
HAL Id: jpa-00221071
https://hal.science/jpa-00221071

Submitted on 4 Feb 2008

HAL is a multi-disciplinary open access
archive for the deposit and dissemination of sci-
entific research documents, whether they are pub-
lished or not. The documents may come from
teaching and research institutions in France or
abroad, or from public or private research centers.

L’archive ouverte pluridisciplinaire HAL, est
destinée au dépôt et à la diffusion de documents
scientifiques de niveau recherche, publiés ou non,
émanant des établissements d’enseignement et de
recherche français ou étrangers, des laboratoires
publics ou privés.

BEHAVIOUR OF Fe-Ni-C ALLOY DOPED WITH
HYDROGEN IN THE γ PHASE
M. Carrard, C. Prioul, J. Plusquellec, P. Azou

To cite this version:
M. Carrard, C. Prioul, J. Plusquellec, P. Azou. BEHAVIOUR OF Fe-Ni-C ALLOY DOPED WITH
HYDROGEN IN THE γ PHASE. Journal de Physique Colloques, 1981, 42 (C5), pp.C5-187-C5-192.
�10.1051/jphyscol:1981529�. �jpa-00221071�

https://hal.science/jpa-00221071
https://hal.archives-ouvertes.fr


JOURNAL DE PHYSIQUE 

CoZZoque CS,  suppZ6ment au nO1O, Tome 42, octobre 1981 page C5- 187 

BEHAVIOUR OF Fe-Ni-C ALLOY DOPED WITH HYDROGEN IN THE y PHASE 

M. Carrard, C. P r iou l ,  J. Plusquel lec and P. Azou 

Labomtoire HydrogSne e t  Mat&riatfx, Ecole Centraze des Arts e t  ManujFactures 
92290 Ch2tenay-MaZabry, France 

A b s t r a c t . -  The p u r p o s e  of  t h i u  p a p e r  i s  t o  compare  t h e  i n t e r n a l  
f r i c t i o n  b e h a v i o u r  of  Fe-Ni-C h y d , o g e n a t e d  s p e c i m e n s  and o f  
h y d r o g e n  f r e e  s p e c i m e n s  when r e h e a t i n g  f r o m  77 t o  300  K t h e  
r e c e n t l y  q u e n c h e d  s t r u c t u r e .  C a t h o d i c  h y d r o g e n  c h a r g i n g  was done  
i n  t h e  a u s t e n i t i c  p h a s e  a t  h i g h  t e m p e r a t u r e s  w i t h  a  r e c e n t l y  
d e v e l o p e d  method  u s i n g  m o l t e n  s a - t s .  A new p e a k  ( c a l l e d  @ p e a k )  
a p p e a r s  a t  a b o u t  150 K ( i n  t h e  1 Hz f r e q u e n c y  r a n g e )  i n  h y d r o g e -  
n a t e d  s p e c i m e n s .  

1 .  I n t r o d u c t i o n . -  The i n f L u e n c e  o f  c a r b o n  c o n t e n t  and  t i m e  r e l a t e d  pa-  

r a m e t e r s  on t h e  i n t e r n a l  f r i c t i o n  b e h a v i o u r  ( b e t w e e n  room t e m p e r a t u r e  

and  77 K) o f  Fe-Ni-C a l l o y s  w i t h  s u b z e r o  M s t e m p c i a t u r e  h a s  a l r e a d y  been  

s t u d i e d  i n  t h e  100  H z  f r e q u e n c y  r a n g e  ( C a r r a r d  and c o - w o r k e r s ,  1977)  

and i n  t h e  1  H z  f r e q u e n c y  r a n g e  ( P r i o u l  and  C a r r a r d ,  1 9 7 9 ) .  E v e n t h o u g h  

some a s p e c t s  a r e  s t i l l  d i s c u s s e d  ( P r i o u l  and  C a r r a r d ,  1981)  t h e  p h y s i -  

c a l  i n t e r p r e t a t i o n  of t h e  i n t e r n a l  f r i c t i o n  b e h a v i o u r  o b s e r v e d  i n  t h e  

(77-300)  K t e m p e r a t u r e  r a n g e  c a n  now be  c o n s i d e r e d  a s  w e l l  2 s t a b l i s h e d .  

