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A V A N T - P R O P O S 

Le durcissement des métaux c e . à basse température e s t int imement 
l i é à l a m o b i l i t é i n t r i n s è q u e des d i s l o c a t i o n s , en p a r t i c u l i e r , des d i s 
l o c a t i o n s v i s . Le mécanisme responsable de c e t t e m o b i l i t é es t l a forma
t i o n thermiquement .ac t ivée des doubles décrochements. P lus ieu rs t e c h n i 
ques expér imentales d i f f é r e n t e s peuvent ê t r e u t i l i s é e s pour é t u d i e r ce 
phénomène, parmi e l l e s les mesures de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r sont p a r t i 
cu l iè rement b ien adaptées comme l ' o n t montré les observa t ions de l a r e 
l a x a t i o n de Bordon i . Le bu t de ce t r a v a i l es t donc l ' é t u d e de l a m o b i l i 
t é des d i s l o c a t i o n s dans l e niobium e t , p lus p a r t i c u l i è r e m e n t , de l a 
f o rma t i on thermiquement a c t i v é e des doubles décrochements sur les d i s 
l o c a t i o n s v i s par des mesures de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r . Cependant, c e t t e 
étude demande des matér iaux de haute pureté e t les métaux c e sont 
d i f f i c i l e s à p u r i f i e r par les méthodes c o n v e n t i o n n e l l e s . Ces métaux, 
p r i nc ipa lemen t ceux du groupe du niobium (groupe V ) , d i s s o l v e n t des 
q u a n t i t é s impor tantes d ' i m p u r e t é s , t e l l e s que hydrogène, oxygène, ca r 
bone e t azo te , e t ex igen t l ' u t i l i s a t i o n de méthodes soph is t iquées pour 
l e u r p u r i f i c a t i o n . La d e s c r i p t i o n des méthodes de p u r i f i c a t i o n e t l e u r 
u t i l i s a t i o n c o n s t i t u e n t la première p a r t i e de ce t r a v a i l . Par l a s u i t e , 
on dés i r e c h i f f r e r l ' i n f l u e n c e de ces impuretés sur l a m o b i l i t é des 
d i s l o c a t i o n s . Une f o i s m a î t r i s é e c e t t e i n f l u e n c e , c . à . d . , après a v o i r 
v é r i f i é que l e r ô l e des impuretés es t connu, i l f a u t d é f i n i r les t r a i 
tements thermomécaniques optima pour observer les d i s l o c a t i o n s dont on 
veut é t u d i e r l e mouvement. Ces t r a i t emen ts ont donc pour o b j e c t i f l a 
c r é a t i o n e t l a s t a b i l i s a t i o n du réseau de d i s l o c a t i o n s , qu i pe rme t t ron t 
d ' o b t e n i r les c a r a c t é r i s t i q u e s de r e l a x a t i o n due à l a f o rma t i on t h e r m i 
quement ac t i vée des doubles décrochements. I l f a u t donc é t u d i e r d 'une 
p a r t , l es mécanismes de dé fo rmat ion e t , d ' a u t r e p a r t , l es d i ve r s stades 
de r e s t a u r a t i o n qui f o n t évo luer l a s t r u c t u r e du réseau. La technique 
du f r o t t emen t i n t é r i e u r se p rê te b ien à ce type d ' é t u d e , mais l a m u l t i 
tude des phénomènes observés peut rendre d i f f i c i l e l e u r i n t e r p r é t a t i o n . 
I l es t i n t é r e s s a n t , dans ce cas , de f a i r e appel aux observa t ions de 
microscopie é l e c t r o n i q u e . Ces observa t ions nous pe rmet t ron t de c o n f i r 
mer l ' i n t e r p r é t a t i o n de nos r é s u l t a t s . 



CHAPITRE 1 

INTRODUCTION 

1 . 1 . CONTRAINTE DE PEIERLS 

1 . 1 . 1 . Décrochements_géoniétrigues_et doubles_déGrochenients 

Lorsqu'une d i s l o c a t i o n se déplace dans son p lan de g l i s semen t , 
son énerg ie ( l ' é n e r g i e p o t e n t i e l l e U du c r i s t a l ) e s t une f o n c t i o n pé r i o 
dique de sa p o s i t i o n x . 

( 1 . 1 ) 

Figure 1 . 1 . Sec t ion t r a n s v e r s a l e 
de l a sur face d ' é n e r g i e p o t e n t i e l 
l e d 'une l i g n e de d i s l o c a t i o n per
p e n d i c u l a i r e au p lan de l a f i g u r e 

A c e t t e énerg ie p o t e n t i e l 
l e , on peut assoc ie r une 
c o n t r a i n t e pé r i od ique de 
r é s i s t a n c e du réseau: 

_ 1 d(AU) 
~ b dx 

( 1 . 2 ) 

qui peut ê t r e cons idérée 
comme l a c o n t r a i n t e néces
s a i r e au g l i s semen t . A i n s i , 
l a c o n t r a i n t e maximum x 
es t donnée par ^ 

X - 1 d(AU) 
p " b dx 

( 1 . 3 ) 
max 

Ce paramètre phénoménologique appelé c o n t r a i n t e de P e i e r l s v a r i e de ^lO""* 
à 10"^y (u é t a n t l e module de c i s a i l l e m e n t ) , pour les métaux à empilement 
compact e t les c r i s t a u x c o v a l e n t s , respec t i vement . 

A f i n de min im iser U, l a d i s l o c a t i o n demeure l e long des d i r e c t i o n s de 
f a i b l e énerg ie (dans les métaux c . f . c . d i r e c t i o n <110> e t dans les c e . 
d i r e c t i o n <111>): les v a l l é e s de P e i e r l s . Pour des ra i sons éne rgé t i ques , 
les d i s l o c a t i o n s forment des décrochements géométriques ( f i g u r e 1.2) e t , 
à haute tempéra tu re , des doubles décrochements. 
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Figure 1 .2. Forme des décrochements 
dans l e p o t e n t i e l de P e i e r l s 

Figure 1.3. Décrochements sur une l i g n e 
de d i s l o c a t i o n p a r a l l è l e à une d i r e c t i o n 
compacte du c r i s t a l ( d i r e c t i o n y ) , w e s t 
l a l a r g e u r des décrochements 

1 .1 .2 . Mouvement des d i s l o c a t i o n s 

Le mouvement d'une d i s l o c a t i o n peut se f a i r e par m i g r a t i o n des 
décrochements géométriques e t l e passage d'une v a l l é e de P e i e r l s à l a 
s u i v a n t e , par c r é a t i o n des doubles décrochements e t m i g r a t i o n de ces dé
crochements. Le premier processus d o i t se p rodu i re à basse température 
é t a n t donné l a f a i b l e b a r r i è r e de p o t e n t i e l pour l a m i g r a t i o n des décro
chements ( P o t e n t i e l de P e i e r l s de deuxième o r d r e ) . Le passage d 'une v a l 
l ée à l ' a u t r e ex ige p lus d ' é n e r g i e . L 'éne rg ie pour ces processus peut 
ê t r e f o u r n i e s o i t par a c t i v a t i o n thermique, s o i t par les c o n t r a i n t e s 
( i n t e r n e s ou a p p l i q u é e s ) . 

1 .2 . CAS DES METAUX C.C. 

1 . 2 . 1 . D i s s o c i a t i o n des d i s l o c a t i o n s v i s 

Les p lus p e t i t s vecteurs de t r a n s l a t i o n dans l e réseau cubique 
cen t re ( l e s vecteurs de Burgers des d i s l o c a t i o n s p a r f a i t e s ) sont p a r a l 
l è l e s aux d i r e c t i o n s [ l l l ] > c . à . d . , à des axes de symét r ie d ' o r d r e t r o i s , 



Les vecteurs correspondants dans l e réseau c . f . c . sont p a r a l l è l e s aux 
d i r e c t i o n s (110) , donc à des axes de symét r ie d ' o r d r e deux. La d i s l o c a 
t i o n v i s de c e t t e s t r u c t u r e se d i s s o c i e dans un p lan (111) e t e l l e peut 
donc se déplacer f ac i l emen t dans son plan de g l i ssemen t . Cet te s i t u a 
t i o n e s t mod i f iée s i l a d i r e c t i o n de l a d i s l o c a t i o n admet une symét r ie 
d ' o rd re t r o i s . D i f f é r e n t e s t e n t a t i v e s on t é té e f fec tuées a f i n de d é t e r 
miner l a géométr ie du coeur de ces d i s l o c a t i o n s . Les premiers modèles 
ont s u i v i l a suggest ion de H i rsch [ l ) su i van t l a q u e l l e l e coeur des d i s 
l o c a t i o n s v i s se d i s s o c i e dans p l u s i e u r s plans c r i s t a l l o g r a p h i q u e s de 
l a zone <111> e t d o i t s u b i r des m o d i f i c a t i o n s i n t e r n e s s u b s t a n t i e l l e s 
avant que l a d i s l o c a t i o n puisse se mouvoi r . Une séquence de t rans fo rma
t i ons s e s s i l e - g l i s s i l e - s e s s i l e ( f i g u r e 1.4) d o i t permet t re l e mouvement 
de l a d i s l o c a t i o n v i s . 

<iii> 

t 

A B 

b 

Figure 1 . 4 . D i f f é r e n t s stades du dé
placement d'une d i s l o c a t i o n v i s . 
a) c o n t r a i n t e n u l l e 
b) recombinaison des p a r t i e l l e s 
c) arc c r i t i q u e 
d) r e d i s s o c i a t i o n 

Les plans de d i s s o c i a 
t i o n l e s p lus probables 
sont les plans {110} 
e t { 1 1 2 } . Les plans 
{110} é t a n t les plans 
denses d 'une s t r u c t u r e 
cubique cent rée e t les 
plans {112} les plans de 
maclage. La d i s s o c i a t i o n 
d'une d i s l o c a t i o n v i s , 
de vec teur de Burgers -K 
<111> dans t r o i s plans 
{110} a é té proposée par 
Kroupa e t V i t ek (2) e t 
peut s ' e f f e c t u e r se lon 
l a r é a c t i o n ( f i g u r e 1 .5 ) : 

i (111) 4 (110) +1 (101) + 

+ 1 ( 011 )+1 (111) 

( 1 . 4 ) 

où les d i s l o c a t i o n s p a r t i e l l e s -^ (110) , -^(101) e t ¿(011) sont dans les 

plans ( l î O ) , (101) e t ( O l T ) , respect ivement . La d i s l o c a t i o n p a r t i e l l e 

-^(111) es t à l ' i n t e r s e c t i o n des t r o i s plans { 1 1 0 } . Une d i s s o c i a t i o n dans 

les plans {112} a été proposée par C o t t r e l l e t B i l b y (3) e t correspond 
à l a r é a c t i o n su ivan te ( f i g u r e 1 .6 ) : 

1 <m> = <m>+^ <m>+^ <ni> ( 1 . 5 ) 

Cet te d i s s o c i a t i o n peut ê t r e accomplie avec les t r o i s p a r t i e l l e s z < l l l > 
dans d i ve rs plans { 1 1 2 } ( f i g u r e 1 .6a ) , ou b i e n , avec deux p a r t i e l l e s dans 

^ ^ . p o r - É T I C S E N U C L E A R E S 



ces plans e t l a t r o i s i è m e à l e u r i n t e r s e c t i o n ( f i g u r e 1 .6b ) . Un au t re type 

f [ i i i ] 

— O — 

Figure 1 .5 . D i s s o c i a t i o n s e s s i l e 
dé ! la d i s l o c a t i o n v i s dans t r o i s 
plans {110} en accord avec l ' é 
qua t ion ( 1 .1 ) 

Figure 1 .6. D i s s o c i a t i o n s e s s i l e 

d'une d i s l o c a t i o n v i s I- <111> 
dans les plans {112} en accord 
avec l ' é q u a t i o n ( 1 . 5 ) . (a ) D i s 
s o c i a t i o n symétr ique avec symé
t r i e d ' o r d r e t r o i s , (b) D isso-

I c i a t i o n avec une d i s l o c a t i o n par
t i e l l e dans l a l i g n e d ' i n t e r s e c 
t i o n des plans {112 } . 

de d i s s o c i a t i o n a é té proposé par F o x a l l , Duesbery e t H i rsch (4) a f i n de 
rendre compte des va leurs d i f f é r e n t e s de l a l i m i t e é l a s t i q u e macroscopi 
que l o r s des observa t ions en compression e t en t r a c t i o n . Ces auteurs p ro 
posent une d i s s o c i a t i o n de l a d i s l o c a t i o n avec fo rma t ion de t r o i s p a r t i e l 
l e s dans les plans {110} e t { 1 1 2 } , f i g u r e 1.7. 

Les modèles de d i s s o c i a t i o n qui 
, e x p l i q u a i e n t avec un c e r t a i n 
succès l a dépendance de l a l i m i t e 
é l a s t i q u e macroscopique en fonc 
t i o n de l a température e t de l a 
géométr ie du g l i ssemen t , admet
t a i e n t des fau tes d'empi lement 
dont l ' e x i s t e n c e n ' é t a i t pas 
conf i rmée du p o i n t de vue théo
r i q u e . L 'énerg ie de f a u t e é t a n t 
élevée dans les métaux de t r a n s i 
t i o n c e . ( 5 ) , l a d i s s o c i a t i o n 
es t at tendue avec une l a rgeu r de 
l ' o r d r e du paramètre du réseau. 

En e f f e t , l es modèles qui suppo r t a i en t l ' e x i s t e n c e de ces fau tes ne r e n 
da ien t pas l é réseau c e s t a b l e . Une au t re f a i b l e s s e de ces modelés é t a i t 
l ' a p p l i c a t i o n de l a t h é o r i e de l ' é l a s t i c i t é l i n é a i r e c o n t i n u e , u t i l i s é e 
pour c a l c u l e r l a d i s tance en t re des p a r t i e l l e s (de l ' o r d r e du paramètre 
du réisèau). Ces l i m i t a t i o n s on t mis en évidence l a nécess i té de f a i r e des 
c a l c u l s a t o m i s t i q u e s . 

(Toi) 
O 

Figure 1 
t i o n v i s 
t r o i s par 

7. Exemple d'une d i s l o c a -
^ 1 1 1 > d i ssoc iée en 
t i e l l e s . 



1 .2 .2 . Modèles_atomist igues 

Une méthode couramment u t i l i s é e pour l e c a l c u l de l a s t r u c t u r e 
atomique des défauts du réseau cons i s te à d i v i s e r l e c r i s t a l en deux par
t i e s : une rég ion i n t e r n e où on suppose une i n t e r a c t i o n en t re les atomes 
du réseau, e t une rég ion ex terne qui es t supposée suff isamment é lo ignée 
du dé fau t pour que les p o s i t i o n s atomiques s o i e n t d é c r i t e s par une appro
x ima t ion é l a s t i q u e c o n t i n u e . On t rouve l a c o n f i g u r a t i o n du dé fau t en m i 
n imisant l ' é n e r g i e t o t a l e . Ce modèle imp l ique l e cho ix d 'un p o t e n t i e l 
i n t e r a t o m i q u e , ce q u i , dans l e cas des métaux c e . de t r a n s i t i o n , n ' e s t 
pas f a c i l e . La p l u p a r t des c a l c u l s ont é té e f f ec tués en u t i l i s a n t des 
fo rces cen t ra les dans 1 'approx imat ion harmonique. Une t e l l e approx imat ion 
n ' e s t pas v a l a b l e lo rsque les atomes s ' é l o i g n e n t de l e u r s p o s i t i o n s d ' é 
q u i l i b r e , par exemple dans l e coeur des d i s l o c a t i o n s ou dans les fau tes 
d 'empi lement . 

o o © 

Les c a l c u l s de l a s t a b i l i t é des fau tes d'empi lement ont montré que les 
d i s s o c i a t i o n s avec des bandes de fau tes d 'empi lement en t re les d i s l o c a 
t i o n s p a r t i e l l e s ne do i ven t pas e x i s t e r dans les plans {110} e t { 1 1 2 } , 
par cont re des fau tes mul t icouches peuvent e x i s t e r dans les plans { 1 1 2 } , 
a i n s i que des d i s l o c a t i o n s d i t e s f r a c t i o n n a i r e s (6) associées à des f a u 
tes d'empi lement i n s t a b l e s . Des c a l c u l s a tomis t iques ont é té f a i t s aussi 
pour é t u d i e r l a s t r u c t u r e de coeur des d i s l o c a t i o n s v i s e t l e u r mouvement 
sous c o n t r a i n t e app l i quée , en u t i l i s a n t p l u s i e u r s types de p o t e n t i e l . Les 
c a l c u l s de s t r u c t u r e de coeur ont con f i rmé , d 'une p a r t les modèles de 
d i s s o c i a t i o n , l e coeur s ' é tendan t dans p l u s i e u r s plans {110} e t {112} non 
p a r a l l è l e s de l a zone <111>, d ' a u t r e p a r t , qu 'à dé fau t d 'une tens ion ap
p l i q u é e , l a l i g n e de d i s l o c a t i o n e s t l o c a l i s é e aux cent res des t r i a n g l e s 
( A ) , f i g u r e 1.8, les t r i a n g l e s (B) correspondant aux s i t e s de. p lus haute 
é n e r g i e , comme suggéré par Suzuki ( 7 ) . A i n s i les v a l l é e s de P e i e r l s v o i 

s ines sont dans des plans 
{110} d is tancés de a / T / 2 . 
Ces c a l c u l s on t montré 
aussi que l e coeur des 
d i s l o c a t i o n s f r a c t i o n n a i 
res présente une carac
t é r i s t i q u e p a r t i c u l i è r e : 
b ien q u ' i l s 'é tende dans 
les plans { 1 1 0 } , a f i n 
d'accommoder les fau tes 
i n s t a b l e s , i l n ' e s t pas 
vra iment p lan e t s ' é tend 
aussi en z igzag dans une 
s é r i e de plans { 1 1 0 } . 
Cet te ex tens ion e s t é q u i 
va l en te à une f a u t e mu l -
t i couche dans les plans 
{112} avec des déplacements 
r e l a t i f s dans l e sens du 
maclage. Cet te c a r a c t é r i s 
t i q u e es t à 1 ' o r i g i n e de 
l ' i m p o r t a n t e asymétr ie du 
coeur qui e s t int imement 
l i é e avec l ' a s y m é t r i e de 

(111) 
o ® o . e 

o 

o 

i • o 

o ® ' 
' 9 o e 

o œ • 

Figure 1.8. D i s p o s i t i o n des colonnes 
atomiques dans l a d i r e c t i o n ( i l l ) 
dans un c r i s t a l c e Le p lan du pa
p i e r es t l e p lan (111 ) . 



maclage-ant imaclage du c i s a i l l e m e n t dans les plans { 1 1 2 } . 

L'examen du comportement du coeur de l a d i s l o c a t i o n sous a p p l i c a t i o n d'une 
c o n t r a i n t e e x t é r i e u r e a pour but l e c a l c u l dé l a c o n t r a i n t e de P e i e r l s e t 
l ' é t u d e de l a géométr ie du g l i ssemen t . Cet te étude a montré que l a s t r u c 
t u r e du coeur présente des m o d i f i c a t i o n s impor tantes lo rsque l a d i s l o c a t i o n 
se déplace. Le coeur non soumis à une tens ion peut ê t r e cons idéré comme 
s e s s i l e en accord avec les suppos i t i ons des modèles de d i s s o c i a t i o n , mais 
l e mouvement subséquent de l a d i s l o c a t i o n peut ê t r e b ien d i f f é r e n t de ce
l u i a t tendu de ces modèles. Un r é s u l t a t remarquable es t l a p o s s i b i l i t é 
d ' e x i s t e n c e de deux c o n t r a i n t e s de c i s a i l l e m e n t c r i t i q u e s d i f f é r e n t e s ( 6 ) . 
Pour une c o n t r a i n t e r e l a t i v e m e n t f a i b l e , l e coeur se déplace de manière 
i r r é v e r s i b l e d'une d i s tance b ien d é f i n i e par r appo r t à sa p o s i t i o n o r i g i n a 
l e . Cet te t r a n s l a t i o n du coeur , qui peut ê t r e d i t e : i d e n t i q u e (sans change
ment de l a p o l a r i t é (8) de l a d i s l o c a t i o n ) ou é q u i v a l e n t e , dépendra du sens 
de l a c o n t r a i n t e appl iquée e t des p o t e n t i e l s u t i l i s é s dans les c a l c u l s . Le 
mouvement sur une p lus grande d is tance n ' e s t poss ib l e que lo rsque l a con
t r a i n t e de c i s a i l l e m e n t a t t e i n t une nouve l le va leu r c r i t i q u e . En g é n é r a l , 
l e mouvement r é s u l t a n t a l i e u dans un p lan {112} dans l e sens du maclage. 

Un au t re aspect impor tan t es t que l a géométr ie du mouvement de l a d i s l o c a 
t i o n semble ê t r e déterminée p r i nc ipa lemen t par l e mouvement des d i s l o c a 
t ions! f r a c t i o n n a i r e s qui s ' é l o i g n e n t du cen t re de l a d i s l o c a t i o n . Ce mou
vement peut se r é a l i s e r dans des plans {110} uniquement, bu dans des plans 
{110} en s c i e , c . à . d . , en moyenne dans des plans { 1 1 2 } , dans l e sens du 
maclage, se lon l e cho ix des p o t e n t i e l s u t i l i s é s . 

Les c a l c u l s a tomis t iques qu i ont é té mentionnés plus haut s ' a p p l i q u e n t au 
mouvement des d i s l o c a t i o n s à 0K e t sans e f f e t t u n n e l . A des températures 
d i f f é r e n t e s de z é r o , l e mouvement s ' e f f e c t u e probablement par l a f o rma t i on 
de pa i res de décrochements e t l e mouvement subséquent de ces décrochements 
dans l a d i r e c t i o n de l a l i g n e de l a d i s l o c a t i o n , comme mentionné au pa ra 
graphe 1 .1 .2 . L 'é tude a tom is t i que du mouvement d 'une d i s l o c a t i o n v i s possé
dant des décrochements a é té e f f ec tuée par Gehlen ( 9 ) . L ' a p p l i c a t i o n d 'une 
c o n t r a i n t e de c i s a i l l e m e n t sur l e p lan ( Î O l ) e t dans l a d i r e c t i o n [111] 
a montré que les décrochements se dép lacent sous une c o n t r a i n t e t r è s i n f é 
r i e u r e à l a c o n t r a i n t e de P e i e r l s des d i s l o c a t i o n s v i s d r o i t e s . Les d i s 
l o c a t i o n s non v i s ont généralement une m o b i l i t é beaucoup p lus impor tan te 
que les d i s l o c a t i o n s v i s , l e u r c o n t r a i n t e de P e i e r l s é t a n t comparable à 
l a c o n t r a i n t e nécessai re au mouvement des décrochements l e long des d i s l o 
ca t ions v i s ( 9 ) . 



1.3. OBSERVATIONS PAR MICROSCOPIE ELECTRONIQUE 

1 . 3 . 1 . Agrës_déf o m a t i on_à_basse_ temgér^ 

Les premières observa t ions e f fec tuées sur des métaux de t r a n s i t i o n 
de s t r u c t u r e c e . après dé fo rmat ion â basse température on t con f i rmé l e 
p o i n t de vue de H i rsch (paragraphe 1 . 2 . 1 . ) . En e f f e t , un réseau de longues 
d i s l o c a t i o n s v i s <111> a é té observé dans l e Fe-a ( 1 0 ) , Nb ( i l ) e t Mo (12) . 
Ce réseau a u r a i t é té créé à p a r t i r de fragments de d i s l o c a t i o n s co ins (ou 
m ix tes ) mob i l es , qui en se dép laçant au cours de l a dé format ion p l a s t i q u e , 
l a i s s e n t d e r r i è r e eux de longues d i s l o c a t i o n s v i s moins mob i l es . Sur l a f i 

gure 1.9 on observe ce 
réseau p a r t i c u l i e r créé 
dans un essai " i n s i t u " 
au microscope é l e c t r o n i 
que, à l a température de 
40 K. 

l i i o l 
l i i i 

l l l l 

1 jum 

Figure 1.9. Réseau de 
d i s l o c a t i o n s d 'un échan
t i l l o n de niobium d é f o r 
mé en t r a c t i o n à 40 K 

1 .3 .2 . Agrës_déformation_à_haute_temgér^ 

Après dé format ion à haute température T > T (paragraphe 1 . 4 . 1 ) , 
l e réseau de d i s l o c a t i o n s e s t complètement d i f f é r e n t du p récéden t , ne p r é 
sentant p lus de longues d i s l o c a t i o n s v i s . A l a température c r i t i q u e , i l 
semble que ces d i s l o c a t i o n s acqu iè ren t une m o b i l i t é p a r e i l l e aux d i s l o c a 
t i o n s coins e t peuvent donc se r é a r r a n g e r . Tay lo r e t a l . (11) on t observé 
que l a p l u p a r t des d i s l o c a t i o n s v i s créées dans l e niobium à 158K ava ien t 
d isparu à l a température ambiante. 



1.4. ESSAI DE DEFORMATION (TRACTION) 

Les essais de déformat ion sont t r è s impor tants par l a r i chesse des 
i n fo rma t i ons q u a l i t a t i v e s q u ' i l s peuvent f o u r n i r â t r a v e r s , d 'une p a r t , 
l ' a n a l y s e des courbes c o n t r a i n t e - d é f o r m a t i o n e t , d ' a u t r e p a r t , de l ' é v o 
l u t i o n de l a l i m i t e é l a s t i q u e en f o n c t i o n de l a tempéra tu re . 

