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ÉVOLUTION DES PROPRIÉTÉS MÉCANIQUES DU NIOBIUM
DE DIFFÉRENTES PURETÉS ENTRE 20 °C ET 850 °C

J. F. FRIES, C. CIZERON et P. LACOMBE

Résumé. 2014 La déformation plastique du niobium dans le domaine des températures intermé-
diaires, a été étudiée sur trois types de matériau, se différenciant nettement par leurs teneurs en
impuretés interstitielles et substitutionnelles. Les courbes d’évolution des propriétés mécaniques en
traction, ont été déterminées. L’existence d’un phénomène de vieillissement dû à la déformation,
ou strain-aging, et d’un effet Portevin-Le Châtelier, a été mise en évidence pour les trois nuances
de métal. Ces deux phénomènes ont fait l’objet d’une étude plus approfondie qui a permis de
suggérer une interprétation des courbes d’évolution des contraintes et des allongements en fonction
de la température.

Abstract. 2014 The plastic deformation and the mechanical properties of three distinct lots of
niobium containing varying interstitial and substitutional impurity concentrations were inves-
tigated in the intermediate temperature range.

Evidence of the strain-aging phenomenon and the Portevin-Le Chatelier effect was found in the
three lots. An extensive study of the two above mentioned phenomena led to the interpretation
of the temperature dependence of the flow stress and the elongation curves.

REVUE DE PHYSIQUE APPLIQUÉE TOME 5, JUIN 1970, PAGE

1. Introduction. - La déformation plastique du
niobium dans le domaine des températures intermé-
diaires (0,1 Tf à 0,3 Tf, Tf étant la température de
fusion en degrés Kelvin), a déjà fait l’objet d’un
nombre assez important de publications, principale-
ment au cours des dix dernières années. La majorité
de ces travaux a été effectuée aux Etats-Unis pour le

compte de l’Armée de l’Air américaine entre 1957
et 1960. Toutefois, le degré de purification du matériau
employé alors, était très disparate, et surtout assez

insufhsant. L’amélioration constante des techniques
de raffinage permet maintenant de disposer de niobium
de haute pureté.

Il nous a donc paru opportun d’entreprendre une
étude comparative de la plasticité du niobium en fonc-
tion de la pureté de ce métal ; ce travail a porté
simultanément sur trois nuances de matériau diffé-
rant à la fois par leurs teneurs en atomes interstitiels
et substitutionnels. En effet, il est maintenant bien

connu que les propriétés mécaniques des métaux de
transition sont largement influencées par la présence
de quantités relativement faibles d’impuretés intersti-
tielles telles que l’oxygène, l’hydrogène, l’azote et le
carbone...

Nous avons donc déterminé les courbes d’évolution
des propriétés mécaniques en traction, pour les trois
nuances de niobium mises à notre disposition par la
Direction des Recherches et Moyens d’Essais. Certaines
anomalies relevées sur ces courbes, ainsi que
l’existence d’un phénomène Poitevin-Le Châtelier
observé pour les trois puretés considérées, nous ont
permis de suggérer une interprétation de l’influence
des teneurs en atomes interstitiels et substitutionnels
sur l’évolution des caractéristiques mécaniques en

fonction de la température.

II. Méthodes expérimentales. - Nous avons utilisé
pour ces essais une machine de traction INSTRON,
type TTMCL, équipée d’un montage [1] de traction
à chaud, et sous vide poussé (T maxi ~ 1000 °C
sous 10-6 torr). Les éprouvettes ont été obtenues par
matriçage de précision, dans des tôles d’épaisseur
1 mm (Fig. 1). Ces éprouvettes ont ensuite subi un
traitement thermique de 30 minutes sous vide poussé
(10-6 torr), aux températures respectives de :

- 1 050 °C pour le métal de pureté commerciale.
- 950 OC pour le niobium de pureté améliorée.
- 930 OC pour le niobium de haute pureté.

TABLEAU 1

Analyse des trois nuances de métal expérimentées
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FIG. 1. - Eprouvette de traction utilisée lors des essais.

Ces conditions permettent d’obtenir une micro-
structure stable à grains fins (30 microns) quelle que
soit la pureté du matériau. Le tableau 1 rassemble les
analyses des trois types de niobium que nous avons
étudiés.

