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Résumé. — Cet article décrit les techniques que nous avons mises au point en vue de I’étude, par
traction a basse température, du phénoméne d’adoucissement du fer par alliage. Elles permettent,
en particulier, d’élaborer du fer et des alliages de haute pureté, de préparer des échantillons poly-
cristallins & grains fins, et de déterminer avec précision les contraintes d’écoulement plastique et les

parameétres d’activation.

Abstract. — Several experimental methods have been developped in order to study the alloy
softening effect in iron through tensile tests at low temperatures. These methods are the following :
elaboration of very pure iron and alloys, fine grain sample preparation, and accurate determination

of flow stresses and activation parameters.

L’étude des phénomeénes d’adoucissement des
métaux de structure cubique centrée, a basse tem-
pérature, souléve de nombreuses controverses. D’une
part, les résultats expérimentaux peuvent étre diver-
gents, d’autre part, les interprétations reposent sur
des points de vue différents [1], [2], le probléme
étant de savoir si 'adoucissement a une origine
intrinséque (action directe des atomes d’alliage sur
la mobilité des dislocations) ou une origine extrin-
séque (interactions entre atomes d’impuretés et
d’éléments d’alliage).

Les premiéres expériences que nous avons effec-
tuées pour tenter de répondre a cette question [3, 4]
nous ont amenés a conclure que les réponses apportées
dépendaient trés fortement de la maniere dont 1’étude
expérimentale était menée.

Le but de cet article est donc de décrire aussi
completement que possible les techniques que nous
avons mises au point et qui nous paraissent nécessaires
a I’étude de ces phénomenes d’adoucissement. Elles
comprennent notamment :

— L’élaboration de fer et d’alliages de fer de haute
pureté ;

— L’obtention, a défaut de monocristaux, d’échan-
tillons polycristallins dont la taille de grain soit fine
et identique d’un alliage a I’autre ;

— La détermination des contraintes d’écoulement
plastique et des parametres d’activation de la défor-
mation plastique 4 basse température avec une grande
précision.

(*) Associé au C.N.R. S.

Nous estimons, par conséquent, que les essais de
traction et de relaxation doivent é&tre effectués a
I’'aide d’'un montage qui n’introduise pas d’effets de
relaxation parasites, d’origine mécanique ou ther-
mique, et qu’il est nécessaire de s’assurer de la repro-
ductibilité des résultats obtenus a partir de plusieurs
éprouvettes.

Nous limiterons 1’exposé des résultats au cas du
fer pur, le cas des alliages devant faire ’objet d’autres
publications.

1. Elaboration du matériau. — 1.1 TECHNIQUE DE
PURIFICATION DU FER. — Les méthodes de production
du fer de haute pureté sont toutes fondées sur ’emploi
de processus de purification successifs, encore appelés
processus de purification en cascade [5].

Le choix d’un fer de départ industriellement pur,
est suivi d’une purification par voie chimique se
terminant le plus souvent par un processus d’échange
d’ions [6], [7], [8], [9]. On prépare ensuite un fer
électrolytique [10], [11], [12], [13] auquel on fait
subir une purification ultime par zone fondue [10], [14],
[15], [16], [17] ou au chalumeau a plasma [18], [19].

Le fer que nous utilisons est produit en grande
quantité par le laboratoire de métallurgie de 1’Ecole
des Mines de Saint-Etienne. D’excellente pureté,
car ayant subi un cycle de purification sur résines
échangeuses d’ions [6], il se présente sous forme d’une
éponge de fer, incomplétement réduite. Il contient
donc beaucoup d’oxygene, des impuretés métalliques
en concentration inférieure 4 1 ppm, des impuretés
métalloidiques en concentration inférieure 4 2 ppm
(sauf C, O, S), du silicium en concentration inférieure
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a 20 ppm (< 10 ppm depuis peu). Cette éponge doit
étre refondue, et si possible purifiée.

L’examen des méthodes classiques de refusion du
fer [23] et des atmosphéres habituelles de fusion,
nous a conduits a utiliser une technique de fusion
par haute fréquence, sur nacelle de cuivre refroidie,
et sous atmosphére soigneusement adaptée.

Nous avons écarté la technique de fusion en creuset
réfractaire, & cause des risques de contamination
par le creuset lui-méme, ainsi que les méthodes de
fusion au chalumeau a plasma [19] ou en Iévitation
pure [20], [21], [22], [23], celles-ci nous limitant a la
production de lingots d’une dizaine de grammes.

Sachant que certains éléments en solution dans le
fer sont difficiles & éliminer par la méthode de la zone
fondue (leur coefficient de ségrégation a 1’équilibre,
ko, est compris entre 0,5 et 1 ; par exemple Al, Co,
Cr, Cu, Mn, Mo, Si, Sn, V, W, Zn [24], [25]) nous
avons dii envisager une autre méthode, plus efficace,
pour éliminer la principale impureté de notre maté-
riau, a savoir, le silicium.