1 . 4 . 1 . Çourbe_con t ra in te -dé fo rma t i0 

De façon schématique une courbe c o n t r a i n t e - d é f o r m a t i o n d 'une é-
p rouve t te de métal p résen te , t o u t au début de l a d é f o r m a t i o n , une p a r t i e 
é l a s t i q u e ( c o n t r a i n t e a p r o p o r t i o n n e l l e à l ' a l l ongemen t e) s u i v i e d 'une 
p a r t i e p l a s t i q u e , où l ' a l l ongemen t se p r o d u i t sans augmentat ion no tab le 
de l a c o n t r a i n t e . La l i m i t e é l a s t i q u e macroscopique es t l a c o n t r a i n t e cor
respondante au p o i n t de l a courbe qui sépare les deux domaines. Dans l e 
cas des métaux m o n o c r i s t a l l i n s c e . à haute température e t des métaux 
m o n o c r i s t a l l i n s c . f . c , c e t t e c o n t r a i n t e e s t b ien d é f i n i e , f i g u r e 1.10, 
courbe a. Par c o n t r e , dans l e cas où l ' e s s a i s ' e f f e c t u e à basse tempéra
tu re sur un métal c e , on o b t i e n t une forme parabo l ique ( f i g u r e l . T O , 
courbe b) qui rend d i f f i c i l e l a d é f i n i t i o n p réc i se de l a l i m i t e é l a s t i 
que macroscopique. Un des c r i t è r e s adopté pour déterminer c e t t e l i m i t e 

Figure 1.10. Courbes c o n t r a i n 
t e - dé format ion du molybdène 
à d i f f é r e n t e s températures 
(d 'ap rès (12) ) 

es t d ' a s s o c i e r l a c o n t r a i n t e correspondante à l ' i n t e r s e c t i o n de l a pente 
" é l a s t i q u e " e t de l a pente de durcissement p l a s t i q u e du stade 1 (13 ) . 

On admet généralement que l a l i m i t e é l a s t i q u e macroscopique correspond à 
l a c o n t r a i n t e nécessai re pour met t re en mouvement les d i s l o c a t i o n s v i s . 
Cela ne s i g n i f i e pas que pour des c o n t r a i n t e s p lus f a i b l e s i l n 'y a i t pas 
de mouvement de d i s l o c a t i o n s . On a s i gna lé au paragraphe 1.2.2 que les 
d i s l o c a t i o n s non v i s ont une p lus grande m o b i l i t é que les d i s l o c a t i o n s 
v i s e t sont donc responsables d 'un stade 0 s i t u é au-dessous de l a l i m i t e 



é l a s t i q u e macroscopique. Pour me t t re en évidence l e mouvement de ces d i s 
l o c a t i o n s non v i s , on d o i t e f f e c t u e r des mesures de mic rodé fo rmat ion en 
u t i l i s a n t des appa re i l s de haute s e n s i b i l i t é . Dans ce t r a v a i l , on s ' i n t é 
resse p l u t ô t au mouvement des d i s l o c a t i o n s v i s , donc à l a mesure de l a 
l i m i t e macroé las t ique . 

1 .4 .2 . Courbe de l a l i m i t e é l a s t i q u e macroscopique 

Ë!]_f9D9Î12D_^Ê_lÊ_î§!!]2§r§îy!rË 

Chaque courbe c o n t r a i n t e - d é f o r m a t i o n f o u r n i t une va leu r de l a l i m i t e 
é l a s t i q u e macroscopique pour l a température à l a q u e l l e l ' e s s a i a é té réa 
l i s é . En f a i s a n t v a r i e r l a température des e s s a i s , on peut o b t e n i r une cour
be de l a l i m i t e é l a s t i q u e macroscopique en f o n c t i o n de la tempéra tu re , 
f i g u r e 1 .11 . Cet te f i g u r e met en évidence 1 'ex i s tence de deux domaines de 

E 

monocr is ta l de Vanadium 

o r i e n t a t i o n [¿91 ] 

200 300 
T<K) 

Figure 1 . 1 1 . Dépendance de l a 
l i m i t e é l a s t i q u e macroscopique 
avec l a température pour un 
monocr i s ta l dé Vanadium 
(d 'ap rès (14)) 

température . Au-dessous d'une température c r i t i q u e (^'250 K) , l a l i m i t e 
é l a s t i q u e dépend fo r tement de l a tempéra ture . Au-dessus de T^ , l a l i m i t e 
é l a s t i q u e es t indépendante de l a température . Ces deux domaines ont é té 
observés sur l e vanadium ( 1 4 ) , l e niobium ( 1 4 , 1 5 ) , l e t a n t a l e ( 1 4 , 1 6 ) , 
l e chrome (17 ) , l e molybdène ( 1 2 ) , l e tungstène (17) e t l e f e r (18 ) . Les 
observat ions au microscope é l e c t r o n i q u e (paragraphe 1.3) permet tent d ' a s 
soc ie r à ces deux rég ions des s t r u c t u r e s de d i s l o c a t i o n s d i f f é r e n t e s : 
au-dessous de l a température c r i t i q u e l a p l u p a r t des d i s l o c a t i o n s sont 
des longues d i s l o c a t i o n s v i s de d i r e c t i o n <111>, tand is qu'au-dessus de 
c e t t e température prédomine un enchevêtrement de d i s l o c a t i o n s coins e t 
m i x t e s . I l semble donc qu 'à l a température de t r a n s i t i o n les d i s l o c a t i o n s 
v i s acqu iè ren t une m o b i l i t é qui l e u r permet de se réa r range r . 

( N S T I T U T O D E PF: 5Q U A S E P R G É T I C ^ S E N U C L E A R E S 

I. •= N. 



10 

1.5. FROTTEMENT INTERIEUR 

I . 5 . V . Relaxat ion_de_Bordoni 

La technique du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r qui sera présentée au c h a p i 
t r e I I es t t r è s sens ib l e à l ' e x i s t e n c e de dé fau ts de s t r u c t u r e dans les 
s o l i d e s . I l a é té reconnu, i l y a longtemps, que l a déformat ion p l a s t i q u e 
d 'un s o l i d e a une f o r t e i n f l u e n c e sur son f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t module 
d ' é l a s t i c i t é . Cependant, ce n ' e s t qu 'après l e développement du concept 
de d i s l o c a t i o n dans l e c r i s t a l que l a recherche systémat ique de c e t t e i n 
f luence a eu l i e u . Un des premiers à f a i r e des recherches sur un t e l e f 
f e t a é té Read en 1940 ( 1 9 ) , en f a i s a n t des mesures sur l e plomb déformé 
p las t iquement . Les modèles théor iques développés depuis ce temps é t a i e n t 
p l u t ô t des modèles de désancrage qui essaya ient d ' e x p l i q u e r l a dépendance 
amp l i t ud i na l e de l ' amor t i ssemen t . Quand, en 1949, Bordoni [20,21) a p u b l i é 
des r é s u l t a t s obtenus sur des métaux c . f . c . déformés p las t i quemen t , q u e l 
ques c a r a c t é r i s t i q u e s t o u t à f a i t nouve l les (indépendance de l ' a m p l i t u d e 
du p i c observé dans un l a r g e i n t e r v a l l e d 'amp l i tudes de mesure e t sa f o r 
me b ien d é f i n i e e t r e p r o d u c t i b l e ) ont a t t i r é l ' a t t e n t i o n des chercheurs . 
Quelques années p lus t a r d , en 1956, N i b l e t t e t Wi lks [22) ont observé 
sur l e cu i v re un au t r e p i c s i t u é à une température légèrement i n f é r i e u r e 
à c e l l e du p i c de Bordon i . On appe l l e ra r e l a x a t i o n de Bordoni l 'ensemble 
du p i c de Bordoni e t du p i c de N i b l e t t e t W i l k s . 

1 .5 .2 . Çarac té r i s t igues_de_ la_re2axa t ion_de 

Les c a r a c t é r i s t i q u e s expér imentales des phénomènes de r e l a x a t i o n 
de Bordoni dans les métaux c . f . c . , énumérées e t i n t e r p r é t é e s par Seeger [ 2 3 ) , 
e t passées en revue par Fantozzi e t a l . [ 2 4 ) , sont les s u i v a n t e s . 

1 . 5 . 2 . 1 . C a r a c t é r i s t i q u e s p r ima i res 

a) La r e l a x a t i o n de Bordoni es t observée aussi b ien dans les mo
nocr i s taux que dans les p o l y c r i s t a u x . Dans les métaux de pureté moyenne, 
ces p ics sont absents après des r e c u i t s à haute tempéra ture . I l s réappa
r a i s s e n t cependant après déformat ion p l a s t i q u e . Dans les métaux de haute 
p u r e t é , i l s sont t o u j o u r s présents après r è c r i s t a l l i s à t i o n , mais l e u r am
p l i t u d e dépend fo r tement de l ' a m p l i t u d e de mesure. 

b) Par rappor t à d ' au t res p ics de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , dans 
lesque ls i l y a aussi p a r t i c i p a t i o n des d i s l o c a t i o n s , les p ics de l a r e 
l a x a t i o n de Bordoni sont s tab les pour des r e c u i t s à des températures i n 
f é r i e u r e s à c e l l e de l a r e c r i s t a l l i s a t i o n . 

c) Dans un l a rge domaine de fréquence de mesure (1 Hz à 1 MHz) 
e t à c o n d i t i o n d ' a v o i r des é t a t s m i c ros t r uc tu raux semblables e t une ampl i 
tude de déformat ion i d e n t i q u e , l a température T du maximum du p i c o b é i t 
à une r e l a t i o n d ' A r r h e n i u s : P 

f = f „ e x p 
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1 . 5 . 2 . 2 , Ca rac té r i s t i ques secondaires 

a) La l a rgeu r à m i -hau teu r des p ics de l a r e l a x a t i o n Bordoni 
es t deux à quatre f o i s p lus élevée que c e l l e d 'un processus de r e l a x a t i o n 
s imp le , 

b) La p a r t i e haute température du p i c de Bordoni e s t t r è s sen
s i b l e à 1 ' é t a t m i c r o s t r u c t u r a l qui a f f e c t e l a longueur des d i s l o c a t i o n s . 

c) Dans c e r t a i n s cas ( c o n t r a i n t e s i n te rnes f a i b l e s , d i s l o c a t i o n s 
l ongues ) , l a hauteur e t l a forme des p i c s dépendent dé l ' é t a t de c o n t r a i n 
te ( c o n t r a i n t e s t a t i q u e e t / o u c o n t r a i n t e de mesure) , 

d) La température Tp v a r i e ( f a i b l e m e n t ) avec 1 ' é t a t m i c r o s t r u c 
t u r a l ( teneur en impure tés , taux de déformat ion p l a s t i q u e , cond i t i ons de 
r e c u i t ) e t les cond i t i ons de v i b r a t i o n : a i n s i , dans l e diagramme log ( f , 
1 /Tp) , i l y a une f o r t e d i s p e r s i o n des po in t s expér imentaux. 

1 .5 .3 . Modèles_théorigues 

La première t h é o r i e q u a n t i t a t i v e du p i c de Bordoni f u t proposée 
par Mason (25 ) , qui cons idère que l e f r o t t e m e n t i n t é r i e u r es t dû au dép la 
cement g loba l d 'un segment de d i s l o c a t i o n d'une rangée dense à une a u t r e . 
Weertmann (26) a m o d i f i é l ' i d é e de Mason, en admettant que t o u t l e segment 
de d i s l o c a t i o n peut f r a n c h i r l a b a r r i è r e de P e i e r l s en ne c réan t qu 'un 
double décrochement. Simul tanément, Seeger (27) e t Seeger, Donth e t P f a f f 
(28) ont développé q u a n t i t a t i v e m e n t l a t h é o r i e de l a f o rma t i on thermique
ment ac t i vée des doubles décrochements pour e x p l i q u e r les c a r a c t é r i s t i q u e s 
e s s e n t i e l l e s de l a r e l a x a t i o n de Bordoni (paragraphe 1 . 5 . 2 . ) . Les premiers 
c a l c u l s n ' e x p l i q u a i e n t pas tou tes les c a r a c t é r i s t i q u e s expér imenta les ob
servées, notamment l e phénomène de r e l a x a t i o n prévu é t a i t moins l a r g e que 
l e p i c expér imental e t l e déplacement du p i c vers les basses températures 
avec l a c o n t r a i n t e de mesure, n ' é t a i t pas observé. Paré (29) a exp l i qué 
c e t t e apparente c o n t r a d i c t i o n en met tan t en évidence l e r ô l e e s s e n t i e l 
des c o n t r a i n t e s s t a t i q u e s ( i n t e r n e s ou e x t e r n e s ) : l a c o n d i t i o n de Paré , , 
c o n t r a i n t e c r i t i q u e a nécessai re pour observer un p i c de B o r d o n i , es t don
née par 

a a b £ > 2 ^ 2 W,̂  ( 1 . 6 ) 

où o es t l a c o n t r a i n t e appl iquée aux d i s l o c a t i o n s 

a , l a d is tance en t re deux rangées denses dans l e p lan de g l i ssement 

Z, l a longueur moyenne des d i s l o c a t i o n s 

2 6 ^ , l ' é n e r g i e l i b r e de fo rma t ion d 'un double décrochement e t 

W|̂ , l ' é n e r g i e d 'un décrochement. 

La c o n d i t i o n de Paré es t s a t i s f a i t e dans les métaux déformés, par les con
t r a i n t e s i n t e r n e s , e t dans les métaux b ien r e c u i t s lo rsque l a c o n t r a i n t e 
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appl iquée es t supér ieure à l a c o n t r a i n t e c r i t i q u e ( a ^ ) . Dans l e premier 
cas , l ' a m p l i t u d e des c o n t r a i n t e s appl iquées n 'a prat iquement pas d ' e f f e t 
sur l ' a l l u r e du p i c (ampl i tude ou tempéra tu re ) . La t h é o r i e de Seeger-
Pâré , b ien que f o u r n i s s a n t une bonne d e s c r i p t i o n des c a r a c t é r i s t i q u e s 
p r ima i res de l a r e l a x a t i o n de B o r d o n i , ne permet pas d ' e x p l i q u e r les p r o 
p r i é t é s secondaires (é la rg issement i m p o r t a n t , dépendance de l a hauteur 
du p i c avec l a c o n t r a i n t e app l i quée , v a r i a t i o n de l a température du p i c 
avec l ' é t a t m i c r o s t r u c t u r a l ) . Seeger e t S c h i l l e r (30) ont suggéré que l a 
d i f f u s i o n des décrochements l e long de l a l i g n e de d i s l o c a t i o n , cons idé
rée " i ns tan tanée " dans l a t h é o r i e i n i t i a l e de Seeger, pouva i t e x p l i q u e r 
ces c a r a c t é r i s t i q u e s . En prenant en cons idé ra t i on c e t t e d i f f u s i o n , Engelke 
(31) a é t a b l i une t h é o r i e p lus approfond ie du temps de r e l a x a t i o n . Cet te 
t h é o r i e montre que l e temps de r e l a x a t i o n es t p r o p o r t i o n n e l à l a longueur 
l des d i s l o c a t i o n s e t que l ' i n t e n s i t é de r e l a x a t i o n v a r i e avec £ , comme 
dans l e modèle à deux p u i t s ( 32 ) , S c h l i p f e t Schindlmayr (33) ob t iennen t 
une dépendance en en u t i l i s a n t un modèle à n p u i t s . La t h é o r i e de 
Engelke rend compte de l a p l u p a r t des p r o p r i é t é s seconda i res , mais l ' é 
la rg issement obtenu es t encore p lus f a i b l e que c e l u i observé expér imen
ta lement e t ne prend pas en compte les e f f e t s de l a c o n t r a i n t e ( e f f e t non 
l i n é a i r e ) . S c h l i p f e t Schindlmayr admettent que l ' é l a r g i s s e m e n t des p ics 
de Bordoni peut ê t r e a t t r i b u é essen t i e l l emen t à l a d i s t r i b u t i o n des con
t r a i n t e s i n t e r n e s , qu i ont une f o r t e i n f l u e n c e sur l ' i n t e n s i t é e t l e 
temps de r e l a x a t i o n . Néanmoins, les e f f e t s non l i n é a i r e s du modèle ne 
sont pas abordés dans l e u r é tude . Un développement d ' A l e f e l d ( 3 4 ) , qui 
a mod i f i é l a c o n d i t i o n de Paré en cons idéran t l a v a r i a t i o n d ' e n t r o p i e AS 
due à l a f o rma t ion d 'un double décrochement, a pe rm is , d 'une p a r t , d ' e x 
p l i q u e r l a s e n s i b i l i t é au r e c u i t de l a p a r t i e haute température du p i c 
de Bo rdon i , e t d ' a u t r e p a r t , d ' i n t e r p r é t e r l ' é l a r g i s s e m e n t comme é t a n t 
dû à une d i s t r i b u t i o n des énergies d ' a c t i v a t i o n pour l a f o rma t ion d 'un 
double décrochement associée aux c o n t r a i n t e s i n te rnes e t à l ' i n t e r a c t i o n 
e n t r e les décrochements (35) . Cet te i n t e r p r é t a t i o n n ' e s t pas en accord' 
avec c e r t a i n s r é s u l t a t s expér imentaux. Les l i m i t a t i o n s de tous ces modè
les ont amené Esnouf (36) e t Stadelmann e t a l . ( 3 7 ) à proposer des nou
veaux c a l c u l s du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r dû à l a f o rma t ion thermiquement 
ac t i vée des doubles décrochements. Ces ra f f i nements du modèle de Seeger 
permet tent d ' e x p l i q u e r l 'ensemble des p r o p r i é t é s p r ima i res e t secondaires 
de l a r e l a x a t i o n de Bordoni (en p a r t i c u l i e r l ' é l a r g i s s e m e n t e t les e f f e t s 
non l i n é a i r e s ) , sans q u ' i l s o i t nécessai re de t e n i r compte de l a d i f f u 
s ion des décrochements. 

1 .5 .4 . Çorresgondance_dans_les_métaux_cc^ 

1 . 5 . 4 . 1 . Spectre a t tendu 

Le spec t re de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r en f o n c t i o n de l a températu
re des métaux de t r a n s i t i o n c e . purs d e v r a i t p résen te r qua t re p i c s . Deux 
p ics s e r a i e n t dus à l a m i g r a t i o n des décrochements géométriques sur lès 
d i s l o c a t i o n s à 71° e t sur les d i s l o c a t i o n s v i s , e t les deux aut res à l a 
fo rmat ion des doubles décrochements sur ces deux types de d i s l o c a t i o n s . 
L ' obse rva t i on de l a r e l a x a t i o n due à l a m i g r a t i o n p a r a l l è l e des décroche
ments l e long des d i s l o c a t i o n s v i s d e v r a i t ê t r e poss ib le dans un domaine 
de température mesurable, puisque l e u r énerg ie de m i g r a t i o n l e long des 
d i s l o c a t i o n s v i s ( b a r r i è r e s de P e i e r l s du deuxième o rd re ) a é té est imée 
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de l ' o r d r e de 0,1 eV pour l e f e r a ( 9 ) . Cet te p r o p o s i t i o n semble ê t r e 
niée par les expériences de R i t c h i e e t a l . ( 3 8 ) , mais p e u t - ê t r e que des 
e f f e t s quant iques i n t e r v i e n n e n t à t r è s basse tempéra tu re . Les p ics dus 
à l a fo rmat ion a c t i v é e thermiquement des doubles décrochements dev ra i en t 
ê t r e observés dans l e même domaine de température que l a r e l a x a t i o n de 
Bordoni dans les métaux c . f . c , pour les d i s l o c a t i o n s à 7 1 ° , mais à une 
température beaucoup plus é l evée , pour l e s d i s l o c a t i o n s v i s à cause des 
p r o p r i é t é s p a r t i c u l i è r e s de ces dern iè res ( c f . paragraphe 1 .2 ) . Cet te 
f o r t e v a r i a t i o n des températures des p ics de r e l a x a t i o n due aux p ro 
p r i é t é s i n t r i nsèques des d i s l o c a t i o n s peut ê t r e considérée comme l a d i f 
férence fondamentale en t re les spectres de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r des 
métaux C e e t c . f . c . 

1 . 5 . 4 . 2 . Observat ions expér imenta les 

Dans l e cas des métaux de t r a n s i t i o n c e , p l u s i e u r s problèmes 
ont apporté du r e t a r d à l ' é t u d e expér imenta le des phénomènes de r e l a x a 
t i o n dus aux d i s l o c a t i o n s . De façon géné ra le , les études concernant l ' e f 
f e t de l a déformat ion p l a s t i q u e sur l e spect re de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
ont été marquées, d'une p a r t , par l ' absence , puis l a d i f f i c u l t é à f a i r e 
appa ra î t r e des p ics d 'éc rou issage dans l e f e r (39-41) e t , d ' a u t r e p a r t , 
par l ' o b s e r v a t i o n d 'un nombre t r è s é levé de phénomènes de r e l a x a t i o n 
dans les au t res métaux c e e t les t r è s grandes divergences d 'un auteur 
à l ' a u t r e qu i renda ien t d i f f i c i l e 1 ' i d e n t i f i c a t i o n des mécanismes c o r r e s 
pondants. Ces d i f f i c u l t é s sont dues à l a comparaison en t re les r é s u l t a t s 
obtenus avec des métaux q u i , b ien que possédant l a même s t r u c t u r e c r i s 
t a l l i n e , n ' on t pas l e même comportement v i s - à - v i s des impuretés e t de 
l ' e f f e t de l a température de dé fo rma t i on . En e f f e t , l es métaux du groupe V 
(V , Nb, T a ) , con t ra i rement aux métaux du groupe VI ( C r , W, Mo), d i s s o l v e n t 
des quan t i t és impor tantes d 'oxygène, de carbone, d 'azo te e t d 'hydrogène. 
Ces impuretés sont hab i t ue l l emen t présentes dans des concen t ra t i ons qui 
vont de 10 à 1000 ppm a t . Pour de f a i b l e s concen t ra t i ons (par exemple, 
1000 ppm a t 0 dans l e Nb ( 4 2 ) ) , ces atomes sont en s o l u t i o n s o l i d e en po
s i t i o n i n t e r s t i t i e l l e e t peuvent a v o i r une f o r t e i n t e r a c t i o n avec les 
d i s l o c a t i o n s , comme on l e ve r ra au c h a p i t r e I I I où on d i s c u t e r a également 
les méthodes de p u r i f i c a t i o n . L ' i n f l u e n c e de l a température de dé fo rmat ion 
sur l e réseau de d i s l o c a t i o n s dans les métaux c e a é té associée par 
Louchet (43) à l e u r p o s i t i o n dans l a c l a s s i f i c a t i o n 

p é r i o d i q u e , l a s t r u c t u r e é l e c t r o n i q u e i n t e r v e n a n t dans l a s t r u c t u r e 
du coeur des d i s l o c a t i o n s v i s . I l semble donc q u ' i l es t impor tan t dans 
une étude p r é l i m i n a i r e de comparer les métaux appar tenant à l a même c o l o n 
ne de l a c l a s s i f i c a t i o n p é r i o d i q u e . La comparaison des métaux appar tenant 
à des colonnes d i f f é r e n t e s e x i g e r a , d 'une p a r t , une p u r i f i c a t i o n impor tan 
te de c e r t a i n s métaux e t , d ' a u t r e p a r t , l a connaissance des courbes de l a 
l i m i t e é l a s t i q u e en f o n c t i o n de l a tempéra ture , q u i , comme on l e ve r ra 
p lus l o i n , donnent des i n fo rma t i ons impor tantes sur l a m o b i l i t é des d i s 
l o c a t i o n s v i s . On t r a i t e r a d 'abord l e cas des métaux du groupe V, ensu i t e 
du groupe VI e t f i na lemen t l e cas du f e r (groupe V I I I ) . 
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1 . 5 . 4 . 2 . 1 . Métaux du groupe V (V, Nb, Ta) 

Les métaux de ce groupe, déformés p las t iquement , p résenten t 
dans de larges i n t e r v a l l e s de température ( 4 K - 500 K) e t de f réquence 
(1 Hz-lOO KHz) quat re bandes de p ics de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r : l a bande ô , 
l a bande a qui comprend les p ics a ' , a i e t a^, l a bande B composée aussi 
de p l us i eu r s p ics e t , f i n a l e m e n t , l a bande y à l a q u e l l e les auteurs 
assoc ien t deux p ics YI e t Y 2 • 

Pic 6 - Ce p i c a é té observé par les chercheurs du groupe de Rome dans 
l e V (18,5 K , 39 KHz) ( 4 4 ) , Nb (27 K , 41,5 KHz) e t Ta (27 K , 20,5 
KHz) (45) sur des é c h a n t i l l o n s déshydrogénés e t déformés. Plus 
récemment, ces observa t ions ont é té conf i rmées par Mizubayashi 
e t a l . dans l e V (15 K , 6,4 Hz) (46) e t Maul e t a l . dans l e Nb 
(70 K , 1 KHz) ( 4 7 ) , ces é c h a n t i l l o n s é t a n t dégazés dans l ' u l t r a -
v ide e t ensu i te déshydrogénés. 

Bande a - L e p i c a ' a é té observé dans l e Nb par Bruner (70 K , 18 KHz) ( 4 0 ) , 
Chambers (50 K , 11 Hz) ( 3 2 ) , Iga ta e t a l . (50 K , 1 KHz) (48) e t 
dans l e Ta par Knoblauch e t a l . ( 1 5 0 K , 17-23 KHz) ( 4 9 ) , Schaefer 
e t a l . (80 K , 0 ,7-34 Hz) (50) qui l ' o n t appelé p i c a j . Le p i c a 
a é té observé dans tous les métaux de ce groupe par l a p l u p a r t 
des a u t e u r s . Néanmoins, l e groupe de Rome l ' o b s e r v e dans l e V 
(44) e t l e Ta (45) seulement après chargement en hydrogène. 
Koiwa e t a l . on t dû aussi charger les é c h a n t i l l o n s en hydrogène 
pour observer ce p i c dans l e V (51) e t dans l e Nb ( 5 2 ) , comme 
Perron e t a l . (53) sur des é c h a n t i l l o n s de Niobium. Le premier 
à observer un p i c a dans l e Niobium a é té Bruner ( 40 ) . Chambers 
e t a l . (32) ont décomposé ce p i c dans l e Niobium en p i c a i e t 
az, ce qui a é té conf i rmé plus t a r d par Kl am e t a l . f 5 4 l e t par 
Perron e t a l . ( 53 ) . Dans l e t a n t a l e , Schaefer e t a l . (52) on t aussi 
observé les p ics a i e t cnz. 