L’installation utilisée permet d’obtenir une tempé-
rature uniforme à ± 1 °C près sur la longueur utile
de l’éprouvette, soit 15 mm. Ce gradient est contrôlé
durant chaque essai, grâce à deux thermocouples
(Pt Pt-Rh) placés au contact de l’échantillon :
l’un au milieu de la partie utile, et l’autre sur l’une
des têtes. Compte tenu de l’erleur de lecture, inférieure
ou égale à 1 °C, on connaît donc la température de
l’essai à ± 2 °C près. Cette précision demeure valable
dans tout l’intervalle de température exploré (20 à
850 -C).
La vitesse de traction utilisée était de 0,1 cm/mn,

soit compte tenu de la longueur utile de l’échantillon,
une vitesse de 1,1 x 10- 3 s -1. Cette vitesse a été
choisie pour trois raisons :

a) Elle correspond à un effet moyen de la vitesse de
déformation sur le vieillissement lié à la déformation

imposée au niobium [2].
b) Par ailleurs, cette vitesse a déjà été choisie par

de très nombreux auteurs ayant travaillé sur la défor-
mation plastique du niobium [3] [4] [5] [6] [7] [8] ;
de ce fait la comparaison des résultats obtenus avec les
nôtres s’en trouvera facilitée.

c) Enfin, cette vitesse se situe au milieu de la gamme
de vitesses offerte par la machine INSTRON, et permet
donc d’augmenter ou de diminuer, d’un même facteur,
la vitesse de déformation, lors d’essais ultérieurs.

Tous les essais de traction ont été réalisés sous vide

poussé, c’est-à-dire, de l’ordre de 10-6 torr.
L’incertitude sur les contraintes, déduite de la dis-

persion observée sur dix essais de traction effectués
dans les mêmes conditions, est de l’ordre de 3 à 4 %.
Pour les allongements, l’incertitude évaluée de

façon similaire peut atteindre 10 %.

III. Résultats. - III.1 COURBES DE TRACTION. -

1.1 Pureté commerciale (Fig. 2). - Les résultats
obtenus permettent de faire les remarques suivantes :
- Entre 25 °C et 145 OC, on observe un décroche-

ment nettement marqué, à la limite élastique, qui est
suivi d’un palier. La striction est d’environ 100 %.
- A partir de 145 OC, la longueur du palier dimi-

nue ; d’autre part, des hachures apparaissent dès le
début de la phase plastique, mais elles restent assez

FIG. 2. - Courbes expérimentales obtenues pour le niobium
de pureté commerciale.

peu nombreuses, et de faible amplitude, jusqu’à
220 °C. Le « yield points demeure visible jusqu’à
2200 environ.
- De 220 °C à 310 °C, l’amplitude et le nombre des

hachures augmentent. Ces discontinuités apparaissent
toujours dès la fin du palier. L’importance de ce

palier diminue régulièrement lorsque la température
croît. L’existence de ces hachures s’accompagne d’une
augmentation importante de la consolidation, qui
se traduit par une croissance de la contrainte de rup-
ture.
- A partir de 310 OC, les hachures n’apparaissent

alors qu’après un certain taux de déformation. Elles
augmentent en nombre et en régularité, tandis que
leur amplitude diminue. En outre, la surconsolidation
observée auparavant décroît régulièrement.
- A partir de 350 °C, le phénomène Portevin-Le

Châtelier disparaît ; par contre le palier persiste encore
jusque vers 520 °C.
- Entre 490 °C et 535 oC, des hachures très peu

marquées réapparaissent, sur les courbes de traction.
- De 535 °C à 850 OC, l’allongement dû à la

striction augmente continûment, alors que l’allonge-
ment uniformément réparti ne croît plus que faible-
ment.

En comparant les différentes courbes enregistrées,
on remarque que les variations respectives des
contraintes et des allongements - en fonction de la
température - ne conduisent pas à des évolutions

prévisibles : En effet, lorsque la température augmente,
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un métal devient généralement plus ductile, ce qui
se traduit par une croissance monotone des allonge-
ments et une décroissance simultanée des contraintes.

Or, l’évolution de l’allure des courbes de traction

enregistrées, ne vérifie pas ces critères et annonce déjà
clairement la présence d’anomalies sur les courbes

6 = f (e) et e = f (0).

1.2 Pureté améliorée (Fig. 3). - L’allure générale
des courbes de traction obtenues à différentes tempéra-
tures, est identique à celle déjà observée pour le nio-
bium commercial :

- De 25 OC à 180 OC, on constate que la limite
élastique est immédiatement suivie d’un léger décro-
chement, puis d’un court palier. La striction est ensuite
d’environ 100 %.

FIG. 3. - Courbes expérimentales obtenues pour le niobium
de pureté améliorée.