En nous appuyant sur le fait que les éléments les
plus facilement oxydables, sous pression particlle
d’oxygene, sont, par ordre décroissant : Ca, Mg, Li,
Al, Ti, Si, V, Mn, Cr, Na, Zn, K, P [26] et sur les
travaux de B. F. Oliver et E. W. Troy [27] nous avons
pensé a éliminer le silicium en réalisant un superraf-
finage par oxydation.

1.1.1 Superraffinage par oxydation. — Pour éli-
miner le silicium, trés réactif, d’'un métal peu réactif
avec I'oxygéne comme le fer, on soumet ce dernier
a4 une oxydation contrélée, a température assez
élevée pour augmenter la cinétique du phénomeéne.

a) Bases thermodynamiques de la méthode. — Puis-
que le fer de départ est déja trés pur, nous admettrons
que la scorie est formée en grande partie du SiO, solide
et du FeO liquide a la température de I'oxydation
(non miscible dans le fer).

L’éponge de fer contenant beaucoup d’oxygeéne,
la solution liquide fer-oxygeéne-silicium est saturée
en oxygene. Le silicium en solution se combine a
loxygéne dissous, a 1535°C < T < 1610°C selon
la réaction :

[Si] + 2[0] e <Sio, >
dissous dissous solide
dans le fer  dans le fer

Cet équilibre, fonction de la température est carac-
térisé :
— par la variation d’énergie libre standard [25]
AGy, = — 139600 + 67,25T —4,15TLog T
— et par la constante d’équilibre :

_ a<Sio, >

Kp=23S°9:2>
"7 4 Sig,.a*[Ols.

Sachant qu’a 1’équilibre, AG, = — RT Log K,

REVUE DE PHYSIQUE APPLIQUEE

nous pouvons calculer K;. Connaissant, a la tempé-
rature 7T :

® les parameétres d’interaction Si-O en présence
de fer [29],

® la limite de solubilité de I’oxygeéne dans le fer,
C,, nous pouvons en déduire les coefficients d’activité
du silicium, fg;, et de ’oxygeéne, f,, puis la concen-
tration limite en silicium :

1 _
Csi = 2 2 [30]
% en poids Kr-fsi-fo-Co
soit 1,9 ppm en poids a 1600 °C, et 0,47 ppm en
poids & 1535°C, pour une solution liquide saturée
en oxygene (0,23 9 en poids).

b) Réalisation de Ioxydation — L’éponge de fer
(200 g environ) est d’abord refondue au four H. F.,
sur une nacelle de cuivre refroidie a I’eau, et sous
atmosphére d’hélium purifié. Une zone liquide de
2 cm de large est déplacée alternativement d’un bout
a I’autre du lingot, a la vitesse de 24 cm/H. Le lingot
est retourné entre chaque passe ainsi effectuée a une
vitesse trés supérieure a celles qui sont utilisées dans
les méthodes de purification par zone fondue et il
n’y a pratiquement pas de ségrégation des impuretés
lors de ces opérations. L’oxygéne contenu dans
I’éponge réagit alors avec le fer et avec les impuretés
en donnant des scories superficielles.

¢) Extraction des scories. — Le lingot (Fig. 1) est
débarrassé de la couche de scories par décapage
mécanique a la brosse, puis attaque chimique dans
Pacide chlorhydrique pur. Les opérations fusion-
décapage sont effectuées trois fois afin d’atteindre
Pétat d’équilibre thermodynamique scorie-solution
liquide.

d) Analyse des scories. — L’étude effectuée au
microanalyseur ionique du laboratoire nous a permis
de déterminer la nature des éléments présents dans les
scories.

Les spectres d’émission obtenus par bombarde-
ment du fer pur et des scories formées a sa surface,
a laide d’ions primaires A* sont reproduits sur la
figure 2.

Nous remarquons, dans le fer pur, I'existence de
Na, O,, Al, K et Ca a I’état de traces. Le spectre des
scories, tracé avec la méme sensibilité, sur une plage
voisine de Iéchantillon, révéle I’accumulation en
surface des oxydes de Mg, Al, Si, K, Ca, Ti, Cr, V,
Mn, Ni, Co, Zn, Ge, Mo, Na et la présence d’oxyde
de fer. Ce sont les oxydes des éléments facilement
oxydables, déja cités.

Le taux d’émission variant selon 1’élément considéré,
nous ne pouvons pas comparer entre eux les pics
d’abscisse différente. Par contre, la comparaison des
pics de méme abscisse est possible et indique la
présence d’une quantité importante de silicium dans
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FiG. 1. — Lingot de fer. Etat oxydé et état final.

