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INTRODUCTION







I - PRESENTATION DU SUJET

Les alliages Zinc - Cuivre - Titane sont principalement
utilisés dans le batiment sous forme de tdles laminées. Les
problémes rencontrés lors de la réalisation de toitures sont
dus

- a8 une fissuration possibie lors du pliage par choc

des tOles qui intervient au-dessous d'une température critique

by

- 4 une fissuration par fatigue thermique lors des
dilatations et contractions des tdles sous 1l'action des fluctua-

tions de température.

Par ailleurs le zinc est un matériau qui n'a peut-é&tre
pas suscité une trés grande quantité de travaux fondamentaux.

Sa structure hexagonale, son rapport c/a élevé, les différents

modes de déformation possibles font que si le comportement
«du monocristal est maintenant bien connu, celui du polycristal,
et principalement 1'action des éléments d'alliages sur le

comportement du polycristal, peut &tre approfondi malgré des
synthéses récentes sur ce sujet, en particulier |1].

Dans ce’ travail nous étudions la déformation plastique
du =zinc principalement en relaxation. Les deux paramétres
que nous avons choisi de faire varier, outre la contrainte,
sont la vitesse de déformation et 1la température puisqu'ils
interviennent dans les conditions d'utilisation du matériau.

Nous avons  également jugé wutile de faire précéder
notre étude expérimentale par une présentation théorique de
la relaxation |2] afin de définir les paramétres qui intervien-
nent lors de cet essai.




IT1 - DEFORMATION PLASTIQUE

A - CONDITION DE DEFORMATION

1 - Equation d'Orowan

La déformation plastique d'un monocristal est 1liée
a la vitesse de déplacement des dislocations par la formule
d'Orowan

o -
g = apbv 1]

La vitesse de déplacement augmente avec la contrainte
appliquée. Elle varie de 10-7 2a 102 ecm/s pour LiF et tend
vers une limite supérieure qui est celle de déplacement des
ondes dans le matériau (fig.l).

Dans un polycristal les grains ne sont pas tous orientés
de la méme fagon. Suivant que 1l'on considére que les grains
se déforment indépendamment les uns des autres (SACHS - 1928)
ou qu'il y a continuité des déformations entre les grains
(TAYLOR -1938) le facteur de conversion M entre T et o (o= Mr1)
est de 2,24 ou de 3,06. Des modéles de SACHS et de TAYLOR
modifiés donnent des valeurs intermédiaires (3).

Souvent pour les polycristaux on considere ¢ = 21T
et Y = 2e¢

Notons également que M dépend des contraintes internes
et de la texture du matériau.

2 - Contrainte interne

La variation de la limite d'écoulement (ou de la limite
d'élasticité) en fonction de la température. peut &tre schémati-
sée pour un métal par la figure 2 d'aprés (4).
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Variation de la vitesse de déplacement des dislocations dans LiF
en fonction de la contrainte appliquée (d'aprés W.G. JOHNSTON,
J.J. GILMAN J. appl. Phys. 30 (1959) p. 129)
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Figure 2
Variation de la limite d'élasticité en fonction de
la température (d'aprés 4)




Nous distinguons deux régions (I et III) pour lesquelles
la limite d'écoulement varie avec la température séparées
par une région (II) dite athermique. La contrainte totale
nécessaire 3 une déformation plastique est la somme d'une
contrainte dite thermique ™ appelée’ aussi contrainte efficace
et d'une contrainte dite athermique ou interne t1j. Cette con-
trainte interne est généralement supposée ne varier avec Ila
température que suivant le module de cisaillement

dty/dT = (13/w).(di/dT) [2]

Dans la région III les contraintes internes sont dues
4 un champ de contrainte & longue distance. TAYLOR (1934)
a montré que deux dislocations distantes de r exergaient des
forces d'interactions en r-! et que la contrainte a une distance
r d'une dislocation est de la forme T = ub/2mr (5). Une disloca-
tion se déplagant dans un cristal est soumise au champ de
contrainte périodique di aux autres dislocations. Si la densité
des dislocations est p, la distance moyenne entre dislocation
est de la forme r = p~1/2, et la dislocation ne peut se déplacer

que si elle est aidée par une contrainte extérieure

T= ubpl/2/2m,

L'ensemble des contraintes T dues aux autres disloca-
tions constitue un champ de contrainte interne T3, périodique
de longueur d'onde trés grande par rapport & la distance entre
atomes (A est de 1'ordre de la taille du réseau de Frank).
A étant grand, l'agitation thermique ne peut jouer aucun rdle
pour vaincre les barriéres énergétiques correspondantes (6).

Aux températures pour lesquelles =0 (T = Ti) les
fluctuations de température peuvent fournir 1la totalité de
1'énergie nécessaire 2 surmonter les obstacles a courte dis-

tance.




B - TRAITEMENT THERMODYNAMIQUE

1 - Equation de la déformation

A basses températures par exemple la déformation est
généralement due au mouvement des dislocations dans leur plan
de glissement. Des obstacles sont franchis a 1'aide de 1la
contrainte appliquée ou de 1l'agitation thermique qui agissent

seules ou simultanément.

Dans le cas oll des obstacles, ayant tous la méme résis-
tance, sont surmontés par un mécanisme thermiquement active,

la vitesse moyenne des dislocations est v (6)
v = T(A/1) 3]
ol : A est la surface moyenne pafcourue par le segment
de dislocation pendant le stade d'activation thermique

1 est 1la longueur moyenne du segment de dislocation
entre les obstacles
T est la différence entre la probabilité de saut direct

r et la probabilité de saut en retour T'

Quand ' peut @étre négligée devant T (en particulier lorsque
la contrainte appliquée est suffisamment grande)

r=vip exP(ﬁ‘g)
ol V1 est la fréquence de vibration du segment de

dislocation

AG est 1'énergie libre de Gibbs associée au phénoméne.
D'ou 1'expression de la vitesse de déformation
P

< o

=a bV; exp(—3r ? Yo eXP( ) lai

1'énergie libre dépend de la température et de la contrainte

efficace

AG * o = M(T*) - TAS(T) [5]




ot AH et AS sont respectivement 1'enthalpie et 1'entropie
d'activation. AS est généralement soit suffisamment faible
pour que exp(AS/k) puisse étre considéré comme peu différent
de 1, soit constant (7).

2 - Paramétres d'activation

La vitesse de déplacement des dislocations dépend
de 'la contrainte effective v, de la température T et de la
pression P (ou de la composante hydrostatique de la contrainte).
On peut donc écrire & structure constante (8)

= _ odlnv o alnv alnv

dlnv = (G pdT + * (57 k rdp 161

La premiére dérivée partielle est souvent improprement
appelée volume d'activation, terme qui devrait é&tre réservé
3 la troisiéme différentielle partielle (9). Il est proportion-
nel & A.b produit de la surface d'activation pour le vecteur

de Burgers.

_ dlnv
A.b = kT(—— E: )T p = (-—-—:-_-)T P 171
En supposant que le terme préexponentiel est constant
_ kT Blny
A = (—-—.r—)T,P |81

La deuxiéme dérivée partielle est reliée a 1'enthalpie
d'activation, et & structure constante

m = k12 (B | 191

La connaissance de la surface d'activation et de 1'enthalpie
d'activation, ainsi que leur variation en fonction de la
température et de la contrainte est fondamentale pour expliquer

les différents mécanismes de déformation.




Ces paramétres sont liés par 1'expression
T7€
G = M';o - AdT ! !lOI
o
oll AG, est 1'énergie libre pour une contrainte nulle

o g 86
111> ¥ = Yo expgr) eXP(TbT—f Adt

o
si A est constant
(o] (o] —M; -
Y = Yo exp —?TQ exp —%% * [11]

La surface d'activation dépend généralement de la
contrainte : elle décroit rapidement lorsque 1la contrainte
augmente et tend vers une limite de fagon asymptotique (fig.3).

Lorsque la contrainte appliquée tend vers la contrainte
interne la surface d'activation devient infinie. La contrainte
interne est définie comme celle pour laquelle la mobilité
des dislocations (c'est-a-dire la déformation plastique) est

nulle.

Quand t - tj ou quand Abt n'est plus grand devant kT la proba-
bilité de saut inverse n'est plus négligeable et il faut tenir
compte de sa fréquence

vexp(:lggféhl)

la vitesse de déformation plastique devient
-] [] o A b L
Y = YofeXp(éE%b ™) - Yob exP<—1-<bT ) 1121

ol Af Ap §of et;ob représentent respectivement 1les surfaces
d'activation et les facteurs préexponentiels pour les sauts

en avant et en retour.
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Figure 3
Variation schématique de la dépense de la vitesse de déformation

plastique et de la surface d'activation associées

(a) a une barriére énergétique unique quand le déplacement en

avant et en arriére est considéré

(b) un systéme constitué de deux barriéres énergétiques.
Vi V2 V3 sont associés respectivement aux sauts en avant
(V1, V2) et en arriére (V3). Sur la courbe b la courbe en
pointillé peut correspondre aux résultats expérimentaux et

masquer le plateau




Si Af = Ap et Ygg = Yop 2lors
0 o *
Y = 27, sh_—A—bET,—r— 1131

En fait la surface d'activation ne tend pas vers l'infi-
ni quand Tt->71i{, mais est fonction de la période des obstacles
a courte distance et de ceux & longue distance correspondant

aux contraintes internes (10) (fig. 4).

3 - Diagrammes d'énergie libre et courbes force-distance

L'énergie libre de Gibbs est due 3 la somme des contri-
butions des obstacles & courte distance et de ceux a longue
distance (figures 5,6,7).

D'aprés la figure 6 la déformation plastique intervient
4 0 K pour une contrainte appliquée To. Pour une température
supérieure, 1l'agitation thermique peut venir en aide a la
contrainte appliquée et la déformation plastique peut intervenir
pour 1<715. T diminue avec la température jusqu'ad une valeur
limite 13 (figure 7). A la température T l'agitation thermique
est suffisante pour surmonter les obstacles & courte distance.
Notons également sur cette figure que T, est fonction de la
vitesse de déformation (§2>§1) et que pour certains matériaux
To peut étre supérieure a la température de fusion. Dans ce
cas il n'existe pas de palier athermique. Ce dernier peut
également exister pour une température intermédiaire (voir
figure 2). Un méme mécanisme peut é&tre activé thermiquement
dans un domaine de température et athermique dans un autre

domaine (4) (11).

4 - Exemple de représentation d'une barriére d'activation
thermique

La barriére d'activation thermique représentée sur
la figure 8 peut correspondre 3 un mécanisme d'intersection

de dislocations ou au mouvement non conservatif des crans.
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Gibbs free energy
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, Figure 5
Représentation schématique d'obstacles & courte distance (a) et a
longue distance (b) et de 1l'énergie résultante s'opposant
au mouvement des dislocations
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Champ de contrainte interne s'opposant au mouvement d'une
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dislocation & travers un cristal

Figure 7 ‘
Variation de la contrainte avec la température et la vitesse

de déformation montrant les comportements thermiques et athermiques
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Exemple de représentation de barriére énergétique




Si T>T7 est la contrainte appliquée, la force exercée sur la
dislocation est F = T°bl¥*. L'énergie que doit fournir l'agita-
tion thermique pour franchir 1l'obstacle correspond & la surface
hachurée. Pendant ce stade d'activation thermique, la force
appliquée fournit le travail T*b1%d* = W. Si Hy est 1'aire
comprise entre la courbe force-distance et 1'axe des x
(x€l0, A" 1)

X K5 RO }\'
H = Hg, -IJ/ ° F(x)dx + t"bl"d” f/y¢ F(x)d x| |14
o) Xg
ou  H=Hy - vi¥ 1151
Xo | A’
/ F(x)dx + T°b1%d~ +/ F(x)dx
avec v =22 — X 116 |
o

v est appelé volume d'activation total (en fait A.Db).