Bande 3 - Chambers e t a l . ( 3 2 ) on t observé à 11 Hz dans l e Niobium déformé 
à basse température t r o i s p i c s : Bi (210K) , B2 (300K) e t Bs 
(380K). Les p ics Bi e t B2 sont i n s t a b l e s e t d i s p a r a i s s e n t après 
un r e c u i t de 15' à 370K, tand is que l e p i c Ba es t a f f e c t é par 
des r e c u i t s au-dessus de 400K. Dans des expér iences avec des 
é c h a n t i l l o n s de Niobium i r r a d i é s aux neutrons à 65°C, Stan ley 
e t a l . (55) on t observé une d i m i n u t i o n du p i c a e t une augmenta
t i o n du p ic 3 . I ga ta e t a l . (48) on t aussi i r r a d i é l e Niobium 
avec des neu t rons , mais à basse tempéra tu re . Après un r e c u i t dans 
l e stade I , i l s observent que les p i cs a ' e t a ont diminué e t que 
les p ics 3 augmentent. Sur l e t a n t a l e , c e t t e bande a é té observée 
par Chambers e t a l . (56) e t Chambers (57)(160K, 7 H z ) . 

Bande y - L e s p ics correspondant à c e t t e bande n ' o n t pas é té observés sur 
l e V. Sur des é c h a n t i l l o n s de Niobium déformés à basse tempéra
t u r e , Chambers e t a l . ( 3 2 ) ont observé un p i c à 490K (11 Hz) q u ' i l s 
ont appelé l e p i c y . Dans l e t a n t a l e r e c u i t 10 ' à 2900°C, F i l l o u x 
e t a l . (58) t r a v a i l l a n t au Hz observent aussi deux p i cs y à 370K 
e t 440K. Récemment, Schu l tz e t a l . (59) on t observé aussi sur du 
t a n t a l e m o n o c r i s t a l l i n deux p ics y i (380K) e t yz (420K) à l a f r é 
quence de 1 Hz. 



15 

1 . 5 . 4 . 2 . 2 . Métaux du groupe VI (C r , W, Mo) 

Les métaux de ce groupe ont é té moins é tud iés que ceux du grou
pe V, spécialement l e Cr, Cependant, les bandes a , 3 e t y sont présentes 
dans l e W e t l e Mo après dé fo rmat ion p l a s t i q u e . 

Bande a - Les p ics a ' e t a ont é té observés par Rieu (60) sur des échan
t i l l o n s m o n o c r i s t a l l i n s de Mo e t de W. Sur l e Mo, ces deux p ics 
à 55 KHz appara issent à lOOK e t 160K, tand is que dans l e W à 
45 KHz, l eu rs températures sont 7pK e t 150K. Secrétan (61) a 
aussi observé sur des é c h a n t i l l o n s m o n o c r i s t a l l i n s e t p o l y c r i s 
t a l l i n s de W deux p ics de l a bande a . Grau (62) u t i l i s a n t des 
monocr istaux de Mo de haute pureté a observé un p i c a composé 
de deux p ics (70K e t lOOK, 19 Hz ) . 

Bande 3 - Cette bande a é té observée sur des é c h a n t i l l o n s de W e t de Mo 
par Rieu (60 ) . Sur des monocr is taux , i l a observé à 55 KHz les 
p ics 3 i (350K) e t Bz (470K) , t and i s que l e Ba (550K) appa ra i s 
s a i t seulement sur des é c h a n t i l l o n s p o l y c r i s t a l l i n s impurs . 

Bande y - Dans l e Mo m o n o c r i s t a l l i n de haute p u r e t é . Grau (62) a observé 
un p i c Y unique ('\^480K, 19 Hz) . Dans l e W, i l a é té observé par 
M a r t i n e t (63 ) . 

1 . 5 . 4 . 2 . 3 . Métaux du groupe V I I I (Fe-a) 

Comme les métaux des au t res groupes l e Fe-a présente aussi les 
bandes a , 3 e t Y quand i l e s t déformé p las t iquement . En p l u s , les échan
t i l l o n s chargés en hydrogène présenten t un p i c vers 120K à 0,5 Hz appelé 
p i c d 'écrou issage (CWP - co ld work peak) ( 38 ) . 

Bande a - Le p i c a a été observé par Kakegawa e t a l . (41) (50K, 100 KHz) 
sur des monocr is taux de haute p u r e t é , par H i v e r t e t a l . (64) 
(30K, 0,5 Hz) sur des p o l y c r i s t a u x également de haute p u r e t é . 
Ces de rn ie rs auteurs observent aussi un p i c a ' , déjà c i t é par 
R i t c h i e e t a l . ( 6 5 ) , e t par Tak i t a e t a l . ( 66 ) . Ce p i c a é té 
observé aussi sur des é c h a n t i l l o n s prédéformés e t chargés en 
hydrogène ou deuter ium (67 ) . 

Bande 3 - Les p ics appar tenant à c e t t e bande ont é té observés par H i v e r t 
e t a l . ( 64 ) , 6 i en t re 25K e t 50K. Ba en t re 230K e t 285K à 0,5 Hz. 
Ces p ics sont créés par déformat ion à basse température ou par 
déformat ion à basse température s u i v i e d 'une i r r a d i a t i o n à bas
se température . 

Bande Y - Sur des é c h a n t i l l o n s p o l y c r i s t a l l i n s de haute p u r e t é , H i v e r t e t 
a l . (64) ont observé un p i c Y (300K, 0,5 Hz ) . Ce p i c a é té é tud ié 
aussi par R i t c h i e e t a l . (68) , A s t i e e t a l . ( 69 ) . 

P lus ieu rs i n t e r p r é t a t i o n s de ces phénomènes ont é té données. E l l e s se ron t 
u t i l i s é e s dans l e c h a p i t r e VI au f u r e t à mesure q u ' e l l e s peuvent nous a i 
der à exp l i que r les r é s u l t a t s obtenus. Pour l ' i n s t a n t , de c e t t e p a r t i e pu
rement d e s c r i p t i v e , nous re t i end rons l a nomenclature proposée pour les mé-

: 7 ; T ; ï ï 7 ; r ; ^ > S . s E . . R e É T , c . S E N U C L E A R ^ 
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taux du groupe V, puisque nos expériences concernent essen t i e l l emen t l e 
n iob ium: bande ô, bande a , bandé 3 e t bande y . 

1 .5 .5 . Etude de l a f o rma t ion des doubles décrochements (FDD) 

§yr_lË§^^i§l99§îi9D§_n§_______ 

Une étude de l a m o b i l i t é des d i s l o c a t i o n s v i s dans l e niobium d o i t 
commencer par une analyse des courbes de l a l i m i t e é l a s t i q u e macroscopique 
en f o n c t i o n de l a tempéra tu re . Cependant, les i n fo rma t i ons f o u r n i e s par 
ces courbes do i ven t ê t r e adaptées aux c o n d i t i o n s expér imenta les des mesu
res du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , qu i sont d i f f é r e n t e s des c o n d i t i o n s dans l e s 
que l l es les expér iences de c o n t r a i n t e - d é f o r m a t i o n ont é té r é a l i s é e s . Les 
essa is de dé fo rmat ion r é a l i s é s sur des monocr is taux de d i f f é r e n t e s o r i e n 
t a t i o n s e t à des v i t esses de déformat ion d i f f é r e n t e s , ont une i n f l u e n c e 
sur l a température c r i t i q u e . La r e l a x a t i o n correspondant â l a f o rma t ion 
des doubles décrochements (FDD) thermiquement a c t i v é e d e v r a i t p résen te r 
son maximum à l a f réquence de 1 Hz, à une température proche de T^. En e f 
f e t , les maxima de l a r e l a x a t i o n correspondant à ces phénomènes, observés 
par des mesures de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r à l a f réquence de 1 Hz dans l e f e r , 
l e t a n t a l e e t l e molybdène, sont s i t u é s à des températures 30 degrés au -
dessus des températures c r i t i q u e s correspondantes (67,55,61) . En consé
quence, l a r e l a x a t i o n due à l a FDD thermiquement a c t i v é e sur les d i s l o c a 
t i o n s v i s dans l e niobium d o i t ê t r e observée près de la température am
b ian te (15) . 

1 . 5 . 5 . 1 . Plan de l a thèse 

Ce t r a v a i l concernant l ' é t u d e de l a m o b i l i t é des d i s l o c a t i o n s 
dans l e niobium d o i t c o n t r i b u e r , de façon géné ra le , à une m e i l l e u r e com
préhension des phénomènes de r e l a x a t i o n dans les métaux de t r a n s i t i o n c e , 
e t plus p a r t i c u l i è r e m e n t , à l ' o b s e r v a t i o n e t dé te rm ina t i on des c a r a c t é r i s 
t i ques de l a r e l a x a t i o n due à l a FDD thermiquement a c t i v é e sur les d i s l o 
c a t i o n s v i s , comme p a r t i e fondamentale. 

La conc lus ion du paragraphe précédent e s t que 1 'obse rva t i on de l a r e l a x a t i o n 
due au FDD e s t cond i t ionnée par l ' e x i s t e n c e des d i s l o c a t i o n s v i s à 300K. 
I l f a u t donc s ' assu re r que l e réseau créé à basse température ne s u b i t pas 
de t rans fo rmat ions impor tantes (ép ing lage par des impuretés ou réa r range
ment avec d i s p a r i t i o n des d i s l o c a t i o n s v i s ) . Ce t r a v a i l cons i s te ra donc 
en deux p a r t i e s : 

a) Etude de l ' i n f l u e n c e des impuretés sur l e spec t re de f r o t t e m e n t i n t é 
r i e u r créé par dé format ion à basse température e t p u r i f i c a t i o n des 
é c h a n t i l l o n s 

b) Etude des c o n d i t i o n s d ' o b s e r v a t i o n du phénomène de FDD a c t i v é e t h e r m i 
quement sur les d i s l o c a t i o n s v i s ( c r é a t i o n e t s t a b i l i s a t i o n du réseau 
de d i s l o c a t i o n s v i s ) 
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CHAPITRE 2 

PARTIE EXPERIMENTALE 

2 . 1 . ANELASTICITE ET FROTTEMENT INTERIEUR 

Lorsqu'on app l ique une c o n t r a i n t e f a i b l e à un s o l i d e i d é a l , c e l u i -
c i y répond en se déformant ins tantanément . Dans ce cas , l a l o i de Hooke 
d é f i n i t l a r e l a t i o n en t re l a c o n t r a i n t e e t l e dé fo rma t i on : 

a = M e 

ou e = J a (2 .1 ) 

avec M = -J 

où M es t l e module é l a s t i q u e e t J l e module de complaisance. 

Si l e même type d 'essa i es t r é a l i s é sur un s o l i d e r é e l , c ' e s t - à - d i r e un 
s o l i d e qui possède des défauts de s t r u c t u r e , on n 'observe p lus seulement 
une déformat ion i n s t a n t a n é e ; à l a p a r t i e purement é l a s t i q u e se superpose 
a l o r s une déformat ion qui dépend du temps. Dans ce cas , l a l o i de Hooke 
es t i n s u f f i s a n t e p u i s q u ' e l l e ne c o n t i e n t pas l e paramètre temps. I l f a u t 
u t i l i s e r 1 'équat ion du s o l i d e l i n é a i r e i déa l (70) q u i , dans l e f o r m a l i s 
me de Nowick e t Berry ( 7 1 ) , s ' é c r i t sous l a forme: 

JrCT + t ^ J , ^ ô = e + T ^ ê ( 2 . 2 ) 

où On e t sont respect ivement les complaisances re laxée e t non r e l a x é e , 
e t l e temps de r e l a x a t i o n . 

L 'équa t ion 2.2 suppose d 'une p a r t l a l i n é a r i t é en t re c o n t r a i n t e s e t défor
mat ions , e t d ' a u t r e p a r t l ' u n i c i t é des r e l a t i o n s d ' é q u i l i b r e . Ce compor
tement es t c a r a c t é r i s t i q u e de 1 ' a n é l a s t i c i t é . 

Dans l e cas d ' a p p l i c a t i o n d'une c o n t r a i n t e cons tan te , l a dé format ion peut 
ê t r e d é c r i t e par l ' é q u a t i o n 

e ( t ) = eo + ( £ „ - e o ) ( l - e ^ ) ( 2 . 3 ) 

où £o es t la déformat ion ins tan tanée ( é l a s t i q u e ) e t l a dé fo rmat ion 
a t t e i n t e après un temps i n f i n i . °° 
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A p a r t i r de c e t t e r e l a t i o n , on o b t i e n t l es expressions s u i v a n t e s : 

Eo = oJ^ ( 2 . 4 ) 

e „ = a j R (2 .5 ) 

qui d é f i n i s s e n t les complaisances e t Jj^. 

L ' i n t e n s i t é dé r e l a x a t i o n A, qui es t int imement l i é e aux dé fau ts de 
s t r u c t u r e , es t donnée par : 

A = ^ = ^ = M ( 2 . 6 ) 

S i , au l i e u d ' a p p l i q u e r une c o n t r a i n t e s t a t i q u e , on s o l l i c i t e l e s o l i d e 
de façon dynamique ( c o n t r a i n t e a l t e r n a t i v e ) , l a réponse sera du même type 
(dé fo rmat ion a l t e r n a t i v e ) . Dans ce cas , l a c o n t r i b u t i o n ané las t i que se 
t r a d u i t par un déphasage en t re l a c o n t r a i n t e e t l a dé fo rma t i on . Ces deux 
quan t i t és sont données en n o t a t i o n complexe par l e s exp ress ions : 

a = a o e ^ ' ' * ( 2 . 7 ) 

e t e = eo e^"^"*"^^ (2 -8 ) 

ùj é t an t l a p u l s a t i o n de l a v i b r a t i o n e t ô rep résen tan t l e déphasage, 
dont l a tangente es t souvent appelée f r o t t e m e n t i n t é r i e u r du m a t é r i a u : 

Frot tement i n t é r i e u r = tg 6 ( 2 . 9 ) 

On peut é c r i r e : 

e = ô* a (2 .10) 

où J * = J i ( w ) - i J2(w) (2 .11 ) 

e t J i ( " ) = J n ' - û i T T ^ ^ -̂̂ ^^ 
o 

avec ôJ = - J|^. 

J2(a)) = ÔJ • ^ ^ ^ 2 ^ 2 (2 .13 ) 
a 
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J2 
En ou t re t g 6 = d 'où (2 .14) 

t g 6 = — ^ . (2 .15) 
(1+A)2 Uui^T^ 

avec A = '̂ '̂  e t T = T (1+A)"^ (2 .16 ) 

En supposant ôJ « J j^, c . à . d . , A « 1 , a l o r s X =X^ e t 

t g 6 = A T ""l a (2 .17 ) 
^ 1+U X"̂  ^ ' 

On c a l c u l e aussi l a v a r i a t i o n du module dynamique (anomal ie du 
module) , d é f i n i e pa r : 

J i ( < ^ ) - J n . 1 
R - N = A ^ 2 z (2 .18) 
E Jĵ j 1+URX^ ^ ' 

Les r e l a t i o n s (2 .17) e t (2 .18 ) sont les expressions fondamentales d 'un 
mécanisme de r e l a x a t i o n c a r a c t é r i s é par un temps de r e l a x a t i o n X e t UNE 
i n t e n s i t é de r e l a x a t i o n A. 

Fréquemment, des phénomènes thermiquement ac t i vés sont à 1 ' o r i g i n e du 
mécanisme de r e l a x a t i o n . Le temps de r e l a x a t i o n X v a r i e a l o r s exponen
t i e l lement avec l a température 

T = T ° ° e^^^^ ( 2 .19 ) 

où E e s t l ' é n e r g i e d ' a c t i v a t i o n du processus 
e t K l a constante de Bol tzmann. 

En s u b s t i t u a n t (2 .19) dans ( 2 . 1 7 ) , on o b t i e n t l e f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
en f o n c t i o n de l a tempéra tu re : 

t g Ô = A — — F X (2 .20 ) 

où Tp es t la température du maximum donnée par l a r e l a t i o n : 

E/kT 
A ) X ~ e P = 1 (2 .21 ) 

L 'express ion (2 .20) correspond à un maximum de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
en f o n c t i o n de l a tempéra tu re , appelé p i c de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r . Le 
processus de r e l a x a t i o n responsable du p i c es t c a r a c t é r i s é par une i n t e n -

rfNSTITUTO De PESQU'S.^B N F R G É T ICA S E N U C L E A R E s l 
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s i t e de r e l a x a t i o n A (deux f o i s l a hauteur du p i c ) e t une énerg ie de re
l a x a t i o n E, qui peut ê t r e obtenue expér imentalement en r e p o r t a n t l e l o 
gar i thme de w en f o n c t i o n de V T p . 

On dédu i t encore l a l a rgeu r du p i c à m i -hau teu r : 

2 . 2 . DESCRIPTION DE LA TECHNIQUE EXPERIMENTALE 

2 . 2 . 1 . Çho ix_du_d isgos i t i f_exgér imen^ 

Le cho ix du d i s p o s i t i f expér imenta l a é té en t iè rement d i c t é par 
l ' o b l i g a t i o n d ' é v i t e r l a p o l l u t i o n de l ' é c h a n t i l l o n pendant les mesures. 
I l f a l l a i t donc une i n s t a l l a t i o n t r a v a i l l a n t en u l t r a - v i d e , avec un sys 
tème de mesure compat ib le . Le système l e p lus i n t é r e s s a n t nous a paru 
ê t r e c e l u i où l a v i b r a t i o n de l ' é p r o u v e t t e s ' e f f e c t u e en ondes l o n g i t u d i 
n a l e s . 

2 . 2 . 1 . 1 . Avantages 

a) U t i l i s a t i o n d'une méthode développée dans no t re l a b o r a t o i r e 
( e x c i t a t i o n , d é t e c t i o n e t mesure du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de l a f réquen
c e ) , avec un minimum de m o d i f i c a t i o n s ( i n t e r f a c e de passage dans 1 ' u l t r a 
v ide e t o s c i l l a t e u r HF hors de 1 ' e n c e i n t e ) . 

b) S i m p l i c i t é du p o r t e - é c h a n t i l l o n e t du système d ' e x c i t a t i o n 
( é l i m i n a t i o n des bobines u t i l i s é e s en basse f r équence ) . 

2 . 2 . 1 . 2 . Désavantages 

a) Du p o i n t de vue du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , les p ics de r e l a x a 
t i o n sont observés à p lus haute température qu 'avec des fréquences p lus 
basses. I l peut donc appa ra î t r e des problèmes de r e s t a u r a t i o n ( m o d i f i c a 
t i o n du réseau de d i s l o c a t i o n s ou m i g r a t i o n des impuretés i n t e r s t i t i e l l e s ) 

b) L ' i m p o s s i b i l i t é de r e f r o i d i r l e système impose d ' e f f e c t u e r 
les mesures au-dessus de l a température ambiante. 

Les avantages e t désavantages de ce d i s p o s i t i f de mesure du f r o t t e m e n t 
i n t é r i e u r v i s - à - v i s d ' a u t r e s appa re i l l ages qui ont l e même b u t , ont é té 
énumérés a i l l e u r s (72) . 
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1.2.2. La mesure du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de l a fréquence 
(anomalie_du_module)_au_l<Hz___ 

Les phénomènes d ' a n é l a s t i c i t é dans les s o l i d e s peuvent ê t r e é t u 
d iés de p l us i eu r s façons , La mesure du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t du module 
é l a s t i q u e d 'un é c h a n t i l l o n en f o n c t i o n de l a température es t l ' u n e des 
plus répandues. Le f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e s t d é f i n i comme l a tangente du 
déphasage 6 en t re une c o n t r a i n t e s i nuso ïda le appl iquée e t l a dé format ion 
pér iod ique qui en r é s u l t e (paragraphe 2 , 1 ) , Les r e l a t i o n s su ivantes sont 
va lab les s i l e f r o t t e m e n t i n t é r i e u r n ' e s t pas t r o p é l e v é : 

où W = énerg ie c i n é t i q u e (ou p o t e n t i e l l e ) maximum sur un cyc le 
de v i b r a t i o n 

AW = per te d ' éne rg i e par cyc le de v i b r a t i o n , 

La n o t a t i o n Q"^ v i e n t du f a i t que l e f r o t t e m e n t i n t é r i e u r es t égal à l ' i n 
verse du f a c t e u r de q u a l i t é Q de l ' é c h a n t i 1 Ion cons idéré comme un réspna-
t e u r mécanique, 

La mesure du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r peut se f a i r e de d i f f é r e n t e s façons : 
par mesures de l a décro issance d 'amp l i t ude d ' o s c i l l a t i o n s l i b r e s , par 
dé te rm ina t ion de l a l a rgeu r de l a courbe de résonance en f o n c t i o n de l a 
f réquence, ou par mesure de l ' é n e r g i e à f o u r n i r pour m a i n t e n i r l ' a m p l i t u 
de constante en o s c i l l a t i o n s f o r c é e s , 

La deuxième de ces méthodes ne permet pas une au toma t i sa t i on i n t é g r a l e 
des mesures p u i s q u ' i l e s t nécessai re d ' a j u s t e r constamment l a f réquence 
de l ' o s c i l l a t e u r e x t é r i e u r , e t l a t r o i s i è m e présente l e désavantage d'une 
p r é c i s i o n l i m i t é e . On u t i l i s e donc la première méthode, t o u t en conser
vant l a p o s s i b i l i t é d ' u t i l i s e r l a deuxième méthode en cas de b e s o i n , sans 
m o d i f i c a t i o n de l ' a p p a r e i l l a g e . 

En régime d ' o s c i l l a t i o n s l i b r e s , l e f r o t t e m e n t i n t é r i e u r Q"^ e s t c a l c u l é 
par la r e l a t i o n 

Où A. = ampl i tude de l a j o s c i l l a t i o n . 
J 

Pour déterminer l e f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , i l f a u d r a i t donc mesurer les 
deux ampl i tudes Â . e t A^.^^. Cependant, l o r s q u ' o n t r a v a i l l e à f réquence 

é l evée , i l es t p r é f é r a b l e , pour des ra isons techn iques , de compter l e 
nombre n d ' o s c i l l a t i o n s pour passer d 'une ampl i tude A. à une ampl i tude 
A^^^ , tou tes deux prédéterminées. Dans nos expér iences , l e r appo r t 

A^^^/A^ cho i s i égal à 0,532 permet d ' é c r i r e une r e l a t i o n t r è s s imple 
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en t re l e f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t l e nombre d ' o s c i l l a t i o n s : Q" = 1 / 5 n. 

La fréquence de résonance mécanique ou fréquence propre de v i b r a t i o n d 'un 
é c h a r i t i l l o n e s t simplement l i é e au module é l a s t i q u e du s o l i d e é t u d i é . 
Pour lun é c h a n t i l l o n c y l i n d r i q u e de longueur 5,, f i x é dans l e p lan nodal 
(en son cen t re ) par t r o i s p o i n t e s , l a f réquence du mode fondamental en 
v i b r a t i o n s l o n g i t u d i n a l e s e s t donnée par : 

(2 .25 ) 

où E e s t l e module de Young e t p l a d e n s i t é . 

Quant au dé fau t de module, i l es t donné par l a r e l a t i o n s u i v a n t e : 

^^ = 2 | £ (2 .26) 
E f 0 

Où Af représente l a v a r i a t i o n de l a fréquence de v i b r a t i o n de l ' é c h a n 
t i l l o n due à l ' i n t r o d u c t i o n du dé fau t de s t r u c t u r e , e t fo l a va leu r de 
l a fréquence de v i b r a t i o n de l ' é c h a n t i l l o n sans l a p a r t i c i p a t i o n de ce 
d é f a u t , à l a même tempéra ture . Cet te f réquence peut ê t r e obtenue après 
des r e c u i t s de l ' é c h a n t i l l o n à haute tempéra tu re , r e c u i t s qui permet tent 
d ' é l i m i n e r ou de b loquer les défauts de s t r u c t u r e (à c o n d i t i o n de n ' a v o i r 
pas eu de p o l l u t i o n de l ' é c h a n t i l l o n ) . 

La mesure de l a fréquence es t f a i t e par comptage du nombre d ' o s c i l l a t i o n s 
pendant 1 ou 10 secondes. 

2 . 3 . DESCRIPTION DU DISPOSITIF EXPERIMENTAL ( F i g . 2 .1) 

2 . 3 . 1 . Le_d ispos i t i f_mécan igue 

Le schéma de p r i n c i p e du d i s p o s i t i f mécanique de l ' a p p a r e i l , 
bap t i sé BONGO, es t présenté à l a f i g u r e 2 . 2 . 

Une canne formée de p l u s i e u r s microtubes p a r a l l è l e s , assemblés r i g i d e m e n t , 
s e r t d 'une p a r t au guidage de l ' é l e c t r o d e , e t d ' a u t r e p a r t à f i x e r l e por 
t e - é c h a n t i l l o n e t l e f o u r . Le t o u t peut ê t r e enfermé dans une ence in te à 
u l t r a - v i d e ( 1 0 ~ " T o r r ) ou dans un c r y o s t a t connecté à un groupe de pompa
ge c lass ique (10"^ T o r r ) . 

L ' é c h a n t i l l o n , de forme c y l i n d r i q u e (0 ==3 mm, l =40 mm), es t f i x é en son 
cent re par t r o i s po in tes ( 4 ) ( f i g u r e 2 . 3 ) . Ces po in tes guidées par l e sup
p o r t (3 ) exe rcen t , par 1 ' i n t e r m é d i a i r e des resso r t s (5) v issés dans ce 
suppo r t , une légère p ress ion sur 1 ' é c h a n t i l l o n . 
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Figure 2 . 1 . I n s t a l l a t i o n BONGO 

a ) b) 

Figure 2 . 3 . Vue en coupe du p o r t e - é c h a n t i l l o n . 
Transversa le ( a ) . L o n g i t u d i n a l e ( b ) . (1) E l e c t r o d e . 
(2) E c h a n t i l l o n . (3) Support é c h a n t i l l o n . (4) P o i n t e . 
(5 ) Ressort en a c i e r i noxydab le . (6) Thermocouple 
Fer -Constantan. 
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1; Régulateur de température 
2: Oscil lateur HF 
3: Mesure de température 
4: Régulateur de température 
5: Butée micrométrique 

Figure 2 , 2 . BONGO -
Schéma de p r i n c i p e du 
d i s p o s i t i f mécanique 

r e s s o r t de 
r a p p e l de l'électrode 

guidage iso lant (verre) 

e l e c t rode 

s u p p o r t de l'échantillon 

échantillon 

four 

Canne de mesure Bongo 
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L ' e x c i t a t i o n e t l a d é t e c t i o n des v i b r a t i o n s de l ' é c h a n t i l l o n sont f a i t e s 
à l ' a i d e d'une é l ec t r ode unique ( 1 ) . C e l l e - c i e s t v i ssée à un micro tube 
s o l i d a i r e d'une v i s microtnét r ique en t ra înée par un servomoteur ( f i g . 2 . 4 ) , 
dont l a f o n c t i o n e s t de m a i n t e n i r constante l a d i s tance en t re l ' é l e c t r o d e 
e t 1 ' é c h a n t i l l o n . 