[Iron ingot. Oxydised and final states.]
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Fic. 2. — Spectres d’émission du fer et des scories.

[Emission spectrum of iron and of slag.]

les scories, ce qui confirme la purification de notre
matériau.

De nombreuses inclusions d’oxyde de fer, FeO,
s’étant formées lors de la solidification, une opéra-
tion de réduction du fer est nécessaire a l'issue des
traitements précédents.

1.1.2 Réduction du fer. — L’hydrogeéne, facilement
purifiable, est un excellent réducteur a4 une tempéra-
ture supérieure a 825 °C. Le lingot est donc refondu
au four HF, sur nacelle de cuivre refroidie, sous
atmosphére d’hydrogéne purifié, et & la méme vitesse
que précédemment. Le lingot est retourné entre chaque

passe.

1.1.3 Controle de la pureté par mesure de résisti-
vité. — Le rapport de résistivité R = p 4,2 K/p 298 K
permet d’avoir une idée de la pureté globale du fer [31].

Certains éléments ont peu d’influence sur ce rapport,
comme 'oxygéne, d’autres beaucoup plus comme le
carbone.

Nous avons obtenu, sous champ magnétique nul,
un rapport R = 100 x 10~ sur un fer pur (recristal-
lis¢ 10 h & 750 °C sous H,), obtenu sans supezrraf-
finage préalable et de 42 x 10™* () aprés super-
raffinage et réduction. Nous constatons donc que
I’élimination des impuretés se traduit bien par une
diminution du rapport de résistivité. Nous pensons
toutefois que la valeur absolue de celui-ci ne constitue
pas une mesure suffisante de la pureté en raison de

(1) Cette valeur, mesurée sous champ magnétique nul tombe
423,5 x 10~4pour H = 1 000 Oe. Nous remercions M. O. Dimi-
trov, Directeur de Recherche au Laboratoire du C. N. R. S. de
Vitry, d’avoir bien voulu effectuer cette mesure 4 notre intention.
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linfluence de nombreux autres parametres sur sa
valeur (composition initiale de I’éponge, écrouissage,
taille de grain, ...).

1.1.4 Analyse chimique du fer.— Une analyse
par activation a confirmé la treés faible teneur de notre
fer en éléments d’insertion [32] :

C = 0,3 ppm en poids

N = 0,34 ppm en poids

O = 0,52 ppm en poids.

L’analyse des autres éléments par spectrométrie
de masse a étincelle conduit aux résultats reportés
tableau I.

TABLEAU 1
Analyse du fer  Analyse de I’éponge
Eléments * ok
C 0,3 (**) —
N 0,3 (**) —
(0] 0,5 (**) 2 000
P 0,2 <2
S <5 <2
Cl 1 —
K 2 —
Ca 2 —
Na 4 —
Mg <2 —
Si 5 <20
Ti 5a10 —
A"/ 0,1 —
Cr 1 <1
Mn 1 <1
Ni < 0,5 <1
Co < 0,1 <1
Cu < 0,2 1,4
Ga < 0,2 2,7
As <0,1 <1
Zr <01 <1
Nb <04 —
Ag <03 <1
Pt <0,3 —
Pb 0,4al —
Bi 0,01 —
Sb non dosé <1
Au non dosé <1
Mo non dosé <1
Al non dosé <1
W non dosé <1
Zn non dosé <1
Se non dosé <1
Hg non dosé <1

(*) Par spectrographie de masse (ppm en poids).

(**) Par activation.

(***) Teneur de ’éponge de départ donnée par le fournisseur
(ppm en poids).

L’examen des résultats précédents et ’étude des
données disponibles dans la littérature (cf. [39]) nous
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permet de penser que nous disposons d’un matériau
de pureté suffisante pour aborder I’étude de 1’adou-
cissement du fer par alliage dans de bonnes condi-
tions. La purification ultérieure de notre métal par
zone fondue n’est donc pas envisagée pour le moment.

1.2 PREPARATION DES ALLIAGES. — Deux techniques
de préparation d’alliage ont été mises au point. Elles
ont été¢ décrites en détail par ailleurs [33], [34], [35].

— L’une nous permet de préparer, en phase liquide,
des alliages fer-élément de substitution X, par lévita-
tion en concentrateur de champ, sous atmosphére
d’hydrogene ou d’hélium de haute pureté [33].

— L’autre nous permet d’introduire un troi-
sitme ¢lément en phase solide, le carbone. Nous
maintenons pour cela I’échantillon, a température
donnée, dans une atmosphére CH,-H,.