From t h i s  knowledge  we f o c u s s e d  o u r  a t t e n t i o n  on t h e  i n t e r n a l  

f r i c t i o n  behaviour o f  h y d r o g e n  c h a r g e d  Fe-Ni-C a l l o y s  ( i n  t h e  y p h a s e ) ,  

i n  o r d e r  t o  h a v e  a  b e t t e r  u n d e r s t a n d i n g  o f  t h e  e f f e c t  o f  h y d r o g e n  f r o m  

b o t h  t e c h n i c a l  and  a c a d e m i c  p o i n t s  o f  v i e w .  

I n t e r n a l  f r i c t i o n  b e h a v i o u r  o f  Fe-Ni and  Fe-Ni-C a l l o y s  doped  

w i t h  h y d r o p e n  h a v e  n e v e r  b e e n  s t u d i e d  a s  f a r  a s  we know. N e v e r t h e l e s s  

s e v e r a l  p a p e r s  h a v e  b e e n  p u b l i s h e d  u s i n g  o t h e r  e x p e r i m e n t a l  m e t h o d s .  

Thus , f rom room t e m p e r a t u r e  e l e c t r o c h e m i c a l  e x p e r i m e n t s  Beck a n d  co-  

w o r k e r s  ( 1 9 7 1 )  h a v e  d e t e r m i n e d  t h a t  t h e  d i f f u s i o n  c o e f f i c i e n t  D f a l l s  

f rom a b o u t  1 0 - ~ c r n ~ / s  f o r  p u r e  i r o n  t o  a b o u t  1 0 - ~ ~ c m ~ / s  f o r  Fe-40% N i  

( i n  w e i g h t ) .  T h o s e  v a l u e s  r e s e ~ b l e  c l o s e l y  t h e  r e s u l t s  o f  D r e s l e r  and 

F r o h b e r g  ( 1 9 7 3 )  f o r  a  Fe-30% N i  ( 5 . 1 0 - ~ c m ~ / s  a t  58OC) and  t h e  v a l u e s  

g i v e n  i n  t h e  l i t t e r a t u r e  f o r  N i  ( C o m b e t t e  and Azou,  1 9 7 0 ) .  The s o l u b i -  

l i t y  c  r i s e s  by  a b o u t  l o 3  b e t w e e n  p u r e  i r o n  and  Fe-40% N i  (Beck  and  

c o - w o r k e r s ,  1 9 7 1 ) ,  t h e n  r e m a i n s  c o n s t a n t  up t o  p u r e  n i c k e l .  Between 0  

and 30-40% N i  t h e  d o m i n a n t  f a c t o r  w h i c h  c o n t r o l s  t h e  v a l u e  of  D and  c  

i s  t h e  f a l l  of  t h e  mole f r a c t i o n  of  t h e  a ( b . c . c . )  p h a s e  i n  t h e  a l l o y  

c o u n t e r b a l a n c e d  by t h e  r i s e  of  t h e  y ( f . c . c . )  p h a s e .  
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S i n c e  i t  i s  m o r e  s o l u b l e  i n  a u s t e n i t e  t h a n  i n  m a r t e n s i t e  h y d r o -  

g e n  i s  a l s o  e x p e c t e d  t o  i n c r e a s e  t h e  t h e r m o d y n a m i c  s t a b i l i t y  o f  a u s t e -  

n i t e .  A c c o r d i n g  t o  M a u l i k  a n d  B u r k e  ( 1 9 7 5 )  n o  s i g n i f i c a n t  e f f e c t  on 

t h e  Y s  t e m p e r a t u r e  o f  Fe-Ni  a l l o y  i s  o b s e r v e d  a f t e r  room t e m p e r a t u r e  

c a t h o d i c  c h a r g i n g  e v e n  i n  t h e  p r e s e n c e  o f  p o i s o n  ( NaAs02)  . T h i s  

r e s u l t  d o e s  n o t  a g r e e  w i t h  o b s e r v a t i o n s  o f  R a m a c h a n d r a n  a n d  D a s a r a t h y  

( 1 9 6 1 )  i n  Fe-C b a s e  s t e e l s  a n d  w i t h  t h e  r e s u l t s  o f  A b d e l h a d i  ( 1 9 7 6 )  on 