- A partir de 260 OC, on voit apparaître des

hachures sur les courbes de traction. Celles-ci débu-

tent dès la limite élastique, mais sont assez irrégulières.
- Entre 260 °C et 310 °C, l’amplitude et le nombre

des hachures augmentent. Celles-ci commencent

toujours à apparaître dès la limite élastique. On observe
simultanément un effet de surconsolidation, qui se

traduit par une augmentation progressive de la

contrainte de rupture.
- De 310 °C à 350 °C, les hachures ne se déclen-

chent qu’après un certain taux de déformation ;
sa valeur augmente en même temps que la tempéra-
ture d’essai.
- verts 400 °C, l’allongement total est supérieur à

tous ceux obtenus entre 50 °C et cette température.
- Par contre, vers 520 °C, l’allongement total

devient très inférieur à celui obtenu précédemment
à 400 °C. 

,

- Il se remet à augmenter de façon progressive,
de 520 OC à 850 OC.

1.3 Haute pureté (Fig. 4). - L’allure générale
des courbes de traction enregistrées reste identique à
celle observée pour les deux autres nuances de métal.

- De 25 °C à 100 °C, on trouve un léger palier
après la limite élastique ; il n’y a apparemment plus
de « yield point ». La striction est sensiblement de
100 %.

FIG. 4. - Courbes expérimentales obtenues pour le niobium
de haute pureté.

- A partir de 270 oC, on voit apparaître des
hachures dès la limite élastique. Celles-ci sont assez
irrégulières et de très faible amplitude.
- De 270 °C à 310 oC, le phénomène Portevin-Le

Châtelier s’amplifie. Les hachures augmentent légère-
ment d’amplitude.
On observe encore une surconsolidation croissante,

de 270 °C à 310 °C.

- De 310 °C à 350 °C, les hachures deviennent
moins nombreuses et leur amplitude tend à s’annuler.
La surconsolidation observée auparavant diminue

régulièrement.
- Vers 410 °C, l’allongement augmente notable-

ment.
- Par contre, il régresse de façon sensible vers

530 °C.
- Enfin, de 530 °C à 850 °C, l’allongement aug-

mente à nouveau de façon monotone avec la tempéra-
ture.

En résumé. - On constate la présence d’un « yield
point » pour les deux nuances les moins purifiées, alors
que pour les trois puretés on note l’existence d’un
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palier, du moins aux températures d’essai les plus
basses. La longueur de ce palier reste faible dans le
cas des matériaux les plus purs, alors que pour le

niobium de qualité commerciale, elle est nettement

plus importante. Enfin, le phénomène Portevin-Le

Châtelier, apparaît pour les trois nuances mais les

températures seuil d’apparition sont légèrement
décalées.

III.2 COURBES D’ÉVOLUTION DES PROPRIÉTÉS

MÉCANIQUES EN FONCTION DE LA TEMPÉRATURE. - Ces
courbes ont pour objet de représenter l’évolution de
cinq caractéristiques mécaniques conventionnelles, en
fonction de la température, et ce pour chacune des
trois puretés de niobium considérées : Ce sont respec-
tivement :

Pour les contraintes :

- la contrainte de rupture : OR en kg/mm2 ;
- la contrainte à 0,2 % de déformation :

(J0,2 kg/mm2 ;
- la limite d’élasticité : (JE kg/mm2.

Pour les allongements :
- l’allongement à rupture : 8R %
- l’allongement maximal uniformément réparti :

EM 0

Dans les courbes ainsi tracées, on rencontrera de
haut en bas :

- pour les contraintes : (JR, (J0,2 et (JE ;
- pour les allongements :BR et em.

FIG. 5. - Courbes a = f (0) et 8 = f (8) pour le niobium de
pureté commerciale.

Toutes les valeurs indiquées sont des valeurs
« vraies », c’est-à-dire tenant compte de la variation
de longueur utile de l’éprouvette de sa section au cours
de l’essai de traction.

2 .1 Pour le niobium de pureté commerciale (Fig. 5). -
Les faits suivants peuvent être soulignés :
- Les courbes d’évolution des 3 contraintes carac-

téristiques évoluent de façon absolument similaire :
elles commencent d’abord par décroître, lorsque la

température d’essai s’élève ; après être passées par
un minimum situé vers 220-230 °C, elles croissent simul-
tanément jusqu’à un maximum situé vers 310 °C ;
enfin, elles décroissent à nouveau de façon monotone.
Cette évolution des contraintes en fonction de la tem-

pérature croissante est inhabituelle : en effet, on pou-
vait s’attendre à trouver simplement une décroissance
monotone entre 20 °C et 850 °C.
- De même, l’allongement à la rupture et l’allon-

gement réparti suivent une évolution similaire en

fonction de la température d’essai. Ainsi, après avoir
d’abord diminué, jusqu’à passer par un minimum

(vers 220-230 OC), ces allongements croissent simulta-
nément jusqu’à un maximum (situé vers 370-380 °C) ;
ils diminuent à nouveau jusqu’à un second minimum
(situé vers 500-510 °C) et enfin, ils augmentent à
nouveau de façon monotone jusqu’à 850 °C. Là encore,
les courbes obtenues sont très différentes de celles

auxquelles on pouvait s’attendre, c’est-à-dire, des
courbes d’allure régulièrement croissante.