L’étude thermodynamique des équilibres gaz-solide,
CH, + H, 2 Fe + X + C, permet de montrer que
I’on peut maitriser la teneur en carbone des échan-
tillons traités depuis le ppm jusqu’a la limite de solu-
bilité du carbone en phase o ou y, a la température
du traitement, en réglant la teneur en CH, de la
phase gazeuse [34], [35].

Ainsi, grice aux techniques que nous venons de
décrire, ou de rappeler, nous disposons :

— d’un matériau de référence de trés haute pureté,
exempt d’interstitiels ;

— d’alliages Fer-X, non piégés a teneur en intersti-
tiels trés faible ;

— d’alliages Fer-C et Fer-X-C a teneur en intersti-
tiels variable.

2. Préparation des éprouvettes. Recristallisation. —
Le lingot purifié se présente sous forme de barreau
de 100 a 160 g, de section elliptique légerement aplatie
a la partie inférieure (8§ mm x 10 mm environ), de
15 2 20 cm de long. Sa structure est constituée de
gros grains allongés selon I’axe du barreau, de 1 a
8 mm de long avec une section transversale qui peut
atteindre 2 mm?. Nous devons alors le transformer
en éprouvettes de traction a grains fins (Fig. 3).

2.1 FORME DES EPROUVETTES. — Nous avons choisi
de préparer des éprouvettes plates de 0,5 mm d’épais-
seur, de 1 mm? de section dans la partie utile, en nous
guidant sur les considérations suivantes :

— Eviter au maximum la pollution au cours de la
préparation : le laminage de plats peut se faire beau-
coup plus proprement que celui de fils au laminoir
a gorges ;

— Conserver une section suffisante par rapport a
la taille de grain espérée et obtenue ;

— Obtenir, par laminage, un écrouissage important
et uniforme sur toute 1’épaisseur de 1’échantillon
afin d’assurer I’homogénéité de la taille du grain
final, aprés recristallisation ;
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FiGc. 3. — Micrographies du fer ; A : lingot brut, B : éprouvette recristallisée.

[Iron micrographs ; A. Initial ingot ; B. Final sample.]

— Utiliser les mémes éprouvettes pour ’étude du
phénoméne d’adoucissement par traction et par
frottement intérieur ;

— Economiser le matériau.

Les dimensions des tétes et des congés de raccorde-
ment ont été déterminées de telle fagon que la défor-
mation reste bien localisée dans la partie utile. Nous
avons Vvérifié en particulier que l’allongement de
celle-ci, L, = 12 mm, et le déplacement relatif des
mors étaient identiques dans la gamme de déformation
utilisée.

Un polissage électrolytique soigné, avant traction,
permet de réduire la tendance au maclage particuliere-
ment favorisée par cette forme d’éprouvette.

2.2 AFFINAGE DU GRAIN. — Notre méthode repose
sur Papplication successive de traitements d’écrouis-
sage et de recristallisation. Les premieres tentatives
que nous avons effectuées ont montré que :

— Laffinage du grain dépend beaucoup de la
pureté, ce qui rend difficile la transposition des résul-
tats fournis par d’autres auteurs [36], [37].

— Le laminage, habituellement utilis¢ comme
méthode d’écrouissage, ne permet pas d’atteindre des
taux de déformation suffisants pour affiner le grain
d’un métal trés pur. Les anciens gros grains ont une
forte tendance a redonner des gros grains. Clest
pourquoi nous avons adopté la technique suivante :

® Compression, a la presse, du barreau initial.
Six réductions relatives de I’épaisseur, de 20 % envi-
ron, sont effectuées, alternativement, dans deux direc-
tions perpendiculaires. La section finale est approxima-
tivement carrée, de 8 mm de c6té ;

@ Un traitement de recristallisation de 1 h a 600 °C
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sous hydrogeéne purifié conduit a4 une taille de grain
de 200 a 400 pm ;

® Une nouvelle série de compressions conduit a
une section de 4 x 20 mm?. Un laminage amene
alors I’échantillon a I’épaisseur 0,5 mm ;

® La recristallisation finale, de 3 h a 530 °C sous
hydrogene purifié se traduit par une taille de grain
homogeéne de 50 um environ (Fig. 3).

Tous les traitements thermiques sont précédés d’un
nettoyage énergique et d’un polissage électrolytique
des échantillons. Cette technique est également
applicable dans le cas des alliages sous réserve d’effec-
tuer quelques aménagements.

3. Dispositifs de traction a basse température (?). —
3.1 LE MONTAGE MECANIQUE. — Nos objectifs, lors
de cette réalisation, étaient les suivants :

— Eviter les effets de relaxation parasites d’origine
mécanique en conservant la possibilité de réaliser
l’alignement du montage lors de la mise en place
de I’échantillon ;

— Pouvoir effectuer des variations rapides de
température sans consommation excessive de fluide
cryogénique ;

— Obtenir une bonne stabilité thermique du
montage et de 1’échantillon pendant un essai.