Fe-Ni-C a l l o y s .  On t h e  o t h e r  h a n d ,  c a t h o d i c  c h a r g i n g  ( b e l o w  t h e  Md 

t e m p e r a t u r e )  o f  a n  a u s t e n i t i c  s t r u c t u r e  c a n  p r o d u c e  l a r g e  a m o u n t s  o f  

a m a r t e n s i t e  i n  Fe -Ni  ( M a u l i k  a n d  B u r k e ,  19753 a n d  i n  Fe-Ni-C a l l o y s  

( A b d e l h a d i ,  1 9 7 6 ) .  T h e  p h a s e  t r a n s f o r m a t i o n  o c c u r i n g  d u r i n g  c a t h o d i c  

h y d r o g e n  c h a r g i n g  a t  room t e m p e r a t u r e  i s  p r o b a b l y V ' s t r a i n  i n d u c e d " .  

I n  t h a t  c a s e  t h e  s t r a i n  i s  i n d u c e d  b y  t h e  d e f o r m a t i o n  r e s u l t i n g  

f r o m  t h e  i n t r o d u c t i o n  o f  t h e  g a s  u n d e r  c o n d i t i o n s  o f  h i g h  s u r f a c e  s u -  

p e r s a t u r a t i o n  a n d  low d i f f u s i v i t y .  

T h i s  b r i e f  r e v i e w  o f  c u r r e n t  k n o w l e d g e  a b o u t  t h e  e f f e c t  of hydrogen 

o n  t h e  b e h a v i o u r  o f  Fe-Ni  a n d  Fe-Ni-C a l l o y s  s h o w s  t h e  c o m p l e x i t y  o f  

t h e  p h e n o m e n a  when h y d r o g e n  i s  p r e s e n t .  A l s o  i t  a p p e a r s  t h a t  h y d r o g e n  

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

a v o i d i n g  s u c h  p h e n o m e n a  a s  g r a p h i t i s a t i o n  ( C a r r a r d  a n d  c o - w o r k e r s , l 9 7 3 j  

a n d  d e c a r b u r i s a t i o n .  

We s h a l l  p r e s e n t  t h i s  s t u d y  i n  two p a r t s .  I n  t h e  f i r s t  p a r t  we 

s h a l l  p r e s e n t  m e t h o d s  a n d  r e s u l t s  c o n n e c t e d  w i t h  h y d r o g e n  c h a r g i n g . T h e  

s e c o n d  p a r t  i s  c o n c e r n e d  w i t h  a  q u a l i t a t i v e  a n a l y s i s  o f  h y d r o g e n  e f -  

f e c t s  o n  i n t e r n a l  f r i c t i o n  b e h a v i o u r .  

2 .  M a t e r i a l .  - Two Fe-Ni-C a l l o y s  w e r e  u s e d  f o r  t h i s  s tudy .The  t reatment  

o f  t h e  s p e c i m e n s  was  t h e  same a s  t h e  o n e  d e s c r i b e d  by P r i o u l  a n d  

C a r r a r d  ( 1 9 8 1 3  a n d  l e a d s  t o  a n  e n t i r e l y  y s t r u c t u r e  a t  room t e m p e r a -  

t u r e .  T h e  a l l o y s  u s e d  f o r  h y d r o g e n  c h a r g i n g ,  a b r e v i a t e d  t o  A ( 0 . 3 4 %  C ; 

2 7 . 2 1 %  N i  ; 0 . 5 3 %  Mn ; 0 . 3 8 %  S i  ; 0 .020X P  i n  w e i g h t )  a n d  f o r  i n t e r -  

n a l  f r i c t i o n  e x p e r i m e n t s ,  a b r e v i a t e d  t o  B ( 0 . 4 1 %  C ; 2 4 . 2 0 %  N i  ; 

0 . 2 7 %  Mn ; 0 . 3 3 %  S i  ; 0 . 0 1 1 %  P ) h a v e  aMs  t e m p e r a t u r e  c l o s e  t o  2 1 5  a n d  

