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Résumé. — Nous avons effectué entre 100 et 273 K des mesures d’atténuation et de vitesse d ondes
ultrasonores de fréquence 5 MHz sur des échantillons monocristallins de glace ayant subi une défor-
mation plastique. Des traitements thermiques a 271 K restaurent une partie des caractéristiques de
propagation. L’anomalie de vitesse observée ne peut étre totalement expliquée par la théorie des

dislocations.

Abstract. — The velocity and attenuation of ultrasonic waves in strained ice single crystals have
been measured between 100 and 273 K. The measurement frequency is 5 MHz. Annealing treatments
at 271 K cause recovery of propagation characteristics. The velocity anomaly observed cannot be

explained by dislocation theory.

1. Introduction. — L’étude expérimentale de la plas-
ticitt de la glace a généralement été faite par des
méthodes mécaniques telles que les essais de trac-
tion [1, 2] et de fluage [3, 4]. De nombreux résultats
ont été obtenus ; en particulier, on a pu montrer que
le systéme de glissement principal est formé du plan
(0001) et des directions 1120 ) mais il est également
possible d’activer des systémes secondaires [5]. L’in-
terprétation de la déformation plastique de la glace
par la théorie des dislocations a rendu nécessaires
les études expérimentales des défauts lin€éaires dans
ce matériau [6]. Ces études se raménent généralement
a des observations directes mais il est possible d’en-
visager d’autres techniques comme, par exemple,
la mesure du frottement intérieur.

En effet, les dislocations, par leur mouvement sous
Paction d’une onde de contrainte sont a l’origine
d’un certain nombre de phénomeénes inélastiques.
Plusieurs modeles de dissipation d’énergie aux fre-
quences ultrasonores sont proposés dans la litté-
rature [7, 8]. Pour approfondir nos connaissances sur
le r6le des dislocations lors de la déformation plas-
tique nous avons effectué des mesures d’atténuation
et de vitesse des ondes ultrasonores pour des tem-
pératures allant de 100 K a 273 K. L’étude a été faite
sur des échantillons monocristallins déformés plas-
tiquement par fluage jusqu’a 5 9 de déformation.
Un recuit des échantillons a 217 K a été entrepris
en vue de restaurer les propriétés inélastiques apres
I’écrouissage.

(*) Equipe associée au C.N.R.S., n° 463.

2. Méthode expérimentale. Appareillage. — L’appa-
reil utilisé a été mis au point et décrit par Guenin [9].
Il comprend un ensemble MATEC 9000, un inter-
férométre d’ondes ultrasonores et une cellule de
mesure a température variable.

Le MATEC 9000 permet les mesures d’atténuation
entre 0,01 et 4 dB/us. L’interféromeétre conduit a la
mesure du temps de parcours des ultrasons & travers
I’éprouvette avec une sensibilité de 3 x 1073 ps.
La cellule de mesure a température variable nous a
permis d’effectuer nos essais en montée de tempé-
rature a des vitesses de 'ordre 1 degré/min. Cette
installation nous a permis de mesurer l’atténuation
et la vitesse d’ondes acoustiques de polarisation
longitudinale et de fréquence 5 MHz dans la glace.

Les monocristaux de glace I, nous ont été fournis
par le laboratoire de Spectrométric Physique de
I’Universit¢ de Grenoble. Ils sont taillés mécani-
quement pour obtenir un parallélépipéde de
15 x 15 x 40 mm. Deux faces sont alors, a I’aide
d’un gabarit, rectifiées et polies sur papier 600 et
sur soie de maniere a assurer la réflexion des ondes
ultrasonores d’une fagon exempte de phénoménes
parasites. La longueur des échantillons est mesurée
a 253 K a laide d’un palmer. Le probléme du liant
entre échantillon et quartz transducteur a été résolu
par 'emploi d’éther de pétrole.

Les échantillons sont déformés a l’aide d’une
machine de fluage a4 charge constante. Un cryostat
permet d’effectuer I’essai entre 180 K et 273 K. Les
faces du parallélépipéde de glace intéressant la
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mesure sont alors de nouveau rectifiées et polies.
Un dispositif photographique entre polaroids croisés
permet de contrdler les échantillons et d’orienter
ceux-ci par rapport a I’axe optique (détermination
de I’angle @ entre la direction de I’onde ultrasonore
et I’axe optique ¢). La pureté de la glace est contrélée
par mesure de la conductivité de I’eau aprés fusion
de I’échantillon. La valeur moyenne est

0,8 — 0,6 x 107 (Q.cm)~ L.