(2) Le montage de traction et le cryostat & azote liquide ont
été congus et mis au point en collaboration avec N. S. Askénazy,
Responsable du Service Interlaboratoires des champs magné-
tiques intenses de Toulouse, & ’'occasion d’une étude des caracté-
ristiques mécaniques de matériaux composites isolants, & basse
température [38].

64
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Fic. 4. — Montage de traction et -cryostat.

[Cryostat and tensile test device.]

Le montage retenu est représenté sur la figure 4.
Il est placé sur une machine de traction Instron TTDM
équipée d’une cellule de charge de 500 daN.

— Les rotules et les articulations libres habituel-
lement placées sur les lignes d’amarrage sont a 1’ori-
gine d’effets de relaxation parasites [39] qui rendent
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imprécise la détermination du volume d’activation
par relaxation mécanique [40]. L’alignement du
montage est donc réalisé a I’aide des articulations
placées au niveau de la cellule de charge. Celles-ci
sont alors bloquées, ainsi que tous les filetages assu-
rant la liaison des différentes parties de ce dispositif.

— La tige de traction, (¥ 6, est en TA 6 V. Le mors
inférieur est appuyé sur un tube fin, F 36-37 en acier
inoxydable NS 22 S.

Nous avons choisi le TA 6 V en raison de sa mau-
vaise conductibilité thermique, de sa limite élastique
élevée a basse température, et de son faible module
d’élasticité. Une trés grande souplesse latérale du
montage (1 N/mm au niveau de ’éprouvette) compense
tres largement ’absence d’articulation libre au niveau
de la cellule de charge.

La forme tubulaire de la partie comprimée du
montage permet de limiter la section, donc la conduc-
tion thermique, sans risque de flambement. ‘

— Les mors sont en cuivre-béryllium et la partie
inférieure du tube de compression en cuivre pur,
ce qui favorise la stabilit¢ et ’homogénéité de la
température de I’éprouvette pendant ’essai.

3.2 LECRYOSTAT ET LE DISPOSITIF DE REGULATION. —
Le cryostat représenté sur la figure 4 est destiné aux
essais effectués entre 77 K et 300 K. Il a été réalisé
au laboratoire et se compose d’une enceinte a azote
liquide, de forme annulaire, et d’un fourreau central
a double paroi qui peut étre vidé ou rempli d’hélium
gazeux selon le degré d’échange thermique désiré.
Le montage mécanique peut lui-méme é&tre placé
sous vide ou sous hélium gazeux, grice a la présence
d’un soufflet d’étanchéité de grande souplesse, a la
partie supérieure.

La régulation est obtenue au moyen d’une chauf-
ferette (Fil de manganin & 0,2 mm) de 40 Q bobinée
sur la piece de cuivre inférieure et d’un régulateur
P.1. D. THOR 3010 II. La sonde de régulation est
placée dans I’épaisseur de la pi¢ce en cuivre. Dans ces
conditions, il est possible d’obtenir rapidement toute
température comprise entre 220 K et 77 K, d’effectuer,
notamment au-dessous de 180 K, un saut de tempéra-
ture de 20 K en 20 min. environ, y compris le temps
de stabilisation du montage (dérive inférieure a
0,1 daN/min.). Nous pouvons ainsi effectuer jusqu’a
20 essais de traction et de relaxation en balayant
la gamme 300K -77K -300K au cours d’une méme
journée, sur une méme éprouvette. L’addition d’azote
liquide est alors de 1,5 litre environ, soit la moitié de
la capacité du cryostat.

3.3 LES DISPOSITIFS DE MESURE. — 3.3.1 Mesure
de la température. — Une sonde de mesure (résistance
de platine) est placée a Uintérieur du mors supérieur,
au contact de I’éprouvette. Alimentée en courant
constant 4 10™% pres, elle permet de déterminer la
température de I’échantillon a 0,1 degré pres, précision
trés suffisante pour I’étude effectuée.
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3.3.2 Mesure de I’allongement. — Un transforma-
teur différentiel est fixé rigidement au mors inférieur.
Le noyau du transformateur est reli€¢ au mors supérieur
par une tige filetée dont la rotation permet le réglage
du zéro. Ce dispositif, alimenté par un pont Philips,
type PR 9308, fournit une mesure du déplacement
relatif des mors & 0,1 pm pres. Nous avons pu véri-
fier par ailleurs que ce déplacement correspond bien
a lallongement de la partie utile de nos éprouvettes.
Grace a cet équipement, nous pouvons

— mesurer directement les allongements de trac-
tion, et de relaxation,

— vérifier, & chaque essai, que la machine se
comporte bien comme un ressort parfait (absence
de relaxation parasite),

— déterminer, la rigidité de la machine seule, d,
qui intervient dans le calcul du volume d’activa-
tion [40], [41].