Si l’on compare les températures caractéristiques
des extrema respectifs des courbes = f (8) et a = f (8),
on constate qu’il est possible de distinguer 5 domaines
de température dont les limites sont respectivement :

25-230 °C
230-310 °C
310-380 °C
380-510 °C
510-850 °C .

2.2 Pour le niobium de pureté améliorée (Fig. 6). -
Les différentes courbes Q = f (0) et e = f (8) ont des
allures voisines. Toutefois, si les températures aux-
quelles correspondent les valeurs minimales et maxi-
males des contraintes restent sensiblement identiques
à celles trouvées pour le métal de pureté commerciale,
on constate un léger décalage des températures carac-
téristiques de a = f (9) vers les hautes températures.
C’est ainsi que les deux minima apparaissent successi-
vement vers 250-260,DC, et vers 520-530 OC, le maxi-
mum intermédiaire se situant vers 400-410 °C. Par

ailleurs, l’anomalie évoquée précédemment sur les
courbes = f (9) est ici nettement moindre que dans
le cas du niobium de pureté commerciale.

2.3 Pour le niobium de haute pureté (Fig. 7). -
On retrouve encore la même allure d’ensemble, d’une
part pour les courbes = f (0), d’autre part pour les
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FIG. 6. - Courbes Q = f (6) et a = f (0) pour le niobium de
pureté améliorée.

FIG. 7. - Courbes Q = f (0) et 8 = f (0) pour le niobium de
haute pureté.

courbes a = f (0) ; en ce qui concerne les contraintes,
les deux températures caractéristiques restent sensible-
ment les mêmes ; on observe d’autre part une légère

augmentation des températures caractérisant les
extrema de la courbe des allongements :
Des minima apparaissent successivement vers

280-290 OC, et vers 520-530 OC, et le maximum inter-
médiaire se produit vers 410-420 °C.

Par ailleurs, la hauteur du pic intermédiaire de la
courbe 6 = f (9) est moins grande que dans les deux
cas précédents.

Ainsi donc, en comparant toutes ces températures
caractéristiques, pour les trois puretés de métal, on
voit qu’il est toujours possible de définir grossièrement
cinq domaines de températures, qui traduisent une
évolution particulière de la déformation plastique du
niobium non allié, en fonction de la température crois-

sainte.

On constate, en outre, que les températures aux-
quelles apparaissent les extrema des courbes e = f (0),
sont d’autant plus élevées que le métal est plus pur ;
pour autant la pureté du matériau semble ne pas
influer sur les températures caractéristiques des courbes
u = f (0). La figure 8 permet d’ailleurs d’apprécier ce
déplacement, particulièrement marqué pour les deux
première extrema des courbes e = f (0).

FIG. 8. - Courbes récapitulatives pour les trois puretés de
matériau.

La comparaison de ces 6 courbes, groupées 3 à 3,
permet en outre de constater que pour les contraintes,
l’amplitude du o pic » observé est d’autant plus
importante que le matériau est moins purifié. Par
contre, les courbes d’évolution des allongements
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présentent des dénivellations d’amplitude peu diffé-
rente. En fait, dans le cas du niobium de pureté com-
merciale, on trouve pour le premier minimum, une
amplitude supérieure à celles observées pour les deux
autres types de matériau : (Tableau II).

TABLEAU II

Amplitude des « creux » de e, = f (0)
pour les trois nuances de métal

En résumé, pour l’ensemble des trois lots, on peut
distinguer 5 domaines caractéristiques de température,
qui sont approximativement :

- de 20 à 250 °C environ : 6 et s décroissent

conjointement,
- de 250 à 300 °C environ : J et a croissent simul-

tanément,
- de 300 à 400 °C environ : J décroît alors que

e croît,
- de 400 à 500 °C environ : J et a décroissent simul-

tanément,
- de 500 à 850 °C environ u décroît tandis que

8 croît.

TABLEAU III

Valeurs des extrema des courbes a = f(a) pour les trois nuances de niobium

Ainsi donc, on voit que pour les contraintes, le

degré de pureté influe principalement sur la hauteur
du pic observé vers 310 OC, par contre, pour les allon-
gements, on observe surtout, en fonction de la pureté
croissante du matériau, un déplacement des tempéra-
tures des extrema, sans que pour autant, l’amplitude
des « creux » n’évolue de façon notable, si ce n’est
dans le cas du premier minimum.