225  K f o r  b o t h  t h e  A a n d  B a l l o y s .  

3 .  H y d r o g e n  c h a r g i n g .  - I n  o r d e r  t o  a v o i d  h y d r o g e n  i n d u c e d  p h a s e  t r a n s -  

f o r m a t i o n  a n d  m i c r o c r a c k i n g  a s  p o i n t e d  o u t  i n  t h e  f i r s t  p a r t  o f  t h i s  

p a p e r ,  h y d r o g e n  c h a r g i n g  was  c o n d u c t e d  a t  t e m p e r a t u r e s  a b o v e  room 

t e m p e r a t u r e .  Ne u s e d  a  new m e t h o d  d e s c r i b e d  by Chene  ( 1 9 7 7 )  w h i c h  

c o n s i s t s  o f  c a t h o d i c  h y d r o g e n a t i o n  i n  h o t  m o l t e n  s a l t s .  The e l e c t r o l y t e  

i s  a  e u t e c t i c  m i x t u r e  o f  NaHS04-H20 ( 5 7 % )  a n d  KHS04 (432 :  w h i c h  c a n  b e  

u s e d  b e t w e e n  3 9 8  a n d  5 2 3  K .  T h e  b a t h  t e m p e r a t u r e  i s  t h e r m o s t a t i c a l l y  



c o n t r o l l e d  b y  a  s e p a r a t e  c i r c u i t  o f  o i l .  The  e l e c t r o l y t i c  c e l l  i s  c l o -  

s e d  a n d  s t e a m  i s  c o n d e n s e d  i n  t h e  u p p e r  p a r t  i n  o r d e r  t o  a v o i d  a n d  

o v e r - r a p i d  d e h y d r a t i o n  o f  t h e  m o l t e n  s a l t s  s o l u t i o n .  The  h y d r o g e n  

c h a r g i n g  i s  d o n e  a t  a  c o n s t a n t  p o t e n t i a l  by  u s i n g  a  t w o - e l e c t r o d e  

s y s t e m .  T h e  p o t e n t i a l  o f  t h e  s a m p l e  i s  m e a s u r e d  w i t h  r e f e r e n c e  t o  a n  

A ~ / A ~ +  e l e c t r o d e  s i t u a t e d  n e a r  t h e  s a m p l e .  The  c u r r e n t  n e c e s s a r y  t o  

h o l d  t h i s  p o t e n t i a l  a t  a  c o n s t a n t  v a l u e  i s  c o n t r o l l e d  b y  a n  e l e c t r o n i c  

p o t e n t i o s t a t  t h r o u g h  a n  a u x i l i a r y  e l e c t r o d e  ( a  c y l i n d e r  o f  P t  n e t t i n g  

b e i n g  p l a c e d  r o u n d  t h e  s a m p l e ) .  U n d e r  t h e s e  c o n d i t i o n s  t h e  a n o d i c  a n d  

c a t h o d i c  r e a c t i o n s  a r e  e q u i v a l e n t  t o  t h e  e l e c t r o l y s i s  o f  t h e  w a t e r  i n  

t h e  b a t h .  

D i f f e r e n t  e l e c t r o c h e m i c a l  c o n d i t i o n s  w e r e  t e s t e d  ( c h a r g i n g  p o t e n -  

t i a l s  f r o m  - 2  000 t o  -800mV o f  d u r a t i o n  b e t w e e n  1  a n d  3 0  h ,  t h e  t e m p e -  

r a t u r e  o f  t h e  b a t h  b e i n g  i n  t h e  ( 4 0 0 - 5 0 0 )  K r a n g e ) .  A d e t a i l e d  s t u d y  

o f  t h e  r e s u l t s  o b t a i n e d  w i l l  b e  p u b l i s h e d  s u b s e q u e n t l y .  N e v e r t h e l e s s  

i t  i s  i m p o r t a n t  t o  n o t i c e  t h a t  a f t e r  h y d r o g e n  c h a r g i n g  u n d e r  t h e s e  

c o n d i t i o n s  : 

- n o  p h a s e  t r a n s f o r m a t i o n  w a s  d e t e c t e d  b y  m e t a l l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  : 

- t h e  M s  t e m p e r a t u r e  w a s  l o w e r e d  ; 