H peut é&étre également déterminé par 1la surface située

-

sous la courbe force-distance entre xg et xg (H*) a laquelle
on retranche le travail W de la force F

o,

X5
H =J4’ [F(x) - tb 1%|dx 117]
. (o]
H=H - v¥z 118
avec : X
H* -—-/ F(x)dx et v¥ = bi¥d* = 8B ‘ 119]
Xo ‘ dt

e
P2y

v® est le volume d'activation (en fait Kib). Cette analyse
est fondée seulement 1lorsque 1% est indépendant de 1la con-

ta
"~

ot ate
trainte. Dans le cas contraire v" n'est plus égal a bl d

. . . ~dH
mais correspond toujours a _QT
d T7€
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Figure 9

Représentation schématique de la surface d'activation




5 - Signification physique de la surface d'activation

Le produit A.b représente le nombre d'atomes qu'il
faut activer pour que 1le processus de déformation plastique
se produise. Une surface d'activation faible (peu d'atomes
concernés) correspond a une déformation facile.

Soient A, B, C... les obstacles, x, la position d'équi-
libre de la dislocation sous 1'action d'une contrainte exté-
rieure et xg la position instable 1lorsque 1la dislocation a
franchi 1'obstacle (Fig.9) (12). ‘

La surface d'activation est représentée par la zone
hachurée. La distance parcourue par 1la dislocation pendant

une activation réussie est d = x5 - Xg-

A varie généralement de 0,5 a 8.1013 cm-2 (13);




(1)

(2)

(3)

(4)

(3)

(6)

(7)
(8)

(9)

(10)

(11)

(12)

(13)
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Figure 1

Essai de relaxation des contraintes




LA RELAXATION - ESSAIS - INTERPRETATION

I - ESSAI DE RELAXATION

A - PROCESSUS EXPERIMENTAL

Une expérience de relaxation consiste & appliquer
une déformation €5 & une éprouvette et 3 maintenir celle-ci
constante avec le temps (Figure 1). Cet essai peut étre effectué
4 l'aide d'une machine de traction & vis dont on arréte le
déplacement de 1la traverse mobile lorsque la valeur désirée
est atteinte. Dans ce cas il faut tenir compte de corrections
dues & la relaxation de la machine et du systéme de fixation
de 1'éprouvette. Il est donc préférable de pouvoir asservir
la machine & 1l'aide d'un extensométre afin de maintenir la
déformation de 1'éprouvette constante, ce qui correspond 2
une machine infiniment rigide.

Dans un essai de traction la déformation totale €t
est la somme d'une déformation élastique g et d'une déformation
plastique €p. ‘

g =+, (1]
Si nous arrétons la déformation pour un essai de relaxation
er est constant et 1'équation |1| donne aprés dérivation

te =20+ &y =0

La déformation élastique est reliée a la contrainte
par € = O/E ol E représente le module d'élasticité de 1l'ensem-
ble machine - éprouvette - fixation, ou de 1'éprouvette seule
si la machine est infiniment rigide. En dérivant et reportant
dans |1]|

° &
5——1;::— 2]

formule indiquant que 1la vitesse de déformation plastique
est proportionnelle & 1la vitesse de décroissance de la con-
trainte en fonction du temps.
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log (F+C,) log (tevt)

Figure 2

‘Interprétation des courbes de relaxation suivant une loi logarithmique

In (Q"-quA'.

E'."’\
b
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ln(k\ \n(}+C)

; Figure 3
Interprétation des courbes de relaxation suivant une loi de puissance
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B - LOI DE RELAXATION LOGARITHMIQUE

La décroissance de la contrainte avec le temps (fig.
1) a 1'allure d'une courbe logarithmique. Aussi TROUTON et
RANKINE (1) proposérent-ils dés 1904 une loi de la forme

Oty = 9% - C1 log(t+C)) 131 (fig. 2)

ou oy Teprésente la contrainte appliquée a 1l'instant t = 0.
Plus récemment Feltham (2) exprime la variation de la contrainte
relaxée par

-80 ¢y =05 - O(r) = s log (l+vt) [ 4]
ou

- Ao= g 1ogh(% +t)l = s log(t+a) + b |5]
avec a = 1/V et b = s log v
Si vt>>1, ce qui se produit généralement & partir de quelques
minutes de relaxation cette derniere équation devient équiva-
lente a :

-AMo=3g log t + b 16|
Quand la loi logarithmique est vérifiée on commence par tracer
Ac en fonction de log t. Pour les premiers instants la représen-
tation n'est pas linéaire, et on cherche la valeur de la cons-
tante a ou V a ajouter au temps afin qu'elle le devienne.
Pour une durée importante la contrainte tend vers une limite

et la loi logarithmique n'est plus vérifiée. (fig. 2).

C - LOI DE RELAXATION PUISSANCE

LI (3) a proposé pour rendre compte des courbes de
relaxation (fig. 1) une variation de 1la contrainte avec le
temps suivant une loi puissance

1
% - 9 = K'(t+c) @-1 171

ouo; est la contrainte interne définie précédement (4), K',
C et m sont des constantes pour des conditions expérimentales
données. La valeur de m est obtenue en tragant 1ln(og-0j) en
fonction de 1n(t+C){ ou C est une constante & ajouter au temps
de fagon & ce que la représentation graphique soit linéaire

dans les premiers instants de 1'expérience (fig.3).
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Courbe 2(MPa) K' . c o*
1 -21,17 327,352 36,69 18,10
2 -308,10 603,31 31,32 40,10
3 -3094,04 3382,9¢4 26,14 253,13
4 3040,07 -2753,61 26,69 -216.18
b 1232,56 -948,29 25,48 -717,8)
6 318,75 -56,26 121,2 -2,78

Figure 4a. Rdaxation du titane & 100°C suivant
1'équation de LI pour différentes valeurs de m
(d'aprés 5)

Courbe M(s) s(MPa) K c 'y
1 84 318,28 178,93 164,62 3,06
2 300 100,71 308,99 104,46 23,15
3 720 13,24 404,80 126,92 27,78
& 2400 -117,27 537,46 137,72 36,73
5 3600 -256,25 675,85 144,60 46,70
[ 6000 -278,37 702,72 155,65 46,70
7 54000 -302,08 729,78 155,65 46,70

Figure 4b. Relaxation du titane & température ambiante
suivant 1'équation de LI pour différentes valeurs de t
(d'aprés 5)

Figure 5. Choix entre la loi puissance et le Toi

logarithmique
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Souvent, quand, il y a ambiguité, cette loi est préférée
a la loi logarithmique car elle est mieux vérifiée que cette
derniere. Cela est di principalement au fait qu'elle utilise
quatre constantes au lieu de deux. Ces quatre constantes ne
sont d'ailleurs pas indépendantes puisque pour t = 0

c = [ T s
de MIRANDA, LE MAY et MONTEIRO (5) montrent qu'il est alors
possible de trouver plusieurs ensembles de constantes rendant
compte des mémes résultats de. relaxation (6) lorsque la durée
des essais est trop courte (deux minutes). Certaines interpréta-
tions peuvent dans ce cas ne pas avoir de signification physique
(figure 4).

D - CHOIX ENTRE LOI LOGARITHMIQUE ET LOI PUISSANCE

En dérivant 1les équations |5| et [7] puis en prenant
leur logarithme on obtient

- = 05 - o = s log(t+a) + b

- 6t = s(t+a)-l

In(- &) = 1ln s - 1ln(t+a) 9] pour la loi logarith-
mique, et pour la loi puissance
1
O, - 05 = K'(t+C) m-1
o
_ - K “m-1
b = m-1 (£+C)
In(-%) = In(*p) - =B 1n (t+C) |10

m-17 m-1

En comparant |9] et [10] on constate qu'il suffit
de tracer la variation de 1ln(- ¢) en fonction de In(t+y) (o =
a ou C) (figure 5). Si 1la pente P est égale a - 1, la loi
logarithmique est vérifiée et si elle est inférieure a - 1
la loi de relaxation est du type puissance avec un exposant
m = P/P+l. Pour une valeur de P supérieure 3 - 1 la valeur
correspondante de m est négative ce qui correspondrait & une

augmentation de ¢ avec le temps.
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En pratique on assimile la courbe o(t) & sa sécante et on
Ot ;= Ot . _
i i+l
trace In(———) en fonction de ti+] + @
. . : + .
ti+1-ti i+l
Si la pente est voisine de -1, 1l'interprétation des

résultats par une loi puissance est délicate car une faible
variation de p entraine des différences trés importantes de m:

p=-1,0L - m=+ 101
p=-0,99 > m= - 99
E - COMPARAISON ENTRE LES LOIS LOGARITHMIQUE ET PUISSANCE

En prenant le logarithme de la loi puissance |7]

-1 .
Gt— Oi = K'(t+C) m-1 > 1n(0’—0‘i) = _ ll_m ln(K'l"mt + Kll—mc)
. - l t]-m t
In(0-05) = - == 1InlK C(1+g) |

3t =0,0=0, > In 0p-0f = =L= In(K'Ll-mC)

In(o- o) = In(0p-03) - =7 In(1+5)

1 - _ 4 t
ln(o'o_o'i) = m-1 1n(].+‘c-)
0,-0; -g3
o~ Vi 0-0i, _ 1 t
nlg2 *+ oo, | = - &1 In(1+5)
_ 1 t
In(l + 5-T50) = - g1 1nllig )

en prenant un développement 1limité au premier ordre si
est suffisamment petit
Ao 1

oL £
L

en identifiant avec 4|

g . 0. t
- Ao = —95:% In (1 +-§) = g log(l+vt)
2,3(9,-95) 2,3(95~-9%)

= = s ou m = S + 1 |11} (7)
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avec V =-% et a = C dans |41 et |5]

Cette relation |11| n'est valable que dans 1le cas
ol la relaxation est faible devant g¢q.

F - INTERPRETATION DE LA LOI LOGARITHMIQUE

Dans 1'hypothése d'un mécanisme thermiquement activé
de déplacement des dislocations, la vitesse de déformation

lastique est 1liée a la contrainte par la loi d'Orowan (8)
p q P

(9.

o o AG *
Y = Yo exp(-Tpr ) exp 22T 113]
o 5 o AG Ab '
ou € = - % = e exp(- k%) exXpye (0-01) 113]
avec M = % 141  (10)

Les - différents symboles sont expliqués dans (4). En
supposant que la densité de dislocations, 1'énergie libre,
la surface d'activation, la contrainte interne et 1le facteur
de Taylors-Sachs, M, sont constants pendant 1'essai de relaxa-
tion, on peut intégrer la relation [13]| (11) (12).