Les valeurs des caractéristiques mécaniques corres-
pondant aux divers extrema des courbes Q = f (0) et
8 = f(O), pour les trois puretés considérées sont
réunies dans deux tableaux III et IV. Il convient de

souligner que les extrema de Q et 8, ne sont pas concor-
dants et que l’écart entre la température du maximum
des contraintes et celle du maximum des allongements
augmente lorsque la pureté croît.

TABLEAU IV

Valeurs des extrema des courbes a = f (0)
pour les trois puretés de métal

IV. Discussion. - De nombreux auteurs [5] [9]
[10] [11] [12] [13] [14], ont obtenu des résultats sem-
blables aux nôtres, pour les courbes = f (0). Presque
tous ont trouvé un maximum intermédiaire vers

300 °C. Toutefois, le minimum qui le précède n’a

pas toujours été trouvé : dans ce cas, la courbe Q = f (0)
présente généralement un palier entre 200 et 350 °C.
En ce qui concerne les allongements, les pointés
effectués par la plupart des expérimentateurs ont

souvent été trop espacés pour permettre un tracé

précis, directement comparable aux nôtres.
Par contre, des études similaires, effectuées sur le

tantale, par d’autres auteurs [15] [16] [17] [18] [19] [20],
ont abouti à des courbes 6 = f (0) et 8 = f (0) identi-
ques à celles rassemblées dans les figures 5, 6, 7 et 8.
Comme pour tous les métaux de structure cubique

centrée, les impuretés interstitielles jouent un rôle

prépondérant dans ce domaine de température :
(0,1 Tf à 0,3 Tf).

Ainsi, de nombreuses études ont déjà montré

l’existence, dans le niobium, d’un phénomène de
vieillissement après déformation ou « strain-aging ».
La méthode classique du retour du yield point nous
a permis d’en confirmer l’existence, pour les trois
nuances considérées. De même un certain nombre
d’auteurs ont également mentionné l’apparition d’un
phénomène Portevin-Le Châtelier, dans un domaine
de température situé vers 250-300 °C. Nos propres
essais de tractions systématiques, qui avaient pour but
de définir l’évolution de Q et de 8 en fonction de la

température, nous ont permis de délimiter les inter-
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valles de température dans lesquels le phénomène
Portevin-Le Châtelier se développe et ce, pour les
trois nuances de niobium.

Selon Lubahn [21 ], le phénomène Portevin-Le
Châtelier ne serait qu’une manifestation du phéno-
mène de « strain-aging ». En fait, un certain nombre
d’auteurs ayant étudié cette question de manière

approfondie n’ont pas été aussi afhrmatifs.
En effet, si les deux phénomènes relèvent bien d’un

mécanisme identique : freinage ou ancrage des dislo-
cations par des nuages d’impuretés, il existe néan-
moins des cas où le phénomène Portevin-Le Châtelier
existe, en l’absence de strain-aging : (ex : Al-Mg).
Donc a priori, rien ne prouve de façon certaine que
les deux phénomènes soient interdépendants.
Pour tenter de préciser quelque peu cette question,

nous avons alors étudié plus particulièrement :
- d’une part, le phénomène Portevin-Le Châtelier

pour chacun des types de niobium étudiés afin d’essa-
yer d’interpréter ses effets sur la forme des courbes
Q = f (0) et s = f(0) dans l’intervalle de température
intéressé ;
- d’autre part, le phénomène de « strain-aging »,

également pour chaque nuance de niobium.

IV .1 ETUDE DU PHÉNOMÈNE PORTEVIN-LE CHATELIER.
- Selon les théories actuellement admises [22]
[23] [24] [25], ce phénomène serait dû à l’existence
d’une instabilité dynamique se produisant lorsque le
coefficient de consolidation instantané dulde décroît
quand la vitesse de déformation de/dt augmente.
L’ancrage des dislocations par des impuretés peut
relever de deux mécanismes activés thermiquement
et qui sont :
- soit la diffusion des atomes interstitiels qui se

rassemblent sous forme de nuages [26] ; la courbe
de traction obtenue est alors du type 1 (Fig. 9) ;

FIG. 9. - Aspect des deux types de courbes de traction obte-
nues, selon le mécanisme contrôlant le phénomène Portevin-Le

Châtelier.