- a n  a v e r a g e  g a s e s  c o n t e n t  i n  t h e  s a m p l e  o f  5  t o  15 ppm ( i n  w e i g h t )  w a s  

m e a s u r e d  i n  t h e  y s t a t e  by d e s o r p t i o n  ( 1 . 4 x l 0 - ~ ~ a s c a l , l  000 K). Mass-  

s p e c t r o m e t r y  o f  t h e  d e s o r b e d  g a s e s  r e v e a l e d  t h a t  t h e s e  g a s e s  a r e  

m a i n l y  h y d r o g e n  ; 

- o u t g a s i n g  t h e  a' s t r u c t u r e  ( a f t e r  q u e n c h i n g  t h e  y s t r u c t u r e  a t  7 7  K) 

r e v e a l s  a  l o w e r  h y d r o g e n  c o n t e n t  t h a n  o u t g a s i n g  t h e  y s t r u c t u r e .  

4 .  I n t e r n a l  f r i c t i o n  b e h a v i o u r .  - I n t e r n a l  f r i c t i o n  a n d  f r e q u e n c y  mea- 

s u r e m e n t s  w e r e  p e r f o r m e d  o n  a n  a u t o m a t i c  i n v e r t e d  t o r s i o n  p e n d u l u m  

m a n u f a c t u r e d  a t  t h e  l a b o r a t o r y  a n d  r e c e n t l y  c o n n e c t e d  t o  a  m i c r o - c o m -  

p u t e r  ( P r i o u l  a n d  c o - w o r k e r s ,  1 9 8 1 ) .  We u s e d  c y l i n d r i c a l  s p e c i m e n s  

( d i a m e t e r  3 m m ,  u s e f u l  l e n g t h  50mm) a n c h o r e d  by  t w o  t h r e a d e d  h e a d s  

( d i a m e t e r  6mm, l e n g t h  15mm). A f t e r  a n  i n - s i t u  q u e n c h i n g  t o  7 7  K ( c o o -  

l i n g  r a t e  1 . 5 K / m i n )  a n d  a  m a i n t e n a n c e  f o r  o n e  h o u r  a t  7 7  K, t h e  m e a s u -  

r e m e n t s  w e r e  p e r f o r m e d  d u r i n g  r e h e a t i n g  ( h e a t i n g  r a t e  1 . 5 K J m i n ) .  T h e  

s t r a i n  a m p l i t u d e  d u r i n g  m e a s u r e m e n t s  w a s  i e s s  t h a n  ~ ~ = 5 x 1 0 - ~  a n d  u n l e s s  

o t h e r w i s e  s p e c i f i e d  t e s t  f r e q u e n c y  w a s  1 . 5  Hz. H y d r o g e n  c h a r g i n g  o f  

a l l o y  B u s e d  f o r  i n t e r n a l  f r i c t i o n  e x p e r i m e n t s , w a s  made u n d e r  t h e  f o l -  

l o w i n g  c o n d i t i o n s  : p o t e n t i a l  -1 OOOmV, t e m p e r a t u r e  405K,  d u r a t i o n  1 6 h .  

A f t e r  s u c h  i m p r e g n a t i o n  t h e  h y d r o g e n  c o n t e n t  was  a b o u t  1 0  ppm. The  

s a m p l e s  d o p e d  w i t h  h y d r o g e n  w e r e  h e l d  f o r  a b o u t  h a l f  on  h o u r  a t  room 

t e m p e r a t u r e  a f t e r  c h a r g i n g .  i n  o r d e r  t o  s e t  up  t h e  e x p e r i m e n t .  
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I n  f i g . 1  we i l l u s t r a t e  t h e  e f f e c t  o f  h y d r o g e n  on i n t e r n a l  f r i c -  
- 1  

t i o n  Q and  r e l a t i v e  f r e q u e n c y  ( F - F o ) / F o  e v o l u t i o n s .  T h e s e  a r e  p l o t -  

t e d  v e r s u s  t e m p e r a t u r e  d u r i n g  t h e  h e a t i n g  o f  t h e  s a m p l e s  f r o m  t h e  77K 

r e c e n t l y  q u e n c h e d  s t a t e  up t o  300K. Fo e q u a l s  F(77K)  m e a s u r e d  a t  t h e  

b e e i n n i n g  o f  e a c h  e x p e r i m e n t .  