13( Abo .
|13 ] -a exp(- ~MET) do = dt
avec 1. E o (-égﬂ) (- éEEi)
€ ) €o SXPLTRY / EXP MkT
MkT Abg .
"OAp SXP - e St C
MkT Ab
at=20 0=00"*-0L-A-E— EXP—W=C
MKT Abo —  MKT go &
“Ab °XP et < " %ap PG mmr Yt &)

soit en prenant le logarithme des expressions précédentes




- 28 -

2,3 MkT t
oy - LAC= OO— g = —-—-—A-B*——“' Og(l + —C'" ) !ll}i

Cette équation est équivalente a 4] avec

2,3 MkT

N 1151

il

o

0G O

bl AP ap(- Koy oy AP(%-01)

S —— € p KT i ‘
C MkT o MKT

Les formules [14] et |15] premettent de constater que la surface
d'activation A est 1inversement proportionnelle & la pente
des droites de relaxation logarithmique, et que a dans |5]

est une constante d'intégration.

G - INTERPRETATION DE LA LOI PUISSANCE

En 1953 JOHNSTON et GILMAN, '(13) en étudiant la déforma-
tion plastique du fluorure de lithium par la méthode des figures
d'attaque, ont proposé une relation empirique reliant la vitesse

de déplacements des dislocations et la contrainte
v = B{™™" |16

ce qui correspond a une vitesse de déformation plastique

e}
=)
~ = -

P

=} o

= Bp(o- g)M
cette équation peut étre intégrée en
o - of = K'(t+a)l/1l-m
qui est la loi de relaxation puissance [|7].

Le coefficient m que nous pouvions évaluer a l'aide des figures

3 et 5 peut étre également mesuré par la pente des droites

o
In - ¢ = f In(o-03) (figure 6)
m est aussi appelé coefficient de sensibilité a la contrainte
(o]
m = (gi;? Dy p 1171
et peut étre mesuré lors d'un essai de traction lorsqu'on

fait varier brusquement la vitesse de déformation.
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Figure 6

Détermination de m par la méthode de LI
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Figure 7

Schématisation d'un essai de fluage




IT - FLUAGE

L'expérience de fluage consiste & imposer a une éprou-
vette une contrainte constante avec le temps tandis que 1l'on
mesure sa déformation en fonction du temps (figure 7). On

distingue généralement trois stades de fluage

stade 1 : fluage primaire (dans certains cas fluage logarith-
mique) pendant lequel la vitesse de déformation

est croissante
stade 11 : fluage secondaire & vitesse constante

stade III : fluage tertiaire olu la vitesse de déformation

croit jusqu'a la rupture

De nombreuses études ont été faites sur le :fluage et les

mécanismes s'y rapportant. On pourra lire en particulier les
références (1l4) et (15) (16).

ITI - MESURE DE LA CONTRAINTE INTERNE

Pendant un essai de relaxation la contrainte diminue
avec le temps et tend vers une limite qui est la contrainte
interne. Cette limite n'est généralement atteinte qu'apres
une durée trés longue. La contrainte oscille alors pendant
quelque temps autour de cette valeur (fig. 8). Ce comportement
est également observé 1lorsque les conditions expérimentales
sont changées ce qui laisse supposer qu'il est d uniquement
au matériau (17). Il est possible d'atteindre 9; plus rapidement
en effectuant wune décroissance de 1la contrainte aprés une
période de relaxation. Si a cette nouvelle contrainte 9F on
effectue alors une relaxation on observe une augmentation
de la contrainte si 9;<0 ou plus de relaxation si Op = 0y
(figure 9). Cependant M.A. MEYERS et coll. (18) en utilisant
une machine hydraulique commandée en déformation n'ont jamais
observé ce dernier phénoméne et 1'attribuent a la rigidité

de la machine et non au matériau lui-méme.
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Mesure de la contrainte interne d'aprés Gibbs (17)
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~Mac EVEN et coll (19) proposent d'effectuer des séries
de relaxation successives séparées par des diminutions de
la contrainte afin de diminuer le temps au bout duquel la
contrainte interne est atteinte (figure 10).

Simultanément d'autres méthodes sont développées (20)
(21) en méme temps qu'on insiste sur l'importance d'effectuer
des variations rapides de la contrainte (22) (dip-test) (figure
11).

Pour le "stress transcient dip test" fig 1ll.a 1'éprou-
vette est soumise 3 un essai de fluage. La contrainte appliquée
est ensuite brusquement réduite de et la longueur de 1'éprou-
vette maintenue constante. Pour une faible valeur de Ag la
relaxation consécutive est normale, alors que pour un Ag impor-
tant, %g pendant 1l'essai de relaxation est positif. Une varia-
tion de contrainte nulle (%% = 0) correspond 2 une -contrainte

appliquée égale a la contrainte interne du matériau.

La figure 11.b reprééente le '"Strain transcient dip
test". De méme que pour le test précédent 1'éprouvette est
déformée 2 contrainte constante. Si une relation entre la
vitesse de déplécement des dislocations et la contrainte de
la forme v = vo(o-0j) est vérifiée, une diminution de ¢ doit
entrainer un ralentissement de la vitesse de déplacement des
dislocations donc de la déformation. Pour une forte décroissance
de o, o-o0j devient négatif et le sens de déplacement des
dislocations est inversé. Une déformation plastique nulle
correspond a une contrainte appliquée égale a la contrainte

interne.

Dans le cas d'une 1loi de relaxation logarithmique
la pente s est fonction de la contrainte initiale 0, appliquée
au matériau. FELTHAM (23) (24) propose d'extrapoler la courbe
s(0,) figure 12 jusqu'ad s = 0. Cette valeur nulle de la pente
des droites de relaxation correspond a une contrainte .appliquée
au matériau n'entrainant pas de déformation donc & la contrainte

interne 0.




| gt
: Figure 10 :
Mesure de la contrainte interne par décroissances successives de
la contrainte puis relaxation. D'aprés Mc Ewen et coll. (19)

t — { ——

o) STRESS TRANSIENT DIP TEST b) STRAIN TRANSIENT DIP TEST

Figure 11

Méthode du "dip-test' pour déterminer la contrainte interne d'aprés 22

/b A

. 0o
ve Sw

Figure 12
Mesure de ¢j d'aprés Feltham (23)
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L'interprétation des courbes de relaxation suivant
la loi puissance a également permis de déterminer une con-

trainte interne suivant GUPTA et LI (25) (26).

1
Dans 1'équation |7] o-0if = K'(t+C)” m-1 m et C peuvent

étre calculés sans connaitre oj & partir de 1la courbe
o

In(-0) = £(In t). En supposant que cette équation est vérifiée

il est alors possible de considérer deux temps consécutifs

] et tp et si g et o2 sont les contraintes correspondantes

1
9-9% ttC " m-T
9-9 T

t1+C _-1/m-1

a. — = -

soit o = 25p7C 1 118
(t1+C) -1/m-1 _ 1
to+C

Toujours pour une loi puissance, en prenant le loga-

rithme de |7 et en dérivant

1

17| In(o-0i) = ln K' - —=1 1n (t+C)

do 1 d -2,3

= = - —= d In(t+C ou = . - o3

0-0f m-1 n( ) d log(t+C) m-1 (- 0i)

La courbe TTgﬁiif't en fonction de g doit tendre, pour les

faibles contraintes, vers une droite qui coupe 1l'axe des con-
traintes pour o= o¢i (3) (fig.13).

Reprenons 1 equatlon de la déformation plastique
Y = Yo exp( )+1n y = 1n Yo - f%, |19].La surface d'activation

dont nous verrons des méthodes de calcul au paragraphe suivant

vaut : A = - b(gAS)T |20] et le coeff1c1ent de sensibilité
a la vitesse de deformatlon A= ( °) |21] que nous allons
aln Y

exprimer en fonction de A.

_kr (alny .y _ kT ., _ kT
R K AR S DIEE L S 221
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da’
/dloﬂt

Figure 13

Mesure de la contrainte interne 2 partir d'une loi puissance




Si comme cela est souvent vérifié A varie de fagon inversement
, 5 . . *
proportionnelle a 1la contrainte efficace A = B/bt"™ on peut
o
exprimer y en fonction de la contrainte

1201 AG = AGq —'/rbA d* = 4G, - [ B qr*
T
avec : MGy = AG - pour ™ =0

%

MG = AG, - Bb 1In —
LS «

ol Tty est une coﬁsﬁaqfé~,utilisée pour lever la singularité

atr =0

) ) LG * ,
1191+ ¥ = v exp(- —ﬁg y( - Hm [23]
TI‘ :

I1 exgste une relation entre m et A , pour cela

différencions |23| aprés en avoir pris le logarithme

*

. B 0_ /'O B b T 0 os - e v e e
In-y =1n Yo»--iﬁrw+»m,1n-r»i-:m In tp -
o " .>'< x
d ln Y m— ou (__3_1_0) = _T[IT = X [24]
T 9 1In vy
ou mA = 1% = T- T4 |
En tragant la variation de )X avectT , on doit trouver

une droite de pente 1l/m (figure 14) coupant 1'axe des contrain-
tes en T; (27). Cdmme_k est proportionnel & 1'inverse de la
surface d'activation |22| cette méthode revient a tracer s,
pente des droites de relaxation logarithmique |4| en fonction
de la contrainte, ce qui correspond a la méthode de +FELTHAM
décrite auparavant. Si la surface d'activation n'est pas inver-
sement proportionnelle a 1la contrainte efficace mais est de
la forme A = BT -% avec 0<a<l la représentation de A(T®) n'est
plus linéaire (27).




Yin

C; C

Figure 14
Mesure de la contrainte interne & partir d'essais de traction
avec sauts de vitesse
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MICHALAK (28) propose de déterminer oj & l'aide d'un
essai de traction. Cet essai permet d'obtenir m en effectuant
une brusque variation de la vitesse de déformation ‘?. Si!'le
changement de vitesse n'est pas trbp important, on peut supposer
que la structure des dislocations ainsi que 1la densité de

dislocations mobiles restent constants

[o]
_ _Aln ¥y
A].n T?'\‘
° * x
Y2 Tl +AT
In o= =m 1In % .
Y1 T 1

si AT est la variation de contrainte efficace enregistrée
pendant le changement de vitesse de déformation. AT™ sgera
considéré comme étant égal a At c'est-a-dire que nous supposons

que la variation de contrainte interne est nulle.

Cette équation permet de calculer Ti

™ 4 A
1 +‘1__ _ (%2 1/m L T* _ AT
T* -5? ) 1 Y l/m-—l
! 1 (52)
"1
Si la charge appliquée est T
=TT o AT 125
Y
HHHm -1
71

Cette formulation de T3 est correcte si la relation
entre la vitesse de déplacement des dislocations et la con-
trainte (loi de JOHNSTON-GILMAN) reste inchangée dans tout
l'intervalle de contrainte, et si .m est également constant
dans ce méme domaine. En pratique on écrit m =A41n ;/Alnr*

sous la forme

o] o
].n Y /Y o
m = 3 A]% ou mA.T = T + At1/2
AVT+-?— lny/ﬁ

o o] (]
~

ou 1" + At1/2 représente T moyen entre les vitesses Yy et v1




05 T= 1 T - T
POLYCRYSTALLINE IRON A €2/¢€, 510
T:300°K
041~ €166 10 4sec’! -
E 03— © €:002 /6,55 -
> 0O €:004
b 4
= A €:010 SLOPE = m¥:5.5
D02 ¢ €:=016 =
<
E éz/é| =2
0.l -
T* :175 Kg/mm?
1 1 ! b 1
0 Y] 0.2 03 0.4 0.5 06

AT/ é Kg/mm?