- soit la diffusion des lacunes, qui migrent vers
les crans, ce qui permet aux dislocations de monter
en position d’équilibre stable, où elles sont bloquées
(notamment par des impuretés métalliques). Dans
ce cas une déformation plastique de taux variable

est nécessaire ayant le premier crochet [27] ; cette
déformation minimale nécessaire décroît quand la

température augmente. La courbe de traction obtenue
alors est du type 2 (Fig. 9).

FIG. 10. - Courbes expérimentales mettant en évidence le

phénomène Portevin-Le Châtelier pour le niobium de pureté
commerciale.

FIG. 11. - Courbes de traction obtenues pour le niobium de

pureté améliorée.

FIG. 12. - Courbes expérimentales obtenues pour le niobium
de haute pureté.
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Dans le cas du niobium, de même que pour tous
les métaux de structure cubique centrée non alliés,
la plupart des auteurs [10] [14] [23] [24] [25] [26]
[28] [29] [30] s’accordent à penser que la seule diffusion
des impuretés interstitielles contrôle l’évolution du

phénomène. D’après les courbes des figures 10, 11
et 12, les hachures commencent en effet aussitôt

après le palier (s’il existe), ou sinon dès la limite élas-
tique. Ce fait tend à étayer cette interprétation. Seul,
le niobium de pureté commerciale donne des courbes
expérimentales d’aspect très différent entre 310 et

350 °C, comme le montre la figure 10. En fait, bien
que ces courbes semblent identiques à celles du second
type (Fig. 9), le mécanisme mis en jeu n’est pas un
mécanisme de diffusion de lacunes. En effet, lorsque
la température d’essai augmente, la déformation
minimale avant l’apparition du premier crochet,
croît au lieu de diminuer. Ce retard au déclenchement
des hachures pourrait être dû à un mécanisme d’ancrage
faisant intervenir les impuretés métalloïdiques telles

que l’oxygène, l’azote et le carbone en sites substitu-
tionnels [29] [30] [31].
Dans le but de déterminer l’élément probablement

responsable du phénomène, nous avons effectué une
série d’essais de traction, sur les trois nuances de

métal, avec une vitesse de traction dix foix plus petite
que celle adoptée lors des essais systématiques.
En effet, la vitesse de déformation i, est un des

facteurs qui exercent une influence prépondérante
sur le phénomène. Comme celui-ci est thermique-
ment activé, on peut calculer sa chaleur d’activation
grâce à une relation de la forme :

Ayant déterminé les températures d’apparition des
hachures, pour les deux vitesses de traction adoptées,
on peut en déduire la valeur de Qa correspondante.

Les domaines d’existence du phénomène et les
chaleurs d’activation calculées à partir des tempéra-
tures d’apparition des hachures, sont rassemblés dans
le tableau V.

TABLEAU V

Domaines d’existence du phénomène
Portevin-Le Châtelier et énergies d’activation

correspondantes, pour les trois puretés de niobium.

De ce tableau on peut conclure que :

a) Les domaines de température où apparaissent
les hachures, respectivement pour chaque lot, se trou-

vent décalés d’environ 40 à 50 °C, vers les basses

températures ;
b) les valeurs de l’énergie d’activation trouvées

sont très voisines de celle obtenue pour la diffusion
de l’oxygène dans le niobium, et qui est d’environ
27 000 cal/mole.
On peut donc penser que c’est l’oxygène qui est

responsable du phénomène dans ce domaine de

température.
En outre, en comparant les courbes obtenues avec

ces deux vitesses de déformation, on constate que le
nombre et l’amplitude des décrochements apparais-
sant sur les courbes, augmentent sensiblement lorsque
la vitesse diminue, mais sans que leur périodicité
soit pour autant plus régulière.
Nous avons ensuite comparé les courbes 03C3R f (0)

obtenues avec les deux vitesses de traction (Fig. 13).
On constate que le « pic » caractéristique de ce type
de courbe,

- augmente en amplitude,
- se trouve décalé vers les températures inférieures

lorsque la vitesse de traction diminue.

FIG. 13. - Courbes QR = f (9) obtenues pour les trois nuances
de métal, avec deux vitesses de traction.

Toutefois, les trois pics obtenus pour chaque nuance
de niobium restent parfaitement alignés, et se situent
à 260 °C environ, lorsque 03B5 = 1,1 x 10-4 s-1.