288 TEMPERATURE (K) ,-, 3 

A c o m p a r i s o n  b e t w e e n  h y d r o g e n  c h a r g e d  s p e c i m e n s  ( c u r v e s  I , ] ' )  1 

a n d  h y d r o g e n  f r e e  s p e c i m e n s 2  ( c u r v e s  2 , 2 ' )  shows t h a t  : 

- a  new i n t e r n a l  f r i c t i o n  p e a k  ( c a l l e d  @) p e a k j  a p p e a r s  a t  150K f o r  a  

1 . 4  Hz t e s t  f r e q u e n c y  i n  h y d r o g e n  c h a r g e d  s p e c i m e n s .  A f r e q u e n c y  anoma- 

l y  i s  a s s o c i a t e d  w i t h  t h i s  p e a k .  

- t h e  main  maximum @) i s  s h i f t e d  f r o m  215  t o  about: 205K i n  t h e  c a s e  

o f  t h e  h y d r o g e n  c h a r g e d  s p e c i m e n .  The a m p l i t u d e  of  t h i s  maximum r e -  

- 
u 

f 

m a i n s  c o n s t a n t .  

- a l l  the  i n t e r n a l  f r i c t i o n  c u r v e  i s  s h i f t e d  t o w a r d s  l o w e r  t e m p e r a t u r e s .  

The e f f e c t  of  h y d r o g e n  on t h e  @ anomaly  w i l l  n o t  b e  d i s c u s s e d  

i n  t h i s  s t u d y .  T h i s  anomaly  h a s  b e e n  c o r r e l a t e d  t o  a  r e h e a t  t r a n s f o r -  

m a t i o n  i n  a  p r e v i o u s  p a p e r  ( P r i o u l  and c o - w o r k e r s ,  1 9 7 9 ) .  

A f i r s t  h e a t i n g  o f  a  h y d r o g e n a t e d  s p e c i m e n  ( F i g . 2 ,  c u r v e s  1 , l ' )  

was s t o p p e d  a t  170K and  t h e  s p e c i m e n  was c o o l e d  down t o  77K. A s e c o n d  

h e a t i n g  of  t h e  same s p e c i m e n  ( c u r v e s  2 , 2 ' )  i n d i c a t e s  t h a t  b o t h  t h e @  

peak  and t h e  c o r r e l a t e d  f r e q u e n c y  anomaly  a r e  s t i l l  p r e s e n t ;  o n l y  p e a k  

h e i g h t  i s  r e d u c e d .  A t h i r d  h e a t i n g  of  t h e  same h y d r o g e n a t e d  s p e c i m e n ,  

( 1 )  i n  t h i s  p a p e r  c u r v e s  1 , 2 , .  . . a r e  a s s i g n e d  t o  i n t e r n a l  f r i c t i o n  
e v o l u t i o n s ,  w h e r e a s  c u r v e s  1 '  , 2 ' ,  . . . a r e  a s s i g n e d  t o  frequency evolutions. 
( 2 )  f o r  d e t a i l l e d  s t u d i e s  o f  @ anomaly  a n d  @maximum s e e  r e s p e c t i v e l y  
P r i o u l  and  C a r r a r d  ( 1 9 7 9 )  .and P r i o u l  and  C a r r a r d  ( 1 9 8 1 ) .  

c o n t i n u o u s  h e a t i n g  f r o m  77 t o  300K 
c u r v e s  I ,  1 ' c o r r e s p o n d i n g  t o  h y d r o -  

6 . . . . g e n a t e d  s p e c i m e n  
c u r v e s  2 . 2 '  c o r r e s p o n d i n g  t o  h y d r o -  

5 _ -2 gen f r e e  s p e c i m e n .  

4 . :  $ -3 
* :  
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P i g . l : I n t e r n a l  f r i c t i o n  and r e l a t i v e  
1 f r e q u e n c y  v e r s u s  t e m p e r a t u r e  f o r  



a f t e r  m a i n t e n a n c e  a t  room t e m p e r a t u r e  f o r  1 6 h ,  p r o d u c e d  an i n t e r n a l  

f r i c t i o n  c u r v e  s h o w i n g  n o  s i g n i f i c a n t  e f f e c t  d u e  t o  t h e  i n i t i a l  c h a r -  

g i n g  o f  t h e  y p h a s e  ( c u r v e s  3 , 3 ' ) .  