Figure 15
Mesure de la contrainte interne 2 partir d'un essai

de traction. D'aprés Michalak (28)




Si pour différents sauts de vitesse de déformation c'est-a-dire
diffé’rentes valeurs de ;2, dans un domaine de défogmagion
ol ™° est constant on trace At/2 en fonction de At/In(y2/Y1),
on obtient une droite de pente m. En extrapolant cette courbe
jusqu'a Atr= 0 on obtient

m At

wfa
"~

1n(Y,/¥p)

d'olu la valeur de Tt (figure 15). Le fait que la représentation
soit linéaire justifie a posteriori que le coefficient m est

constant.
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IV - MESURE DE LA SURFACE D'AGTIVATION

La surface d'activation, A, est peut-étre le parameétre

qui permet le mieux d'expliquer les mécanismes de déformation.

Pour une interprétation de la relaxation suivant une
loi logarithmique, la surface est obtenue par la mesure de
la pente des droites Ac(log t) (29), (2).

2,3 MkT

[15] A= bs

ce tésultat est généralement donné en unités b2

2,3 MkT

2) 1
b3s (27

A =
Si la représentation de la loi logarithmique est linéaire
on peut supposer que la surface d'activation reste constante |

pendant tout l'essai de relaxation.

Pour une loi puissance

_ KT ,3ln v T = I
A = 7;.0__§?F_ T, p [26] avec v =3B T |16
iIn v _m _ mkT
5w drp T AT 271
ou A = —-——r—ll}(,T
bol\

I1 est donc possible de déterminer A connaissant m et oj(o ).

La comparaison de [27] et de [15] permet d'établir

ot
une relation entre m et o

N
"

{28

formule différant d'une unité de celle trouvée précédemment
[11].
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. 0
9 1ln v _ dln Yy Aln vy
Fhe T e Y e

si la densité de dislocations mobiles reste constante. Cette
formule suggére qu'il est possible de mesurer A par un essai

de traction en effectuant un saut de vitesse de déformation
(fig. 16).

o (o] o
kT ln Yy - In Y] r 10 Y2 - 1o M

A = 29
—B— T2 - Tl b Tz - Tl l l

En utilisant cette formule [29] il est également possi-
ble d'effectuer des sauts de contrainte pendant un essai de
fluage et de mesurer la variation de vitesse de déformation
correspondante (figure 17) d'aprés (30).
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[EPE TR

.0t

QAU STRAM
o
T

30 100 300 1000
TaaE | SECONDS

Figure 16
Mesure de la surface d'activation & partir

d'un essai de traction (d'aprés 30)

¢ - 5.68 kg/mm?
A€ s 0.04 mimm?
T = 86°K

CREEP RATE, Sec.

>

-6
O

Ilir

P

—

CREEP STRAN x lO‘

Figure 17 -
Mesure de la surface d'activation & partir d'un essai de fluage
(d'apres 30)
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V - MESURE DE L'ENTHALPIE D'ACTIVATION
En écrivant la vitesse de déplacement des dislocations

sous forme de différentielles partielles, LI a établi une
relation entre 1'enthalpie d'activation et Vv

- _ ,3ln v % 9ln v 31
d1 = (——— d + * n_v
nv=( 2)T*)T’P T ( BT)T“,P dT + (S5p )k o dP 1301
_ xr2¢n v - k1230 Y 131
AR = kT4( S'T)T*,P kT2 ( Tt ,P,structure
En utilisant la régle de différentiation
3y L RY ar
G e~ GFrp Gy
1 N BT*
= 2¢94in Y o
AR = kT2 p (51, v
avec
o >'<
oln - Ab 29 AH = -bTA 132
(_;ﬁka) T 291 - T, P( )P Y |

A l'aide de la formule |32]| et connaissant A, il est
possible de mesurer AH par un essai de traction effectué a
vitesse de déformation constante. On mesure (figure 18) 1la
variation de contrainte Ac consécutive & wune augmentation

AT de la température.

- bTA

M (AI)P € 1321

AH =
Le terme %% peut également étre obtenu en tragant la variation
de 1la limite d'élasticité (ou de 1la composante thermique)
avec la température et en dérivant cette courbe (31).




-~ 46 -

<

Ti+AT

>
S

Figure 18
Mesure de 1'énergie d'activation par sauts de température
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A partir d'essais de fluages effectués 3a températures
différentes et a méme contrainte (Fig.l9) ou de sauts de tempé-
- rature lors d'un méme essai (fig.20) il est possible de calculer
A a partir de |[31].

Si Ty = T| + AT, Tpoy = T1 + 5

A = k(Tp + %})2 In (Y2/Y1)T*’p
AH = kT]_2 (1 + —él) In |§(T1+ T)/\?(Tl)l. %
Tl T ,P

Dans le cas ou la densité de dislocations n'est pas

constante pendant 1'expérience

AH

Il

) : o
208n Yy o 1am2e 1n Yo
kT2( aT)T,\,P kT2 ( = )T,

Comme 1la variation de 1la vitesse de déformation est
rapide en fonction de la température il est nécessaire d'effec-
tuer des variations AT de quelques degrés seulement.

En fluage 1la vitesse de déformation plastique est

généralement exprimée sous la forme

é = go exp(i%) 133}

et pour de nombreux matériaux polycristallins la loi de fluage
est de type logarithmique

(]
€ =

ala

Quand ces deux lois sont vérifiées

€ = g exp(mi%r = %- —> F = In =

ot U = kT 1n vt (32)
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N
Ud

v

Figure 19
Détermination de 1'énergie d'activation par essais de fluage

DY

effectués a différentes températures

Figure 20

Détermination de 1'énergie d'activation en fluage

avec sauts de température
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FETHAM en  comparant les essais de relaxation et de fluage
(29) montre que dans le cas de la relaxation (23)
| U = kT 1ln(l+vt)

L'énergie d'activation peut s'exprimer

UCr) = Up - AbT* = Uo-é%%—

ol le terme Uy correspond & 1'énergie d'activation pour une
contrainte nulle.

Le terme U(t) est négligeable devant Uy quand la relaxa-
tion est faible (de 1l'ordre de quelques pourcents de la con-
trainte initiale) alors

Aboé % *
Up = M avec ot ~ (o)

En tragant la variation de la pente des droites de
relaxation avec la contrainte appliquée (Fig. 21), (23), (24)

e
N

S s s ds
do
- Ab _o - 2,3 MkT
Ug = M S s avec A = S
dco
UO = 2,3 MkT Tﬁ; | I34'

La pente de la droite représentant la variation de s avec
la contrainte initiale oy permet d'évaluer U,. FELTHAM a ainsi
obtenu des valeurs de 1'énergie d'activation voisines de
celles trouvées par d'autres méthodes pour le magnésium (23),
le cobalt (24), le cuivre et le bronze (33).

Dans 1le cas oUu 1la 1loi de COTTRELL-STOKES (34) est
vérifiée FELTHAM et coll. proposent une autre application
de cette méthode (35).

L'énergie U peut se mettre sous la forme

*
U = Uo(l - —6——¥) l35|
oo

ou 05, est la contrainte efficace a OK.




Evaluation de 1'énergie d'activation d'aprés Feltham (23-24)
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0

Figure 21




Wl ot .
Si 0%/05," = 0/0G, [36], en remplagant U en fonction de |[35]
et |36] dans 1'équation de 1la vitesse de déformation |33}
on obtient pour un essai de relaxation

o o UoU
- 0 = Eg = A exp(

)
kTo
avec 0o

o —UO
A = EO E exp(—k—T—-)

En intégrant puis dérivant logarithmiquement cette expression

on obtient

UOkT
- do exp(m) = A.dt

“Uo OO A Uo
= +-
exp ( kTGoo) kTooo<t to)

- Uyo

——=—=— = In(t+t,) + B

- do 2,3 ktagg
d log(t+ty) Uo

Oppo peut étre évalué a partir de oy si la loi de COTTRELL-STOKES
est vérifiée
0o R . .
R(T) = T ou R est indépendant de la déformation
00

En remplacant dans 1'équation précédente

~do 2,3 kT og

d log (t+tg) UoR

Le premier terme de cette équation correspond au signe
prés a la pente des droites de relaxation

Oo- 0 = s log(t+ty) + b I5]
et il est possible d'obtenir U,.




_ 2,3kT 00
Rs

s
ou Ug = 2’R3kT %—-SQ) 1371

Uo

formule ne différent que du facteur R de |34].

Remarque : la formule [36] peut étre justifiée de la fagon
suivante . :
Si on pose m = In 3> [33[135] mkT = U = Ug(L-0%/05,) -

m est généralement considéré comme constant (36) (37), de
1'ordre de 25, avec la déformation et la contrainte. Le rapport
o*/ogo est donc dans ce cas indépendant de la contrainte et

si 0% = KO cela implique ¢ go = Kogo €t ¢ /0po = 0/000-

Cette méthode peut étre appliquée également au fluage
a4 quelques modifications prés et on obtient une relation entre
la pente, s, des courbes de fluage logarithmique et 1'énergie

d'activation de la forme (37).
s = 2,3 KT /(Ug-mkT)y 381

ol x est le coefficient d'écrouissage.




VI - MESURE DE L'ENERGIE LIBRE DE GIBBS

La variation d'énergie libre de Gibbs, AG, pendant
le franchissement d'un obstacle est AG = AH - TAS. Sa valeur
est donc différente de celle de AH lorsque le terme entropique
est différent de zéro.

En supposant que la contrainte interne est proportion-
nelle au module de cisaillement, u, et dans 1'hypothése d'obsta-
cles élastiques SCHOECK (38) a établi une relation permettant
de calculer A G :

AG = éﬁ + bATF(T/u)(dU/dt) 139
1 - (T/u) (du/dT)

Suivant les obstacles rencontrés 1la variation de AS, AMH et
AG a été étudiée par SASTRY, LUTON et JONAS (39).

AG étant 1ié a la surface d'activation par |20]

A= - %(5%% T il est tentant d'intégrer cette relation

en

AG = AGq - bfAdT""“

J[AdT“ peut é&tre obtenu par intégration graphique de la courbe
représentant la variation de la surface d'activation en fonction
de la contrainte efficace (31).

Cependant CAGNON a montré que cette intégration n'était
pas correcte car la dérivée de AG par rapport a la contrainte
est une dérivée partielle et qu'ainsi on ne tient pas compte

de 1'influence de la température (40) (41). En introduisant

=

O

AT

I
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oll Hy représente le module de cisaillement & OK T; et AT

sont plus des fonctions explicites de la température et

9T =
(BT)T 0
oy o . dar _ _
comme (3T)T Ab p Ab

C'est cette derniére équation que l'on peut intégrer

v M T
AT = ATy - vdr = b/ AdT
Tz T

L

ne

1401
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VII - VARIATION DES PARAMETRES D'ACTIVATION AVEC LA TEMPERATURE

AH, AG et AS sont des fonctions croissantes de la
température (fig.22) (39) et les variations de A3 ou de M

peuvent étre linéaires suivant le type d'obstacles rencontrés.

