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FLUAGE DE LA PHASE § DE L’Ag-Zn EQUIATOMIQUE
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Résumé. — Etude du fluage de la phase B équiatomique Ag-Zn. L’utilisation de I’équation
de Dorn nécessite la mesure des vitesses de fluage stationnaire en fonction de la température T
et de la contrainte o et celle du module de Coulomb G. On compare I’énergie d’activation mesurée
intervenant dans cette équation avec celle du coefficient de diffusion prévu par les cas extrémes :

régime stationnaire et régime homogéne.

Abstract. — Study of the B phase of equiatomic Ag-Zn. The utilisation of Dorn equa-
tion demands the measurement of stationary creep rates versus temperature and stress o and the
one of Coulomb modulus G. The measured activation energy which takes place in this equation
is compared with that of the diffusion coefficient as calculated in the two extreme cases : the

stationary and the homogeneous ones.

1. Introduction. — Le fluage des solutions solides
concentrées n’a donné lieu qu’a un nombre réduit
d’études expérimentales et pose un certain nombre de
problémes quant & son analyse [1].

Sherby et Burke [2] ont proposé une classification,
assez contestable, des solutions solides reposant sur le
coefficient de sensibilité de la vitesse de fluage &, a la
contrainte appliquée o :

. (6 Ln Es)
“\dLnad/;
qui peut étre de ’ordre de 3 4 3,5 (classe I) ou supérieure
a cette valeur (classe II). Un certain nombre de métho-

des ont été proposées pour déterminer la valeur d’une
possible contrainte interne o; qui conduirait a

n’—-( dLne, )
- aLﬂ(a_al) T'

Ces méthodes, souvent discutées, ont conduit a des
valeurs de o; trés faibles dans le cas du laiton g [3]. La
présence d’une éventuelle contrainte interne conduit a
différentes définitions de I’enthalpie d’activation pour
le fluage [4] et le probléme peut se poser de savoir
laquelle il convient de comparer a ’énergie d’activation
des coefficients de diffusion de la solution solide.

Les résultats obtenus sur le laiton g et d’autres solu-
tions solides équiatomiques cubiques centrées condui-

(*) Laboratoire associé au C.N.R.S.

sent systématiquement & un paramétre n ~ 3,5. De
méme, les mesures de g;, par relaxation ou par décré-
ments de contraintes en cours de fluage donnent dans
ces cas des valeurs trés faibles de ;. L’Ag-Zn qui se
situe dans cette famille d’alliage ne devrait pas échap-
per a cette régle. Comme ces méthodes ne sont pas
sires, cela laisse espérer que le paramétre

0 Ln &

1
% |

AH = —

est celui qu’il faut comparer aux énergies de diffusion.
(Les différentes définitions de Saxl et Kroupa [4]
conduisent d’ailleurs au méme résultat quand o; est
faible.) Cet alliage présente également I’avantage
d’avoir des coefficients de diffusion D, et D, mesurés
aux radiotraceurs et d’énergie d’activation trés diffé-
rents rendant les comparaisons avec AH faciles.

Nous nous proposons de présenter les résultats
d’expériences de fluage conduites en ce sens sur la
phase f de cet alliage.

2. Etude expérimentale. — 2.1 MFTHODE. — Les
échantillons brut de filage ont été maintenus 2 heures a
475-485 oC (en phase f) sous argon gazeux puis trempés
dans l’eau glacée. La texture obtenue est constituée de
gros grains (6 = 500 a4 1 000 p) de phase g’ ordonnée.

Afin de passer de f’ a une structure f désordonnée
et homogéne, les éprouvettes trempées sont ensuite

maintenues en température 1 heure a 495 oC et 1 heure
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a la température d’essais. Les essais sont réalisés entre
280 °oC et 495 oC c’est-a-dire jusqu’a 220 °C au-dessus
du point de transition de &, — B (qui se situe a 274 °C).

La contrainte varie de 0,2 x 107 N/m? a
1,8 x 10" N/m2. La machine de fluage utilisée com-
porte un chauffage par lit fluidisé. Cette technique
permet d’obtenir une grande stabilité en température
et un gradient thermique presque nul méme pour les
grandes déformations. La réalisation d’une came repo-
sant sur le principe d’Andrade a permis de soumettre
I’éprouvette & une contrainte constante dans le temps.

