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ETUDE DU FROTTEMENT 1 NTÉR 1 EUR DE  HAUTE TEMPÉRATURE DU PALLADIUM 

P O L Y C R I S T A L L I N  ULTRA-PUR 

A .  Rivière e t  J .  Woirgard 

Laboratoire de Mécanique e t  de Physique des Matériaux, ERA CNRS n o  123, 
86034 Poit iers  Cedex, France 

Résumé - Des expériences de frottment intérieur ont été réalisées en flexion 
à des fréquences de l'ordre du Hertz sur des échantillons polycristallins de 
palladium de haute pureté. 
Ces spectres de frottement intérieur, sensibles à l'amplitude de vibration, 
mntrent quatre pics. Ceux de plus basse t-rature (0,3 - 0,4 T ) apparais- F 
sent après recuit à myme température. Ils disparaissent après des recuits 
à haute température, tandis que de nouveaux pics (0,5 - 0,6 T ) apparaissent 
à leur tour. F 

Ce caqmrtement est identique à celui observé sur d'autres métaux CFC mono et 
polycristallins. 

Abstract - Interna1 friction experiments were performed in high purity poly- 
cristalline palladium sqles with a bending pendulm in the Hz-frequency ran- 
ge - 
Damping was found to be sensitive to strain amplitude. Intemal friction spec- 
tra exhibit. four relaxation peaks. The low temperature peaks (0.3 - 0.4 TM) 
appear , after medium temperature annealing. They disappear after high tempe- 
rature annealing whereas the high temperature peaks (0.5 - 0.6 TM) a m .  

An identical peak behaviour has been observed in other FCC single and poly- 
cristalline metals. 

Le frottement interne des métaux CFC présente entre 490K et la température de fusion 
Tm, un ensemble de pics de relaxation. Ceux-ci ont été initialement attribués à des 
c 

mécanismes de relaxation liés aux joints de grains (1). Plus récement, il a été 
montré que des monocristaux pouvaient présenter des pics semblables à ceux observés 
sur polycristaux (2, 3, 4, 5). Parallèlenient une grande partie du spectre de frot- 
tement intérieur a été trouvée fortermt sensible à l'amplitude maximale de vibra- 
tion (6, 7, 8). Les caractéristiques des pics observés dans le cas de l'aluminium, 
de l'argent, du cuivre et du nickel, pour des amplitudes très faibles, ont été dé- 
terminées de manière précise, ainsi que leur ccmprtanmt en fonction des recuits 
subis par les échantillons (9). Il était intéressant de comparer à ces résultats, 
ceux obtenus FOLK un autre métal (3FC, non encore testé dans ces conditions, le pal- 
ladium. 

Les éprouvettes polycristallines en forme de l a s  de 1~8x70 m, de pureté n a a l e  
4N5,ont été fournies par Johnson-Matthey. Elles avaient été laminées et présentaient 
une texture prononcée. 

Les nesures de frottement intérieur ont été effectuées en flexion à deux fréquences: 
4 et 0,4 Hertz, sous un vide de 7.10-4 Pa après stabilisation de 4 heures à chaque 
température de mesure afin d'éviter les effets transitoires liés aux variations de 
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température (9, 10, 11). Les recuits à très haute température (au-dessus de 1230 K) 
ont été réalisés "in situ" sous pression partielle d'argon ultra-pur pour éviter la 
vaporisation de l'éprouvette. 

A chaque terature de mesure, les amplitudes maximales de vibration cM utilisées 
furent successivement : 

La figure (1) mntre les résultats obtenus sur un échantillon testé à 4 Hertz lors 
de la première m t é e  en température. L'augmentation lente du frottement intérieur 
jusqu'à 550K peut être reliée à la restauration, et la m t é e  rapide à partir de 
cette nGme t@rature au début de larecrjstdlisation. La dureté Vickers des échan- 
tillons était de 105 à l'état initial et de 47 après recuit à haute température. 

Cette première partie du spectre est indépendante de la fréquence, ccanme l'indique 
la comparaison de la figure (1) avec la figure (2) relative à un second échantillon 
testé à 0,4 Hertz dans les mêmes conditions. 