Les m ic ro tubes , l e s u p p o r t , l es po in tes e t les r e s s o r t s son t en a c i e r 
i noxydab le . 

2 . 3 . 2 . P a r t i e _ é l e c t r o n i g u e _ d e _ l ^ i n s t a l l a t ^ 

2 . 3 . 2 . 1 . E x c i t a t i o n e t d é t e c t i o n du mouvement^^ 

Le schéma b loc de l a boucle de mesure ( f i g u r e 2 .5) montre l e 
p r i n c i p e de l a d é t e c t i o n e t de l ' e x c i t a t i o n des v i b r a t i o n s de l ' é c h a n t i l 
l o n . 

U M. Déphaseur 
et f i l t r e 

Préampli 

Asservissement 
Moteur 

Démodulateur Oscillateur 
UHF 

Ampl i à 
gain contrôlé 

Ampli 
haute tens ion 

Electrode 

Echant i l lon 

Figure 2 . 5 . Schéma b loc de l a boucle de d é t e c t i o n e t 
d ' e x c i t a t i o n 

L ' é l e c t r o d e e t l ' é c h a n t i l l o n , séparés par une d i s tance e , forment un 
condensateur dont l a capac i té C dépend de l a d i s tance e . La v i b r a t i o n 
de l ' é c h a n t i l l o n en t ra îne une v a r i a t i o n A e = u de l a d i s tance e . Comme 
l e condensateur f a i t p a r t i e du c i r c u i t LC d 'un o s c i l l a t e u r HF de f r é 
quence de base oio (40 MHz e n v i r o n ) , l a v a r i a t i o n de l a d i s t ance e p r o 
voque une modulat ion de l a f réquence wo. modula t ion qu i sera u t i l i s é e 
pour l a d é t e c t i o n . En e f f e t , s i L e s t l ' i n d u c t a n c e d 'un c i r c u i t o s c i l 
l a n t e t C sa c a p a c i t é , l a f réquence de résonance OJQ e s t donnée par l a 
r e l a t i o n 

0)0^ LC = 1 (2 .27 ) 

1) Tectanel 
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Figure 2 . 4 . I n s t a l l a t i o n 
BONGO. Tête de mesure. 

Figure 2 . 6 . I n s t a l l a t i o n BONGO. 
D é t a i l p o r t e - é c h a n t i l l o n . 
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L é t a n t cons tan te , on o b t i e n t , par d i f f é r e n c i a t i o n : 

Âc - " 2 T (̂ '̂ ^^ 

Pour un condensateur p l a n , l a capac i té e s t p r o p o r t i o n n e l l e à l ' i n v e r s e 
de l a d i s t a n c e , d ' o ù : 

Ao) _ 1 Ae ¡9 ?Q\ 
0)0 " 2 eo 

Où eo = d is tance moyenne. 

Donc, 

Ao) = Ae = Kl Ae (2 .30 ) 
^ eo 

où Kl = s e n s i b i l i t é de 1 ' o s c i l l a t e u r HF. 

Le s igna l HF es t ensu i t e t r a i t é par un démodulateur^^, qu i f o u r n i t à sa 
s o r t i e une tens ion p r o p o r t i o n n e l l e à Ao): 

Up = K2 Ao) = K2 Kl Ae = KAe (2 .31 ) 

où K2 = s e n s i b i l i t é du démodulateur. 

Pour l a dé te rm ina t i on de l a s e n s i b i l i t é de l ' o s c i l l a t e u r HF, on procède 
de l a façon s u i v a n t e : à l ' a i d e du mic romèt re , on f i x e une d i s tance e 
en t re l ' é l e c t r o d e e t l ' é c h a n t i l l o n , pu is on déplace l ' é l e c t r o d e d'une 
q u a n t i t é Ae connue. Le démodulateur a f f i c h e a l o r s l e g l i ssement de f r é 
quence Ao) correspondant au déplacement Ae. I l es t donc poss ib l e de des
s i n e r une courbe Ki ( s e n s i b i l i t é de l ' o s c i l l a t e u r HF) en f o n c t i o n de e 
(d i s tance é l e c t r o d e - é c h a n t i l l o n ) . 

La va leu r de l a s e n s i b i l i t é du démodulateur, K j , e s t proche de 10"^ V/Hz 

Avec l a va leur de 150 KHz/ym, mesurée pour K i , on o b t i e n t une va leu r de 
1,5 mV/ym pour K. 

L 'amp l i tude de mesure es t donnée par l a r e l a t i o n 

( 2 . 32 ) 

1) Démodulateur Rohde-Schwarz type FMV 

SHSTITUTO i J i ; r t SQU'5.''.;-; t ^ . î R G É T I C A S E N i ; C L E A R G ^ 
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En u t i l i s a n t l a r e l a t i o n 2.30, on o b t i e n t : 

e = 12 33) 

où Ae = v a r i a t i o n de l a longueur de l ' é c h a n t i l l o n 

£ = longueur de l ' é c h a n t i l l o n 

Aw = profondeur de modula t ion 

Kl es t obtenue de l a courbe K i x e e t Aw es t ind iquée dans l e démodula
t e u r . 

La r e l a t i o n 2.33 montre c la i remen t que pour t r a v a i l l e r à ampl i tude cons
t a n t e , i l f a u t m a i n t e n i r l a va leu r de Ki i n v a r i a b l e au cours des mesures 
en f o n c t i o n de l a température . I l f a u t donc que l a d i s tance moyenne eo 
res te cons tan te . Ceci es t r é a l i s a b l e par l ' asse rv i ssement du moteur qui 
en t ra îne l a v i s micromét r ique de rég lage de l ' é l e c t r o d e ( f i g u r e s 2.4 e t 
2 . 6 ) . Cet asservissement es t p i l o t é par l a d i f f é r e n c e en t re l a f r équen 
ce d 'accord du démodulateur ( va leu r de ré fé rence) e t l a f réquence wo. 

Le p r i n c i p e de l ' e x c i t a t i o n des v i b r a t i o n s de l ' é c h a n t i l l o n en boucle 
fermée, d é c r i t en d é t a i l par Grandchamp [72] e t Oa lan t i ( 7 3 ) , e s t assu
ré de l a façon s u i v a n t e : l e s i gna l a m p l i f i é , f i l t r é e t déphasé de 
9 0 ° , dev ien t l e s i gna l qui es t u t i l i s é d'une p a r t pour l a mesure du 
f r o t t emen t i n t é r i e u r e t de l a f réquence , e t d ' a u t r e p a r t pour l ' e x c i t a 
t i o n . La va leu r de c e t t e tens ion d o i t ê t r e maintenue constante pour assu
r e r l a constance de l ' a m p l i t u d e de v i b r a t i o n , ce qui e s t e f f e c t u é par 
un a m p l i f i c a t e u r à c o n t r ô l e de gain automatique qui f o u r n i t l a t ens ion 
U j , . F ina lement , au t r a v e r s d 'un a m p l i f i c a t e u r haute t e n s i o n , l e s i gna l 
U|^, a m p l i f i é e t add i t i onné d'une tens ion cont inue de p o l a r i s a t i o n , es t 
app l iqué sur l ' é l e c t r o d e ( U ^ ) . 

Pour l a mesure du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de l a f réquence , un i n t e r r u p 
t e u r é l e c t r o n i q u e , qui f a i t p a r t i e de l a b o u c l e , mais qu i n ' e s t pas i n d i 
qué sur l a f i g u r e 2 . 6 , e s t a c t i o n n é , ce qui permet l a décro issance de 
l a v i b r a t i o n . Uw dev ien t a l o r s une tens ion s i nuso ïda le dont l ' a m p l i t u d e 
d é c r o î t . 

2 . 3 . 2 . 2 . Chauffage e t mesure de l a température 
de 1 ' é c h a n t i l l o n 

Une r é g u l a t i o n de température permet de combiner les program
mes de température e t les t r a i t emen ts thermiques. On a c h o i s i l e s y s t è 
me des montées l i n é a i r e s , qui sont r éa l i sées à 1 ' a ide d 'un servo-méca-
nisme. La température de l ' é c h a n t i l l o n es t une f o n c t i o n l i n é a i r e c r o i s 
sante du temps: 

T = y t (2 .34) 
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où l a v i t esse de chauffage y e s t de 1 'o rd re du degré par m inu te . 

Les r e c u i t s ou t r a i t emen ts thermiques c o n s i s t e n t à e f f e c t u e r une montée 
l i n é a i r e j usqu 'à une température T ( t ) = T considérée comme températu-

iTlaX 

re de r e c u i t pour l a mesure s u i v a n t e . Une f o i s c e t t e température a t t e i n t e , 
i l es t p o s s i b l e , s o i t de couper l e courant dans l e f o u r , s o i t de r e s t e r 
un c e r t a i n temps à c e t t e tempéra tu re . Dans l e premier cas , on p a r l e de 
r e c u i t l i n é a i r e , technique qui a é té c h o i s i e pour nos mesures. Le r e f r o i 
dissement d e v r a i t ê t r e i ns tan tané s i l ' o n dés i r e f a i r e des c a l c u l s quan
t i t a t i f s . En t r a v a i l l a n t sous u l t r a - v i d e , c e t t e c o n d i t i o n es t d i f f i c i l e 
ment r é a l i s a b l e , ce qui n 'a guère d ' impor tance car l ' o n e s t i n t é r e s s é 
avant t o u t par des v a r i a t i o n s q u a l i t a t i v e s du spec t re de f r o t t e m e n t i n 
t é r i e u r . 

Un f o u r à f a i b l e i n e r t i e (35 f 2 ) ( f i gu re 2.6) c o n s t i t u e l a p a r t i e c e n t r a l e 
d 'un élément chau f fan t à " e x t r é m i t é s f r o i d e s " , dont l e r appo r t de r é 
s i s tance en t re les p a r t i e s chauf fantes e t les p a r t i e s f r o i d e s e s t de 20. 
Pour a t t e i n d r e des températures proches de 800K, l e f o u r a é té entouré 
d'une f e u i l l e mince, p o l i e , en a c i e r i noxydab le . 

La température es t mesurée par l a va leu r de l a tens ion aux bornes d 'un 
thermocouple f e r - cons tan tan s 'appuyant cont re l a sur face de l ' é c h a n t i l 
l o n , en son cen t re ( f i g u r e s 2.3 e t 2 . 6 ) . Du côté opposé, e s t p lacé un 
thermocouple chromel-alumel qui s e r t d 'é lément sens ib le à l a r é g u l a t i o n 
de température . 

2 . 3 . 2 . 3 . Uni té de mesure e t d ' a c q u i s i t i o n de données 

Les ins t ruments de mesure du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r (décrémo-
m è t r e ) , de l a fréquence propre de v i b r a t i o n ( f réquencemètre) e t de l a 
tempéra ture , c o n s t i t u e n t l ' u n i t é de mesure. Une u n i t é de commande pertiiet 
d ' o b t e n i r les va leurs de ces grandeurs selon un programme dé te rminé . 
Ces va leurs sous forme d i g i t a l e , sont en reg i s t rées sur une bande pap ier 
(8 p i s t e s ) . Cet te bande e s t t r a i t é e par l ' o r d i n a t e u r Cyber de l 'EPFL 
avec un programme permet tant l e ca l cu l numérique e t l a r e p r é s e n t a t i o n 
graphique ( f i g u r e 2 . 7 ) . Le stockage des r é s u l t a t s sur bande magnétique 
rend poss ib le l e t raçage de p l u s i e u r s courbes sur un même d e s s i n . 

Les va leurs du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , de l a fréquence e t de l a températu
r e , après convers ion d i g i t a l e - a n a l o g u e , sont aussi en reg i s t r ées g r a p h i 
quement dans l e but de s u i v r e l e déroulement de l ' e x p é r i e n c e . 

2 . 3 . 2 . 4 . Performances de l ' i n s t a l l a t i o n 

- L ' i n t e r v a l l e de température u t i l i s a b l e avec l ' i n s t a l l a t i o n à 
u l t r a - v i d e se s i t u e en t re l a température ambiante e t 800K. L ' u t i l i s a t i o n 
d 'un c r y o s t a t avec v ide secondai re permet une v a r i a t i o n de l a températu
re en t re 80 e t 800K. 

- L ' e r r e u r sur l a mesure de l a fréquence es t t o u j o u r s i n f é r i e u 
re à 0 , 1 % . 
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Figure 2 . 7 . Exemple de r é s u l t a t s obtenus à l ' i n s t a l l a t i o n BONGO 

- La d i s p e r s i o n de l a mesure du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r es t de 
2% pour des va leurs du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r de l ' o r d r e de 5 -10 " ^ . 

- La p r é c i s i o n de l a mesure de température ( thermocouple f e r -
constantan) es t de ±1K. 

- L 'amp l i tude de v i b r a t i o n des é c h a n t i l l o n s va de 10"^ à des 
va leurs maximales qu i dépendent du f a c t e u r de q u a l i t é de l ' é c h a n t i l l o n . 
Pour une va leu r de Q"^ de l ' o r d r e de lO"**, i l es t poss ib le d ' a t t e i n d r e 
une ampl i tude de l ' o r d r e de 5 -10 "^ . 

2 . 4 . UTILISATION D'UNE INSTALLATION FONCTIONNANT AU Hz 

Les mesures e f fec tuées à basse fréquence on t é té r é a l i s é e s au moyen 
d 'un pendule de t o r s i o n i n v e r s é , c o n s t r u i t par Bonjour (74 ) . L ' u t i l i s a 
t i o n de ce d i s p o s i t i f expér imenta l a é té déc idé , comme on l e ve r ra par 
l a s u i t e , après étude des r é s u l t a t s obtenus à haute f réquence. Les échan
t i l l o n s sont des f i l s de 1,2 mm de d iamètre e t de 100 mm de longueur 
u t i l e . Cet te i n s t a l l a t i o n permet de mesurer de façon automatique l e f r o t 
tement i n t é r i e u r e t l a f réquence, e t de s u i v r e un programme de températu
re i den t i que à c e l u i u t i l i s é l o r s des mesures à haute f réquence. Le f r o t 
tement i n t é r i e u r e s t déterminé de manière c lass ique par l a mesure des am
p l i t u d e s Aj des o s c i l l a t i o n s de l ' é c h a n t i l l o n en régime d ' o s c i l l a t i o n s 
l i b r e s ( fo rmu le 2 . 2 4 ) . La f réquence e s t déterminée par l a mesure du temps 
qui s ' écou le pendant n pér iodes d ' o s c i l l a t i o n s du pendule . La mesure de 
l a température e s t f a i t e par une thermosonde au p l a t i n e (lOOf^à 273K) 
placée près de l ' é c h a n t i l l o n . La plage de mesure va de 78K à 800K. L ' é c a r t 
de température en t re l ' é c h a n t i l l o n e t l a sonde, pour une v i t e s s e de chauf
fage comprise en t re 0,5 e t 2 ° / m i n . , es t i n f é r i e u r au demi-degré à basses 
tempéra tu res , e t un peu supér ieu r à un degré à p a r t i r de 650K. 
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L ' a c q u i s i t i o n de données se f a i t de manière s i m i l a i r e à c e l l e de l ' i n s 
t a l l a t i o n haute f réquence. On o b t i e n t des graphes du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
e t de l a fréquence en f o n c t i o n de l a température ( f i g u r e 2 . 8 ) . L ' e n r e g i s 
t rement des mesures n ' e s t poss ib le que pour les va leurs de l a f réquence 
e t de l a tempéra ture , les va leurs du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r é t a n t ca lcu lées 
par 1 ' o r d i n a t e u r . 

N I O B . I U M M R C • - 2 0 ' Û , P P M T R N T f l L E • 

DCCnZt 23O0K - 6« l f l -10 rORO 
nPHES RECUII 770K 

S 

J 
—1— 

76 ! 3 i 1 8 7 2 4 3 2 9 9 3[i5 4 1 1 -iB? 5 2 3 5 7 9 B 3 ^ 6 9 1 ' 4 7 

c . mîITCMCNT INTFBItUB. T(K1. 

• • fBtOUENCE. 

Figure 2 . 8 . Exemple de r é s u l t a t s obtenus au pendule de t o r s i o n 
inversé Kinnor 

Cette i n s t a l l a t i o n permet l ' é c r o u i s s a g e par t o r s i o n à des températures 
comprises dans l ' i n t e r v a l l e mentionné c i - d e s s u s , au moyen d 'un d i s p o s i 
t i f qui immobi l ise l a p ince supér ieure de f i x a t i o n de l ' é c h a n t i l l o n e t 
permet de tourner l a p ince i n f é r i e u r e d 'un angle maximum de ± L'am
p l i t u d e de déformat ion de v i b r a t i o n é t a n t donnée par l a fo rmule 

e = 
a d 
4 £ 

(2 .35 ) 

où a = angle de t o r s i o n 

d = diamètre du f i l 

£ = longueur du f i l 

On appe l l e ra q u a n t i t é de dé format ion t o t a l e en t o r s i o n c y c l é e , l a 
grandeur 

a d 
(2 .36) 

où n = nombre de cyc les a l l e r - r e t o u r 

a < 17/4 

L ' i n s t a l l a t i o n Kinnor permet de t r a v a i l l e r dans un domaine d 'amp l i t ude 
de déformat ion de 5 - 1 0 " M 10" 

J N 8 T I T U T O D E P E S Q U ^ S A S E ' . E R G É T I C a S E N U C L E A R E S 

I. P . E. N. 



32 

CHAPITRE 3 

PURIFICATION ET MESURES A MOYENNE FREQUENCE 

3 . 1 . OBJECTIF 

Le but de l ' é t u d e présentée dans ce c h a p i t r e es t de montrer l ' impo r 
tance des t ra i t emen ts de p u r i f i c a t i o n e t d ' o b t e n i r les c o n d i t i o n s opt ima
les pour é t u d i e r la r e l a x a t i o n y-

3 . 1 . 1 . Echant i l lons_de_niob ium 

Les é c h a n t i l l o n s de niobium prov iennent de M a t e r i a l s Research Co. 
(MRC-France). I l s ont é té l i v r é s sous forme de f i l avec des diamètres de 
1,2 e t 3 mm. Les analyses f o u r n i e s par MRC sont repor tées dans l e tab leau 
3 . 1 . 

Pureté H C N 0 Mg Al Si S Cl Cr Fe Ni Ag Ta 

ppm a t 90 190 30 90 2 10 60 4 2 3 6 2 5 100 

Tableau 3 . 1 . 

Les concen t ra t ions i n f é r i e u r e s au ppm a t n ' on t pas é té i nd iquées . On peut 
remarquer que les impuretés i n t e r s t i t i e l l e s (H , C, N e t 0) t o t a l i s e n t en
v i r o n 400 ppm a t e t que les impuretés s u b s t i t u t i o n n e l l e s les p lus impor
tantes sont Ta e t S i . 

3 . 1 . 2 . I n t e r a c t i o n des_dislocat ions_avec_2es_imguretés 

En général les défauts ponc tue l s * e x i s t a n t dans un s o l i d e sont à 
1 ' o r i g i n e d'une d i s t o r s i o n du réseau. Cet te d i s t o r s i o n peut ê t r e d é c r i t e 
comme un d i p o l e é l a s t i q u e c a r a c t é r i s é par un tenseur X, dont les composan-

*Défaut ponctuel es t l e nom donné à t o u t e ; d é v i a t i o n du réseau 
p a r f a i t qui s ' é tend sur quelques d is tances atomiques. 



33 

tes sont X - j j . Ce tenseur peut t ou jou rs ê t r e d i agona l i sé e t é c r i t dans un 
système d'axes p r i n c i p a u x , sous l a forme s u i v a n t e : 

X = 

De façon analogue à l ' i n t e r a c t i o n en t re un d i p o l e é l e c t r i q u e e t un champ 
é l e c t r i q u e , les d ipo les é l as t i ques peuvent a v o i r des i n t e r a c t i o n s avec 
les champs de c o n t r a i n t e s . L 'énerg ie d ' i n t e r a c t i o n d 'un d i p o l e é l a s t i q u e 
avec un champ de c o n t r a i n t e a., es t donnée par l ' e x p r e s s i o n : 

' J 

U = - Vo I x(P) o ( 3 . 1 ) 
i , j 

où Vo es t l e volume atomique de l a ma t r i ce c r i s t a l l i n e e t p l ' o r i e n t a t i o n 
du d i p o l e par rappo r t aux axes c r i s t a l l i n s . 

Le champ de c o n t r a i n t e peut ê t r e dû à une f o r c e appl iquée de l ' e x t é r i e u r 
au cours de l a mesure s o i t du f r o t t e m e n t i n t e r n e , s o i t du t ra înage ané
l a s t i q u e . Comme on l ' a vu au c h a p i t r e I I , les expér iences a n é l a s t i q u e s , 
s t a t i ques ( e f f e t de t ra înage ané las t i que ) ou dynamiques ( f r o t t e m e n t i n t é 
r i e u r ) , f o u r n i s s e n t deux q u a n t i t é s : une i n t e n s i t é de r e l a x a t i o n Â ^ ou 
Ag e t un temps de r e l a x a t i o n Tj^. En g é n é r a l , l ' i n t e n s i t é de r e l a x a t i o n 
prend l a forme: 

ÇoVolf iX)^ ,3 2^ 
^ J K ( T - T ^ ) 

où Co es t l a concen t ra t i on t o ta l e des défauts 

ôX es t une q u a n t i t é associée à l a d i s t o r s i o n du champ de c o n t r a i n t e 
du d i po l e 

J es t l a complaisance é l a s t i q u e appropr iée e t 

es t une température c r i t i q u e de mise en ordre a u t o i n d u i t e par 
l ' i n t e r a c t i o n en t re les d i p o l e s . 

Un des premiers t ravaux concernant l a r e l a x a t i o n de d ipo les é l a s t i q u e s 
a é té r é a l i s é par Snoek en 1939 (75), dans l e f e r - a avec une f a i b l e con
c e n t r a t i o n de carbone. Cet e f f e t appelé e f f e t Snoek a é té observé dans 
un grand nombre d ' a u t r e s métaux de t r a n s i t i o n c e . qui con tena ien t des 
atomes d ' impure tés (H , 0 , C e t N) en p o s i t i o n i n t e r s t i t i e l l e . L 'obser 
v a t i o n du p i c de Snoek par des mesures de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e s t de-^ 
venue un moyen c lass ique couramment u t i l i s é pour déterminer l a concen
t r a t i o n d ' impure tés i n t e r s t i t i e l l e s dans les métaux c e 
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Les d i s l o c a t i o n s provoquent aussi une d i s t o r s i o n du réseau. Leurs champs 
de c o n t r a i n t e s peuvent donc a g i r sur les défauts ponc tue l s . 

Les i n t e r a c t i o n s d i s l o c a t i o n s - i m p u r e t é s peuvent r é s u l t e r d ' e f f e t s é l a s t i 
ques, é l e c t r i q u e s ou ch imiques. Si on ne r e t i e n t que l ' e f f e t é l a s t i q u e , 
on peut o b t e n i r à p a r t i r de l ' e x p r e s s i p n ( 3 . 1 ) , pour un dé fau t ponctuel 
auquel n ' e s t associée qu'une c o n t r a i n t e purement hyd ros ta t i que (une im
pureté s u b s t i t u t i o n r i e l l e ) , l ' é n e r g i e d ' i n t e r a c t i o n (76 ) : 

U ( r , e ) = A 
s i n e 

( 3 . 3 ) 

où r ,e sont des coordonnées c y l i n d r i q u e s autour d 'une d i s l o c a t i o n . L ' i n 
t e n s i t é d ' i n t e r a c t i o n A dépend du module de c i s a i l l e m e n t G, de l a compo
sante co in du vecteur de Burgers e t de l a v a l e u r ' d e l a composante A n . 
Si l a d i s l o c a t i o n es t purement v i s , c e t t e énerg ie es t z é r o . Cependant, 
un dé fau t ponctuel d o i t ê t r e cons idéré généralement comme une i n c l u s i o n , 
qu i a des constantes é l a s t i q u e s d i f f é r e n t e s des constantes é l a s t i q u e s 
de l a m a t r i c e . Cet e f f e t , c a l c u l é par Bul lough e t a l . (77) pour l e cas 
des i n c l u s i o n s sphér iques , en nég l i gean t l a dépendance a n g u l a i r e pour l a 
d i s l o c a t i o n c o i n , donne une v a r i a t i o n de l ' é n e r g i e d ' i n t e r a c t i o n e n r " ^ . 
Cet te énerg ie es t p o s i t i v e pour un atome é t ranger e t négat ive pour une 
lacune. 

L ' abso rp t i on p r é f é r e n t i e l l e des impuretés par les d i s l o c a t i o n s es t une 
conséquence de ces i n t e r a c t i o n s . Les p r o p r i é t é s des d i s l o c a t i o n s sont 
fo r tement a f f e c t é e s , mais c e t t e p e r t u r b a t i o n dépend, d 'une p a r t , du type 
d ' impure té e t , d ' a u t r e p a r t , du ca rac tè re de l a d i s l o c a t i o n . 

3 . 2 . IMPURETES 

3 . 2 . 1 . I n ]By!r? tés_ in te rs t i t i e l l es 

Le réseau C e . possède deux types de s i t e s i n t e r s t i t i e l s , l e s i 
te oc taédr ique e t l e s i t e t é t r a é d r i q u e , f i g u r e 3 . 1 . I l y a t r o i s i n t e r s t i 
ces octaédr iques e t s i x i n t e r s t i c e s t é t r a é d r i q u e s , par atome du réseau. 