Le module de Coulomb G est un paramétre impor-
tant dans lanalyse du fluage et son évolution en
fonction de la température peut conduire a des écarts
importants dans la détermination de AH. Il a été
mesuré en dynamique, a quelques centaines de Hz
par l'intermédiaire d’une éprouvette en vibrations
forcées.

2.3 RESULTATS EXPERIMENTAUX. — Les mesures
du module de Coulomb ont donné une variation sensi-
blement linéaire de G avec :

G = 1,086 x 10'° N/m?

a T =300°C
G = 0,889 x 10'° N/m? a

T = 500 °C.

— Les courbes présentent un fluage primaire de
faible amplitude dont la durée décroit quand la tempé-
rature et la contrainte augmentent.

Le fluage stationnaire est trés important, ce qui
permet une mesure facile de & .

La figure 1 montre I’évolution de la vitesse de fluage
stationnaire en diagramme d’Arrhenius, a contrainte
appliquée constante. Pour ¢ < 1,8 x 107 N/m?, on
trouve une énergie d’activation apparente de ’ordre
de 21,5 kcal/mole.

La figure 2 sur laquelle sont portées les isothermes
de Ln & en fonction de Ln 0,,,,/G permet de déterminer
le coefficient de sensibilité de la vitesse de fluage a la
contrainte réduite : n. On trouve n voisin de 3,5 sur
toute la plage de température utilisée (sauf a 293 °C ou
Pordre & courte distance intervient). Ce résultat est en
accord avec ceux obtenus sur d’autres phases f.

Le tracé de Ln & 2 o,,,/G constante permet de
caractériser une valeur constante de AH de 'ordre de
17 kcal/mole. (Excepté pour Lno/G = — 7, ce qui
correspond a la valeur forte de AH,,, obtenue a
Oapp1 = 1,8 x 10 N/m? (Fig. 3).)

3. Analyse des résultats. — La valeur de AH
obtenue figure 3 peut étre comparée a différents modé-
les en particulier aux deux cas extrémes envisagés par
Brebec et Poirier [7]. Ces auteurs calculent le coeffi-
cient de diffusion D qui intervient dans le fluage
restauration pour une solution solide binaire AB forte-
ment concentrée. Ils font intervenir les fractions ato-
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FiG. 1. — Tracé de Ln & en fonction de 1/T A contrainte appliquée constante. Mesure de ’énergie d’activation apparente.

[Curve of Ln & versus 1/T at constant applied stress. Determination of the apparent activation energy.]
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FiG. 2. — Sensibilité de la vitesse de déformation & 2 la
contrainte réduite (a/G).
[Stress sensitivity of creep rate gg to reduced stress ¢/G.]
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miques des constituants n, et ng et leurs coefficients
d’auto-diffusion D, et Dg. Les deux cas envisagés sont :

3.1 LE REGIME STATIONNAIRE. — Le flux de chacun
des constituants est proportionnel A sa fraction ato-
mique, soit avec les notations habituelles

Jo  Js
hy hg

qui conduit 4 un coefficient D’ donné par :

_L=_1(£¢+n_n)
Dy

D' ¢ ‘D,
ol ¢ est un facteur thermodynamique.

3.2 L’ALLIAGE RESTE HOMOGENE. — On obtient
alors un coefficient :

D = ¢(ny Da + ny Dy) .

Dans notre cas n, = ng = 3.

Les courbes D et D' ont été tracées avec @ = 1.
En fait, cela se produit essentiellement si les coefficients
d’activité y,, et yz, sont égaux a 1. Peu de composés
intermétalliques désordonnés présentent ce comporte-
ment idéal [9]. Cependant & # 1 se traduit par une
simple translation des courbes D et D' si ¢ varie peu
(ici on a @ compris entre 2 et 3 ce qui peut se traduire

Ln€g T°C
-1 496° 4513 407° 372° 340° 298° -
-2 _\1\ 4y, 12
78
29 y
S Q,
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T, s
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™ 4 € Ln (g)= - 820
/Y§ 16' . \ o
. D~4
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FiG. 3. — Tracé de Ln & en fonction de 1 /T a contrainte réduite constante. Mesure de I’énergie d’activation.