Le début de la recristallisation coïncide avec l'apparition d'un effet de l'ampli- 
tude rriaximale de vibration traduisant un cmprt-t non linéaire des matériaux. 
Cet effet d'amplitude, représenté par l'écart entre la valeur du frottement inté- 
rieur mesuré pour cM = 8.10-~ et celle extrapolée pur une amplitude très faible, 

passe en fonction de la température par divers IMxima (figure 3) dont la position 
semble indépendante de la fréquence. 

Lors d'une nouvelle montée en température après recuit in situ à 970 K, on constate 
que les pics se développent. Celui de plus &se terature (Po) est absent lors - 
de la première m t é e  et n'apparaît qu'après le début de la recristallisation. C'est 
ce que mntre la figure (4) relative à l'échantillon testé à 0,4 Hertz, où ont été 
tracées les courbes extrapolées à l'mplitude nulle correspondant aux deux montées 
success~ves. 

Sur la figure (5) a été représentée l'influence des recuits à très haute températu- 
re pur l'échantillon testé à 4 Hertz. Le pic P disparaît cmplètement après re- 

O 
cuit à 1170 K tandis que se développent de nouveaux pics Pl et P2. Après recuit à 

1270 K, le pic Pl décroît, P2 se développe et un nouveau pic P apparaît. 3 

La figure 16) montre les positions en tenp3érature des pics observés en fonction du 
logarithme de la fréquence. L?s principales caractéristiques de ces pics sont pré- 
sentées dans le tableau suivant : 

H étant l'énergie d'activation apparente du piic et H l'énergie d'autodiffusion en 
P v 
volm du palladium : 2,74 eV (12). 



INTEFPF?El'ATION - CONCLUSION. 
Le premier Pic P ne correspond à aucun des pics de moyenne et haute- teratures 
précéderronent d&its (9) sur d'autresmétaux CFC. Il est en effet situé pour une fré- 
quence de 1 Hertz à une tenïpérature (0,34 T ) nettement plus basse. L'écrouissage 
a été effectué à température ambiante, c'esf-à-dire compte tenu du point de fusion 
élevé du palladium à une température relativement basse(0,16 TF). Ce pic pourrait 
donc plutôt être rapproché du pic P obtenu (13) sur l'alirminim écroui à froid et 

C 
situé à température ambiante (0,32 TF). Ce pic Pc a été interprété ccprme lié à un 

désancrage irréversible des dislocations piègées par des atmes d'impuretés (14). 

Par contre les trois autres pics (Pl, P2 et P3) correspondent assez bien, notamnent 

en ce qui concerne leur position en tmature, à ceux observés après recuit sur 
les autres métaux C.F.C. et en particulier le nickel (5) dont l'énergie de faute 

est proche de celle du palladium : 0,18 J m-2 (15). 

Le pic P peut être attribué aux dislocations provenant de la décomposition des cel- 1 
lules d'écrouissage après recuit à moyenne température ; sa disparition intervenant 
après des recuits à plus haute t-rature et coïncidant alors avec la formation de 
structures plus stables, sous joints en particulier, responsables de l'apparition 
des pics P2 et P3 qu'il a été proposé par ailleurs d'associer à des mouvements sup- 

plémentaires des arcs par diffusion des noeuds triples. 

L'effet d'amplitude, qui se manifeste entre 5W et 1033 K est, pour sa part, certai- 
nement lié à un mécanisme de désancrage très faiblement activé c q t e  tenu de l'in- 
sensibilité à la fréquence de vibration. 
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Figure 1 

4 Hz 

Figure 2 

0,4 Hz 

Frottemnt intérieur mesuré pzndant l a  première mntée en teirq.rature. 

Figure 3 

Effet d'anplitude mesuré 
pendant la première mn- 
tée en t e r a t u r e .  
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Figure 4 

Influence d'un recuit à 
970 K sur l e  frottement 
intérieur mesuré à 0,4 HZ. 

2 1.5 100% 2 1.5 1OOC)q 

' I 1 

x CHZ 
+ O-CHZ f - - 

X 'x'w' + - 
4 

- 
i f + \  t' - +4 - 

X 

- f - 
I" 1 

I 

d1.104- 500 1 700 I rn I K 

200 - 0.4 HZ 



Figure 5 : Influence de 
recuits successifs sur 
l e  frottement intérieur 
mesuré à 4 Hz. 

Figure 6 : Logarithrrae de la 
fréquence de vibration en 
fonction de l''inverse de la 
température des différents 
pics observés. 