Dans le cas ou plusieurs processus thermiquement activés

peuvent interagir

AG.
ep =L, € exp(- ’T{%‘) 141 (15) (42-44)
En tragant log 2 en fonction de 1'antitempérature (fig.23)
il est possible de dissocier ces différents mécanismes.

La surface d'activation est souvent une fonction crois-

sante de la température (1l1) (fig. 24).
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a5 AH AH
. AG
AG '
.
(038 -
AH
oG
‘ .
c o e
: Figure 22. : , o . Figure 23 4 T
Différentes variations de AH, ' Détermination de AH dans le
AG, AS pour des obstacles cas de plusieurs mécanismes
élastiques (d'apres 39) (d'aprés 42)
v/b?
120 |- o TiB
a A

80 |
50 |
] i .1 L
0 00 200 00 400
Flgure 24

Variation de la surface d'activation avec la température
‘ (d'aprés Baur 11)
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VII1 - INFLUENCE DE LA VARIATION DE DENSITE DE DISLOCATIONS

Dans 1'équation de la vitesse de déformation d'un

mécanisme thermiquement activé [33]| le coefficient préexponen-
o

tiel €5 qui est proportionnel & la densité de dislocations

mobiles py a été pris comme étant constant.

De nombreux auteurs ont constaté en fait que cette
densité évoluait avec le temps (6) (45) (46).

M.A. MEYERS et coll. (18) proposent la méthode suivante
pour étudier la variation de p avec le temps pendant un essai
de relaxation. L'éprouvette est tractionnée jusqu'a la con-
trainte o, (fig. 25) puis relaxée pendant un temps tj] jusqu'a
une contrainte Op. L'éprouvette est alors rechargée puis relaxée
dans les mémes conditions plusieurs fois consécutives. Si

dans 1'équation d'Orowan on suppose que p n'est pas constant
e = abpg (t) 1 142

oll a est un facteur géométrique

b le vecteur de Burgers des dislocations mobiles de densité

P

1 est la distance moyenne entre les obstacles que rencontrent

les dislocations.

o}

e = ob pg(t)¥ + abpy(t) 1 143

, La vitesse de déformation est donc due & un terme
correspondant & la vitesse moyenne de déplacement des
dislocations et & un terme représentant la variation de la
densité de dislocations mobiles; ce deuxieme terme est

généralement faible devant le premier.
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Figure 25
Méthode de mesure de la variation de 1la densité

de dislocations (d'aprés 18)




N ‘ . - o »
Pendant un essai de relaxation ¢ est proportionnel

[
Qo

i (t:) .
?R L pPm{ti) |44 )
orR (0)  pplty)

ou gR et (gti) sont les tangentes aux courbes de relaxation
au méme niveau de contrainte oR et pour le premier cycle (tg)
ou le iéme cycle (tj) de relaxation correspondant a la figure
25. Cette formule suppose que la contrainte interne reste
constante. Pour un fer Armco (18) pp diminue de 50 % apreés
10 minutes de relaxation. Dans ce cas la variation de disloca-
tions mobiles est due a 1'épinglage de celles-ci par les atomes
interstitiels comme le montre la variation de pp(ti)/pp(te
proportionnelle a t12/3. Cette observation avait déja été
faite par SHAW et SARGENT (45) pour le niobium et le molybdéne
dans la zone de déformation précédant le crochet de traction.
Dans ce cas, la décroissance de py s'accompagne d'un crochet

d& la courbe de traction lors du rechargement.

OKAZAKI, BONO et KAGAWA (6) proposent une loi de varia-
tion de pp de la forme

U
() 0%
o

Pm_ | -o ~% 1451
Po (o*)m (gl

ol py est la densité de dislocations mobiles & la contrainte
efficace oé et & la vitesse de variation de 1la contrainte
5 et po est la densité initiale de dislocations & dYf et 52.

Ces auteurs étudient la variation de pp et son influence sur

m, A et 0f et montrent qu'elle est négligeable pour m et oj.

SMITH et THORPE (47) en réanalysant ces résultats
constatent qu'au contraire l'effet sur m peut &tre trés impor-
tant. La méthode utilisée étant basée sur la loi empirique
de Johnston et Gilman v = B(¢c™)D elle est également empirique.
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WIELKE (48) .en effectuant des essais de traction avec
variation brutale de 1la vitesse de déformation constate que
méme dans ce cas la densité de dislocations mobiles ne reste

pas constante.

p o
2 &) 7(T) 146
Pm1 1

ou l'exposant n(T) varie de 0,3 & 0,6 tout en étant une fonction
croissante de la température (49) (50!.

D'autres formules indiquant la variation de Pp sont

disponibles dans la littérature, notons

_(T_?i)Z

Pm = Po(l-e 2 ) ' 1471 (11)
-0
pm - po e epr |48I (51)

ol O est un paramétre d'ancrage et Epr le taux de déformation

plastique en relaxation.

Pm = Po explBH(p) (T)/kT| 1491  (52)
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IX - INFLUENCE DE LA DURETE DE LA MACHINE

Pendant un essai de relaxation, la déformation totale
imposée est la somme des déformations de 1'éprouvette et de
la machine. Cette derniére est souvent assimilée & un barreau
élastique de longueur Z soumis & une charge P. La rigidité
est définie comme le rapport R = dP/dZ (53). |

En tenant compte de la déformation machine 1'équation
de déformation s'écrit

[e] [e] [o 0
y = lg + 1p + Z
ol dy représente le déplacement de la traverse
dle et dlp sontlles allongements élastique et plastique.
Qo
Dans un essai derelaxationy = 0 donc

(o]

Si dans un petit intervalle de charge, la rigidité
de la machine est considérée constante

o] o0
P = RZ
[o]
R =20 -
(o] [e]
o = P/S

ou S est la section de 1'éprouvette supposée constante.

o]

o = RZ/S = - R(Ie + 1)/8

En divisant par 1, pour obtenir des déformations et en
o o
remplacant ¢ par - o/E

- G(14R1o/SE) = Rlgep/S
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ou gp = - Mg
_ S 1 :
avec M = TT; + E' | 142 (54)

M - représente 1'élasticité de 1'ensemble machine -
éprouvette.

Pour une consolidatioh athermique l'accroissement
de la contrainte totale est due a la seule augmentation de
la contrainte interne
do = doj =0(dle+dlp) ol © est le taux de consolidation (0= ddf
de). Il est alors possible de calculer une surface d'activation

corrigée

Acor. = Apes. (1+ ﬁ%i)‘l 143 ] (12)
o
Dans cette correction il faut faire attention au choix
de 0 qui dépend de la contrainte (48,49,50).

Si la correction est faible (inférieure a 5 %) pour
une machine dure R = 400 kg.mm‘l, elle peut étre importante
(jusqu'a 40 %) pour une machine molle R = 82 kg.mm-1 (11).

Dans le cas de la mesure de la surface d'activation
parsaut de vitesse, WIELKE (48) (55) propcse comme terme correc-
tif

1
1 +AXE
avec A = 1l5Fg Fg : facteur de Schmidt
A So 1 Lo
ou T~ Fg ( ) (48)
C Fg R(p) SoE
AL So 1, _ Lo
T~ % Rplo "B "7 "

terme représentant la rigidité de 1'ensemble machine-éprouvette.
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(2)

(3)

(4)

(5)

(6)

(7)

(8)

(9)

(10)

(11)
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CHAPITRE I1I

MATERIAU ET METHODES EXPERIMENTALES
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Elément Zn Pb Fe Cd Cu Sn Ti Al
% 99,85 0,0011 0,0002 0,0010 0,14 0,0001 0,0§39 0,0024
Tableau 1

Composition chimique du zinc étudié

Figure 1
Forme des éprouvettes étudiées




I - MATERIAU

A - MODE D'ELABORATION

Les alliages de zinc étudiés sont utilisés dans 1la
construction. Ils doivent avoir une bonne résistance a la
corrosion, une bonne aptitude a la mise en forme (en particulier
ne pas se fissurer lors d'un pliage réalisé 3 vitesse importante
a8 l'aide d'un maillet) et avoir des propriétés mécaniques
suffisantes notamment en traction et en fluage. L'addition
de cuivre et de titane permet généralement d'obtenir ces carac-

téristiques (1).

Le zinc est d'abord coulé en barres de 16 a 20 mm

d'épaisseur puis laminées de la facon suivante

dégrossissage sur un laminoir duo en deux passes a
une température de 250°C pour passer d'une épaisseur de 16 mm

a 8 mm puis 4 mm.

by

Aprés refroidissement a 1l'air la finition a lieu a
l'aide d'un laminoir quarto réversible; 1'épaisseur devient
4 mm puis 2,35; 1,30 et 0,65 mm. La température s'éléve pendant

le laminage jusqu'a 180°C environ.

Le refroidissement de la bobine s'effectue & 1'air

et demande environ 48 h.

B - COMPOSITION CHIMIQUE

Le matériau que nous avons utilisé pour nos essais
est un alliage de zinc faiblement allié dont la composition
chimique est donnée dans le tableau 1. Les deux éléments princi-

paux d'additions sont le cuivre et le titane.

Les essais de relaxation et de fluage sont effectués
sur des éprouvettes polycristallines de section rectangulaire
d'épaisseur O,65_mm et de largeur 12 mm, ces tdles sont utili-
sées industriellement en cette épaisseur; la 1ongueur utile
est Lo = 100 mm (fig.l).
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Elles sont découpées a 1'emporte piéce dans la tdle;
l1'axe de 1'éprouvette est paralléle au sens de laminage de
la tdle. '

- C - EXAMEN MICROGRAPHIQUE

Les éprouvettes sont polies chimiquement 2 1'aide
du réactif mis au point par VINAVER et DREULLE (1) dont la
composition est la suivante

Acide chromique . 200 g
Sulfate de sodium 15 g
Acide nitrique 50 cm3
Eau distillée 1000 cm3

z

L'état de surface des éprouvettes provenant de tdles
laminées est suffisamment bon pour permettre directement ce
polissage chimique. Il se fait en trempant 1'échantillon dans
le bain en agitant puis en le ringant 3 1l'eau distillée plu-
sieurs fois de suite. Le temps nécessaire pour enlever la
couche superficielle et obtenir un bon polissage est compris
entre 5 et 10 minutes. Ce polissage s'accompagne d'une attaque
chimique qui révéle les joints intergranulaires. '

L'observation au microscope métallographique de 1la
structure obtenue (photo 1) pour une zone située en surface
de la tdle permet de constater les points suivants

- 11 existe de grands précipités filiformes de‘Tians
allongés dans la direction du laminage

- Ces précipités semblent limiter la taille des grains

- Le diamétre des grains est trés hétérogéne.

D - OBSERVATION EN MICROSONDE

Nous avons observé nos échantillons en microsonde
afin de déterminer 1la présence éventuelle d'inclusions ou
des variations de concentrations en éléments d'addition a
1'intérieur de la structure. La seule variation notable que
nous ayons obtenue est celle de la concentration en titane

correspondant aux précipités TiZnjs5 (photos 2-3).