I n  F i g . 2  a  c o m p a r i s o n  b e t w e e n  c u r v e s  4 , 4 '  a n d  c u r v e s  l , l f ( f o r  

t e m p e r a t u r e s b e l o w  170K) and  b e t w e e n  c u r v e s  4 , 4 '  and c u r v e s  2 , 2 '  ( f o r  

t e m p e r a t u r e s a b o v e  170K) ,  o b t a i n e d  f rom two d i f f e r e n t  s p e c i m e n s ,  shows 

c o n s i s t e n t  r e s u l t s  f o r  b o t h  i n t e r n a l  f r i c t i o n  and  f r e q u e n c y  c u r v e s .  

N e t h e r t h e l e s s  @ p e a k  h e i g h t  and low t e m p e r a t u r e  b e h a v i o u r  a r e  d i f f e -  

r e n t  ( s e e  c u r v e s  1  and  4 ) .  T h e s e  d i f f e r e n c e s  a r e  p r o b a b l y  r e l a t e d  t o  

t h e  room t e m p e r a t u r e  m a i n t e n a n c e  a f t e r  h y d r o g e n  c h a r g i n g ( 3 0  min f o r  

c u r v e s  1 , l '  and 24h f o r  c u r v e s  4 , 4 ' ) .  

F i g . 2 :  B e h a v i o u r  o f  h y d r o g e n a t e d  F i g . 3 :  I n f l u e n c e  o f  t h e  t e s t  - 
s p e c i m e n s  f r e q u e n c y  on t h e  b e h a v i o u r  o f  
c u r v e s  4 , 4 '  t y p i c a l  e v o l u t i o n  o f  t h e  h y d r o g e n a t e d  s p e c i m e n s  
i n t e r n a l  f r i c t i o n  and t h e  r e l a t i v e  1 . 4  Hz - c u r v e s  l , 1 8 f i r s t  heat ing 
f r e q u e n c y  - c u r v e s  3,3'second heat ing 
c u r v e s  1 , 1 8  f i r s t  h e a t i n g  s t o p p e d  a t  
170K 6 . 8  H z  - c u r v e s  2 , 2 ' f i r s t  hea t ing .  

c u r v e s  2 , 2 '  s e c o n d  h e a t i n g  of  t h e  
same s p e c i m e n  
c u r v e s  3 , 3 '  t h i r d  h e a t i n g  o f  t h e  
same s p e c i m e n  a f t e r  a  16h room 
t e m p e r a t u r e  m a i n t e n a n c e .  

The @ p e a k  t e m p e r a t u r e  i s  s h i f t e d  f r o m  150K t o  160K b u t O p e a k  

h e i g h t  i s  u n a f f e c t e d  ( F i g . 3 )  when t h e  f r e q u e n c y  u s e d  i n  t h e  t e s t  i s  

c h a n g e d  f r o m  1 . 4  Hz ( c u r v e s  1 , 1 8 )  t o  6 . 8  Hz ( c u r v e s  2 , 2 ' ) .  

5 .  D i s c u s s i o n  o f  t h e  i n t e r n a l  f r i c t i o n  r e s u l t s .  - From t h e s e  p r e l i m i n a -  

r y  i n t e r n a l  f r i c t i o n  r e s u l t s ,  o b t a i n e d  a f t e r  h y d r o g e n  c h a r g i n g  of 

F e - N i - C  a l l o y s ,  t h e  @ p e a k  ( w h i c h  a p p e a r s  a t  150K f o r  a  1 .4  H z  t e s t  

f r e q u e n c y )  seems t o  be  c o r r e l a t e d  w i t h  a r e l a x a t i o n  phenomenon ( s e e  
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m o d u l u s  a n o m a l y ,  r e v e r s i b i l i t y ,  f r e q u e n c y  s h i f t ) .  T h e  s t r u c t u r a l  s t a t e  

o f  t h e  s a m p l e  ( h i g h  d e n s i t y  o f  m o b i l e  d i s l o c a t i o n s  a n d  p r e s e n c e  o f  

h y d r o g e n )  a n d  t h e  t e m p e r a t u r e  o f  t h e a p e a k  (150K f o r  a  1 . 4  Hz t e s t  

f r e q u e n c y )  l e a d  u s  t o  p r o p o s e  t h a t  t h e  m e c h a n i s m  a t  t h e  o r i g i n  o f  t h e  

@ p e a k  c o u l d  b e  a  h y d r o g e n - d i s l o c a t i o n  i n t e r a c t i o n  i n  t h e  a '  p h a s e .  