3. Résultats. — Les spectres d’atténuation en fonc-
tion de la température ont été établis pour des échan-
tillons monocristallins dont I’angle @ valait respec-
tivement 0° et 45°. Pour ces échantillons non écrouis
nous retrouvons pour I’atténuation les mémes valeurs
que celles trouvées par Dantl [10].
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F1G. 1. — Monocristal @ = 45°. Atténuation en fonction de la
température.

La figure 1 regroupe les spectres d’atténuation
obtenus sur un échantillon ¢ = 45° avant défor-
mation, aprés déformation de 5 9 a 255K et aprés
recuits successifs respectivement de 150 heures et
300 heures a 271 K. Aprés déformation, on atteint
les valeurs importantes de [Datténuation (0,55-
0,6 dB/us). L’examen micrographique a ce stade
montre des bandes de glissement trés nettes paralléles
aux plans du cristal. La déformation plastique s’est
“effectuée principalement par glissement basal (0001)
¢ 1120 ). Aprés 150 heures de recuit & 271 K il appa-
rait de nouveaux grains et I’atténuation diminue.
Aprés 300 heures 4 271 K nous retrouvons pratique-
ment les valeurs initiales de I’atténuation (0,25 dB/us).

Des spectres correspondant aux mémes essais
pour un monocristal ¢ = (° sont rassemblés sur
la figure 2. La variation aprés déformation est plus
faible que pour @ = 45°. L’observation a ce stade
n’a pas permis de définir un systéme unique de glisse-
ment. Les glissements pyramidaux ont sans doute
ici été activés. La recristallisation s’observe aussi a
partir de 150 heures a 271 K, mais on ne restaure pas
totalement la valeur de I’atténuation aprés le second
recuit.

JOURNAL DE PHYSIQUE

Ne 1

adh.rs"
05}
: b=o
vee o° «monocristal
04 ......o' .‘35':
. o o
e o 6 0
Lee® ooooooo +300 h
0o o00©?
ocf‘c‘oo
03 R
' R et
AAAA‘AA
02 -
.
Ill..-...-
.
N
01
160 [ 200 B T K

FIG. 2. — Monocristal @ = 0°. Atténuation en fonction de la
température.

Les variations de vitesse sont obtenues a partir
des variations de temps de parcours de I’onde ultra-
sonore dans I’échantillon. Les figures 3 et 4 rassem-
blent ces observations : dans les deux cas (@ = 0°
et @ = 45°) la déformation plastique entraine une
augmentation de vitesse. Au contraire les traitements
de recuit provoquent une diminution de la vitesse
sans qu’il y ait toutefois un retour aux valeurs ini-
tiales.
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Fi1G. 3. — Monocristal @ = 45°. Variation de la vitesse de I’onde

ultrasonore.
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FiG. 4. — Monocristal @ = 0°. Variation de la vitesse de I’onde
ultrasonore.
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Enfin, la figure 5 présente la variation de P’atté-
nuation en fonction du taux de déformation. Les
courbes @ = 0° et & = 45° peuvent €tre comparées
a la courbe obtenue avec des échantillons polycris-
tallins.
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FI1G. 5. — Atténuation mesurée a 100 K ; dépendance de la défor-
mation plastique.

4. Discussion. — Aux fréquences ulgrasonores, les
défauts ponctuels ne sont généralement pas suscep-
tibles de créer une atténuation mesurable. Par contre,
les dislocations mises en mouvement par 1’onde de
contrainte ultrasonore induisent par leur dépla-
cement une dissipation d’énergie responsable de
I’atténuation.

Le mouvement des dislocations dans la glace n’est
pas totalement expliqué. Il apparait cependant pro-
bable que ce mouvement, obtenu par diffusion de
décrochements, n’est possible que lorsque les molé-
cules d’eau en avant de la dislocation se réorientent
favorablement grace aux défauts de Bjerrum [11].
Ceux-ci existent en équilibre thermodynamique dans
la glace et leur concentration est proportionnelle a
exp(— E¢/kT), E; étant I’énergic de formation du
défaut.