Photo 1
Structure métallographique des
échantillons étudiés G = 1650

Photo 2
Profil de la concentration en titane
(le segment témoin = 10 pm)

Photo 3

Image X de la répartition du titane
(segment témoin = 10 um)




I1 - RELAXATION

L'essai de relaxation est trés simple dans son prin-
cipe, : 1'éprouvette est tractionnée jusqu'2d un certain taux
de déformation (ou a la force désirée) puis la traction est
arrétée. L'échantillon est alors maintenu & longueur constante
et la décroissance de la contrainte est enregistrée en fonction

du temps.

Les essais de relaxations sont réalisés & 1l'aide d'une
machine de traction hydraulique servo-contrdlée MTS, munie
d'une cellule de capacité maximale de 2,5 tonnes; cette machine
permet un asservissement en charge, en déplacement du vérvin,
ou en déformation par 1'intermédiaire d'un extensometre fixé
sur 1'éprouvette. Dans ce dernier cas on ne tient pas compte
de corrections dues & la rigidité de la machine.Les essais
a2 des températures de 20 a 200°C sont effectués a 1l'aide d'un
four 3 circulation d'air chaud. La température est maintenue
constante & un degré prés sauf & la température ambiante ol
les écarts peuvent étre de 2°C.

Une premiére série d'essais a consisté a contrdler
la validité de 1'hypothése d'une densité de dislocations cons-
tante avec le taux de déformation lors d'essais de relaxation

successifs 3 méme contrainte initiale.

Ensuite, une deuxiéme série d'essais a été réalisée
sur différentes éprouvettes, 2 contraintes initiales croissan-
tes, a différentes températures et valeurs de vitesse de mise
en charge %.

De plus nous avons effectué des essais de traction
avec ‘''sauts de vitesse de déformation' pour rechercher les
volumes d'activation aux mémes températures.

Les valeurs obtenues 3 partir des courbes de relaxation
correspondent a la variation de la force en fonction du temps.
Elles sont mesurées pour des temps 20 secondes ol n varie
de 0 & N, de mani2re & obtenir des points réguliérement espacés
en échelle logarithmique (N correspond généralement a "des

durées comprises entre quelques minutes et plusieurs jours).
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IIT1 - TRAITEMENT INFORMATIQUE

Les valeurs expérimentales sont traitées numériquement
sur micro-ordinateur (APPLE II). L'organigramme est indiqué
en fin de ce chapitre et conduit & une présentation des résul-
tats sous forme de tableau du type de celui représenté en
2. Dans ce tableau sont précisées les relations et les notations
utilisées. A titre d'exemple, les résultats d'un essai sont

donnés tableau 3.

Quatre courbes peuvent &tre tracées a partir de ces

valeurs.

La premiere est la courbe
- Ao = f(t+C)

en faisant 1'hypothése qu'une 1loi logarithmique représente
bien dans ce cas le phénoméne de relaxation. La constante
de correction C est calculée de fagon a avoir la meilleure
linéarité possible de la courbe - Ac = £(t+C) aux temps faibles.
Signalons que 1le calcul se fait par itérations successives
en optimisant le cefficient de corrélation R. Les caracté-
ristiques de chaque droite sont prééisées sur chaque figure
(pente, ordonnée a 1l'origine, facteur de corrélation) (figure
2).

La deuxiéme représentation est

Log(- ) = £(Log(t+C))

avec
do 9t2-0ty

¢ = dc to-T]

on obtient une relation linéaire, la pente des droites est.

voisine de -1. Dans ce cas la loi est dite logarithmique

0go-0 = s log(t+C)+b
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mais nous n'excluons pas cependant 1'interprétation des résul-
tats suivant une loi puissance

g - o’i - Kl(t+c)-l/m—l

La constante C est déterminée de facon 2 obtenir la meilleure

linéarité possible (fig. 3).

La troisieme représentation est

Log(oc-0y) = f(Log(t+C))
avec oj = contrainte interne

La constante C, de la méme maniérg, est déterminée de fagon
4 obtenir la meilleure linéarité possible, tout en modifiant
la valeur de o¢j, et en observant son influence sur les caracté-

ristiques de la courbe (fig.4).

La quatriéme représentation
o
Log(-0) = £(log(c-04)

on regarde, dans ce cas, 1l'influence de 1la variation de la
valeur de o4 sur les caractéristiques de la courbe (fig.5).
Cette méthode n'est malheureusement pas suffisamment précise

pour déterminer avec précision oj.

IV - FLUAGE

L'essai de fluage (symétrique de la relaxation) est
réalisé avec la méme machine avec un asservissement en charge.
Cela consiste 3 imposer 3 1'échantillon une contrainte constante

tandis que 1l'on mesure sa déformation en fonction du temps.
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I - INFLUENCE DE LA TEMPERATURE SUR LA COURBE DE TRACTION

‘ Des essais de traction effectués & vitesse de déforma-
tion constante (2,5.10"% s-1) et 2 des températures comprises
entre 20 et 200°C montrent que la limite d'élasticité et la
résistance uniaxiale dépendent fortement de 1la température
de 1'essai (fig.l).

La limite d'élasticité diminue avec la température
suivant l'allure représentée sur la figure 2.

II - INFLUENCE DE LA VITESSE DE DEFORMATION
SUR LA COURBE DE TRACTION

Parallélement & 1'influence de la température le zinc
est sensible a4 1l'effet de la vitesse de déformation (fig.3).

La limite d'élasticité du matériau augmente notablement
avec la vitesse (fig.4).

IT1 - RELAXATION

Les essais de relaxation sont effectués 2 des températu-
res comprises entre 20 et 200°C, et a des vitesses de déforma-
tion variant de 2,5.10’6 s-1 a 2,5.10“3 s-1.
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Variation de la limite d'élasticité du matériau

en fonction de la vitesse de déformation




A - INFLUENCE DE LA DENSITE DE DISLOCATIONS

M.A. MEYERS et coll. (1) ont proposé une méthode pour
étudier 1la variation de la densité de dislocations avec le
temps. Cette méthode est exposée dans le chapitre I (I,VIII).
Si Py (otj) est la densité de dislocations aprés un temps
ti(tj) et Aor la contrainte relaxée aprés un temps t

(Act)i ty
(AO =

)] tj

Le tableau 1 représente les valeurs de Aoy en fonction
du temps pour différentes essais de relaxation consécutifs

i =12a 8. On constate que ces valeurs sont sensiblement cons-

tantes comme 1'indique également la figure 5.

On peut donc faire 1'hypothése de 1la constance de
la densité de dislocations lors d'essais de relaxation succes-
sifs.

La figure 6 montre 1'aspect d'une courbe contrainte
- déformation du zinc, lorsqu'un essai de relaxation est
effectué a un certain taux de déformation, pendant un temps
donné, au-deld duquel la déformation par traction est. poursui-
vie. La courbe de déformation n'est pas affectée par 1'essai
de relaxation : elle se poursuit comme si 1'augmentation de
la déformation plastique introduite par la relaxation avait

été obtenue par déformation en traction.

Ainsi il convient de noter qu'un essai de relaxation
n'est pas affecté par un essai de relaxation antérieur, en
particulier on n'observe pas de crochet de traction. Ces obser-
vations sont a rapprocher du fait qu'une seule loi de décrois-
sance est suivie pendant la période de relaxation et cela
depuis 1l'instant initial t = 0, qui est également 1'instant
final de 1la période de déformation par traction, indiquant
qu'un seul mécanisme de déformation est opérant en relaxation
pour une contrainte donnée et qu'il peut &tre identifié au

mécanisme de déformation plastique par traction se poursuivant

3 une vitesse continliment décroissante.
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N© Ao Ao (MPa) A (MPa Ao
t = 128 s t = 512 s t = 2048 Log(t+c)

1 67,98 80,39 87,69 27,34
2 66,93 83,08 94,62 27,68
3 67,7 85 104,62 28,93

4 66,54 87,31 102,69 28,79
5 68,84 88,07 104,23 28,93
6 67,31 83,85 97,31 27,82
7 65,39 83,47 98,08 29,48
8 67,3 84,99 105,38 27,68

Tableau 1

Variation de la contrainte relaxée en fonction du temps
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Essais de relaxation des contraintes successifs
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Figure 6

Influence d'un essai de relaxation sur la courbe

de déformation plastique du zinc
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B - ESSAI DE RELAXATION

by

A une température donnée, et 3 l'aide d'une vitesse
de déformation initiale choisie et constante pendant la mise
en charge, 1l'éprouvette est déformée jusqu'd ce que la con-
trainte initiale oy soit atteinte. Nous mesurons ensuite la
variation de la contrainte Ac avec le temps. La figure 7 est
un exemple de courbe de relaxation obtenue.

Nous observons une partie 1linéaire comprise entre
deux portions de courbe - la premiére, correspondant aux temps
faibles, peut étre corrigée en ajoutant au temps t une constante
C qui permet de linéariser la courbe - 1la valeur de cette
constante dépend de la température et de la vitesse de déforma-.
tion. Pour tous nos essais elle est comprise entre 0 et 32
secondes. Elle augmente quand la température augmente et diminue
lorsque la vitesse de déformation est plus importante.

La courbure observée pour les temps longs a lieu pour
des contraintes importantes, elle peut &tre causée par deux

phénomeénes
- la loi logarithmique n'est plus vérifiée

- la contrainte o(t) appliquée & 1'échantillon devient
trés faible, de 1'ordre de la contrainte interne et 3 ce moment
o(t) tend vers une limite. Pour notre matériau la relaxation
est trés grande. La courbe sur la figure 8, représentée avec
une échelle linéaire au temps, permet de constater qu'aprés

30 minutes la contrainte ne varie pratiquement plus.

Pour des contraintes initiales plus faibles la partie

linéaire de la figure 7 est grande et satisfait 1'équation
Ao = 0o - oOp = s log(t+()

DY

Op = contrainte a l'instant t = 0
t

i

o = contrainte & l'instant
= pente de la droite

C = terme correctif ajouté au temps.
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Variation de la contrainte en fonction du temps




Une courbe de relaxation peut étre représentée également
(]
par le tracé de log - o en‘fonction du temps (fig. 9).

Ici aussi il convient d'effectuer une correction en

ajoutant C au temps afin que la représentation soit linéaire.

Nous mesurons la pente p de cette droite. Si p = -1, la loi
logarithmique est vérifiée, si elle est inférieure a2 - 1 c'est
la loi puissance qui est vérifiée.

Pour cette loi puissance nous rappelons la représenta-
tion mathématique due a LI (2)

0 - 05 = K'(t+ty)-1/m-1

ou : ofj est la contrainte interne

m est un coefficient qui représente 1la sensibilité
du matériau a la vitesse de déformation

oln v )

m o= (Ggw

T,P
K' et ty sont deux constantes

Cette loi peut étre vérifiée soit en tragant Ln—g en fonction
de Ln(o-o;) (figure 10) soit Ln(o-0j) en fonction de Ln(t+c)
(figure 11). La premiére de ces deux courbes permet de mesurer
m qui est la pente de la droite. Le programme de dépouillement
permet de chercher o¢; de fagon & ce que la représentation
soit linéaire. Pour la deuxiéme nous devons optimiser le tracé
a la fois en tenant compte de la correction en oi et de celle
en c.