Enfin, nous avons tenté d’appliquer au cas du

niobium, la formule liant la vitesse de déformation
et le coefficients de diffusion de l’élément responsable
du phénomène, soit :

Cette relation trouvée empiriquement par Cot-

trell [27] lors d’une étude sur la diffusion de l’azote
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dans le fer, a ensuite été prouvée théoriquement
par Friedel [32]. Elle permet de prévoir la tempéra-
ture d’apparition des hachures pour une vitesse de
traction donnée : un certain nombre d’auteurs l’ont

exploitée dans le cas de métaux de structure cubique
centrée, autres que le fer, avec plus ou moins de succès.
En l’appliquant au cas des deux vitesses de traction

utilisées, et pour les quatre éléments interstitiels

présents dans le niobium, les températures trouvées
sont indiquées dans le tableau VI.
On constate que les températures trouvées pour

l’oxygène ne correspondent pas à celles pour lesquelles
nous avons observé l’apparition de hachures ; en

fait elles coïncident très exactement avec les tempéra-
tures auxquelles le phénomène Portevin-Le Châtelier

TABLEAU VI

Températures théoriques d’apparition
des hachures, selon l’équation de Cottrell,

pour les deux vitesses de déformation utilisées

est maximal. Néanmoins, cette formule permet de
déterminer approximativement les domaines de tem-
pérature où l’on peut s’attendre à trouver un effet Por-
tevin-Le Châtelier, à condition que la vitesse de
traction permette son observation.

L’hydrogène est contenu en trop petite quantité
dans les trois nuances de niobium étudiées pour pro-
voquer un effet visible [33].

Par contre, les quantités d’azote et de carbone pré-
sentes dans les matériaux considérés devraient pou-
voir produire un effet observable. Or, vers 490-535 °C
nous avons noté l’existence de très légers décroche-
ments, d’ailleurs peu nombreux, sur les courbes de
traction obtenues à 1,1 x 10-3 S-l dans le cas du
niobium de pureté commerciale. Nous avons donc
entrepris une étude plus approfondie de cette zone
de température (400 à 550 °C environ), avec la vitesse
de traction la plus basse déjà utilisée pour l’explora-
tion des températures inférieures (200-400 °C). Bien
que les essais correspondants ne soient pas achevés,
ils mettent en évidence sans ambiguïté l’existence
d’un second phénomène Portevin-Le Châtelier aux
environs de 400 °C.
Au terme de cette étude, nous pouvons donc conclure

que le phénomène Portevin-Le Châtelier, associé

principalement à la diffusion de l’oxygène, est res-

ponsable du pic observé sur les courbes d’évolution
des contraintes en fonction de la température (Fig. 8).
D’autre part, il est vraisemblable qu’un second pic
de moindre amplitude doit être observé, pour

03B5 = 1,1  10-4 s-1, aux environs de 400 °C, corres-
pondant à un Portevin-Le Châtelier associé à la
diffusion de l’azote et du carbone.

IV. 2 ETUDE DU STRAIN-AGING. - De nombreux
auteurs ont étudié le strain-aging dans le cas du nio-
bium ; en particulier les études récentes de Szkopiak
et ses collaborateurs [7] [8] permettent d’envisager
une interprétation possible des courbes B = f (8) et
Q = f (0). En effet, ces auteurs ont principalement mis
en évidence et étudié un phénomène de strain-aging
statique ; les conditions expérimentales permettant
de le développer étaient les suivantes :
- déformation préalable de 3 à 10 %,
- recuits postérieurs de durée variable, effectués

à des températures comprises entre 100 et 220 °C
environ.

Par ailleurs, ces auteurs ont étudié le comporte-
ment du métal par frottement intérieur ; ils ont montré
que le pic caractéristique de l’oxygène augmente
continûment depuis 100 °C jusqu’à 220 °C. En outre,
les valeurs trouvées pour les coefficients de diffusion
des trois éléments interstitiels principaux, respective-
ment à 100, 200 et 300 °C, sont réunies dans le
tableau VII.

TABLEAU VII

Valeurs des coefficients de diffusion de 0, Cet N
-dans le niobium, à 100 °C, 200 °C et 300 °C

(d’après Szkopiak et al.)

Ces résultats prouvent que l’oxygène peut diffuser
à partir de températures assez basses. Lorsque la

température augmente, la diffusion du carbone ou de
l’azote peut alors progressivement devenir possible ;
ces éléments se substituent alors à l’oxygène pour
créer l’ancrage des dislocations.
De fait, au cours de nos essais sur les trois nuances

de niobium étudiées, nous avons mis en évidence

qu’une décharge suivie immédiatement d’une remise
sous charge provoquait déjà un retour du yield-
point ou du palier.