D’autre-part, le mouvement des défauts de Bjerrum
est thermiquement activé : la fréquence de saut est
donc proportionnelle a exp(— E,/kT) E, = énergie
de migration. La vitesse de déplacement a longue
distance des décrochements varie alors comme

Ef+Em
kT -~

Si de tels déplacements avaient effectivement lieu
sous l’effet de la contrainte ultrasonore, on devrait
observer une forte variation avec la température des
caractéristiques de propagation des ultrasons. En
fait, cette dépendance est faible (Fig. 1 a 4).

Nous devons donc envisager un déplacement de
décrochements restant limité a la distance entre
2 molécules d’eau non favorablement orientées;
cette distance est égale en moyenne a 2b [12].

Ces hypothéses nous conduisent a appliquer le
modéle de dissipation d’énergie ultrasonore par

exp —
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diffusion de décrochements développé par Suzuki
et Elbaum [8]. En effet, tant que la déformation
associée a I'onde de contrainte reste faible (ce qui
est le cas dans nos expériences) ce modéle envisage
des déplacements de décrochements inférieurs a b
et conduit aux valeurs théoriques de I’atténuation
et de 'anomalie de vitesse :

Ayps = 8,68 x 107° x

Gb?* a® w?.Blm
x 4— P 2 3 2
*m (w® — wj) + w*(B/m)
Av v—-v, Gb*a® w? — w?
v v,  mm (0 — 0d)? + o*(B/m)*

G : module de cisaillement,

b : vecteur de Burgers de la dislocation,
m : masse d’un décrochement,

N : densité de décrochements,

w : fréquence de I’onde ultrasonore,

w, : fréquence de résonance d’un décrochement,
B : coefficient de frottement visqueux des décro-
chements,

: vitesse des ondes ultrasonores dans le cristal
respectivement avec et sans dislocations.

Avec les valeurs numériques suivantes :

G = 3,5 x 10'°baryes, b = 4,5 x 1078 cm,
m=10"22g w=2mx5x 10°s™,
B ~5x 10"1*CGS [8, 13]

et les estimations raisonnables [14] N ~ 5 x 10'2¢m™3
et wy~7 x 10®s™!, nous sommes conduits aux
contributions a I’atténuation et a I’anomalie de
vitesse respectivement de l'ordre de 0,1 dBjus et
— 6 x 1073,

Nous.constatons que :

— la valeur de l’atténuation théorique est com-
parable a celle trouvée expérimentalement ;

— par contre, dans nos expériences, la vitesse
augmente avec la déformation plastique
Qv _ +2x 1072,

v

Si l'augmentation d’atténuation peut €tre raison-
nablement interprétée avec le modele de Suzuki et
Elbaum, nous ne pouvons pas attribuer nos varia-
tions de vitesse a la seule variation de la densité¢ de
dislocation provoquée par la déformation plastique.

Si on envisage un effet anormal de vitesse [15]
nos résultats impliquent que le rapport w,/w doit
varier de 15 a 5 [9], ce qui signifie que w, doit rester
compris entre 1,5 x 10% et 4,5 x 10% s™ 1,

Des mesures d’atténuation en fonction de la fré-
quence [10, 14] n’ont pas permis d’observer le phé-
nomeéne de résonance pour de telles valeurs de la
pulsation.

Ce résultat rend trés improbable I'effet anormal
de la vitesse ou il faut admettre une diminution de
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w,, lors de la déformation plastique, soit par une
augmentation de L longueur libre de dislocations,
soit par une variation de d,, distance entre 2 décro-
chements voisins.

En effet, les résultats de Klinger [16] portant sur
I’observation de figures de Tyndall et sur des mesures
de conductivité avec des cristaux de glace de méme
origine que le matériau utilis¢ au cours du présént
travail sont en contradiction avec la premiére hypo-
thése : la densité de dislocations augmente par défor-
mation plastique, cela correspond d’ailleurs aux
résultats obtenus directement par observation directe
[17] et conduit & une diminution de L donc 4 une
augmentation de .

En ce qui concerne d,, c’est-a-dire la distance entre
deux décrochements, il est également probable quun
écrouissage la fait décroitre, mais dans ces conditions,
compte tenu du terme C, de tension de ligne [8]

Gb? a?
c =9
d 47td3ﬁ

il apparait que la diminution de d, contribue elle
aussi & une augmentation de w,, car :

. ndy (Cy\M?
Wy = 2 Slnﬁ <_}’I—’l) .