Figure 3 . 1 . Les s i t e s i n t e r s t i 
t i e l s dans l e réseau c e : 
(a) oc taédr ique e t (b) t é t r a 
édr ique 

Le champ de c o n t r a i n t e d 'un s i t e oc taédr ique a l a symét r ie t é t r a g o n a l e 
par r appo r t à un axe p r i n c i p a l c o ï n c i d a n t avec un des axes p r i nc i paux 
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du réseau c r i s t a l l i n . Les coordonnées de ces s i t e s sont ( 0 , | , ^ ) ou 
( 0 , 0 , 1 ) . Dans l e cas des s i t e s t é t r a é d r i q u e s , l ' i m p u r e t é es t entourée 
par quat re atomes de l a m a t r i c e , qui forment un t é t r a è d r e i r r é g u l i e r . 
Ces s i t e s _ o n t des coordonnées du type ( ^ , ^ , 0 ) e t p résenten t un axe de 
symétr ie 4 , qui e s t proche de l a symét r ie t é t r a g o n a l e , dans l a d i r e c 
t i o n <100>. Si on f a i t correspondre à ces s i t e s l a r e p r é s e n t a t i o n de 
d i po l e é l a s t i q u e , mentionnée dans l a sec t i on précédente , on o b t i e n t 
les va leurs p r i n c i p a l e s A i , A 2=A3* , avec l a d i r e c t i o n p r i n c i p a l e c o r 
respondant à Al dans l a d i r e c t i o n <100>. 

Les impuretés i n t e r s t i t i e l l e s dans l e niobium occupent les deux types 
de s i t e s . L'hydrogène semble occuper l e s i t e t é t r a é d r i q u e d 'après des 
mesures de d i f f r a c t i o n de neutrons (78) t and i s que l a p o s i t i o n oc taéd r i 
que pour l ' oxygène , l e carbone e t l ' a z o t e , es t compat ib le avec les me
sures ané las t i ques . Ces impuretés peuvent a v o i r des i n t e r a c t i o n s avec 
des d i s l o c a t i o n s co in ou v i s . 

3 . 2 . 2 . l!Pgy ! ; ;§tés_subst i tut ionnel le^ 

Les impuretés s u b s t i t u t i o n n e l l e s e n t r e n t dans l e réseau c r i s t a l 
l i n à l a p lace des atomes de l a m a t r i c e . E l l e s ont donc l a symét r ie du 
réseau cubique e t peuvent ê t r e considérées comme cent res d 'expansion ou 
de c o n t r a c t i o n pu rs , auxquels on peut assoc ier une press ion h y d r o s t a t i q u e . 
Les va leurs p r i n c i p a l e s du tenseur de d i p o l e é l a s t i q u e assoc ié sont 
Ai = A2 = A3. On peut remarquer que l ' i n t e n s i t é de r e l a x a t i o n ( é q . ( 3 . 2 ) ) 
es t n u l l e puisque 6A = 0 , ce qui rend i n u t i l i s a b l e s les méthodes a n é l a s t i 
ques pour o b t e n i r des i n fo rma t ions sur les impuretés s u b s t i t u t i o n n e l l e s 
ou sur les lacunes. D 'aut re p a r t , s i on nég l i ge les e f f e t s de deuxième 
o r d r e , les impuretés s u b s t i t u t i o n n e l l e s ne dev ra ien t pas a v o i r d ' i n t e r a c 
t i o n avec les d i s l o c a t i o n s de ca rac tè re v i s , puisque ces d i s l o c a t i o n s ne 
possèdent pas de composantes de c o n t r a i n t e hyd ros ta t i que (79 ) . Ce r a i s o n 
nement s e r a i t va lab le s i on cons idè re , d 'une p a r t , des f a i b l e s concent ra
t i o n s en impuretés s u b s t i t u t i o n n e l l e s e t , d ' a u t r e p a r t , seulement l ' e f f e t 
de t a i l l e . 

Les impuretés s u b s t i t u t i o n n e l l e s peuvent a g i r comme pièges pour les défauts 
ponctuels i n t r i nsèques ou ext r insèques ( 8 0 ) , e t l e u r i n t e r a c t i o n avec des 
d i s l o c a t i o n s ne peut pas ê t r e e x c l u e . 

*La n o t a t i o n u t i l i s é e f a i t correspondre Â .̂ . = Â . 
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3 . 3 . PURIFICATION 

La m o b i l i t é des impuretés i n t e r s t i t i e l l e s e s t t r è s d i f f é r e n t e de 
l a m o b i l i t é des impuretés s u b s t i t u t i o n n e l l e s . Le? premières m ig ren t à 
des températures proches de l a température ambiante, à l ' e x c e p t i o n de 
l 'hydrogène qui migre à basse tempéra tu re , t and i s que l e s deuxièmes m i 
g ren t à haute température seulement. 

L ' é l i m i n a t i o n des impuretés s u b s t i t u t i o n n e l l e s dans l e n iob ium, p a r t i c u 
l i è remen t l e t a n t a l e , e s t t r è s d i f f i c i l e par les méthodes conven t i onne l 
les ( f u s i o n de zone dans 1 ' u l t r a - v i d e ) . La d i m i n u t i o n de l a s o l u b i l i t é 
des impuretés gazeuses (H , 0 e t N) avec l ' augmen ta t i on de l a températu
r e , à press ion cons tan te , permet de p r é v o i r l ' é l i m i n a t i o n presque com
p l è t e de ces impure tés , par l e chauf fage à haute température dans l ' u l t r a -
v i d e . D 'aut re p a r t , l a r é a c t i o n CO peut ê t r e u t i l i s é e pour é l i m i n e r l e 
carbone, puisque l a va leu r de l a p ress ion d ' é q u i l i b r e du monoxyde de ca r 
bone dans les s o l u t i o n s s o l i d e s de niobium contenant du carbone e t de 
l 'oxygène es t d ' e n v i r o n l O ' ^ - l O " ^ Tor r à 2000OC (81 ) . I l s u f f i r a i t donc 
de doper l ' é c h a n t i l l o n avec de l 'oxygène à p ress ion e t températures adé
quates . Les quat re réac t i ons su ivantes d é c r i v e n t b ien l ' é l i m i n a t i o n des 
impuretés i n t e r s t i t i e l l e s du n iob ium: 

1) (C) + (0) = ^ C 0 (g) 

2) 2 (N) = ^ N 2 (g) 

3) 2 (H) (g) 

4) x(Nb) + (0) ^ N b ^ O (g) 

où les crochets s i g n i f i e n t que les atomes sont en s o l u t i o n s o l i d e e t 
l e p e t i t g s i g n i f i e que les substances sont dans l a phase gazeuse. 
Pour s i m p l i f i e r , les r éac t i ons rep résen tan t les événements qui ont 
l i e u à l a sur face ont é té omises. Ces r é a c t i o n s , qui i n c l u e n t l a d i s 
s o c i a t i o n de l a molécule du gaz en atomes e t l e u r adso rp t i on à l a su r 
face du m é t a l , déterminent dans l a p l u p a r t des cas les c i n é t i q u e s des 
processus de p é n é t r a t i o n e t de dégazage. 

Dans l a p r a t i q u e , usue l lement , p l u s i e u r s réac t i ons ont l i e u s imu l t ané 
ment e t , dans l a p l u p a r t des cas , ne sont pas indépendantes les unes des 
a u t r e s , mais é t r o i t e m e n t l i é e s . Les i n v e s t i g a t i o n s de Fromm e t a l . (81) 
ont montré q u ' i l y a s u p e r p o s i t i o n de l a r é a c t i o n 4) avec l es r éac t i ons 
s u i v a n t e s : 

5) H2O ^ H2 - I - (0) 
( 3 . 5 ) 

6) O2 ^ 2 (0) 

quand les métaux r é f r a c t a i r e s sont r e c u i t s à haute température e t sous 
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des pressions suff isamment f a i b l e s en oxygène e t vapeur d ' e a u . Le r é s u l t a t 
de ces processus sera l ' a t t e i n t e d 'un é t a t s t a t i o n n a i r e dans leque l l a 
concen t ra t i on de l 'oxygène en s o l u t i o n s o l i d e dépend de l a p ress ion e t de 
l a température de 1 ' é c h a n t i l l o n . iDans un essai de dégazage à haute tempé
r a t u r e e t dans l ' u l t r a - v i d e , i l y a t ou jou rs des gaz t e l s que H2, N2. O2 , 
H2O, CHH, CO, e t c . Pour p u r i f i e r les é c h a n t i l l o n s , on s ' e s t basé, d'une 
p a r t , su r 1 ' a r t i c l e dé Schu l tz (82) é t , d ' a u t r e p a r t , sur les cons idé ra 
t i o n s dè Fromm é t a l . ( 81 ) . 

3 . 3 . 1 . l ! ] s t a l l a t i o n _ à _ u | t r a - v ^ 

Une i n s t a l l a t i o n à u l t r a - v i d e Balzers type UTS 500 a é té u t i l i s é e 
pour l a p u r i f i c a t i o n des é c h a n t i l l o n s . Une u n i t é de c o n t r ô l e du pompage 
automatique UPS 4 enclenche les pompes à p a l e t t e s e t t u r b o m o l é c u l a i r e . Un 
f o u r d 'é tuvage commandé par un a p p a r e i l de commande du type UAS 4 , permet 
l e c o n t r ô l e automatique de température e t de durée d 'é tuvage de l ' i n s t a l 
l a t i o n . 

La mesure du v ide es t f a i t e au moyen d'une jauge à cathode chaude IMR, 
connectée à un manomètre IMG-U2. 

Un pompage supplémenta i re es t r é a l i s é d 'une p a r t , par une r é f r i g é r a t i o n 
à l ' a z o t e l i q u i d e , avec un d i s p o s i t i f de r é g u l a t i o n e t d ' a l i m e n t a t i o n de 
LN2, e t , d ' a u t r e p a r t , par l a s u b l i m a t i o n de t i t a n e , avec une pompe USS-2. 
Tous les appa re i l s mentionnés c i -dessus sont fab r iqués par B a l z e r s . 

En ce qui concerne l e chauf fage des é c h a n t i l l o n s , on a u t i l i s é deux métho
des. Les f i l s avec un d iamètre dé 1,2 mm ont é té chauf fés par a p p l i c a t i o n 
d i r e c t e de courant f o u r n i par une source de puissance c . c . 6469C Hew le t t -
Packard. Pour les f i l s de 3 mm, c e t t e méthode é t a i t i m p r a t i c a b l e e t on a 
c h o i s i l a méthode de chauffage par i n d u c t i o n magnétique à haute f réquence 
au moyen d 'un générateur HUt t inger du type IG 20/400. Un i nduc teu r èn c u i 
vre avec 33 sp i r es e t un diamètre de 10 mm a é té u t i l i s é . 

La mesure de température a é té f a i t e à l ' a i d e d 'un pyromètre QP3, Leybo ld-
Heraeus. 

Le dopage avec de l 'oxygène a été r é a l i s é au moyen d 'un ensemble c o n s t i t u é 
d 'une soupape servomécanique e t d 'un c o n t r ô l e u r automatique de p r e s s i o n , 
G r a n v i l l e - P h i l i p s . La va leu r de l a p ress ion dans l ' e n c e i n t e f o u r n i e par l e 
manomètre IMG-U2 au c o n t r ô l e u r de p r e s s i o n , permet à c e l u i - c i de comparer 
c e t t e va leu r avec c e l l e de ré fé rence e t dé commander l a vanne r é g l a n t l e 
d é b i t d 'oxygène. 
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3 , 3 . 2 . P!;;§B§!!É$l9D_^?§_§9[}§DÎ2ll9D§ 

3 . 3 . 2 . 1 . F i l de 1,2 mm de d iamètre 

Les é c h a n t i l l o n s u t i l i s é s dans l e pendule Kinnor do i ven t a v o i r 
une longueur u t i l e de 100 mm, donc une longueur minimale comprise en t re 130 e t 140 
mm. Les premiers essa is on t montré que l a forme géométr ique p lus adéquate 
à ce type de dégazage es t c e l l e ind iquée à l a f i g u r e 3 . 2 . Cet te géométr ie 

KO mm 
Figure 3 . 2 . Forme de l ' é c h a n 
t i l l o n pour l e chauf fage par 
a p p l i c a t i o n d i r e c t e de courant 

i<-40->' 

empêche que l e f i l se p l i e au f u r e t à mesure que l ' é c h a n t i l l o n d e v i e n t 
p lus pu r . De c e t t e façon on n ' i n t r o d u i r a pas de nouve l les d i s l o c a t i o n s en 
essayant de l e r e d r e s s e r , après l e dégazage. 

Le dégazage es t r é a l i s é en t r o i s é tapes . Premièrement, l ' é c h a n t i l l o n es t 
chauf fé â env i ron 1473K pendant sept heures sous un v i de proche de 5x10"^° 
T o r r . Après ce t r a i t e m e n t , on coupe l e courant e t on i n t r o d u i t de l ' o x y 
gène j u s q u ' à l a p ress ion de 10"^ T o r r , a f i n d ' é l i m i n e r l e carbone (pa ra 
graphe 3 . 3 ) . Lorsque l ' é q u i l i b r e es t é t a b l i , on chau f fe j u s q u ' à 2173K e t 
1 ' é c h a n t i l l o n es t maintenu t r o i s heures à c e t t e température sous press ion 
d'oxygène de 1 à 3x10"^ T o r r . E n s u i t e , on coupe l ' e n t r é e d'oxygène e t l ' é 
c h a n t i l l o n es t maintenu t r o i s heures à 2600K. A l a f i n de ce r e c u i t , l a 
p ress ion dans l ' e n c e i n t e es t cons idérée comme p ress ion de r e c u i t . E l l e es t 
d ' e n v i r o n 7x lO"^ °To r r . La température es t mesurée dans l a p a r t i e h o r i z o n 
t a l e i n f é r i e u r e de l ' é c h a n t i l l o n . Les t r o i s étapes ont eu pour b u t , l ' é l i 
m ina t i on de l ' h y d r o g è n e , du carbone, de 1'oxygène e t de 1 ' a z o t e , r e s p e c t i 
vement. Après l e r e c u i t , l e couran t es t coupé e t l ' é c h a n t i l l o n e s t l a i s s é 
sous haut v ide pendant l e r e f r o i d i s s e m e n t j u s q u ' à l a température ambiante. 

Après ce t r a i t e m e n t , l ' é c h a n t i l l o n possède une s t r u c t u r e bambou avec des 
g ra ins de 1 à 2 mm de longueur . 

3 . 3 . 2 . 2 . F i l de 3 mm de d iamètre 

Les é c h a n t i l l o n s u t i l i s é s dans l ' i n s t a l l a t i o n BONGO do i ven t a v o i r 
un d iamètre de 3 mm, e t une longueur proche de 40'mm. 

Pour chau f fe r ces é c h a n t i l l o n s , on a u t i l i s é un i nduc teu r de 10 mm de d i a 
mètre f i x é à l a p a r t i e i n f é r i e u r e de l ' e n c e i n t e . Le s e r p e n t i n en c u i v r e a 
une s e c t i o n de 3 mm^ pour l a r é f r i g é r a t i o n à l ' e a u . L ' é c h a n t i l l o n e s t s o l i -
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d a i r e de l a p a r t i e supér ieure mobi le de l ' e n c e i n t e au moyen d'une suspen
s ion i s o l é e de l a c l oche . La fermeture de l ' i n s t a l l a t i o n permet l ' i n t r o 
duc t i on de l ' é c h a n t i l l o n à l ' i n t é r i e u r du s e r p e n t i n i n d u c t e u r . Sur l a f i 
gure 3.3 es t montrée l a suspension de l ' é c h a n t i l l o n , aussi en niobium 
préalablement dégazé. Cet te p a r t i e es t v issée dans l ' é c h a n t i l l o n où un 

Figure 3 . 3 . E c h a n t i l l o n 
e t suspension niobium 
pour l e chauf fage par 
i n d u c t i o n magnétique 

suspension 

échantillon 

t r o u de 1,5 mm de d iamètre e t d ' e n v i r o n 2 mm de profondeur a é té percé . 

Chaque é c h a n t i l l o n a é té r e c u i t sous des c o n d i t i o n s p a r t i c u l i è r e s qu i 
se ron t d é c r i t e s dans l a p a r t i e expér imen ta le . 

3 . 3 . 2 . 3 . Concent ra t ion des impuretés après p u r i f i c a t i o n 

Les données qui se ron t mentionnées par l a s u i t e concernent 
seulement les é c h a n t i l l o n s de 1,2 mm de d iamè t re , donc les é c h a n t i l l o n s 
u t i l i s é s à basse fréquence parce que ces é c h a n t i l l o n s ont subi des t r a i 
tements thermiques t r ès p r é c i s . Les é c h a n t i l l o n s de 3 mm de d iamètre 
n ' on t pas subi l e t r a i t e m e n t pour en lever l ' h yd rogène , e t seulement l e 
d e r n i e r é c h a n t i l l o n u t i l i s é (Nb4 ) a subi l e t r a i t e m e n t de déca rbu r i sa -
t i o n . On peut a v o i r une idée de l a concen t ra t i on en oxygène par l a mesure 
de l a hauteur du p i c de Snoek. Un seul é c h a n t i l l o n de 3 mm a subi l e 
t r a i t e m e n t d é c r i t au paragraphe 3 . 3 . 2 . 1 . I l a é té u t i l i s é dans les expé
r iences de mic roscop ie é l e c t r o n i q u e . 

Après l e t r a i t e m e n t de p u r i f i c a t i o n d é c r i t précédemment (paragraphe 
3 . 3 . 2 . 1 ) , l a concen t ra t i on des impuretés dans les é c h a n t i l l o n s de 1,2 mm 
d e v r a i t ê t r e d ' e n v i r o n 100 ppm a t d 'hydrogène (83) e t 10 ppm a t d 'oxygè
ne , carbone e t azote (84 ) . En ce qui concerne l es impuretés s u b s t i t u t i o n 
n e l l e s , on peut admettre que l e u r concen t ra t i on n'a pas changé. 
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3 . 4 . DEFORMATION DES ECHANTILLONS 

Les é c h a n t i l l o n s 
f i c a t i o n , p résen ta ien t 
2 e t 7 mm. I l s ont é té 
e t à l a température de 
1 a déformat i on ( f i gure 
dont l a p ièce c e n t r a l e 
d iamètre un peu supér ie 
t i l i on p lacé à l ' i n t é r i 

de 3 mm de d i a m è t r e , après 
une s t r u c t u r e bambou avec 
déformés en compression à 
l ' a z o t e l i q u i d é (77K) . Le 
3.4) e s t c o n s t i t u é de t r o i 
e s t percée dans l a p a r t i e 
ur à 3 rmi. La compression 
eur e t en superposant les 

l e t r a i t e m e n t de p u r i -
dës g ra ins v a r i a n t en t r e 
l a température ambiante 
d i s p o s i t i f u t i l i s é pour 
s pièces c y l i n d r i q u e s , 
a x i a l e , p résentan t un 
se r é a l i s e avec l ' é c h a n -
t r o i s p a r t i e s . Un p e t i t 

Figure 3 . 4 . D i s p o s i t i f pour déformer 
les é c h a n t i l l o n s de 3 mm de diamè
t r e 

c y l i n d r e de hauteur v a r i a b l e su i van t l e taux d 'éc rou issage qu 'on d é s i r e 
e s t mis en t re l ' é c h a n t i l l o n e t une des deux bases. La dé fo rmat ion à bas
se température e s t r é a l i s é e avec l 'ensemble dans un ba in d ' azo te l i q u i d e , 
L ' obse rva t i on des g ra ins a montré que l a dé fo rmat ion é t a i t r e s t r e i n t e à 
quelques uns, t and is q u ' i l y en a v a i t d ' a u t r e s non déformés. 

3 . 5 . EXPERIENCES DE FROTTEMENT INTERIEUR 

3 . 5 . 1 . Echan t i l l ons_u t i l i sés_à_mo^enne 

Quatre é c h a n t i l l o n s on t é té u t i l i s é s dans l es mesures du f r o t t e 
ment i n t é r i e u r e t de l a f réquence. Ces é c h a n t i l l o n s numérotés de 1 à 4 , 
ont subi les t r a i t emen ts de p u r i f i c a t i o n montrés sur l e tab leau 3 . 2 . 

3 . 5 . 2 . Recui t l i n é a i r e 

Les mesures du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de l a f réquence ont é té 
r é a l i s é e s en f o n c t i o n de l a tempéra tu re . La v i t e s s e démontée é t a i t com
p r i s e en t re 0,5 e t l ° / m i n . 
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E c h a n t i l l o n Temps (min) Température (K) Vide ( T o r r ) \ ( T o r r ) 

Nb 1 40 2500 4 x 1 0 - ' -

Nb 2 40 2500 4 x 1 0 " ' • -

Nb 3 2.0 2500 . 4x10 " ' -
Nb 4 300 2173 1x10-^ 

480 2300 6 x 1 0 - 1 ° 

Tableau 3 . 2 . 

Lorsque l a température maximale de l a mesure es t a t t e i n t e , l e courant 
es t coupé e t l e r e f r o i d i s s e m e n t se f a i t s o i t rap idement , quand i l y a 
de l ' h é l i u m dans l ' e n c e i n t e e t que l e c r y o s t a t e s t plongé dans de l ' a z o 
te l i q u i d e , ou t r è s lentement quand on f a i t l a mesure sous haut v ide 
U 1 0 " ' T o r r ) . 

3 . 5 . 3 . Priori9?y^_r§ËyIîÊî§ 

3 . 5 . 3 . 1 . E c h a n t i l l o n Nb 1 

Après l e dégazage e t l e tournage pour é l i m i n e r l e t r o u , l a 
longueur U é t a i t de 37,3 mm. La première dé format ion à température am
b ian te a é té de 0,3 mm (0,8%) e t a v a i t pour but de c réer un réseau de 
d i s l o c a t i o n s qui p e r m e t t r a i t d ' o b t e n i r des longues d i s l o c a t i o n s v i s après 
déformat ion à basse tempéra tu re . Cet te de rn i è re es t e f f e c t u é e à 77K e t 
correspond à une dé format ion de 2%. 

Après d é f o r m a t i o n , l ' é c h a n t i l l o n e s t chauf fé j u s q u ' à l a température am
b ian te e t monté dans l ' i n s t a l l a t i o n BONGO, à l a p ress ion de 1 To r r de 
gaz d ' h é l i u m . 

L 'amp l i tude maximale de mesure e s t de 2,5x10"^ e t l a v i t e s s e de chauf fage 
de l ° / m i n . Les r é s u l t a t s s o n t présentés sur l a f i g u r e 3 . 5 . 

Le p i c a i e s t observé à 240K. Un r e c u i t à 320K n'a pas eu d ' i n f l u e n c e sur 
l e s p e c t r e . Les r e c u i t s à p a r t i r de 340K d iminuent 1 'ampl i tude du p i c a i 
e t du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r dans l a rég ion de température au-dessus 
du p i c . La température du p i c es t prat iquement constante j u s q u ' a u r e c u i t 
à 400K, mais e l l e diminue pour des r e c u i t s à des températures supé r i eu res . 
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Figure 3 . 5 . E v o l u t i o n des spect res du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
e t de l a f réquence l o r s de r e c u i t s l i n é a i r e s i n d i q u é s , 
après une prédéformat ion de 0,8% à l a température ambiante, 
s u i v i e de 2% à 77K 

Les r e c u i t s provoquent aussi une augmentat ion de l a f réquence de v i b r a 
t i o n de l ' é c h a n t i l l o n , pour des températures supér ieures à l a tempéra
t u re du p i c a i . On peut aussi no te r l ' augmenta t ion du f r o t t e m e n t i n t é 
r i e u r dans la rég ion du p i c de Snoek dû à l 'oxygène ('\^620K) qui pénè
t r e à p a r t i r des r e c u i t s à 560K. Le r e c u i t f i n a l à 700K provoque une 
augmentat ion de l a f réquence dans t o u t l ' i n t e r v a l l e de température de 
mesure, à 1 'excep t ion de l a r ég ion du p i c de T 'oxygène, où i l y a une 
chute de l a fréquence correspondant au dé fau t de module de ce p i c . 

3 . 5 . 3 . 2 . E c h a n t i l l o n Nb 2 

Cet é c h a n t i l l o n , dégazé dans des c o n d i t i o n s i den t i ques à c e l l e s 
de l ' é c h a n t i l l o n p récédent , a é té monté dans l ' i n s t a l l a t i o n après dégaza
ge . Les mesures du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de l a f réquence , qui sont p ré 
sentées sur l a f i g u r e 3 . 6 , on t é té r é a l i s é e s sous un v ide dynamique de 
10"^ T o r r , £:= 2 ,5 -10"^ e t une v i t e s s e de chauffage de 0 , 7 ° / m i n . 

Les v a r i a t i o n s des spect res de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de l a f réquence 
sont s i m i l a i r e s â c e l l e s observées avec l ' é c h a n t i l l o n Nb 1 . On peut no te r 
que l e f r o t t e m e n t i n t é r i e u r a une va leu r f a i b l e é t que l a température du 
p i c n 'a presque pas v a r i é après un r e c u i t à 395K. Les deux premiers r e c u i t s 
on t provoqué une d i m i n u t i o n impor tan te du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r . 
C 'es t après l e deuxième r e c u i t (440K) que l e p i c a i se déplace vers les 

[ N S T I T U T O D E P E S Q U ' ^ ' . S F • i f P ' É "^IG • S E N U C L E A R E S 
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Figure 3 . 6 . Evo lu t i on des spectres du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
e t de l a fréquence l o r s des r e c u i t s i n d i q u é s , après l e 
dégazage 

basses températures . A des températures proches de 500K, l e fond de f r o t 
tement i n t é r i e u r d iminue. Cet te chute a v a i t déjà é té observée dans l ' e x 
pér ience précédente. 

3 . 5 . 3 . 3 . E c h a n t i l l o n Nb 3 

Dans l e tab leau 3.2 on peut no ter que les cond i t i ons de dégazage 
de ce t é c h a n t i l l o n sont i den t iques aux cond i t i ons imposées aux é c h a n t i l 
lons précédents , à l ' e x c e p t i o n du temps qui a é té r é d u i t de m o i t i é . Après 
dégazage, l ' é c h a n t i l l o n a v a i t une longueur de 41,2 mm. I l a é té monté 
dans l ' i n s t a l l a t i o n avec une press ion de 1 Tor r de gaz d ' h é l i u m . La p re 
mière mesure r é a l i s é e en t r e l a température de l ' a z o t e l i q u i d e e t l a tem
péra tu re ambiante correspond à l a courbe 1 de l a f i g u r e 3 . 7 . Après c e t t e 
mesure, l ' é c h a n t i l l o n a é té déformé de 3% à l a température de l ' a z o t e l i 
qu ide . Les mesures de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de f réquence ont é té e f f e c 
tuées dans les mêmes cond i t i ons qu 'après dégazage, avec chauffage de 1 ° / 
min e t une ampl i tude de mesure de 2 ,5x10"^ . Après ces mesures, l a t ê t e 
dé mesure a é té p lacée dans l ' i n s t a l l a t i o n d ' u l t r a - v i d e . Les mesures s u i 
vantes (courbes 2-8) ont é té r é a l i s é e s avec l a même ampl i tude de mesure, 
v i t e s s e de chauffage 0 ,5° /m in e t sous une press ion t o u j o u r s i n f é r i e u r e à 
2x10"^ T o r r . 