4. Recherche des conditions d’observation de ’adou-
cissement par traction. — 4.1. PRESENTATION DU
PROBLEME. — L’observation des effets produits par
I’addition de quelques dizaines de ppm d’un élément
d’alliage interstitiel, ou de quelques pour cent d’un
substitutionnel, sur la déformation plastique du fer
a basse température, rencontre quelques difficultés.

Le principal probléme a résoudre est celui du choix
d’une grandeur susceptible de traduire quantitative-
ment cet effet. Ce choix varie notablement d’une
étude a l'autre, les différents auteurs représentant
I’adoucissement par la diminution de la limite élasti-
que sans définir celle-ci, de la limite élastique infé-
rieure lorsqu’il existe une chute de charge en début
de traction, ou de la contrainte d’écoulement plastique
(C.E.P.) 40,2 % ou a 0,5 % de déformation. Dans
tous les cas, I’existence d’un stade de microdéforma-
tion dont I’étendue varie avec la température de
I’essai, la composition et la structure de 1’échantillon,
semble négligée. En particulier, lorsque la microdéfor-
mation du fer pur est de 'ordre de 0,5 9% a4 2 % a
77 K, selon la structure de 1’échantillon, alors qu’elle
est beaucoup plus faible dans le cas des alliages,
de I’ordre de 0,1 9% a 0,5 % [4], le seul choix possible
est de comparer les C. E.P. correspondant a4 une
valeur élevée de l’allongement (= 1 %) ou mieux
encore, ’ensemble de la courbe de traction du métal
pur et de l’alliage, & une température donnée.

Une seconde difficulté est liée a la faible intensité
de lPeffet d’adoucissement produit par un élément
d’alliage en solution (de Pordre de 4 2 5 x 107 Pa).
Il est donc nécessaire, en vue d’une étude précise du
phénomene physique correspondant, de déterminer
d’abord les conditions de température, teneur en
élément d’alliage, structure des échantillons, pour
lesquelles I’intensité de I’adoucissement est maximale.
Pour cela, nous devons aussi disposer d’échantillons
de trés haute pureté, de structure bien définie, ne
différant les uns des autres que par leur composition

chimique. Notre description des méthodes de prépara-
tion du fer pur et de ses alliages montre qu’il est
matériellement difficile d’élaborer une grande quantité
d’échantillons, en respectant ces exigences. Nous ne
disposerons donc que d’un petit nombre d’éprou-
vettes, de petites dimensions.

Nous avons alors imaginé un programme d’essais
qui permet de déterminer, avec le maximum de rigueur,
les conditions dans lesquelles le phénomeéne d’adou-
cissement est observé, en n’utilisant que quelques
échantillons. Cette méthode repose sur 'utilisation
d’un méme échantillon a plusieurs températures, pour
déterminer les courbes de traction. Elle permet en
outre de contrdler par traction I’identité des échan-
tillons, d’éliminer P’éprouvette exceptionnellement
mauvaise (taille de grain hétérogéne, par exemple)
et de réduire la dispersion des résultats associée a
I'imprécision des mesures de la section (1 mm? environ
mesurée a 3 ou 4 %, pres).

4.2 METHODE DE CONTROLE PAR TRACTION DE
L’IDENTITE DES ECHANTILLONS. — 4.2.1 Programme
d’essais (Fig. 5). — Chaque éprouvette est prédéfor-

Contrainte
d'écoulement
plastique

d
IZ9SK

295 K

—

Déformation plastique cumulée

FiGc. 5. — Schéma des essais de traction. éprouvette 4 :

programme complet ; —— éprouvette 2 : début de programme ;

d : décharge et changement de température ; r : relaxation de la
contrainte ; ® : points reportés sur la figure 6.

[Tensile tests diagram. —— sample 4 : complete programme ;

—— sample 2 : partial programme ; 4 : unloading and tempera-

ture change ; r : stress relaxation test ; ® : values plotted on
figure 6.]

mée de 2 9, a 295 K pour créer, dans chaque échan-
tillon, des densités comparables de dislocations
fraiches. La vitesse de traction est, dans tous les cas,
de 0,7 x 1074 571,

A Tlissue de la prédéformation, I’éprouvette n° 4,
par exemple, est déchargée, portée a une température
plus basse, 140 K, déformée de 0,5 9, par traction
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et la traverse mobile est arrétée. L’éprouvette relaxe
pendant 5 minutes. Si la relaxation était trop faible
(volume d’activation trop élevé) une nouvelle défor-
mation de 0,5 ¢, suivie d’une relaxation pourrait
étre effectuée avant la décharge de I’éprouvette.

