K  -ili4 D'oà un i n t e r v a l l e  x = - 7 
-b 

En chaque p o i n t  l a  fonct ion  d ' e r r e u r  e s t  c a l c u l é e  
e t  minimisée. S i  sa va leur  est p l u s  fa ib le  en C qu'en 3,  l ' i n t e r v a l l e  

AD e s t  r g d u i t  a BD. S i  au c o n t r a i r e  sa va leur  e s t  p lus  f a i b l e  en B 

qu'en C, l ' i n t e r v a l l e  AD est r S d u i t  à P.C e t  a i n s i  de s u i t e .  

L a  r a p i d i t é  de convergence de l a  méthodc est  due 
a l a  d i v i s i o n  en progression géorn45trigue de l ' i n t e r v a l l e  d ' i n c e r t i -  

tude, 

La p r e c i s i o n  çouhai t6e est  i n t r o d u i t e  e t  le  programme 
indique le  nombre d ' i t é r a t i o n s  nécessa i res  pou .  y parveni r .  

LÊ l i s t i n g  du programme en FORTRAN I V  est le s u i v a n t  : 



M NOMaRE DE POI2JTS ( 4 0  AU MAXIflUM) 

X ,Y COORDOPINEES DES POINTS 

FAC NOMBRE UTILISE  POUR LA DIVISION DE L'INTERVALLE 

PREC PRECISION SOUHAITEE 

ITER COlWTEUR D ' ITERATIONS 

AfB,C,D POINTS DE L'INTERVALLE D'INCERTITUDE. 

ERA, ERB ,ERC ,ERD, VALEURS DE LA FONCTION D 'ERREUR EIJ CES POIP-TTS. 

COMMON N 

COW.!ONX(40) ,Y ( 4 0 )  

READ(6 ,1001)N 

FORMAT ( 1 2 )  

READ ( 2 , 2 0 1  ( X ( 1 )  , I = l , N )  

FU3AD ( 2 , 2 0 )  (Y  (1) , I = l r B 3 )  

FORMAT ( 8 F 1 0 . 8 )  

FAC=O.SX(3.-SQRT(S,))  

CONTINUE 

READ ( 6 , 1 0 0 5 ) P R E C  

FORMAT ( F 2 0 . 1 2 )  

ITER=O 

A=400. 

D=800.  

'@=A+ (D-A)A FAC 

C=D- (D-A)-\ Fr3C 

CALL EVALU (A ,ERA) 

CALL EVALU (8 ,ERB) 

CALL EVALU(C,ERC) 

C U L  EVALU (D ,ERD) 

IF  (D-A-PREC) 7 , 8 , 8  

IF  (ERB-ERC) 5 , 5 , 6  

D=C 

ITER=ITER+l  

ERD=ERC 

C=E 

ERC=ERB 

B=A+ (D -A)%FAc 

CALL EVALU(A,ERB) 

GO TO 4 

A=B 

ITER=ITER+l  

ERA=ERB 



B=C 

ERa=ERC 

C=D- (D-AWFAC 

CALL EVALU (C , ERC) 

GO TO 4 

7 B=0. ~'+(D+A) 

CALL EVALU ( E t  BRB) 

DUM=O . 
DO 1 4 1 8  I = l , M  

1 4 1 8  DUM=D~I+Y ( I ) % Y  ( 1 )  

ERB=ERB/DUM 

WRITE ( 3 , 1 0 0 2 )  ITER 

1 0 0 2  FORMAT ( l x ,  'NOMBFG3 Dl 'ITERATIONÇ ' ,IS) 
WHITE ( 3 , 1 0 0 3 ) B f f E R B  

1 0 0 3  FORMAT(lX,'COEFFICIENT',El5.8,3X,'ERREUR QUADRATIQUE',E15.8) 

C70 TO 1 0 0 7  

END 

Le sous-programme d'évaluation de l a  fonction d'orreur pour 

une valeur du parametre est l e  suivant o 

SUBROUTINE EVALU (PAR,ERR) 

DIMENSION X X ( 4 0 )  

COM4ON M 

COMMONX(40) ,Y (40) 

ERR=O 

DO 1 I=1,1J 

XX ( 1 )  =PAR%X ( 1 )  

1 ERR=ERR+ (XX (1) -Y ( 1 )  ) %  (XX (1) -Y ( 1 )  ) 

ETURN 
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