L ' é v o l u t i o n du spec t re de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de l a fréquence en f onc 
t i o n des r e c u i t s semble ê t r e i den t i que aux cas précédents . Nous remarquons 
que les r e c u i t s r é a l i s é s à des températures de 340K, 420K e t 630K, provo
quent une d i m i n u t i o n impor tante du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r . Par con
t r e . Tes r e c u i t s e f f ec tués à des températures de 370K, 470K e t 760K, ne 
provoquent pas de d i m i n u t i o n aussi impo r tan te . On observe à nouveau l a d i 
m inu t i on du f r o t t emen t i n t é r i e u r vers 500K e t l e p i c de Snoek dû à l ' o x y 
gène, mais i l ne semble pas c r o î t r e . 
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Figure 3 , 7 . E v o l u t i o n des spect res de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
e t de l a fréquence l o r s des r e c u i t s i n d i q u é s , après d é f o r 
mat ion de 3% à 77K 

La v a r i a t i o n de l a f réquence en t re l a courbe 1 e t l a courbe 2 es t due 
p r inc ipa lemen t à l a d i m i n u t i o n de l a longueur de l ' é c h a n t i l l o n ( A £ - l , 2 
mm). On peut remarquer que l e r e c u i t à 760K n'a pas provoqué l a même 
v a r i a t i o n dans l a fréquence que l e r e c u i t à 700K dans l ' é c h a n t i l l o n Nb 1 
( f i g u r e 3 . 5 , courbe 12 ) . Cet te v a r i a t i o n de l a f réquence es t due proba
blement à l a s a t u r a t i o n des d i s l o c a t i o n s par l es atomes d 'oxygène, ce qui 
a é té é v i t é dans l a mesure e f f e c t u é e à l ' u l t r a - v i d e . 

Après les mesures en f o n c t i o n des r e c u i t s l i n é a i r e s , présentées sur l a 
f i g u r e 3 . 7 , on a r é a l i s é des mesures du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r en f o n c t i o n 
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Figure 3 . 8 . E v o l u t i o n de l ' a m p l i t u d e du p i c d'oxygène 
l o r s des r e c u i t s isochrones e f f ec tués à 770K sous les 
press ions ind iquées 
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de l a tempéra tu re , après des r e c u i t s isochrones (5 heures à 770K) sous 
d i ve rses p ress i ons . Les r é s u l t a t s sont montrés sur l a f i g u r e 3 . 8 . La 
courbe 1 obtenue après un r e c u i t sous une p ress ion de 2x10 '^ To r r n 'a 
pas montré d ' é v o l u t i o n par r a p p o r t à l a courbe 8 de l a f i g u r e précéden
t e . Par c o n t r e , on a observé une p o l l u t i o n de l ' é c h a n t i l l o n après l e 
r e c u i t sous une p ress ion de 2x10"^ To r r ( f i g u r e 3 . 8 , courbe 2 ) . La cour 
be 3 de c e t t e même f i g u r e montre l e p i c de Snoek dû à l ' o x y g è n e , après 
l e r e c u i t sous p ress ion de 1 Tor r de gaz d ' h é l i u m . La hauteur du p i c de 
Snoek après p u r i f i c a t i o n correspond à une concen t ra t i on d'oxygène p r o 
che de 15 ppm a t . 

3 . 5 . 3 . 4 . E c h a n t i l l o n Nb 4 

Cet é c h a n t i l l o n a é té dégazé dans des c o n d i t i o n s qui d e v r a i e n t 
permet t re l ' é l i m i n a t i o n du carbone ( c f . t ab leau 3 . 2 ) . 

La courbe 1 de l a f i g u r e 3.9 a é té obtenue après ce t r a i t e m e n t . Après dé
fo rma t i on de 3% à l a température ambiante, on a mesuré l a courbe 2 . Une 
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Figure 3 . 9 . E v o l u t i o n des spect res de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
e t de l a fréquence l o r s des t r a i t e m e n t s thermomécaniques 
i n d i q u é s , après dégazage 

t r è s p e t i t e dé format ion de 0 ,1% à 77K n'a pas m o d i f i é l es spect res de 
f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t de f réquence. Une de rn i è re dé fo rmat ion de 1% 
à 77K a f a i t d iminuer l e p i c a i . Ces mesures on t é té e f f ec tuées sous 
press ion de 1 Tor r de gaz d ' h é l i u m , à une ampl i tude de mesure de 2,5x10"^ 
e t avec une v i t e s s e de chauf fage de l ° / m i n . Les mesures correspondant 
aux courbes 4 e t 5 ( p a r t i e au-dessus de l a température ambiante) ont é té 
r é a l i s é e s dans l ' i n s t a l l a t i o n u l t r a - v i d e à l a même ampl i tude de mesure, 
sous un v ide m e i l l e u r que 2-10"^ To r r e t à une v i t e s s e de chauf fage de 
0 , 5 ° / m i n . La p a r t i e basse température de l a courbe 5 a é té mesurée dans 
l e c r y o s t a t à azote l i q u i d e . 
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On observe une n e t t e d i m i n u t i o n du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r vers 350K 
e t 500K. I l n ' appa ra î t pas de p i c de Snoek dû à l ' oxygène , ce qui démon
t r e l ' e f f i c a c i t é du v ide dans l e t r a i t e m e n t de dégazage ( t ab leau 3 . 2 ) . 
Une remarque impor tante es t que l a déformat ion à basse température provo
que une d i m i n u t i o n de l ' a m p l i tude du p i c a, i . 

3 . 5 . 4 . S tades_de_res taura t ion 

Une c a r a c t é r i s t i q u e commune à tous les spect res observés e s t l a 
d i m i n u t i o n i r r é v e r s i b l e du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r accompagnée de 
1'augmentat ion de l a f réquence de v i b r a t i o n de l ' é c h a n t i l l o n en f o n c t i o n 
de l a tempéra tu re , f i g u r e 3 . 9 , courbes 4 . Sur c e t t e f i g u r e , on remarque 
t r o i s pentes négat ives du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r au-dessus de 300K. 
La première en t re 300K e t 360K, l a deuxième en t re 360K e t 41OK e t l a t r o i 
sième légèrement au-dessus de 500K. Sur l a f i g u r e 3 . 7 , on observe aussi 
des pentes néga t i ves , mais c e t t e f o i s - c i i n t e r c a l é e s de rég ions avec des 
pentes p l u t ô t n u l l e s . Ces rég ions correspondent aux i n t e r v a l l e s de tempé
r a t u r e 360K-400K e t 430K-510K. Une première c l a s s i f i c a t i o n des stades de 
r e s t a u r a t i o n s e r a i t donc l a s u i v a n t e : stade X (>320K-370K), stade Y 
(390K-430K) e t stade Z (510K-550K). Deux phénomènes peuvent ê t r e à l ' o r i 
g ine de ces s tades: un ép ing lage des d i s l o c a t i o n s par des défauts ponc
t u e l s ( i n t r i n s è q u e s ou ex t r i nsèques ) ou un réarrangement du réseau des 
d i s l o c a t i o n s . La seule c o n d i t i o n qui s ' impose e s t que les d i s l o c a t i o n s 
s o i e n t mobi les aux températures où l e s phénomènes sont observés , a u t r e 
ment d i t , q u ' e l l e s c o n t r i b u e n t au fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r . A f i n de 
pouvo i r assoc ier chaque stade observé à un phénomène b ien p r é c i s , on a , 
d'une p a r t , comparé nos mesures avec des mesures'de r é s i s t i v i t é é l e c t r i 
que r é s i d u e l l e e t , d ' a u t r e p a r t , observé l ' i n f l u e n c e de ces r e c u i t s sur 
les d i ve r s stades de r e s t a u r a t i o n du p i c a i . 

3 . 5 . 4 . 1 . Comparaison avec des mesures de r é s i s t i v i t é é l e c t r i q u e 

Pour c e t t e comparaison on a c h o i s i l e t r a v a i l e f f e c t u é par 
Faber e t a l . [ 8 5 ) . T ro i s types d ' é c h a n t i l l o n s de niobium ont é té u t i l i s é s 
dans ce t r a v a i l : des é c h a n t i l l o n s de haute p u r e t é , des é c h a n t i l l o n s dopés 
avec de l 'oxygène e t des é c h a n t i l l o n s dopés avec de l ' a z o t e . Après i r r a 
d i a t i o n aux é lec t rons à basse tempéra tu re , les é c h a n t i l l o n s sub issen t 
des r e c u i t s isochrones (10 minutes) à des températures en t re 4K e t 600K, 
l a mesure de l a r é s i s t i v i t é é t a n t t o u j o u r s e f f ec tuée à 4,2K. Les r é s u l 
t a t s de ces mesures sont présentés schématiquement sur l a p a r t i e supé
r i e u r e de l a f i g u r e 3 .10 . Dans l a p a r t i e i n f é r i e u r e , pour comparaison, 
on a dessiné les spect res de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r de l à f i g u r e 3.7 
(T>Tg^ l ^ ) . Ces spect res ont é té c h o i s i s d'une p a r t , parce que les mesu
res r éa l i sées à l ' u l t r a - v i d e exc luen t l a p o l l u t i o n de l ' é c h a n t i l l o n 
(pairagraphe 3 . 5 . 3 . 3 ) e t , d ' a u t r e p a r t , ce r é s u l t a t met c l a i r emen t en é v i 
dence les d i ve rs stades de r e s t a u r a t i o n . Néanmoins, on d o i t remarquer 
que c e t t e comparaison n ' e s t pas t o u t à f a i t co r r ec te pu isqu 'on a r e p o r t é 
en abscisse l a température de mesure ( f r o t t e m e n t i n t é r i e u r ) e t l a tempé-
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Niobium low temperature electrón irradiated 

Faber and Schultz (1977) 

— Oxygen doped 

— Nitrogen " 

200 300 400 500 T(K) 

Figure 3 .10 . Res taura t ion de l a r é s i s t i v i t é é l e c t r i q u e 
en f o n c t i o n de l a température de r e c u i t ( p a r t i e supé
r i e u r e ) e t f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e t f réquence d ' e x c i t a 
t i o n p r i s de l a f i g u r e 3.7 

r a t u r e de r e c u i t ( r é s i s t i v i t é ) . T o u t e f o i s , on cons ta te que l e stade X 
se s i t u e en t r e 1 'unique stade de r é s i s t i v i t é observé dans l ' é c h a n t i l l o n 
de haute pu re té e t l e stade de r é s i s t i v i t é commun aux é c h a n t i l l o n s dopés 
Le stade Y es t t rouvé à des températures plus basses que l e stade de 
m i g r a t i o n de l 'oxygène e t l e stade Z correspond b ien au stade de m ig ra 
t i o n de 1 ' azo te . 

3 . 5 . 4 . 2 . I n f l uence des stades de r e s t a u r a t i o n sur l e p i c a i 

L ' i n f l u e n c e des r e c u i t s sur l e p i c a i peut ê t r e résumée de l a 
façon s u i v a n t e : les r e c u i t s r é a l i s é s dans l e domaine de température co r 
respondant au stade X f o n t d iminuer l e fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , 
l ' a m p l i t u d e r é e l l e e t l a température du p i c r e s t a n t cons tan tes , t and i s 
que les r e c u i t s correspondant aux au t res stades d iminuent l ' a m p l i t u d e e t 
l a température de ce p i c ( f i g u r e s 3.5 e t 3 . 6 ) . 



48 

3 . 5 . 5 . l!]tergrétation_des_résu2tats 

Pour i n t e r p r é t e r les stades de r e s t a u r a t i o n observés , nous compa
rerons 1 ' é v o l u t i o n du p i c a i en f o n c t i o n des températures de r e c u i t , l ' é vo 
l u t i o n du fond de f r o t t e m e n t i i t é r i e u r e t les mesures de r e s t a u r a t i o n de 
l a r é s i s t i v i t é é l e c t r i q u e , f i g u r e 3 .10 . 

Comme on v i e n t de l e p r é c i s e r (paragraphe 3 . 5 . 4 . 2 ) , l e changement rée l 
de l ' a m p l i t u d e e t de l a température du p i c a i se p r o d u i t à des températu
res de r e c u i t qui correspondent aux stades Y e t Z, mais pas au stade X. 
Si on admet que les c o n t r a i n t e s i n te rnes sont f a i b l e s , ce qui es t c e r t a i 
nement l e cas pour l ' é c h a n t i l l o n Nb 2 , on peut a f f i r m e r q u ' i l y a d im inu 
t i o n de l a longueur des d i s l o c a t i o n s à p a r t i r des r e c u i t s au-dessus de 
400K, mais pas avant ( 3 7 ) . Ce f a i t nous permet d ' a s s o c i e r l e stade Y à 
l a m i g r a t i o n de l 'oxygène e t l e stade Z à l a m i g r a t i o n du carbone e t / o u 
de l ' a z o t e . Ces impuretés é p i n g l e n t les d i s l o c a t i o n s pendant l e d é r o u l e 
ment des mesures, ce qui se t r a d u i t , d 'une p a r t , par une chute du f r o t t e 
ment i n t é r i e u r e t , d ' a u t r e p a r t , par l a d i m i n u t i o n de l ' a m p l i t u d e e t de 
l a température du p i c a i . L ' é c h a n t i l l o n Nb 4 ayant subi un t r a i t e m e n t de 
d é c a r b u r i s a t i o n , i l es t probable que l e stade Z s o i t dû p r i nc ipa lemen t 
à l a m i g r a t i o n de l ' a z o t e . En ce qui concerne l e stade X, i l es t probable 
q u ' i l s o i t dû à un réarrangement du réseau des d i s l o c a t i o n s v i s pour les 
ra isons su i van tes : a) i l n 'y a pas d ' i n f l u e n c e d i r e c t e de ce stade sur 
l e p i c a i ( s ' i l é t a i t dû à un ép ing lage des d i s l o c a t i o n s , ça d e v r a i t se 
répe rcu te r sur l ' a m p l i t u d e e t l a température du p i c a i ) , b ) l a d i m i n u t i o n 
du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r a l i e u à p a r t i r de l a température v o i s i 
ne du maximum du p i c a i , c . à . d . , vers 230K, qui e s t l a température c r i 
t i q u e à p a r t i r de l a q u e l l e les d i s l o c a t i o n s v i s acqu iè ren t une c e r t a i n e 
m o b i l i t é , qui l e u r permet de c o n t r i b u e r à ce f o n d , e t c) i l n 'y a pas 
de stade de r e s t a u r a t i o n de l a r é s i s t i v i t é é l e c t r i q u e , c . à . d . , stade de 
m i g r a t i o n des dé fau ts p o n c t u e l s , dans l a rég ion de température cor respon
dant à ce s tade . 
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3 . 6 . CONCLUSION 

3 . 6 . 1 . P!r2E9sltion_gour_les_mesures_à_b^ 

Ces r é s u l t a t s mont rent qu'une c o n d i t i o n nécessai re pour l ' o b s e r v a 
t i o n du p i c Y, qui d o i t se s i t u e r à une température proche de 480K à des 
fréquences moyennes, s i on u t i l i s e l a va leu r de l ' é n e r g i e d ' a c t i v a t i o n 
de 0,6 eV proposée par Conrad [ 8 6 ) , e s t l ' é l i m i n a t i o n des phénomènes r e s 
ponsables du stade X e t du stade Y. L ' é l i m i n a t i o n du stade X p o u r r a i t ê t r e 
r é a l i s é e en s t a b i l i s a n t l e réseau des d i s l o c a t i o n s v i s . Cependant, c e t t e 
s t a b i l i s a t i o n e x i g e r a i t une étude appro fond ie des c o n d i t i o n s de c r é a t i o n 
e t de r e s t a u r a t i o n de ce réseau. La s i t u a t i o n i d é a l e c o n s i s t e r a i t à dép la 
cer l e p i c Y à des températures i n f é r i e u r e s à c e l l e s du stade X, c . à . d . , 
d iminuer l a f réquence de s o l l i c i t a t i o n de l ' é c h a n t i l l o n . Une s o l u t i o n pos
s i b l e s e r a i t d ' e f f e c t u e r les mesures sur un pendule de t o r s i o n . Cet te so
l u t i o n r é g l e r a i t auss i l e problème du stade Y, puisque l e p i c y p o u r r a i t 
ê t r e observé avant que l a m i g r a t i o n des impuretés vers les d i s l o c a t i o n s 
a i t l i e u . 

Tous ces f a i t s montrent l a n é c e s s i t é , d 'une p a r t , de t r a v a i l l e r à basse 
fréquence e t sur une i n s t a l l a t i o n qui permet l a dé fo rmat ion à basse tem
p é r a t u r e , e t d ' a u t r e p a r t , de f a i r e une étude des c o n d i t i o n s opt imales 
pour l ' o b s e r v a t i o n du p i c Y-
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CHAPITRE ^ 

RELAXATION Y 

4 . 1 . RESULTATS DU FROTTEMENT INTERIEUR A BASSE FREQUENCE 

4 . 1 . 1 . Agrès_dégazagé 

Après l e t r a i t e m e n t de p u r i f i c a t i o n d é c r i t au paragraphe 3 . 3 . 2 . 1 . , 
un é c h a n t i l l o n a é té monté dans l e pendule. Le r é s u l t a t d'une première 
mesure r é a l i s é e en t re l a température de 1 'azote l i q u i d e e t l a température 
ambiante, à l a f réquence de 1,3 Hz, e s t présenté sur l a f i g u r e 4 . 1 , cour
be a. Un p ic de t r è s f a i b l e ampl i tude s i t u é en t re lOOK e t 200K es t obser
v é , a i n s i qu'une augmentat ion du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , qui a t t e i n t 
6x10"'* à l a température ambiante. La presque i nex i s t ence du p i c a i s i t u é 
â 150K (paragraphe 1 . 5 . 4 . 2 . 1 ) peut ê t r e e x p l i q u é e , d 'une p a r t , par l a 
f a i b l e dens i té des d i s l o c a t i o n s après l e t r a i t e m e n t thermique à haute tem
péra tu re e t , d ' a u t r e p a r t , par l e f a i t que les d i s l o c a t i o n s sont é p i n g l é e s , 
s o i t pendant l e r e c u i t à haute tempéra tu re , s o i t pendant l e r e f r o i d i s s e 
ment j u s q u ' à l a température ambiante. 

4 . 1 . 2 . Apr^§_^^f2rî}Êîl9" ê_lÊ_;^s"iB§ï!ËîyrÊ_?']]^lËDîÊ 

4 . 1 . 2 . 1 . En t o r s i o n 

Après l a première mesure sans d é f o r m a t i o n , l ' é c h a n t i l l o n s u b i t 
une déformat ion en t o r s i o n à l a température ambiante. Cet te dé format ion 
cons is te en une t o r s i o n de l a p a r t i e i n f é r i e u r e de l ' é c h a n t i l l o n par rap
p o r t à l a p a r t i e supé r ieu re ( c f . c h a p i t r e 2 ) . L 'amp l i tude maximale de 
chaque t o r s i o n e s t de -î e t l e nombre de cyc les a l l e r e t r e t o u r dans les 
deux sens dépend du taux d 'éc rou issage d é s i r é . La dé format ion t o t a l e de 
l ' é c h a n t i l l o n e s t , dans ce cas , de 3%. Après d é f o r m a t i o n , l ' é c h a n t i l l o n 
e s t r e f r o i d i j u s q u ' à l a température de l ' a z o t e l i q u i d e e t l a mesure e f f ec 
tuée à une v i t e s s e de l ° / m i n . Le r é s u l t a t es t présenté sur l a f i g u r e 4 . 1 , 
courbe b. On observe que l a dé fo rmat ion a développé non seulement l e p i c 
a i , mais aussi sa p a r t i e haute tempéra ture . 

4 . 1 . 2 . 2 . En t r a c t i o n 

La t r a c t i o n a é té e f f ec tuée avec un é c h a n t i l l o n dégazé dans les 
mêmes c o n d i t i o n s . Après dégazage, deux pinces on t é té f i x é e s aux e x t r é m i 
tés de l ' é c h a n t i l l o n . La longueur l i b r e de 1 ' é c h a n t i l l o n e s t a l o r s de 
100 mm. Le montage de l ' é c h a n t i l l o n dans une machine I n s t r o n TTCNL a é té 
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a: Apr'es dégazage 
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Figure A.^ . I n f l uence du mode de dé fo rmat ion à l a 
température ambiante sur l e spec t re de f r o t t e m e n t 
i n t é r i e u r 

e f f e c t u é en s e r r a n t sur ces p i n c e s . La t r a c t i o n a é té r é a l i s é e à l a tem
péra tu re ambiante, avec une v i t e s s e de déformat ion ¿=¡7x10-^ s ' ^ ; l a l o n 
gueur f i n a l e de l ' é c h a n t i l l o n e s t de 103 mm. En f in i l a é té nécessai re 
de changer les pinces pour monter l ' é c h a n t i l l o n dans l e pendule. Le r é 
s u l t a t de c e t t e mesure e s t présenté sur l a f i g u r e 4 . 1 , courbe c. L'am
p l i t u d e du p i c a i es t i n f é r i e u r e à c e l l e de l a courbe b , même s i on 
s o u s t r a i t de c e l l e - c i l a c o n t r i b u t i o n du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r côté hau
te température du p i c . 

4 . 1 . 3 . Déformation_à_basse_temgératur^ 

Après les r é s u l t a t s obtenus avec les é c h a n t i l l o n s déformés en 
t r a c t i o n e t en t o r s i o n , i l nous a paru p lus i n t é r e s s a n t d ' u t i l i s e r l e 
premier mode pour l a d é f o r m a t i o n . En e f f e t , l e spec t re de f r o t t e m e n t i n 
t é r i e u r obtenu après dé format ion en t r a c t i o n ( f i g u r e 4 . 1 , courbe c) e s t 
moins complexe qu 'après t o r s i o n (courbe b ) . La température de 160K a é té 
c h o i s i e parce q u ' e l l e se s i t u é e n t r e l a température du maximum du p i c a i 
e t l a température (paragraphe 1 . 4 . 2 . ) . 

4 . 1 . 3 , 1 . Après dégazage 

La f i g u r e 4.2 montre les courbes de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r en 
f o n c t i o n de l a température de mesure pour un é c h a n t i l l o n dégazé ( cou r 
be a) e t soumis à une dé fo rmat ion de 1% en t o r s i o n à 160K (courbe b ) . 
On observé que l e p i c a i après l e dégazage es t p lus développé que dans 
l ' é c h a n t i l l o n précédent ( f i g u r e 4 , 1 ) , ce qui peut ê t r e dû à l a manipu la
t i o n pendant l e montage dans l e pendule (désépinglage des d i s l o c a t i o n s 
e t / o u ' c r é a t i o n de nouve l les d i s l o c a t i o n s ) , On observé également que l a 
dé fo rmat ion à 160K change de façon impor tan te l e spec t re de f r o t t e m e n t 
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a : APRÈS D É G A Z A G E 

b: APRÈS r/. 1 6 0 K 

T ( K ) 

Figure 4 . 2 . Evo lu t i on du 
spec t re l o r s de l a déforma
t i o n à basse température 

3 0 0 

i n t é r i e u r . T ro i s p ics ont é té c réés , l e premier vers 120K ( a 2 ) ( p a r a g r a -
phe 1 . 5 . 4 . 2 . 1 ) , l e deuxième t r è s p e t i t vers 230K ( P i ) e t l e t r o i s i ème 
dont 1 'ampl i tude es t comparable au p remie r , vers 280K ( P 2 ) . H e s t t r è s 
d i f f i c i l e de d i r e s i l e p i c a i a évo lué . Un des deux p ics Pj ou P2 d o i t 
ê t r e l e correspondant au modèle FDD sur les d i s l o c a t i o n s v i s . Si l ' o n 
prend en cons idé ra t i on les observa t ions de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r à basse 
fréquence [ 6 7 , 5 5 , 6 1 ] , qui p lacen t ce p i c e n v i r o n 30 degrés au-dessus de 
l a température T^ (paragraphe 1 . 5 . 5 ) , l e phénomène dû au FDD sur les v i s 
d e v r a i t ê t r e l e p i c à 280K ( P 2 ) . Nous l ' a p p e l l e r o n s r e l a x a t i o n y . 

4 . 1 . 3 . 2 . Après une prédéformat ion à température ambiante 

La f i g u r e 4.3 présente deux courbes de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , 
l a première (a) après une déformat ion de 3% en t r a c t i o n à l a température 
ambiante e t l a seconde ( b ) , après une déformat ion subséquente de 1% en 
t o r s i o n à 160K. On observe que l ' a m p l i t u d e du p i c a i a f a ib lemen t d i m i -

3.0 
Q - ' . I O ' 

1.5 

0 . 0 

F R 1 , 3 H Z 
A : APRÈS 3"/. TRACTION TAMB 

APRÈS 1 % TORSION 1 6 0 K 

T ( K ) 

Figure 4 . 3 . E v o l u t i o n du 
spec t re l o r s de l a déforma 
t i o n â basse tempéra tu re , 
après une prédéformat ion à 
l a température ambiante 

nUé e t que les courbes b des f i g u r e s 4.2 e t 4 .3 sont s i m i l a i r e s . Les am
p l i t u d e s des aut res p ics n ' o n t pas v a r i é . A p a r t i r de ces deux expé r i en 
ces , i l es t d i f f i c i l e d ' a f f i r m e r que l e réseau créé par l a prédéforma
t i o n f a v o r i s e l a c r é a t i o n du p i c y» pu isque , d 'une p a r t , l a v a r i a t i o n 
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de l ' a m p l i t u d e du p i c a i e s t f a i b l e ( l a dens i té des d i s l o c a t i o n s p a r t i 
c i p a n t au phénomène e s t p e t i t e ) e t que, d ' a u t r e p a r t , l es p ics qu i sont 
créés ( a 2 , Pi e t y ) on t à peu près l a même amp l i t ude . 