Nous avons ainsi obtenu la premiere partie de la
courbe de traction a 140 K et nous pouvons déter-
miner la C. E. P. pour ¢ < 0,5 % ainsi que le volume
d’activation associé'a la contrainte o .

L’éprouvette n° 4 est alors portée a 120 K, défor-
mée de 0,5 9, soumise a un essai de relaxation et
déchargée. Nous faisons alors I’hypothése selon
laquelle la C. E. P. déduite de cet essai, apres la défor-
mation

ec = 0,5 % (1a0K) + Eretaxation T 0,5 Y5(120K)

est la méme que la C. E. P. qui aurait été déterminée
au cours d’une traction continue effectuée a la tem-
pérature constante de 120 K pour une déformation
égale a ec.

L’éprouvette n® 4 est ensuite portée a 100 K,
soumise a de nouveaux essais de traction et de relaxa-
tion, déchargée, conformément au programme repré-
senté sur la figure 5.

4.2.2 Application au fer pur (Fig. 6). — Avant
d’appliquer cette méthode aux alliages de fer, nous
avons voulu vérifier sa validité dans le cas d’un fer
pur dont la taille de grains est de 150 um environ.

Les éprouvettes n°s 2, 3 et 4 sont déformées confor-
mément au programme précédent, la premiere traction
ayant lieu a 220 K, 180 K et 140 K, respectivement.
Les C. E. P. mesurées pour différentes valeurs de &,
a une méme température, nous fournissent une courbe
de traction.

Quatre autres éprouvettes, identiques aux précé-
dentes, sont déformées de fagon continue a 80 K,
140 K, 220 K et 295 K. Nous constatons que les
courbes de traction obtenues par les deux méthodes,
sont trés voisines les unes des autres, aux basses
températures. L’accord est moins bon, a 295 K, pour
les fortes déformations.

4.3 DISCUSSION DE LA METHODE. — Le cumul des
déformations, tel qu’il est présenté au paragraphe
précédent, est acceptable si la C.E.P.,, a ec et a T
données, est indépendante des températures auxquelles
les déformations représentées par & ont été effectuées.
La comparaison des courbes obtenues par les deux
méthodes montre que si cette hypothése est vérifiée
a basse température, elle ne I’est plus aux tempéra-
tures relativement élevées (courbes a 295 K : Fig. 6).

En Pabsence d’expériences plus détaillées sur ce
point, on peut supposer que I’écart observé a 295 K
est explicable de deux fagons au moins :

1) Lors des tractions a 200 K et 220 K qui précédent
le dernier essai 4 295 K, on observe un taux de consoli-
dation do/de tres faible. L’initiation d’une légére
striction est donc possible, laquelle correspondrait
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(107 Pa
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50
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30

20

10

F1G. 6. — Courbes de traction : constante d’écoulement plas-
tique (C. E. P.) en fonction de la déformation plastique cumulée.
en trait continu, courbes de traction isotherme ; - - - - en
trait discontinu, courbes de traction déduites des mesures de la
C. E.P. a différentes températures sur les éprouvettes 2, 3, 4.

[Stress-strain curves : Flow stress versus total plastic strain.

— solid line : isothermal tests ; - - - - dotted line : stress-strain

curves deduced from flow stress measurements performed on
samples 2, 3, 4.]

a une surestimation de la section lors du calcul de
la C.E.P.

2) Le passage de 220 K a 295 K est relativement
long, de ’ordre de I’heure et permettrait a une restau-
ration d’intervenir plus efficacement pendant cette
élévation de température que lors d’un essai continu,
a 295 K.

En conclusion, les tractions successives, effectuées
sur trois éprouvettes seulement, nous permettent de
déterminer la C. E.P. d’un alliage fer-X donné, en
fonction de la déformation, pour huit températures
d’essai, inférieures ou égales a 220 K. De plus, la
comparaison des résultats obtenus a partir de plusieurs
éprouvettes, a une méme température, permet de
s’assurer de la reproductibilité des mesures.

Cette méthode est donc bien adaptée i une étude
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systématique de I’adoucissement. Elle reste cependant
insuffisante pour la détermination des tout premiers
stades de la déformation, indispensable a 1’étude
physique de ce phénomeéne.

5. Détermination des paramétres d’activation. — La
variation des paramétres d’activation, associée aux
phénomeénes d’adoucissement, rend leur détermina-
tion particulicrement utile & la compréhension des
mécanismes responsables de ces effets. Nous avons
donc profité des expériences précédentes pour éprouver
nos techniques de détermination des paramétres
d’activation et contrdler la cohérence de nos mesures
avec celles des autres auteurs. Cependant, le nombre
des résultats que nous avons obtenus est encore trop
faible pour étre utilisés lors d’une étude fine des
mécanismes de déformation.