Les résulats concernant les trois représentations
possibles pour une loi puissance sont concordants et sont
représentés simultanément dans la figure 12.

Notons cependant que lorsque la pente p et voisine
de -1 il est possible d'interpréter les résultats soit par
une loi logarithmique soit par une loi puissance. Nous verrons
ultérieurement que les interprétations sont concordantes (en
particulier il y a un bon-accord sur les volumes d'activations

trouvées pour chacune de ces méthodes).
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Différentes représentations des courbes de relaxation
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Variation de la contrainte relaxée en fonction du temps
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Par ailleurs nous avons constaté dans la bibliographie
que la démarche utilisée pour trouver les cefficients de 1la
loi de LI était souvent

(o]
1 - trouver m a partir de Ln -¢ = Ln(t+c)

2 - calculer c et oj

Quand p est voisin de -1 la mesure de m par la formule

m Egi- conduit & une incertitude trés grande. Dans ce cas
il convient de rechercher oj par d'autres méthodes que 1'étude
directe des courbes de relaxation.

Une autre erreur assez fréquente consiste a effectuer
des essais de trés courte durée. Dans ce cas on n'obtient
pas la partie linéaire d ln( -0j) en fonction de Ln t. La
linéarisation se fait simultanément par une recherche de o3
et de ty. Les 4 cefficients de la loi de LI n'étant pas indépen-
dants entre eux, on peut aussi obtenir des solutions multiples

dont certaines n'ont & 1'évidence aucun sens physique (3).

C - INFLUENCE DE LA CONTRAINTE INITIALE

Pour une vitesse de déformation go = 2,5.10-4 g-1
et une température de 20°C nous avons effectué des essais
de relaxation des contraintes pour différentes valeurs de
la contrainte initiale (fig.13). Nous constatons que la pente
s de la droite de relaxation augmente avec la contrainte ini-
tiale. Nous avons donc étudié 1la variation de s avec gg
(fig.14).

Sur cette courbe nous avons séparé les résultats obtenus
avec des éprouvettes différentes pour lesquelles un seul essai
de relaxation a été‘effectué, (ces résultats sont représentés
par "o'"). Nous avons également représenté les essais effectués
d& 1l'aide d'une seule éprouvette soumise & des relaxations
succesives (signes pleins); les essais effectués 10 fois succes-
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Variation de la pente s des droites de relaxation

avec la contrainte initiale
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sivement & la méme contrainte (I) et les essais pour lesquels
les éprouvettes avaient été préalablement soumises 3 200 cycles
de fatigue a la contrainte de relaxation (A.F). Tous ces points
expérimentaux se trouvent alignés sur la méme courbe. Notons
que cette dernieére corfespond a 50 essais de relaxation. Nous
constatons 1'existence d'une rupture de pente intervenant
par une contrainte de 130 MN m-2 (4).

D - INFLUENCE DE LA TEMPERATURE

Les essais de relaxation du paragraphe II.C ont été
effectués a des températures de 20, 30, 40, 50, 60, 70, 80,
90, 100, 125, 150, 177 et 200°C. Pour chacune de ces températu-
res nous avons opéré comme précédemment; c'est-a-dire que
nous avons étudié 1'influence de la contrainte initiale sur
la pente s des droites de relaxations. Nous en avons déduit
la figure 15 représentant la variation de s avec la contrainte
initiale pour chacune de ces température. Toutes les courbes

n'apparaissant pas sur cette figure par souci de clarté.

Ici aussi nous constatons sur la représentation graphi-
que l'existence d'une rupture de pente pour les températures
les plus faibles. Cette rupture de pente intervient plutdt
(pour des contraintes plus faibles) 1lorsque 1la température

augmente et disparait pour les températures les plus grandes

(5.

E - INFLUENCE DE LA VITESSE DE DEFORMATION

Pour une température de 20°C et une méme contrainte
initiale oy nous avons effectué des essais de relaxation avec

des vitesses de déformation initiales différentes et comprises
entre 2,5.10-3s-1 et 2,5.10-05-1,
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Variation de la pente des droites de relaxation avec
la contrainte initiale pour différentes températures
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Pour une valeur oy = 70,5 MN m~2 les courbes de relaxa-
tions sont représentées sur la figure 16. Nous constatons
que

- une vitesse de déformation élevée augmente la varia-
tion de contrainte initiale

- la constante C augmente quand la vitesse de déforma-
tion initiale diminue

- La pente s des droites de relaxation ne varie pas
en fonction de la vitesse de déformation lors de

la mise en charge de 1'éprouvette

Par contre pour une valeur de la contrainte initiale
de 129 MN m~2 1la représentation des courbes de relaxation
est sur la figure 17. Contrairement 3 ce que nous avons observé
précédemment 1la pente des courbes de relaxation, s, dépend

de la vitesse de déformation.

Nous sommes donc en présence de deux domaines. Le
premier, & faibles contraintes est insensible & la vitesse
de déformation, et le deuxiéme, & contrainte élevée dépend
lui de la vitesse de déformation. Ce phénoméne peut étre mis

en évidence sur les courbes 18 et 19.

Sur cette derniére courbe nous constatons 3 nouveau
l'existence d'une rupture de pente. Cette rupture est favorisée

par une diminution de la vitesse de déformation initiale.

F - CHOIX ENTRE LOI PUISSANCE ET LOI LOGARITHMIQUE

La mesure de la pente p des courbes Ln —; en fonction
de Ln t permet de voir si c'est la loi logarithmique ou la
loi puissance qui est vérifiéde. Nous avons tracé figure 20
la variation de p avec la contrainte initiale oy pour différen-
tes températures.
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Courbe de relaxations enregistrées a 6 = 20°C 0o = 70,5 MN m-2

pour différentes vitesses de déformations initiales
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Variation de la contrainte relaxée en fonction du temps

pour différentes vitesses de déformation initiales
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Figure 18

Variation de la pente des droites de relaxation avec la contrainte

initiale pour différentes valeurs de la vitesse de déformation
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Variation de la pente des droites de relaxation avec la vitesse

de déformation pour différentes valeurs de la contrainte initiale
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Figure 19
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Figure 20
Variation de p avec la contrainte initiale pour

pour différentes températures
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Nous constatons que p augmente avec la contrainte
appliquée pour une température donnée et pour une méme con-
trainte initiale p augmente avec la température. A contrainte
élevée et a température élevée la loi puissance semble mieux
étre vérifiée; alors qu'a faible température et a faible con-
trainte c'est la loi logarithmique qui est vérifiée. Nous
avons également tracé la variation du cefficient m avec 1la
contrainte initiale (fig.21). Nous constatons sur cette figure
que m décroit rapidement lorsque la contrainte appliquée aug-
mente et tend vers une limite. De fortes valeurs de m correspon-
dent & des valeurs des pentes p voisines de -1 c'est-a-dire

au cas ol la loi logarithmique semble vérifiée (5).

IV - FLUAGE

Des essais de fluage ont été effectués a des températu-
res de 20° & 100°C et des contraintes de 60 2 134 MN m-2,
La vitesse de mise en charge est la méme pour tous les essais
(2,5.10-3 s-1). Les courbes obtenues sont présentées sur le
figures 22 et 23.
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Figure 21
Variation du coefficient m avec la contrainte initiale pour des

essais de relaxation effectués a différentes températures
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Figure 22

Courbes de fluage obtenues a 20°C pour différentes valeurs

de la contrainte initiale
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Figure 23
Courbes de fluage obtenues sous une méme contrainte initiale
a différentes températures
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: Figure 1
Variation de la contrainte interne avec la température




- 119 -

I - CONTRAINTE INTERNE

D'aprés 1'hypothése de FELTHAM (1) il est possible
de déterminer wune contrainte interne par extrapolation dec
courbes s(oy). Lorsque s devient nul cela signifie qu'il n'y
a pas de relaxation,6donc la contrainte appliquée correspondante
est la contrainte interne du matériau. La figure 1 représente
la variation de la contrainte interne obtenue par cette méthode
en fonction de la température T. La contrainte interne diminue

de fagon continue avec T jusqu'a devenir nulle & 100°C.

Nous avons également mesuré la contrainte interne
par la méthode de décroissance successive des contraintes
de Mc EWEN et coll. (2). Cette méthode conduit aux mémes résul-
tats que ceux trouvés par la méthode de FELTHAM. Nous avons
utilisé les valeurs de oi{ trouvées dans 1l'interprétation des
courbes de relaxation suivant une loi puissance. Elles condui-
sent a une bonne linéarité des droites Ln —; en fonction de
Ln o-03 et Lno-o0; en fonction de Ln(t+c) (fig. 2 et 3). Remar-
quons également lorsque nous effectuons des essais de relaxation
a4 vitesse variable, les droites de relaxation semblent converger
vers un méme point (fig.l17,Ch.III). Pour une contrainte initiale
de 129 MN m~2 1les courbes convergent vers 96 MN m-2 soit une
contrainte résiduelle correspondantes de 33 MN m~2, Vvaleur

qui est trés voisine de la contrainte interne & la température

correspondante & celle de 1'essai, c'est-a-dire 293 K.

En fait nous ne pouvons pas affirmer que la contrainte
interne est constante quelle que soit la contrainte appliquée
0o. Pour les faibles contraintes nous constatons un infléchisse-

ment des courbes s(og) (fig. 4).

Cela signifie que la contrainte interne, aux faibles

contraintes appliquées, est inférieure & la valeur que nous
. ’- ° .

obtenons par extrapolation et la variation de 0f avec o, doit

étre de la forme représentée sur la figure 5.
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Figure 2
Influence de o0f sur le tracé de Ln¢9en fonction de Ln@'—op
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Influence de ¢ sur le tracé de Ln(s -oj) en fonction
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Figure 4 T

Représentation schématique de la variation de la pente des droites

de relaxation avec la contrainte initiale

\)

Figuré 5

Variation schématique de la contrainte interne avec la contrainte appliquée
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La contrainte interne que nous venons d'étudier est

celle qui correspond & la premiére partie des droites s(og).

La deuxiéme partie des droites s(o,) correspond a
une augmentation de 1la vitesse de relaxation. Ce phénoméne
peut correspondre a une diminution de la contrainte interne

c'est-a-dire 2 une augmentation de la contrainte efficace.

Comme pour cette deuxiéme partie, correspondant a
une contrainte élevée nous avons une pente, p, des droites
Ln —; en fonction de Ln(t+c) sensiblement inférieure a -1
nous pouvons appliquer le formalisme de LI, et dans ce cas
nous constatons que les courbes de relaxations sont de 1la

forme :

0- oj = K'(t+ty)-1/m-1

avec 04 = 0

Sur les figures 6 et 7 nous voyons un exemple de courbes
(o]
(Log -0, Log(-0i)). Les valeurs de m obtenues par les deux
tracés différents sont trés voisines (ici 5,99 et 6,02).

Nous pouvons résumer ainsi 1les résultats .concernant

la contrainte interne

- Les courbes de relaxation peuvent étre interprétées
par une loi logarithmique pour les faibles contraintes et
les faibles températures et également par une loi puissance

pour les contraintes et les températures plus élevées.