On ne peut donc attribuer ’augmentation de vitesse
a un effet anormal dans le sens entendu par Hikata [22].

L’effet de la recristallisation d’une part, les diffé-
rences de comportement entre les monocristaux
@ = 450 et ¢ = (0o d’autre part, confirment cepen-
dant que les dislocations jouent un rdle dans les
caractéristiques de propagation de I'onde ultra-
sonore : en effet, dans le cas ou @ = 459, le systéme
principal de glissement (basal) a été aisément activé
tandis que dans l'autre cas ce sont les systémes
secondaires (pyramidaux) qui sont surtout mis en
action [5]. La déformation plastique a donc conduit
a des configurations différentes de dislocations, dont
le comportement sous I’effet de la contrainte ultra-
sonore ne sera pas identique : en particulier, la
mobilité des dislocations dans le systéme pyramidal
est vraisemblablement inférieure a celle des dislo-
cations du plan basal comme le signale Higashi
et al. [18].

Le résultat anormal pour I'anomalie de vitesse
nous parait a rapprocher des travaux de Dantl [19]
portant sur des mesures de constantes élastiques,
celles-ci mettent en évidence des phénoménes de
vieillissement de la glace aprés élaboration se mani-
festant entre autre par des diminutions de module
pouvant atteindre 5 9 et des diminutions de densité
de l'ordre de 0,3 9. Cet effet est encore mal compris
a ’heure actuelle et pourrait étre di, soit a ’évolution
de I’arrangement protonique vers un état d’équilibre
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thermodynamique pendant le vieillissement, soit a
la disparition de molécules d’eau interstitielles.

Au cours de nos expériences, on peut penser que
la déformation plastique conduit la glace vers un
état comparable a celui du matériau nouvellement
¢laboré. En particulier, I’hypotheése de la formation
d’interstitiels lors de la déformation plastique est
renforcée par le fait que I'augmentation de vitesse
est plus importante pour le cristal & = 0 que pour
le cristal @ = 45° (Fig. 3 et 4) ce qui pourrait corres-
pondre 4 des phénoménes d’interaction entre dis-
locations plus nombreux, c’est-a-dire une concen-
tration en interstitiels plus élevée, lorsque les sys-
témes secondaires sont activés.

L’observation de Noll [20] suivant laquelle les
propriétés diélectriques a basse fréquence de la
glace sont modifiées par une déformation plastique
pourrait confirmer cette hypothése.

Les traitements thermiques & 271 K permettent
alors un vieillissement analogue a celui se produisant
apres élaboration du cristal de glace. Ce vieillissement
restaure les propriétés et en particulier le module
masquant ainsi les variations de vitesse associées
4 la variation de densité de dislocations. D’ailleurs,
si les figures 1 et 2 montrent que les restaurations
de l'atténuation au cours des traitements thermiques
se font en un temps en accord avec les cinétiques de
recristallisation établies par Steinemann [21] il appa-
rait nettement (Fig. 3 et 4) que la restauration de la
vitesse est plus rapide. Cela confirme I’existence de
deux processus différents provoquant les variations
de Patténuation et de la vitesse des ultrasons lors
de la déformation plastique de la glace.

5. Conclusion. — Nous avons pu montrer que les
caractéristiques de propagation des ondes ultra-
sonores dans la glace dépendent beaucoup de I’état
microstructural du matériau. La déformation plas-
tique de la glace entraine une augmentation de la

" vitesse de propagation et surtout de I'atténuation.

Pour interpréter ces effets, il faut envisager deux
processus différents; en effet, la multiplication des
défauts linéaires lors-d’une déformation plastique,
origine essentiélle de I’augmentation de I’atténuation
ne permet pas d’expliquer I’augmentation paralléle
de la vitesse de propagation. Cette augmentation
de la densité des défauts linéaires devrait au contraire
entrainer une diminution des constantes élastiques
donc de la vitesse de propagation des ultrasons.
Comme, en réalité, on observe une augmentation
de cette vitesse, il faut donc, par ailleurs, considérer
que la déformation plastique conduit la glace vers
un état comparable a celui du matériau fraichement
¢élaboré qui présente des constantes élastiques dépas-
sant de quelques % la valeur caractéristique du maté-
riau vieilli. Ce dernier effet pourrait résulter de la
présence de défauts ponctuels comme les intersti-
tiels ou les défauts protoniques.
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