5.1 METHODE D’EVALUATION. — Le volume d’acti-
vation est déduit de ’enregistrement de la déformation
de I’échantillon, au cours d’un essai de relaxation de
la contrainte, cette méthode nous paraissant la plus
précise (cf. § 3.3.2).

Nous avons alors adapté les analyses de Guiu
et Pratt [40] et de Groh et Conte [41] 4 la mesure de
I’allongement total de I’éprouvette pendant la relaxa-
tion.

A partir de la relation :

kT 1 1+ MO Vy, )
V 17 M0 ° ( M kr'tl) @

obtenue avec les mémes notations par Groh et
Conte [41], nous avons admis qu’avec les polycristaux
que nous utilisons, ¢ = 21, ¢ = 1 7.

Dans ces conditions, la déformation plastique de
relaxation :

= Aty =

8p = &otal — selastique (2)
est reliée a la contrainte par la relation :
. .
M
& = — —Z—Ttot . (3)

Apres report de (3) dans (1), une simple intégration
donne ’allongement plastique de relaxation en fonc-
tion du temps. Finalement, la prise en compte de (2)
permet de relier le volume d’activation apparent a
I’allongement total de relaxation que nous mesurons,
Aty

_2kT S, 1 (t+c)
= Ao lod1+ _Si_'_l gi;—Log p 4
(lod E) de
ou
1
c=_—T
1+ M6 Vy,
M kT

peut étre considérée comme constante pendant ’essai
de relaxation.
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L’enthalpie d’activation apparente, AH, est alors
évaluée a l’aide de la relation classique :

oc*
AH = — VT(aT);

qui se transforme, avec nos hypotheses en :

2 aam)
AH = 5 ( aT ) %)
5.2 EXEMPLE DE RESULTATS. — Les valeurs du

Y

volume d’activation en fonction de la C.E.P. a
I’instant + = 0 de la relaxation, sont reportées sur la
figure 7.

i<

201

% o il % %

Fig. 7. — Volume d’activation en fonction de la contrainte
d’écoulement plastique.

[Activation volume versus flow stress.]
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io0
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100 200 300

Fic. 8. — Contrainte d’écoulement plastique (C. E. P.) en fonc-
tion de la température et de la déformation plastique cumulée ec.

[Flow stress versus temperature and total plastic strain ec.]
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Les points correspondants s’inscrivent bien autour
de la courbe continue que nous avions obtenue par
mesure de la contrainte en cours de relaxation [3],
et nous retrouvons l’ordre de grandeur correct du
volume d’activation de la déformation plastique de
métaux cubiques centrés a basse température.

L’enthalpie d’activation apparente est calculée a
Paide de la relation (5). Les grandeurs V et (00/0T),
qui entrent dans ce calcul sont celles qui correspondent
3 04, mesurée a la température 7T sur les courbes des
figures 7 et 8. Le choix d’une valeur aussi élevée de
Pallongement pour déterminer V et (06/0T) nous a

8H o

F1G. 9. — Enthalpie d’activation apparente en fonction de la
température.

[Apparent activation enthalpy versus temperature.]
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été dicté par la constatation d’une treés faible variation
de AH avec la déformation au-dela de ¢ ~ 2 9 [39].

Nous pensons alors que I’enthalpie apparente ainsi
calculée est bien une grandeur associée au processus
de déformation plastique de 1’échantillon polycristal-
lin. Les résultats reportés sur la figure 9 montrent
que les points expérimentaux se placent bien sur
une droite d’équation AH = CkT [42] avec C = 30.
La encore, nos mesures sont cohérentes avec celles
que nous avions effectuées auparavant [3], les énergies
mesurées étant du méme ordre de grandeur que celles
qui ont été publiées par d’autres auteurs [43], [44], [45].

En résumé, les différentes techniques mises au
point nous permettent :

— De disposer d’'un métal de base de haute
pureté ;

— Drallier ce métal a de faibles quantités, bien
contrélées, d’éléments d’alliage se plagant en substitu-
tion, ou en insertion, dans de trés bonnes conditions
de propreté. Nous pouvons ainsi étudier l’influence
d’un seul élément, ou celle de deux éléments associés,
sur la C. E. P. du fer, a basse température ;

— De préparer des échantillons dont la taille de
grain soit faible, homogene, et identique d’un alliage
a lautre ;

— D’effectuer des essais de traction, et de relaxation
mécanique, conduisant a des résultats précis et
reproductibles malgré I’emploi d’un petit nombre
d’échantillons.

C’est donc en nous appuyant sur ces techniques
que nous poursuivons I’étude, déja commencée au
laboratoire [3], [4], [39], du phénomeéne d’adoucisse-
ment du fer, par alliage, 4 basse température.
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