- Dans la représentation de s avec g,0n constate généra-
lement une rupture de pente, cette rupture de pente correspond

& un changement de mécanisme dans le processus de relaxation

- Pour la premiere partie de cette courbe on peut
déterminer une contrainte interne qui diminue lorsque la tempé-
rature augmente. Cette contrainte interne devient nulle pour

la température critique de 373 K

Pour la deuxiéme partie de cette courbe nous avons

une contrainte interne qui est nulle.

- Entre les deux parties il y a une transition assez
rapide se traduisant par une courbure de la représentation
graphique s(og).
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Figure 6
Variation de Ln(-&) avec Ln (0-0) pour une valeur de s

se trouvant aprés la rupture de pente
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i)avec Ln(t+c) pour une valeur de s se trouvant
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I1 - SURFACE D'ACTIVATION

A - MESURES '

Les surfaces d'activation sont calculées a partir
de 1'hypothése d'une loi de relaxation logarithmique et pour

une loi de relaxation puissance.

Dans le premier cas

2,3 MkT
s

A =

et dans le deuxiéme

A = M.m.kT
= oM. K2
0‘1\
La pente p des droites de relaxation étant toujours voisine
de -1 nous avons effectué les calculs de A suivant les deux

formules précédentes et les résultats obtenus sont concordants.

Notons cependant que la deuxieme formule est associée
a une loi de relaxation puissance. et, si la dépendance de
A en fonction de 1'inverse de la contrainte efficace est effec-
tive on suppose généralement que le formalisme de LI est justi-
fié. A. I0ST (3) montre que la méme dépendance existe méme
dans le cas d'une loi de relaxation de type logarithmique.
En effet

Considérons wune variation de 1la pente des droites
de relaxation en fonction de 1la contrainte initiale telle
qu'elle est représentée sur la figure 8.

On peut écrire

g oj *t a(r)s
ou )
s = g-¢di _ oF
a(r)y a(n)
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La surface d'activation dans le cas d'une loi loga-
rithmique est '

MKT _ MkT a(T)

A = s o-?'f

Cette relation est équivalente a celle qui donne la
surface d'activation dans le cas d'une loi puissance et a(T)

peut étre assimilé au cefficient m de cette loi.

Donc dans le cas d'une loi de relaxation logarithmique,
si o3 est constant c'est-a-dire ne dépend pas de la contrainte
appliquée nous devons avoir une dépendance de la surface d'acti-
vation en o*-1, |

Nous avons également mesuré 1la surface d'activation
en effectuant des sauts de vitesse de déformation (fig.9).

A est donné par la formule

o] o
_ MkT Lnej - Lne

A
b
0] - 0

Les résultats obtenus par cette méthode sont comparables
a ceux trouvés a partir des courbes de relaxation. Cependant
cette méthode ne permet pas de mesurer facilement les surfaces
d'activation pour les faibles déformations,elle est donc moins

)
pratique que la précédente.

B - VARIATION DE LA SURFACE D'ACTIVATION AVEC LA CONTRAINTE
APPLIQUEE ‘

Nous avons choisi une température de 293 K pour repré-
senter la variation de la surface d'activation avec la con-
trainte initiale (fig.10). Si nous tenons compte de la con-
trainte efficace ¢*, A doit &tre inversement proportionnelle
a celle-ci. Pour vérifier cette relation nous avons tracé
Ln A en fonction de Ln ¢* pour la premidre partie de la courbe
(fig.11). Nous constatons que la représentation est linéaire

et que la pente de la droite est égale & -1 donc A est propor-
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dJ; ' 0, '
Figure 8
Variation de la pente des droites de relaxation

avec la contrainte initiale

I\ - - Z
E’l
1
—e
E
Figure 9

Mesure de la surface d'activation par sauts de
vitesse de déformation
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Variation de la surface d'activation avec

" la contrainte initiale
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Variation de la surface d'activation avec la contrainte efficace
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Variation de la surface d'activation avec la vitesse de déformation

pour différentes contraintes
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tionnelle & 0*-1, Pour la deuxiéme partie des courbes de relaxa-
tion cette relation n'est pas vérifiée mais A varie comme

o=2 (ou comme o*-2 puisque g = 0).

La transition entre les deux stades de déformation
s'accompagne de formation de macles (photo 1.)

C - VARIATION DE LA SURFACE D'ACTIVATION AVEC LA VITESSE DE
DEFORMATION

Nous avons constaté fig.I11.18 que pour 1les faibles
contraintes la pente s des droites de relaxation était indépen-
dante de la vitesse de déformation; alors que pour de fortes
contraintes s diminue avec 20. Ces considérations peuvent
étre exprimées par la variation de la surface d'activation

avec la contrainte efficace (fig. 12).

D - VARIATION DE LA SURFACE D'ACTIVATION AVEC LA TEMPERATURE

Pour différentes wvaleurs de 1la contrainte ‘initiale
0o = 50, 75 et 100 MN m=2 nous avons tracé la variation de
A avec la température (fig. 13). X

Nous constatons que pour une méme contrainte efficace,
et non pour une méme contrainte initiale., A diminue lorsque
la température augmente et ce jusqu'ada ce que la température
critique de 373 K soit atteinte. Pour les températures supérieu-
res, A ne varie plus avec la température. Cette représentation
a pour mérite de mettre en évidence une rupture de pente de
la courbe A(T). En fait pour étudier 1'influence de la tempéra-
ture il convient de comparer les valeurs de la surface d'activa-
tion obtenues pour une méme contrainte initiale puisque, pour

nos échantillons, o¢f varie avec la température.




- 132 -

Photo 1

Observation par microscopie optique de macles dans les

échantillonsg déformés (G = 4500)
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Figure 13

Variation de la surface d'activation avec la température
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Figure 14

Variation de la surface d'activation avec la contrainte

efficace pour différentes températures
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Dans ces conditions nous constatons figure 14 que
la surface d'activation est pratiquement indépendante de 1la

température.

Le fait que la surface d'activation ne dépende pas
de la température est cohérent avec 1'hypothése d'un mécanisme

thermiquement activé.

Nous pouvons résumer ainsi les conclusions relatives

aux mesures de la surface d'activation

- La mesure de la surface d'activation dans 1'hypotheése
d'une loi de relaxation logarithmique et dans 1'hypothése
d'une loi puissance conduit aux mémes valeurs de A. De méme
les résultats obtenus par sauts de vitesse de déformation
sont cohérents avec les précédentes.

- La surface d'activation varie avec la contrainte

efficace suivant o*-

1l dans 1la premiére partie puis comme o2
lorsque la contrainte devient supérieure a une valeur critique.
Dans ce cas 0f = 0 et la contrainte critique diminue lorsque

la température augmente

- La surface d'activation ne varie pas avec la tempéra-

ture pour une méme valeur de la contrainte efficace

- Dans la premiére partie (pour les contraintes faibles)
la surface d'activation est indépendante de la vitesse de
déformation. Dans la deuxiéme partie des courbes s(op), c'est-a
-dire pour de fortes déformations 1a surface d'activation

augmente avec la vitesse de déformation.

E - MESURE DE L'ENERGIE D'ACTIVATION

AG peut étre déduit des courbes de relaxation en mesu-

rant la variation de la surface d'activation avec la

contrainte
To
LG = B A(t)dr
Ho
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Cette valeur correspond a la surface comprise entre

la courbe A(T) et les axes de coordonnées (fig.l15).

Le calcul conduit & une valeur de AG de 40 Kcal/mole.
Cette valeur est voisine de celles trouvées par d'autres auteurs
en particulier MURTHY et SASTRY (5) qui obtiennent 39 kcal/mole

en fluage sur du zinc pur polycristallin.

F - FLUAGE

L'analyse des courbes de fluage montre qu'a 20°C on
"~ observe les trois stades classiques du fluage primaire, secon-
daire et tertiaire. Pour des températures supérieures, le
fluage secondaire s'établit presque instantanément. Nous avons
déterminé la vitesse de fluage du stade II en tragant la vitesse
de fluage de Ln -¢ avec € (fig.16) .

o
En tragant la variation de € avec la contrainte efficace

(fig.17) nous constatons que

e = A(c-04)0,4

; Le nombre d'essais 1limité que nous avons effectués
en fluage ne nous permet pas de mesurer une énergie d'activa-
tion.
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Figure 15
Variation de la surface d'ac;ivatibn en fonction
de la contrainte efficace



- 138 -

fom - e -

Figure 16

Détermination de la vitesse de fluage secondaire
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o
Variation de & avec la contrainte efficace
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La relaxation d'un alliage de zinc - cuivre - titane
a différentes valeurs de la contrainte initiale de la tempéra-
ture et de la vitesse de déformation permet d'effectuer les
observations suivantes. '

Pour les faibles contraintes et les faibles températures
(stade 1), le mécanisme de relaxation correspond a une loi
logarithmique puis pour des contraintes et des températures

plus importantes la loi puissance est vérifiée (stade II).
La surface d'activation varie suivant les conditions

expérimentales de 35 & 500 en unités b2. Deux mécanismes thermi-

quement activés concourent a la déformation.

Pour le stade I. La contrainte interne varie avec
la température et devient nulle pour T = 373 K. La surface
d'activation varie en fonction de 1la contrainte appliquée

suivant ¢*-1 mais est indépendante de la vitesse de déformation.

Pour le stade 1II, 1la contrainte interne est nulle
quelle que soit la température comprise entre 273 et 473 K.
La surface d'activation varie en fonction de 1la contrainte
appliquée suivant o0-2 et elle augmente avec la vitesse de
déformation.

Pour la premiére partie les résultats sont cdmpatibles
avec un mécanisme d'intersection de dislocations, se déplagant
dans le plan de base, avec la forét. Pour des contraintes
plus élevées un maclage intervient qui peut provoquer une
réorientation des grains favorable & un glissement pyramidal
de seconde espéce. C'est ce mécanisme qui deviendrait ensuite
prépondérant. Un changement de la texture du matériau pendant
la déformation peut également expliquer le fait que le glisse-

ment pyramidal est favorisé lorsque la contrainte augmente.




- 144 -

Ces hypothéses demandent cependant a étre vérifiées

en particulier par deux types d'expériences qui consistent

[~

- Etudier en microscopie électronique & transmission
la variation de la structure de dislocation en fonction de
la contrainte

- Etudier 1la variation de 1la texture du matériau en
fonction de la déformation.

La mesure de 1'énergie d'activation des deux mécanismes
également doit étre affinée.
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L‘ailiage :2inc - Cuivre - Titane est fourni par
cur d ines sous forme de tdéle laminég

isseur. La relaxation de ce matériau est &tud

5. niveaux de contréinte, ad ures ¢

et 473 K et des vitesses de déformation:de 2,5.10 -

nent dans la déformation plastique. Pour une température et

de déformation données un premier mécanisme corres-
iissement des dislocations dans le plan de base et
& leur intersection par la fordt de dislocations. La contrainte
interne diminue lorsque la température augmente. Le deuxidme
mécanisme, qui intervient A contrainte &dlevée correspond A une
centrainte interne nulle, et s'accompagne de la formation de

ot
m
1]
L
=

quelques mac ans les grains de pius grand diamdtre. I1 peut

orrespondre au glissement pyramidal de deuxidme espace.
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