4 . 1 . 4 . I n f l y e n c e _ d e s _ r e c u i t s _ l i n é a i r ^ ^ 

Dans l e bu t d ' o b t e n i r des i n fo rma t i ons sur l a r e s t a u r a t i o n , nous 
avons procédé de l a même façon que dans les mesures à f réquence moyenne 
(paragraphe 3 . 5 ) , c . à . d . , en observant l ' é v o l u t i o n des spect res de f r o t 
tement i n t é r i e u r e t de l a f réquence de s o l l i c i t a t i o n en f o n c t i o n des r e 
c u i t s l i n é a i r e s dans l ' i n t e r v a l l e de température a l l a n t de 200K à 350K 
(s tade X de l a r e s t a u r a t i o n ) . La f i g u r e 4 .4 montre l ' é v o l u t i o n du f r o t t e 
ment i n t é r i e u r d 'un é c h a n t i l l o n dégazé e t prédéformé 3% en t r a c t i o n à l a 
température ambiante. La courbe a a é té obtenue après une dé fo rmat ion 

Figure 4 . 4 . E v o l u t i o n du spec t re l o r s des r e c u i t s 
l i n é a i r e s e n t r e 200K e t 300K 

de ]% en t o r s i o n à 160K, e t les courbes b à g , après des r e c u i t s l i 
néa i res à 200K ( b ) , 220K ( c ) , 240K ( d ) , 260K ( e ) , 280K ( f ) e t 300K ( g ) . 
A p a r t i r du r e c u i t à 200K, i l y a m o d i f i c a t i o n du spec t re de f r o t t e m e n t 
i n t é r i e u r : l ' a m p l i t u d e du p i c a2 diminue t and i s que l e f r o t t e m e n t i n t é 
r i e u r augmente dans l a rég ion du p i c a i e t du côté haute température de 
ce p i c (courbe b e t s u i v a n t e s ) . D 'au t re p a r t , les r e c u i t s j u s q u ' à des 
températures proches de 260K ont un e f f e t impor tan t sur l e f r o t t e m e n t 
i n t é r i e u r côté basse température du p i c Y> rég ion oû appa ra î t l e p i c 
P l . Pour des températures comprises en t r e 260K e t 300K, l ' e f f e t des r e 
c u i t s semble d im inuer . Les r é s u l t a t s des r e c u i t s dans l ' i n t e r v a l l e de 
température correspondant au stade X son t présentés sur l a f i g u r e 4 . 5 . 
L ' é c h a n t i l l o n u t i l i s é pour ces mesures e s t c e l u i dont les r é s u l t a t s 
sont présentés sur l a f i g u r e 4 . 3 . Les courbes a à c présentées sur l a 
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f i g u r e 4.5 ont é té obtenues après des montées l i n é a i r e s À 300K ( a ) , 
327K (b) e t 347K ( c ) . Les r e c u i t s À 327K e t 347k ont é l i m i n é l e p i c y. 

A.0 

Figure 4 . 5 . Evo lu t i on du 
spec t re l o r s des r e c u i t s 
l i n é a i r e s en t re 300K e t 
327K 2.0 

0.0 

Q-'.10' 
f : 1 , 3 H 2 

a: Aprbs recuit 300K 
b . A p r t s recuit 327K 
C: Après recuit 347K 

100 

On observe que l ' é l i m i n a t i o n du p i c y n 'a pas a f f e c t é l ' a m p l i t u d e du 
p i c Œ J . Ce r é s u l t a t conf i rme no t re conc lus ion après les mesures À 
moyenne fréquence (paragraphe 3 . 5 . 4 . 2 ) : l ' e f f e t des r e c u i t s r é a l i s é s 
dans 1 ' i n t e r v a l l e de température correspondant au stade X appa ra î t p r i n c i 
palement sur l e fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r p l u t ô t que sur l ' a m p l i t u 
de du p i c a j . L'ensemble de ces r é s u l t a t s pose l a ques t i on s u i v a n t e : 
en admettant que l e p i c À 280K es t l e p i c y (dont l ' o r i g i n e e s t due aux 
d i s l o c a t i o n s v i s ) e t que l e stade X s o i t dû À l a m i g r a t i o n des défauts 
p o n c t u e l s , comment peut-on e x p l i q u e r que ces défauts m ig ren t vers les 
d i s l o c a t i o n s v i s e t ne m ig ren t pas vers l es d i s l o c a t i o n s À 71° ? Ne se
r a i t - i l pas p lus log ique d 'admet t re un réarrangement du réseau des d i s 
l o c a t i o n s v i s ? 
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4 . 2 . ETABLISSEMENT D'UN CRITERE POUR DEVELOPPER LE PIC y 

Pour pouvo i r é t u d i e r l e p icys c . à . d . , déterminer ses c a r a c t é r i s t i 
ques de r e l a x a t i o n , i l es t nécessa i re , d 'une p a r t , de l e développer e t , 
d ' a u t r e p a r t , de l e s t a b i l i s e r . A ce t e f f e t , nous avons é t u d i é l ' i n f l u e n 
ce de l a température de déformat ion sur l ' a m p l i t u d e du p i c pour un taux 
de dé format ion cons tan t . La température op t ima le de déformat ion a a i n s i 
pu ê t r e déterminée. E n f i n , l ' i n f l u e n c e du taux de déformat ion à l a tem
péra tu re opt ima le sur l ' a m p l i t u d e du p i c a é té observée. 

4 . 2 . 1 . lDflyËD9?_^Ê_l§_ÎË!î!9§r§îy!r§_^Ë_^§f9ïïïÊ$i9D 

Pour c e t t e s é r i e de mesures, nous avons u t i l i s é t r o i s é c h a n t i l 
lons dégazés dans les mêmes c o n d i t i o n s e t déformés à l a température am
b i a n t e . Le taux de dé fo rmat ion a é té de 3% e t l a v i t e s s e de déformat ion 
de 5x10 -7 ,.-1 E n s u i t e , ces é c h a n t i l l o n s on t subi une dé format ion de l ! 
en t o r s i o n à des températures comprises en t re 77K e t 200K. La première 
à 77Kj la deuxième à 160K e t l a t r o i s i ème à 200K. Les spect res obtenus 
après ces t r a i t emen ts correspondent aux courbes b sur les f i g u r e s 4 . 6 , 
4.3 e t 4 . 7 , respec t ivement . Le t r o i s i ème é c h a n t i l l o n a é té r e c u i t au •• 

2.0 

1.0 

0.0 

Q-ÎIO' f=1,2H2 
a : Après 3"/. Traction Tamb 
b:Après 1"/. Torsion 77K 

\ \ a 

, T ( K ) 

100 200 300 

Figure 4 . 6 . E v o l u t i o n du 
spec t re pour un taux de 
déformat ion de 1% à 77K 

cours de c e t t e mesure j u s q u ' à 347K, pour é l i m i n e r l e p i c y (courbe a , 
f i g u r e 4 . 8 ) e t redéformé à nouveau 1% en t o r s i o n à 230K (courbe b, f i g u 
re 4 . 8 ) . Ce procédé a é té répété encore une f o i s , avec ce même é c h a n t i l 
l o n , l a dé format ion de ^% se r é a l i s a n t à 260K ( f i g u r e 4 . 9 , courbes a 
e t b ) . Les va leurs obtenues à p a r t i r de ces f i g u r e s sont présentées sur 
Te tab leau 4 . 1 . Sur l a f i g u r e 4.10 on a r e p o r t é l ' a m p l i t u d e du p i c y 
en f o n c t i o n de l a température de d é f o r m a t i o n , pour une dé fo rmat ion t o 
t a l e de 1% en t o r s i o n . Cet te courbe montre que l a température de d é f o r 
mat ion optimum es t comprise en t r e 160K e t 200K. En e x t r a p o l a n t l a cour 
be de l a f i g u r e 4.10 vers l a température ambiante, l e p i c y d o i t a v o i r 
une ampl i tude presque n u l l e . Ceci e s t conf i rmé par les mesures e f fec tuées 
après des déformat ions à l a température ambiante (courbe a , f i g u r e s 4 . 2 , 
4 . 6 , 4 . 7 ) . 
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Figure A.7. Evolut1On du 
spec t re pour un taux de 
déformat ion de n à 200K 

«.0 

2,0 

0.0 

Q-*. 10* f : 1,2 Hz, 

a: Après 3"/o Tamb 
b: Après 1 •/. 200k 

T (K) 

5.0 

2.5 

1,2 Hz 

a : Après recuit 347K 
b . Après 1 7. 230K 

/ / \ 

1 T ( K ) 
100 

Figure 4 . 8 . E v o l u t i o n du spec t re 
pour un taux de déformat ion de 
1% à 230K 

200 300 

Figure 4 . 9 . E v o l u t i o n du 
spec t re pour un taux de 
dé format ion de 1% à 260K 

5.0 

0.0 

Q"' . 10^ 

100 

f = 1,2 Hz 

a : Après recuit 347K 
b : Après T ) . 2 6 0 K 

T(K) 
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Figure 4 . 1 0 . Hauteur du p i c y en f o n c t i o n de l a 
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température de dé fo rmat ion pour un taux de 
déformat ion t o t a l e de 1% 

Le r é s u l t a t présenté sur l a f i g u r e 4.10 es t en accord avec l e f a i t que 
l a température de t r a n s i t i o n du niobium ( T c - 230K), i nd ique une c e r t a i 
ne m o b i l i t é des d i s l o c a t i o n s v i s sous de f a i b l e s c o n t r a i n t e s , qui per 
met un réarrangement du réseau des d i s l o c a t i o n s v i s . Ce réarrangement 

Fi gure 
Température de 
dé format ion (T^^^) 

Ampl i tude du p i c y 
Q"i • 10** ^max 

4.6 77K 5 

4.3 160K 10 

4.7 200K 14 

4 .8 . 230K 8 

4.9 260K 2 

Tableau 4 . 1 . 

a a i n s i pour conséquence une d i m i n u t i o n de 1 'ampl i tude de l a r e l a x a t i o n y . 
E n f i n , l a m o b i l i t é des d i s l o c a t i o n s v i s permet l a c r é a t i o n de d i s l o c a t i o n s 
mix tes e t à 71° par a c t i v a t i o n des sources de Frank-Read. En e f f e t , l ' a u g 
mentat ion de l a dens i t é des d i s l o c a t i o n s à 71° f a v o r i s e l a r e l a x a t i o n a i , 
dont l e développement e s t b ien observé sur l es f i g u r e s 4 . 7 , 4 .8 e t 4 . 9 , 
à p a r t i r des déformat ions à l a température de 200K. 
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4 . 2 . 2 . l'!}tl\i^ï}S^.^\i.^^\i^.Ûî.^tt9U!!^^l°U 

A l a température op t ima le de 200K, nous avons é tud ié l ' i n f l u e n c e 
du taux de déformat ion sur l ' a m p l i t u d e de l a r e l a x a t i o n y . Pour c e t t e 
s é r i e de mesures, nous avons re tenu l e r é s u l t a t présenté sur l a f i g u r e 
4 . 7 , correspondant à l a dé format ion de A% à 200K. Les au t res é c h a n t i l 
lons ont subi des r e c u i t s l i n é a i r e s à 347l<, pour é l i m i n e r l e p i c y . 
courbe a , des f i g u r e s 4 . 1 1 , 4.12 e t 4 . 1 3 . Après déformat ions de 3%, 5% 
e t 10%, nous avons obtenu les courbes b des f i g u r e s 4 . 1 1 , 4.12 e t 4 . 1 3 , 
respect ivement . Les va leurs de l ' a m p l i t u d e de l a r e l a x a t i o n y a i n s i ob
tenues sont présentées sur l e tab leau 4 . 2 . 

7.0 

3.5 

0.0 

Q-\10' f = l;2Hz 

a: Après recuit 347K 
b: Après 37, 200K 

\ / 

1 T(K) 
100 200 300 

Figure 4 . 1 1 . Evo lu t i on du 
spec t re pour un taux de 
dé fo rmat ion de 3% à 200K 

3.0 

1:5 

0.0 

. f = 0,7Hz / 

- a . A p r è i recui t 347 K 

\ \ b : A p r i s 5V . 200K 

\ \ a / 

/ 
_1 

100 200 300 

Figure 4 . 12 . E v o l u t i o n du spec t re pour un taux 
de déformat ion de 5% à 200K 

Í N S T I T U T O De P E S Q U : S A S E 
; . \S E N U C L E A R E S 

1. P. E. N. 
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A O 

2.0 -

0.0 

- 1 3 
Q . 10 f = 1,2Hz 

a :Après recuit 3A7K 
b: Après 10 7. 200K 

W / 

1 
T ( K ) 

Figure 4 . 1 3 . E v o l u t i o n du 
spec t re pour un taux de 
dé format ion de 10% d 200K 

100 200 300 

Figure 
Taux de déformat ion 
t o t a l e e^(ro) 

Ampl i tude de l a r e l a x a t i o n y 
Q-i • 10" 
^max 

4.7 1 14 

4.11 3 27 

4.12 5 30 

4.13 10 24 

Tableau 4 . 2 . 

Les va leurs de l ' a m p l i t u d e de l a r e l a x a t i o n y présentées sur ce tab leau 
ont é té repor tées en f o n c t i o n du taux de dé fo rma t i on , sur l a f i g u r e 4 .14 . 

Figure 4 . 1 4 . Hauteur du 
p i c y en f o n c t i o n du taux 
de déformat ion pour une 
température de déformat ion 
de 200K 

On observe sur c e t t e f i g u r e qu 'un taux de dé format ion t o t a l de 5% en t o r 
s ion à 200K développe un p i c y d 'amp l i t ude proche de 3x10"^ . Par consé
quent l es cond i t i ons de dé format ion opt imales pour l a r e l a x a t i o n y sont 
les s u i v a n t e s : température de dé format ion proche de 200K e t un taux de 
déformat ion de 5 à 6%. 
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4 . 3 . CARACTERISTIQUES DE RELAXATION DU PIC r 

Les c a r a c t é r i s t i q u e s de r e l a x a t i o n du p i c y on t é té obtenues par 
Ta méthode de v a r i a t i o n de l a f réquence de s o l l i c i t a t i o n . Une s é r i e de 
t r o i s mesures aux fréquences de 0 , 3 , 0,7 e t 1,2 Hz a é té e f f e c t u é e . Les 
c o n d i t i o n s expér imenta les ont é té les s u i v a n t e s : l ' é c h a n t i l l o n dégazé 
e t prédéformé de 3% en t r a c t i o n à l a température ambiante a subi une 
s é r i e de d i x déformat ions de 5% en t o r s i o n à 20QK i n t e r c a l é e s de r e c u i t s 
l i n é a i r e s à l a température ambiante. Avant l e changement de f réquence , 
l ' é c h a n t i l l o n s u b i t un r e c u i t l i n é a i r e à 347K q u i , en é l i m i n a n t l e p i c y , 
s e r t à d é f i n i r l e fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r (;Courbes a des f i g u r e s 
4 . 1 5 , 4.16 e t 4 . 1 7 ) . Une déformat ion de 5% en t o r s i o n à 200K e s t a l o r s 
app l iquée à l ' é c h a n t i l l o n . Les mesures e f fec tuées après c e t t e déforma
t i o n sont représentées par les courbes b des f i g u r e s 4 . 1 5 , 4.16 e t 4 . 1 7 . 

5.0-

5.0 

Figure AA5. E v o l u t i o n 
du spec t re l o r s d 'une 
dé format ion de 5% à 200K, 
s u i v i e d 'un r e c u i t de 12 
heures à 295K, à l a f r é 
quence de 0,3 Hz 

2.5 

0.0 

' Q - ' . 1 0 ' f = 0 , 3 H z 

a:Après recuit 347K 
b : » 5 7. 200K 
c: recuit 295K 12h 

c 

/ c 

, T ( K ) 

100 200 300 

a: Après recuit 347K 
b : Après 5*/. 200K 
c : Après recuit 295K 12 heures 

Figure 4.16. E v o l u t i o n du 
spec t re l o r s d 'une d é f o r 
mat ion de 5% à 200K, s u i v i e 
d 'un r e c u i t de 12 heures 
à 295K, à l a f réquence de 
1,2 Hz 

T(K) 
1 

200 300 400 

Dans l e but de s t a b i l i s e r l e réseau des d i s l o c a t i o n s v i s , a f i n d ' e f f e c t u e r des 
mesures au-dessous de l a température ambiar i te, les é c h a n t i l l o n s ont é té 
r e c u i t s 12 heures à l a température ambiante. A i n s i on peut admettre 
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q u ' i l n 'y a pas de r e s t a u r a t i o n du réseau pendant l e déroulement de 
1 'expér ience . Les mesures e f fec tuées après ces r e c u i t s sont repor tées , 
sur les f i g u r e s 4 . 1 5 , 4.16 e t 4 . 1 7 , courbes c. 

4 . 3 . 1 . | o e r 3 i e _ d / a c t i v a t i o n 

Les t r o i s f i g u r e s 4 . 1 5 , 4.16 e t 4.17 on t é té u t i l i s é e s pour dé te r 
miner l ' é n e r g i e d ' a c t i v a t i o n de l a r e l a x a t i o n y . Après s o u s t r a c t i o n du 
fond e t no rma l i sa t i on de l ' a m p l i t u d e de l a r e l a x a t i o n ^ on a obtenu les 
courbes présentées sur l a f i g u r e 4 .18 . Ce procédé permet de mesurer l e 
déplacement de l a température de l a r e l a x a t i o n y dû à l a v a r i a t i o n de l a 

Figure 4 . 17 . E v o l u t i o n 
du spec t re l o r s d 'une 
déformat ion de 5% à 
200K, s u i v i e d 'un r e c u i t 
de 12 heures à 295K, à 
l a f réquence de 0,7 Hz 

f = 0.7Hz 

Après recuit 347K 
5 7. 200K 

recuit 295K 12h 

T ( K ) 

Figure 4 . 1 8 . Courbes de 
f r o t t e m e n t i n t é r i e u r en 
f o n c t i o n de l a température 
de mesure après l a sous
t r a c t i o n du fond e t norma
l i s a t i o n de l ' a m p l i t u d e 
pour les fréquences de: 
1) 0,32 Hz, 2) 0,74 Hz e t 
3) 1,17 Hz 

250 300 

f réquence de s o l l i c i t a t i o n de 1 ' é c h a n t i l l o n . Le logar i thme na tu re l de l a 
fréquence de s o l l i c i t a t i o n en f o n c t i o n de 1 ' i nve rse de l a température a 
é té r e p o r t é sur l a f i g u r e 4 . 1 9 . La pente de l a d r o i t e f o u r n i t 1 'énerg ie 
d ' a c t i v a t i o n du processus responsable de l a r e l a x a t i o n y . Cet te énerg ie 
es t égale à (0 ,61 ± 0 , 0 2 ) eV. 
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_ In f (H2 ) 

E = (0.61 ± 0.02) eV 
T-= 1.3 X 10"'2 sec. 

- 1 : L 

- ! ^ ( K - ' ) 

3.9 

Figvœe 4 . 1 9 . Diagramme 
d 'A r rhen ius du p i c y-
Cet te courbe a é té obtenue 
à p a r t i r des courbes p r é 
sentées sur l a f i g u r e 4.18 

4.0 4.1 

4 . 3 . 2 . Temgs_de_relaxat ion 

La va leu r de l ' é n e r g i e d ' a c t i v a t i o n obtenue (0 ,61 e V ) ^ i n t r o d u i t e 
dans l a formule d ' A r r h e n i u s , f o u r n i t un temps de r e l a x a t i o n x"' de 
1 , 3 x 1 0 " ^ sec. En f in l e p i c y es t 1,3 f o i s p lus l a rge qu 'un p i c de Debye 
s imp le . Les va leurs de l ' é n e r g i e d ' a c t i v a t i o n e t du temps de r e l a x a t i o n 
sont compat ibles avec un processus de r e l a x a t i o n dû à l a f o rma t i on t h e r 
miquement ac t i vée des pa i res de décrochements sur les d i s l o c a t i o n s (87 ) . 
Néanmoins la l a rgeu r du p i c y semble ê t r e beaucoup p lus f a i b l e que c e l l e 
correspondant au même phénomène dans les métaux c . f . c . ( c f . paragraphe 
1 . 5 . 1 . 3 . 2 . C a r a c t é r i s t i q u e s secondaires de l a r e l a x a t i o n de B o r d o n i ) . 
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CHAPITRE 5 

STADES DE RESTAURATION 

5 . 1 . ETUDE DES STADES DE RESTAURATION 

L 'étude r é a l i s é e au c h a p i t r e p récédent ,dont l e but é t a i t d ' o b t e n i r 
les cond i t i ons opt imales pour l e développement du p i c y e t l a mesure des 
c a r a c t é r i s t i q u e s de r e l a x a t i o n de ce p i c , a d 'une p a r t , mis en évidence 
une r e s t a u r a t i o n du réseau créé par dé format ion â basse tempéra tu re , à 
des températures i n f é r i e u r e s à c e l l e du p i c y e t , d ' a u t r e p a r t , conf i rmé 
l e stade X. La r e s t a u r a t i o n du réseau qui a l i e u au-dessous du p i c y, 
sera appelée stade W. Ces deux stades ont une i n f l u e n c e marquante sur l e 
fond e t sur les p i cs de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r . L 'é tude de ces stades es t 
donc t r è s impor tante pour l a compréhension t a n t des phénomènes de r e l axa 
t i o n observés que dé l a m o b i l i t é des d i s l o c a t i o n s . Cette étude sera l e 
s u j e t de ce c h a p i t r e . 

5 . 1 . 1 . Stade_W 

5 . 1 . 1 . 1 . Ca rac té r i s t i ques de r e s t a u r a t i o n 

Le stade W a l i e u dans un i n t e r v a l l e de température s i t u é au-
dessous du p ic Y- Sur l a f i g u r e 4 . 4 du c h a p i t r e p récéden t , on observe 
qu 'après une déformat ion à 1 6 0 K , un r e c u i t l i n é a i r e à 2 0 0 K provoque dé jà 
une r e s t a u r a t i o n du réseau, comme on peut l e v o i r en comparant les cour
bes a e t b. A p a r t i r de 2 6 0 K , i l semble que les r e c u i t s a i e n t moins d ' e f 
f e t sur l ' é v o l u t i o n du spec t re de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , à l ' e x c e p t i o n du 
r e c u i t à 3 0 0 K qui a f a i t d iminuer légèrement l ' a m p l i t u d e du p i c Y-

Lorsque les mesures sont r éa l i sées au cours d'une seu le montée en tempé
r a t u r e , un pseudo-pic Pi es t observé dans l e domaine de température c o r 
respondant au stade W. Ce p i c appa ra î t dans l a p l u p a r t des cas au-dessous 
de 2 3 0 K . Dans une première app rox ima t i on , on peut d i r e que l e stade W 
d o i t donc se s i t u e r e n t r e 2 0 0 K e t 2 6 0 K . 

5 . 1 . 1 . 2 . Fluage associé au stade W 

Au stade W es t assoc ié un stade de f l uage i r r é v e r s i b l e . Ce f l u a 
ge se t r a d u i t par une r o t a t i o n de 1 ' é c h a n t i l l o n (sous c o n t r a i n t e n u l l e ) , 
qui peut ê t r e mesurée par l e déplacement du spot lumineux sur l a pho toce l -
I u l e . Sur l a f i g u r e 5 . 1 l a courbe dans l a p a r t i e supér ieu re représente l e 
f l uage (ampl i tude de dé fo rmat ion en r o t a t i o n mesurée à l a su r face de 1 ' é -

r ^ c : D C ç n n ; o .F Tic-xs E N U C L E A R E S 
I N S T I T U T O DE P E S Q U o V , , 

I. P. t: 
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c h a n t i l l ó n ) en f o n c t i o n de l a tempéra ture . On observe que l e f l uage com
mence près de 160K, c . à . d . , près de l a température de d é f o r m a t i o n , e t 

40 

2.0 -

0.0 

cr!i(f ;:150 200 

T ( K ) 
, f = 1,2H;2 

a: Après 1 V. 160 K . 

b AprSs recuit 238 K 

T ( K ) 

100 200 300 

Figure 5 . 1 . Evo lu t i on du f l uage ( p a r t i e supér ieu re ) 
e t du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r l o r s du r e c u i t après 
d é f o m a t i o n de 1% à 160K 

f i n i t vers 250K. I l es t i r r é v e r s i b l e . Sur l a p a r t i e i n f é r i e u r e de c e t t e 
f i g u r e sont présentées les courbes de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r en f o n c t i o n 
de l a température de mesure, pour un é c h a n t i l l o n dégazé e t prédéformé 
3% en t r a c t i o n à l a température ambiante. La courbe a correspond à l a 
mesure r é a l i s é e après l a dé fo rmat ion de 1% à 160K. Dans c e t t e mesure, 
l e f l uage de l ' é c h a n t i l l o n es t c o r r i g é par un moteur. Quand on Veut me
sure r l e f l u a g e , on a r r ê t e l e moteur, ce qui nous empêche de r é a l i s e r 
l a mesure de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r . La courbe b a é té obtenue après l e 
r e c u i t à 238K. D'une façon généra le , on observe l e même comportement, en 
ce qui concerne l ' é v o l u t i o n du s p e c t r e , que précédemment. Le stade W n'a 
jamais é té observé par des mesures à moyenne f réquence , l a dé format ion 
de l ' é c h a n t i l l o n ne pouvant se f a i r e dans l ' i n s t a l l a t i o n . 

5 . 1 . 1 . 3 . E f f e t de ce stade sur les p ics a i , aa e t y 

L 'ampl i tude du p ic a2 diminue avec les r e c u i t s e f f ec tués dans 
l ' i n t e r v a l l e de température correspondant au stade W, a l o r s que l e p i c 
a i c r o î t . 