Ceci est valable, quelle que soit la nuance considérée,
aussi bien pour des températures comprises entre

25 °C et la température d’apparition des hachures, que
pour les températures comprises entre celle corres-

pondant à la disparition des hachures et 500 OC

environ. On peut donc supposer que pendant l’essai
de traction il se produit un phénomène de strain-aging
dynamique s’amplifiant d’ailleurs avec la température,
et précédant le phénomène Portevin-Le Châtelier.
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Cette hypothèse permettrait d’expliquer de façon
satisfaisante l’allure des courbes e = f (0) et Q = f (0).
En effet, les températures caractérisant les minima
observés sur les courbes e = f (0) correspondent au
déclenchement du phénomène Portevin-Le Châtelier.
On notera que pour le niobium de pureté commerciale,
si les hachures dues à l’oxygène apparaissent plus tôt
(145 °C) leur importance en amplitude et en nombre
reste très faible jusqu’à 220 °C environ, température à
laquelle se produit le minimum d’allongement. Quant
au phénomène Portevin-Le Châtelier dû à l’azote
et au carbone, s’il n’a pas encore été possible de le
mettre parfaitement en évidence lors des essais systé-
matiques à 1,1 x 10- 3 S - 1, de récents essais effectués
avec une vitesse inférieure (1,1 x 10-4 s-1), ont

permis de le faire apparaître sans ambiguïté. On peut
donc penser que la déformation plastique du niobium
pourrait être valablement interprétée, d’une part en
faisant intervenir un phénomène de strain-aging dyna-
mique suivi d’autre part d’un phénomène Portevin-
Le Châtelier ; ces deux phénomènes seraient princi-
palement liés à la diffusion de l’oxygène. A température
plus élevée, un nouvel effet de strain-aging dynamique
opérerait suivi également d’un phénomène Portevin-
Le Châtelier : cette fois les deux mécanismes seraient
dus à la diffusion du carbone et de l’azote. Chaque
groupe de mécanisme serait donc caractérisé :

- pour le strain-aging dynamique, par une décrois-
sance simultanée de B = f (0) et de 6 = f (0),
- pour ce qui est du phénomène Portevin-Le

Châtelier, par une croissance simultanée de e = f (6)
et de J = f (e) .

L’interprétation de l’accroissement de l’allongement
observé dans le domaine d’existence des hachures

s’expliquerait par les relaxations brutales survenant
à la faveur des différents crochets. En effet, il est prouvé
[24] [29] que pendant les chutes temporaires
de contrainte, la vitesse de déformation instantanée
de la zone de relaxation est très nettement supérieure à
la vitesse de traction de la machine.

Conclusion. - En conclusion, bien qu’un certain
nombre d’essais complémentaires soient nécessaires

pour confirmer les hypothèses émises, il s’est néan-
moins avéré possible de proposer une interprétation
des mécanismes contrôlant la déformation plastique
du niobium entre 25 °C et 850 °C. Cette interprétation
fait intervenir successivement la diffusion des atomes

d’oxygène en insertion dans le métal, puis celle des
atomes de carbone et d’azote. Ces éléments produisent

successivement un effet de strain-aging dynamique
et un phénomène Portevin-Le Châtelier. On peut
alors décrire l’évolution de la déformation plastique
du niobium non allié par une succession de domaines
de température, caractérisant un effet particulier d’un
ou de plusieurs éléments en insertion dans le réseau
du métal. Si l’on considère par exemple le niobium de
pureté améliorée, on trouve :
- de 25 à 260 °C : J et - décroissent simultanément.
- L’oxygène crée un effet de strain-aging dyna-

mique qui fait décroître 8 sans que 6 soit affecté
suffisamment pour inverser le sens général d’évolution
de cette dernière caractéristique ;
- de 260 à 350 °C : 6 et e croissent parallèlement.
- L’oxygène crée une surconsolidation très

importante qui fait croître 6, tandis que e augmente
par suite des relaxations répétées dues aux disconti-
nuités de contraintes ;
- de 350 à 400 °C : 03C3 décroît alors que e croît.

- On retrouve l’évolution classique des
contraintes et des allongements d’un matériau métal-
lique normal. En effet, l’effet de surconsolidation dû
aux nuages d’oxygène s’estompe progressivement ;
- de 400 à 520 °C : 03C3 et 8 décroissent conjointe-

ment.

- Ce fait est lié au strain-aging dynamique créé
pai les atomes de carbone et d’azote en insertion. L’effet
est identique à celui produit par l’oxygène entre 25 et
260 °C ;
- de 520 à 850 °C : 03C3 décroît tandis que e croît.
- Dans la première partie de cet intervalle,

on peut suspecter la présence d’un effet Portevin-Le
Chatelier très peu marqué. Toutefois on n’observe

pas de pic caractéristique de cet effet sur la courbe
6 = f (0) du moins pour la vitesse de traction adoptée
(0,1 cm/mm soit 1,1 x 10-’ s -1 ). L’évolution de Q
et de e est donc une évolution normale en fonction
des températures croissantes.
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