E x p e r i m e n t s  a r e  c u r r e n t l y  b e i n g  made a t  h i g h e r  f r e q u e n c i e s  i n  o r d e r  t o  

i d e n t i f y  t h e  c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h e  o b s e r v e d  @ p e a k .  N e v e r t h e l e s s  a  

q u a n t i t a t i v e  a n a l y s i s  o f  t h e  phenomenon  m u s t  b e  c o n d u c t e d  c a r e f u l y  b e -  

c a u s e  d i s l o c a t i o n s  s e e m s  t o  b e  a t  t h e  o r i g i n  o f  b o t h  @) p e a k  ( t h i s  

p a p e r )  a n d  b a c k g r o u n d  n o i s e  ( P r i o u l  a n d  C a r r a r d , l 9 8 1 ) .  

B o t h  t h e  e x p l a n a t i o n  p u t  f o r w a r d  t o  e x p l a i n  t h e  @ maximum i n  a  

h y d r o g e n  f r e e  s a r ~ p l e  ( P r i o u l  a n d  C a r r a r d ,  1 9 8 1 )  a n d  t h e  s h i f t  t o w a r d s  

l o w e r  t e m p e r a t u r e s  o f  t h i s  @ maximum d u e  t o  h y d r o g e n  c h a r g i n g  ( s e e  

F i g .  1 )  p o i n t  t o  a  s e c o n d  e f f e c t  w i t h i n  t h i s  s t r u c t u r e , r e l a t e d  t o  t h e  

p r e s e n c e  o f  h y d r o g e n .  T h i s  p r e s e n c e  o f  h y d r o g e n  s e e m s  t o  m o d i f y  t h e  

i n t e r a c t i o n  b e t w e e n  c a r b o n  a n d  d i s l o c a t i o n s  a n d  t h u s  i n c r e a s i n g  t h e  

a p p a r e n t  c a r b o n  m o b i l i t y .  

6 .  C o n c l u s i o n . -  R e s u l t s  o b t a i n e d  a f t e r  h i g h  t e m p e r a t u r e  c a t h o d i c  h y d r o -  

g e n  c h a r g i n g  i n  m o l t e n  s a l t s , o f  y Fe-Ni-C s t r u c t u r e s  h a v e  shown t h a t  : 

- t h i s  h y d r o g e n  c h a r g i n g  m e t h o d  i s  a n  a p p r o p r i a t e  m e t h o d  i n  t h e  c a s e  

o f  y s t r u c t u r e s .  

- t h e  q u a n t i t y  o f  h y d r o g e n  d e s o r b e d  a f t e r  q u e n c h i n g  a t  77K i s  l o w e r  i n  

c o m p a r i s o n  w i t h  t h a t  d e s o r b e d  i n  t h e  y p h a s e ;  

- h y d r o g e n  i s  r e s p o n s i b l e  o f  a  new i n t e r n a l  f r i c t i o n  p e a k  ( @ p e a k )  

w h i c h  a p p e a r s  when r e h e a t i n g  t h e  r e c e n t l y  q u e n c h  s t r u c t u r e .  T h i s  @ 
p e a k  i s  s i t u a t e d  a t  a b o u t  150K f o r  a  1 . 4  H z  t e s t  f r e q u e n c y .  The  m a i n  

c h a r a c t e r i s t i c s  o f  t h i s  p e a k  i n d i c a t e  t h a t  i t  i s  p r o b a b l y  a  r e l a x a t i o n  

p e a k  a s s o c i a t e d  w i t h  h y d r o g e n - d i s l o c a t i o n  i n t e r a c t i o n ;  

- h y d r o g e n  s e e m s  t o  m o d i f y  t h e  i n t e r a c t i o n  b e t w e e n  c a r b o n  a n d  d i s l o c a -  

t i o n s  i n  t h e  s e n s e  o f  a n  a p p a r e n t  i n c r e a s e  i n  c a r b o n  m o b i l i t y .  
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