[Curve of Ln & versus 1 /T at a constant reduced stress. Determination of the activation energy.]
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par une translation d’une unité dans la courbe 4).
Poirier et Brebec utilisent le terme

o0ln®
0

Qc=—R

1
T

On connait peu de valeurs des potentiels chimiques
Uzn €t psg dans le Zn-Ag équiatomiques donc de y,,
et yz,. Cependant les valeurs existant pour uz, [10]
permettent de montrer que Q, est de I'ordre de gran-
deur de P'incertitude expérimentale (Q, ~ — 1 kcal/
mole) et peut &tre négligée.

La comparaison avec I’expérience peut &tre faite a
partir de la figure 4 sur laquelle sont portés les dia-
grammes d’Arrhénius de Dy, et D, [8] et de D et D’
calculés & ’aide des formules précédentes.

1l est clair que la valeur de AH trouvée étant proche
de celle du coefficient le plus petit D,,, elle doit étre
comparée a la valeur théorique obtenue en régime sta-
tionnaire (Fig. 4). L’élimination du cas homogene est
ici rendue possible par I’écart important qui existe
entre les énergies d’activation de D,, et Dz,. On peut
alors constater que AH est trés proche de la valeur
prévue dans le cas ou la vitesse de fluage est controlée

400°C

par la diffusion en volume, le transport de matiére
par lacune s’effectuant en régime stationnaire.

Le méme résultat est obtenu pour le laiton § désor-
donné [3]. Dans ce cas, 1’énergie d’activation trouvée
en fluage est voisine de celle de la diffusion de Cu qui a
le coefficient le plus petit. Cependant, dans ce dernier
cas, on obtient une enthalpie d’activation du fluage
plus grande car si Do, < Dz, on a par contre
AH., > AH,,. Cette analyse du fluage repose sur
I'idée que la restauration contrdle le fluage. Si ’on
utilise I’équation empirique de Dorn :

& kT 4 (a "

DGb ~ % 5)

en prenant D = D', les valeurs de & obtenues pour les
différentes températures en contraintes et celles de G
mesurées en dynamique, on peut constater que cette
équation est bien vérifiée dans toute la plage de nos
résultats (Fig. 5).

Les points expérimentaux obtenus par différentes
températures et différentes contraintes appliquées,
s’alignent bien, la droite moyenne obtenue sur la
figure 5 permet de déterminern = 3,4etLn 45 = 1,18.
Un argument supplémentaire plaide alors en faveur
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Fic. 4. — Energie d’activation des coefficients de diffusion intrinséques de ’Ag et du Zn dans I’Ag-Zn équiatomique.
Pseudo-énergies d’activation de D et D'.

[Activation energy of the intrinsic diffusion coefficient for Ag and Zn in equiatomic Ag-Zn.
Apparent activation energy of D and D'.]
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Fic. 5. — Vérification de I’équation généralisée du fluage de
Mukherjee, Bird et Dorn,

[Verification of creep generalised equation of Mukherjee, Bird
and Dorn.]
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de P'analyse des coefficients de diffusion proposée plus
haut : Stocker et Ashby [9] ont montré qu’il existe
une relation empirique n = 3,0 + 0,3 log;, A5 entre
les coefficients de I’équation de Dorn et ce, par compi-
lation de résultats expérimentaux. Ils ont de plus
remarqué que 1’équation de Dorn a un sens physique
si A5 est de 'ordre de 1. Nous sommes effectivement
dans ce cas. La valeur expérimentale de Ln A :
Ln 45 = 1,18 est en effet extrémement faible quand
on la compare aux valeurs expérimentales de :

& kT
DGb

Ln

qui sont comprises entre — 20 et — 27. Elle reste dans
I'intervalle d’incertitude autour de zéro.

4. Conclusion. — L’utilisation d’alliages binaires
dont les composants ont des énergies de diffusion
suffisamment différentes, peut permettre d’apporter
une contribution expérimentale au probléme du choix
du coefficient de diffusion dans le fluage des alliages &
forte concentration. Les résultats expérimentaux
montrent, lorsque ce choix doit é&tre fait, que pour les
phases f il faut utiliser D’. Ce cas correspond & celui
ou la redistribution des constituants A et B (qui ne
s’échangent pas 3 la méme vitesse) est suffisamment
rapide pour qu’il s’établisse un gradient de concentra-
tion stationnaire en téte des dislocations au cours du
fluage.

Ce travail fait partie d’une étude effectuée a I’aide
d’une A. T. P. rupture et fluage du C. N. R. S.
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