L ' i n f l u e n c e des r e c u i t s , dans l a rég ion de température correspondant à ce 
s tade ,su r l e p i c y e s t d i f f i c i l e à d é f i n i r puisque l e maximum de y se 
s i t u e à une température p lus é levée . On peut cependent penser que l e 
stade W s'accompagne d'une d i m i n u t i o n de l ' a m p l i t u d e du p i c y . 
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5 . 1 . 2 . Stade_X 

5 . 1 . 2 . 1 . C a r a c t é r i s t i q u e s de r e s t a u r a t i o n 

Le stade X de r e s t a u r a t i o n , q u i a v a i t dé jà é té observé dans les 
expér iences de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r r é a l i s é e s aux fréquences moyennes, 
se s i t u e en t re l a température correspondant au maximum du p i c y e t 350K. 
L ' e f f e t des r e c u i t s e f f ec tués dans ce t i n t e r v a l l e de température sur l e 
spec t re de f ro t l iement i n t é r i e u r e s t f ac i l emen t obse rvab le , mais on d o i t 
é l i m i n e r l ' e f f e t du stade W, en mesurant l e spec t re après q u ' i l a i t su 
b i un r e c u i t au-dessus du stade W. 

A moyenne f réquence, l a température ex t rapo lée du maximum du p i c y d e v r a i t 
se s i t u e r au vo is inage de 470K, donc au-dessus du stade X. Ce stade p r o 
voquant fréquemment l a d i s p a r i t i o n du p i c y» i l n ' e s t donc pas étonnant 
que ce p i c n ' a i t pas é té observé ( e t q u ' i l s o i t d i f f i c i l e de l e f a i r e ) 
par des mesures en moyenne f réquence. 

5 . 1 . 2 . 2 . E f f e t de ce stade sur les p ics a i , az e t y 

Les r e c u i t s r é a l i s é s dans 1 ' i n t e r v a l l e de température c o r r e s 
pondant au stade X peuvent développer l ' a m p l i t u d e du p i c a i ( f i g u r e s 
4 . 1 5 , 4.16 e t 4 . 1 7 , courbes b e t c ) . Cependant, sur l à f i g u r e 4 . 5 , on 
observe que les r e c u i t s n 'on t pas provoqué d ' é v o l u t i o n n o t o i r e du p i c 
a i . 

L 'ampl i tude du p i c az diminue avec les r e c u i t s e f f ec tués dans l ' i n t e r v a l 
l e de température correspondant au stade X ( f i g u r e s 4 . 1 5 , 4.16 e t 4 . 1 7 , 
courbes b e t c ) . Cependant, sur l a f i g u r e 4 . 5 , on observe que les r e c u i t s 
n 'on t pas provoqué d ' é v o l u t i o n du p i c a 2 . 

L ' e f f e t du stade X sur l e p i c y es t t o u j o u r s de l e f a i r e d é c r o î t r e ( f i 
gures 4 . 5 , 4 .15 , 4.16 e t 4 . 1 7 ) , e t même de l e f a i r e d i s p a r a î t r e . Néan
moins, i l es t impor tan t de no te r que l a l i m i t e supér ieu re de ce stade 
dépend du t r a i t e m e n t thermomécanique subi par l ' é c h a n t i l l o n . En e f f e t , 
on observe sur l a f i g u r e 5.2 que l e r e c u i t à 347K n 'a pas é l i m i n é Te 
p i c y . Sur ce t t e f i g u r e sont présentés des r é s u l t a t s obtenus avec l ' é 
c h a n t i l l o n u t i l i s é pour dé terminer les c a r a c t é r i s t i q u e s de r e l a x a t i o n 

2.0 

0.0 

f =0,7 Hz 
Après 5' / . 200 K 

Après recuit 260 K 15h 

Après recuit 347 K 

T ( K ) 

Figure 5 . 2 . Evo lu t i on 
du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r 
l o r s des r e c u i t s i n d i 
qués, après dé format ion 
de 5% à 200K 
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du p i c Y (pai^agi^aphe 4 . 3 ) . Après une première mesure i d e n t i q u e à l a courbe c 
de l a f i g u r e 4 . 1 7 , e f f ec tuée après un r e c u i t l i n é a i r e à 347K, l ' é c h a n t i l l o n 
es t déformé de 5% à 200K. La courbe a de l a f i g u r e 5.2 a é té obtenue après 
c e t t e dé fo rmat ion au cours d'une montée en température j u s q u ' à 260K. Après 
15 heures à c e t t e tempéra tu re , on o b t i e n t l a courbe b e t f i n a l e m e n t , après 
l e r e c u i t à 347K, l a courbe c . Ces mesures mon t ren t , d 'une p a r t , que l e 
r e c u i t ; à 260K n 'a prat iquement pas changé l ' a m p l i t u d e du p i c y e t , d ' a u t r e 
p a r t , q i iè , après l e r e c u i t l i n é a i r e à 347K, Te p i c y n 'a pas d i s p a r u , con
t r a i r e m e n t aux observa t ions des expér iences r éa l i sées précédemment. On 
peut dîire que les l i m i t e s de ce stade se s i t u e n t en t r e l a température du 
p i c Y»'e t une température d ' e n v i r o n 3!50K, qu i dépend du t r a i t e m e n t thermo
mécanique subi par l ' é c h a n t i l l o n . 

5 . 2 . SYNTHESE DES RESULTATS 

Sur l a f i g u r e 5.3 e s t présentée une synthèse des r é s u l t a t s , pour un 
é c h a n t i l l o n ayant subi l e t r a i t e m e n t de s t a b i l i s a t i o n du p i c Y (après dé
gazage: e t déformat ion de 3% en t r a c t i o n à l a température ambiante, ce t 
é c h a n t i l l o n a é té soumis à une s é r i e de 15 déformat ions de 5% en t o r s i o n 
à 200K' i n t e r c a l é e s de r e c u i t s l i n é a i r e s à l a température ambiante , à l ' e x 
cep t i on des 5 de rn ie rs r e c u i t s q u i ont é té r é a l i s é s à 347K). La courbe 

f =0.7 Hz 

a : Après 5*/. 200K 
b : Après recuit 347K 

100 200 300 «00 ' 

Figupe S.3. E v o l u t i o n du f r o t t e m e n t i n t é r i e u r l o r s du r e c u i t 
à 347K, après dé format ion de 5% à 200K, pour un é c h a n t i l l o n 
qui a subi l e t r a i t e m e n t de s t a b i l i s a t i o n du p i c Y (pa rag ra 
phe 5 . 2 ) . Les stades W e t X sont i n d i q u é s . Les courbes p o i n -
t i l l é e s a ' e t a" montrent 1 ' i n f l u e n c e du stade W. L ' i n f l u e n c e 
du stade X e s t observée sur les courbes a e t b. Dans l a par 
t i e supér ieure es t présenté l e f l uage qui accompagne t ou jou rs 
l e stade W. 
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dans Ta p a r t i e supér ieure de l a f i g u r e 5.3 représente l e f l uage assoc ié 
au stade W. Les deux stades W e t X sont aussi repor tés su r c e t t e f i g u r e , 
dans l a p a r t i e i n f é r i e u r e . Les f l èches dessinées; au-dessous des courbes 
i n d i q u e n t l a p o s i t i o n des p i cs a i , az e t y e t l e u r é v o l u t i o n pendant les 
r e c u i t s . Pour ra i son de s i m p l i f i c a t i o n , on n 'a pas i n c l u sur c e t t e f i 
gure l a courbe correspondant à l ' é t a t avant l a dé fo rmat ion qui e s t i d e n 
t i q u e à l a courbe c de l a f i g u r e 5 . 2 . Si on compare c e t t e courbe à l a 
courbe a de l a f i g u r e 5 . 3 , on remarque que l a dé'f o rmat i on à basse tem
péra tu re développe les p i cs az e t y» aux dépens du p i c a i , a i n s i les 
f l èches a u r a i e n t un sens inve rse par r appo r t à c e l u i des f l èches de l a 
f i g u r e 5 . 3 . Sur c e t t e f i g u r e , l e passage de l a courbe a à l a courbe b 
correspond à l ' e f f e t c u m u l a t i f des deux s tades , mais on s a i t que l ' e f f e t 
séparé de chacun de ces stades e s t une p a r c e l l e de l ' e f f e t t o t a l ( f i g u 
res 4 .4 e t 5 . 2 ) . ' 

5 . 3 . INTERPRETATION PROBABLE DES STADES DE RESTAURATION 

Pour essayer d ' i n t e r p r é t e r les stades W e t X de r e s t a u r a t i o n , on 
se basera sur les observa t ions qui v iennent d ' ê t r e d é c r i t e s dans ce cha
p i t r e e t sur des r é s u l t a t s d ' a u t r e s chercheurs . 

5 . 3 . 1 . Stade_W 

Les l i m i t e s de ce stade sont d i f f i c i l e s à p r é c i s e r au moyen des 
mesures du fond de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r , p u i s q u ' i l se s i t u e en t re l es 
p ics a i e t Y> se superposant à eux. Les mesures de f l u a g e p o u r r a i e n t 
nous rense igner davantage e t on observe que l e début de ce stade dépend 
de l a température de dé format ion ( c f . p a r t i e supér ieure de l a f i g u r e 
5 . 1 ) . Chambers e t a l . (32) ont observé ce même phénomène sur des échan
t i l l o n s de niobium après dé format ion à 78K, à p a r t i r de lOOK. La f i n de 
ce stade semble ê t r e vers 250K, mais d'une façon généra le l a v a r i a t i o n 
l a p lus impor tante t a n t du f l uage ( f i g u r e 5.1) que du f r o t t e m e n t i n t é 
r i e u r ( f i g u r e 4 .4) es t l o c a l i s é e en t re 180K e t 240K. Si on compare ce t 
i n t e r v a l l e de température avec c e l u i obtenu par Faber e t a l . (85) ( pa ra 
graphe 3 . 5 . 4 . 1 , f i g u r e 3 . 1 0 ) , on remarquera q u ' i l se s i t u e 40 degrés 
au-dessous. Cependant, i l semble, se lon c e r t a i n s a u t e u r s , que l a l o c a 
l i s a t i o n du stade de r e s t a u r a t i o n de l a r é s i s t i v i t é é l e c t r i q u e dépende 
de l a dose d ' i r r a d i a t i o n , se dép laçant ve rs les basses températures 
quand c e l l e - c i augmente. Pichón e t a l . ( 8 8 ) , en u t i l i s a n t l a même t e c h 
nique avec des é c h a n t i l l o n s de niobium de haute pure té dopés avec 250 
ppm a t d'oxygène e t i r r a d i é s aux neu t rons , on t observé un stade de r e s 
t a u r a t i o n à 215K. I l s l ' o n t assoc ié â l a m i g r a t i o n de l ' a u t o - i n t e r s t i -
t i e l qu i se l i b è r e de l ' oxygène . On peut admettre que ce stade de r e s 
t a u r a t i o n de l a r é s i s t i v i t é s o i t dû à l a m i g r a t i o n d 'un dé fau t ponctue l 
i n t r i n s è q u e ( i n t e r s t i t i e l ou l a c u n e ) . La d i m i n u t i o n du f r o t t e m e n t i n t é 
r i e u r p o u r r a i t ê t r e donc due à un ép ing lage des d i s l o c a t i o n s par un de 
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ces d é f a u t s , Néanmoins, s i on admet que l e f l uage es t dû au mouvement des 
d i s l o c a t i o n s créées par l a dé fo rmat ion à basse tempéra tu re , l a p o s s i b i l i 
t é de 1 'ép ing lage d o i t ê t r e é c a r t é e . Cependant, les défauts ponctue ls 
créés par l a dé format ion p l a s t i q u e à basse température do i ven t j o u e r un 
r ô l e dans l e processus de r e s t a u r a t i o n g l o b a l . Shimada e t a l . (89) on t 
r é a l i s é des expér iences de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r avec des é c h a n t i l l o n s de 
Fe-a de haute pure té déformés à basse température (198K). I l s observent 
aussi un f l uage q u ' i l s assoc ien t au mouvement des d i s l o c a t i o n s l i b é r é e s 
des défauts ponctuels ou de l eu rs amas, qui les ava ien t ancrées pendant 
l a défJDrmation e t qui s ' a n n i h i l e n t avec l e chau f fage . Comme suppor t à cet 
t e a f f i r m a t i o n , i l s ment ionnent l e f l uage qui se r é a l i s e dans l e sens i n 
verse de l a d é f o r m a t i o n , c . à . d . que les d i s l o c a t i o n s s ' a n n i h i l e n t en e f 
f e c t u a n t un mouvanent dans l e sens inverse de c e l u i e f f e c t u é l o r s de l e u r 
c r é a t i o n . Nous pensons que l e stade W e s t dû à Un réarrangement des d i s 
l o c a t i o n s v i s pour les ra isons s u i v a n t e s : a) i l y a un f l uage assoc i é , 
b) les observa t ions de mic roscop ie é l e c t r o n i q u e (paragraphes 1.3.1 e t 2) 
montrent un réseau de longues d i s l o c a t i o n s v i s après dé fo rmat ion à basse 
température qui ne sont pas observées à l a température ambiante, c) l a ; 
température c r i t i q u e (Tç) où les d i s l o c a t i o n s deviennent mobi les e s t de 
230K, rég ion de température t r è s proche de ce stade e t d) i l ne peut pas 
ê t r e dû à l ' é p i n g l a g e des d i s l o c a t i o n s v i s par les défauts p o n c t u e l s , 
puisque ces défauts dev ra i en t é p i n g l e r ind i f fé remment les d i s l o c a t i o n s 
à 7 1 " e t v i s (o r on ne v o i t aucun e f f e t sur l e p i c a i ) . • 

5 . 3 . 2 . Stade_X 

Comme pour l 'a rgument d) du paragraphe précédent , ce stade ne 
peut pas ê t r e i n t e r p r é t é par un ép ing lage des d i s l o c a t i o n s v i s par des 
défauts p o n c t u e l s , puisque ces dé fau ts d e v r a i e n t é p i n g l e r ind i f fé remment 
les d i s l o c a t i o n s à 71° e t v i s . Or , on a observé que l ' a m p l i t u d e du p i c 
a i augmente ou res te constante (paragraphe 5 , 1 . 2 . 1 ) au cours de.ce s t a d e , 
a l o r s que l e p i c y d é c r o î t f o r t emen t . Le p i c y é t a n t dû aux d i s l o c a t i o n s 
v i s , ce stade d o i t ê t r e dû au réarrangement de ces d i s l o c a t i o n s . 
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5 . 4 . CONCLUSION 

Les stades de r e s t a u r a t i o n W e t X f o n t d iminuer l ' a m p l i t u d e des 
p ics a2 e t Y» i l s sont donc responsables s o i t de l ' é l i m i n a t i o n des dé
f a u t s qui c o n t r i b u e n t au phénomène, s o i t de l e u r mise en i n a c t i v i t é . 
Le f l uage assoc ié au stade W d'une p a r t , e t l ' e f f e t des deux stades 
sur l e p i c a i d ' a u t r e p a r t , rendent douteux un ép ing lage par des dé
f a u t s ponctuels comme p o s s i b i l i t é de rendre i n a c t i f l e réseau de d i s 
l o c a t i o n s v i s ( i c i on admet que l a v a r i a t i o n de l ' a m p l i t u d e des p i cs 
ne dépend que des grandeurs associées au réseau de d i s l o c a t i o n s v i s . 
Cet te suppos i t i on sera d i scu tée au c h a p i t r e s u i v a n t ) . I l r e s t e donc 
l a première p o s s i b i l i t é , c . à . d . , l ' é l i m i n a t i o n des d i s l o c a t i o n s v i s . 
Le f a i t q u ' i l y a i t deux stades de r e s t a u r a t i o n pour l ' é l i m i n a t i o n d 'un 
même type de d i s l o c a t i o n , s i g n i f i e que ces d i s l o c a t i o n s se p résenten t 
d 'au moins deux façons d i f f é r e n t e s . Ces deux f a m i l l e s p o u r r a i e n t ê t r e 
c e l l e s mentionnées par Tay lo r e t a l . ( 11 ) : groupes de d i s l o c a t i o n s qui 
p rov iennent des sources s i tuées dans les plans p r ima i res p a r a l l è l e s e t 
qui p résenten t l e ca rac tè re v i s , e t des d i s l o c a t i o n s aussi de c a r a c t è 
re v i s créées par 1 ' a c t i v a t i o n des sources secondaires dans les plans 
de g l i ssement d é v i é . Ces auteurs observent une s t r u c t u r e de d i s l o c a t i o n s 
p r ima i res longues e t d r o i t e s , dans l a d i r e c t i o n <111> après dé format ion 
à 158K, correspondant à un g l i ssement unique dans l e système (211) (111) . 
D 'au t re p a r t , Schu l tz (90) a observé que l e g l issement m u l t i p l e déve lop
pe l e p i c Y dans l e t a n t a l e . I l es t poss ib le que l e stade W s o i t donc 
responsable de l ' é l i m i n a t i o n d'une p a r t i e du réseau p r i m a i r e par g l i s 
sement dévié (11) . Concernant l e réseau créé par g l i ssement m u l t i p l e , 
i l y a p o s s i b i l i t é de réarrangement au moyen des réac t i ons du type 

f (llï) +1 (HT) ^ a(OOÎ) 

e t I (llT) +1 (iTl) - a(lOO) 

5.1 

en t re les d i s l o c a t i o n s p r ima i res e t secondaires ( 1 2 ) , avec é l i m i n a t i o n 
des d i s l o c a t i o n s de ca rac tè re v i s . Le stade X p o u r r a i t ê t r e d û , en par 
t i e , à ce type de r é a c t i o n s . Ces deux types de réarrangement du réseau 
de d i s l o c a t i o n s v i s e x p l i q u e r a i e n t , d 'une p a r t , l ' augmen ta t i on du p i c 
a i ( d i s l o c a t i o n 71°) dû au stade W, par c r é a t i o n des d i s l o c a t i o n s mix tes 
à p a r t i r du g l issement des v i s p a r a l l è l e s e t , d ' a u t r e p a r t , l a f a i b l e 
i n f l u e n c e du stade X sur l e p i c a i , puisque les p r o d u i t s des réac t i ons 
5.1 ne p a r t i c i p e n t pas a c e t t e r e l a x a t i o n . i l e s t généralement admis ( 6 ) 
que les d i s l o c a t i o n s avec un vec teur de Burgers a<100> ne c o n t r i b u e n t 
pas à l a déformat ion p l a s t i q u e , on peut donc en conc lu re q u ' e l l e s con
t r i b u e n t à l a s t a b i l i s a t i o n du réseau. La s t a b i l i s a t i o n du p i c Y su rve 
nue seulement après quelques r e c u i t s à 347K conf i rme c e t t e hypothèse. 
A f i n de con f i rmer ces c o n c l u s i o n s , nous a l l o n s , dans l e c h a p i t r e s u i v a n t , 
les con f r on te r à des mesures de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r e f f ec tuées par 
d ' a u t r e s auteurs e t à des observa t ions en MET. 

http://acetterelaxation.il
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6 . 1 . 2 . I n f l uence de l 'hydrogène e t de l 'hydrogène combiné à 
d lÊUtres_ imguretés_(O^N]_sur_ les_ghén^ 

Les r é s u l t a t s obtenus par Schu l tz e t a l . [59) e t Maul e t a l . [47,91 ) 
se ron t d é t a i l l é s i c i parce q u ' i l s appor ten t des i n f o rma t i ons t r è s impor tan
tes concernant l ' é t u d e des p ics de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r dus aux d i s l o c a 
t i o n s dans les métaux de t r a n s i t i o n du groupe V, en p a r t i c u l i e r l e n iob ium. 
Le s u j e t de ces t r o i s a r t i c l e s qui nous i n t é resse p lus p a r t i c u l i è r e m e n t , 
se rappor te à l ' é t u d e de l ' i n f l u e n c e , du chargement en hydrogène sur les 
phénomènes de r e l a x a t i o n observés e t l ' e f f e t des impure tés , t e l l e s que 
l 'oxygène e t l ' a z o t e , sur les i n t e r a c t i o n s en t re l ' hydrogène e t les d i s 
l o c a t i o n s . 

6 . 1 . 2 . 1 . I n f l uence de l ' hydrogène sur l a r e l a x a t i o n due 
aux d i s l o c a t i o n s 

Des é c h a n t i l l o n s de niobium ont é té soumis à des t r a i t emen ts 
de p u r i f i c a t i o n extrêmes (une semaine de dégazage à l ' u l t r a - v i d e ) . Les 
expér iences de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r r é a l i s é e s sur ces é c h a n t i l l o n s p réa
lab lement déformés de 2% en f l e x i o n à 20K e t r e c u i t s à 300K, on t mis en 
évidence deux p i c s , un à 70K (QI^^=2x10"^) e t l ' a u t r e à 180K (Q"^ = 
1 x 1 0 " ' ) . La fréquence de v i b r a t T O en f l e x i o n é t a i t de 1,5 KHz. ""^^ 
Un r e c u i t subséquent de 48 heures à température ambiante p r o d u i t une d i 
m i n u t i o n de l ' a m p l i t u d e du p i c à 70K e t une augmentat ion de l ' a m p l i t u d e 
du p i c à 180K. De p e t i t e s q u a n t i t é s d 'hydrogène, i n t r o d u i t e s par dopage 
é l e c t r o l y t i q u e , f o n t d i s p a r a î t r e l e p i c à 70K e t augmentent l ' a m p l i t u d e 
du p i c à 180K. Un dopage p o s t é r i e u r déplace l e deuxième p i c vers des tem-

CHAPITRE 6 

ROLE DE L'HYDROGENE ET .^.ICROSCOPIE ELECTRONIQUE 

6 . 1 . DISCUSSION DU ROLE DE L'HYDROGENE 

6 . 1 . 1 . Çonçen t ra t i on_grobab le_agrès_gur i f i ç 

La concen t ra t i on de l 'hydrogène dans les é c h a n t i l l o n s de niobium 
dégazés a été est imée par comparaison avec c e l l e des é c h a n t i l l o n s de t a n 
t a l e dégazés à l ' u l t r a - v i d e . La va leu r de 100 ppm a t mentionnée au pa ra 
graphe 3 .3 .2 .3 e s t probablement su res t imée , c a r , en e f f e t , l a concen t ra 
t i o n d'hydrogène dans l e t a n t a l e ne dépasse pas 61 ppm a t [ 8 3 ) . Cependant 
nos é c h a n t i l l o n s p résen ten t une s t r u c t u r e bambou (paragraphe 3 . 3 . 2 . 1 ) , 
t and is que les é c h a n t i l l o n s de t a n t a l e sont m o n o c r i s t a l l i n s , e t i l sem
b le que l a sur face joue un r ô l e impor tan t dans l a p é n é t r a t i o n des impure
t é s . T o u t e f o i s , Schu l tz e t a l . [59) admettent que les é c h a n t i l l o n s de n i o 
bium dégazés à 1 ' u l t r a - v i d e possèdent probablement de 1 à 40 ppm a t d ' h y 
drogène. 
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péra tures p lus é levées . Ces deux p ics on t é té assoc iés , l e premier (70K) 
aux segments de d i s l o c a t i o n s l i b r e s d'hydrogène e t l e deuxième (180K) aux 
segments de d i s l o c a t i o n s décorés par l ' hyd rogène . D 'aut res é c h a n t i l l o n s 
dégazés pendant t r o i s heures à 2500K sous 7x10"^° mbar, dont l a concen
t r a t i o n en hydrogène v a r i e en t re 1 e t 5 ppm a t e t l a concen t ra t i on t o t a l e 
d'oxygène e t d ' azo te e s t i n f é r i e u r e à 5 ppm a t , n ' on t présenté que l e p i c 
à 180K. 

6 . 1 . 2 . 2 . I n f l uence des impuretés (0,N) su r les i n t e r a c t i o n s 
en t r e l 'hydrogène e t les d i s l o c a t i o n s 

Les méthodes de p u r i f i c a t i o n , dopage e t ana l yse , on t permis 
d ' o b t e n i r des é c h a n t i l l o n s contenant d i f f é r e n t e s concentrat ions d'oxygène 
e t une concen t ra t i on en hydrogène qu i augmente. Des expér iences r é a l i s é e s 
avec un é c h a n t i l l o n contenant 58 ppm a t d'oxygène e t en t r e 6 e t 150 ppm 
a t d 'hydrogène, ont r évé lé un comportement du p i c à 180K t o u t à f a i t sem
b l a b l e à c e l u i d 'un p i c de Snoek-K'dster. En e f f e t , pour des concent ra 
t i o n s en t re 6 e t 40 ppm, ce p i c se déplace de 10 à 15 degrés vers des tem
péra tures plus élevées ( c f . f i g u r e 2 (59) ) . A p a r t i r d ' e n v i r o n 60 ppm a t , 
i l r es te à température cons tan te . La d e s c r i p t i o n théor ique de l a r e l a x a 
t i o n de Snoek-KSster due à Shoeck (92) rend compte du déplacement du p i c , 
pour des concen t ra t i ons d ' impure tés i n t e r s t i t i e l l e s f a i b l e s . Su ivant c e t 
t e t h é o r i e , l e temps de r e l a x a t i o n du phénomène e t son énerg ie d ' a c t i v a 
t i o n sont donnés par les r e l a t i o n s s u i v a n t e s : 

K T Cj £2 

•̂ SK = " y b ^ D (^ -1) 

où y es t l e module de c i s a i l l e m e n t , b l e vecteur de Burgers des d i s l o c a 
t i o n s , i l a longueur des segments de d i s l o c a t i o n s en t r e des po in t s d 'an
crage f o r t s , C(j l a concen t ra t i on atomique des impuretés i n t e r s t i t i e l l e s 
sur les l i gnes des d i s l o c a t i o n s , K l a constante de Bol tzmann, T l a tem
péra tu re en degré K e l v i n , D l e c o e f f i c i e n t de d i f f u s i o n de l ' i m p u r e t é 
i n t e r s t i t i e l l e , a un paramètre numérique de l ' o r d r e de 1 ' u n i t é , qui dé
pend du ca rac tè re de l a d i s l o c a t i o n , e t une énerg ie d ' a c t i v a t i o n pour 

"̂ SK 
de 

^SK " + ^ (6 -2 ) 

,M' 
où H es t l ' e n t h a l p i e de m i g r a t i o n de l ' i m p u r e t é i n t e r s t i t i e l l e sur l a 
d i s l o c a t i o n , l ' e n t h a l p i e de m i g r a t i o n de c e t t e même impureté dans l e 
volume e t B e s t l ' e n t h a l p i e de l i a i s o n d i s l o c a t i o n - i m p u r e t é i n t e r s t i t i e l l e . 
Dans l ' e x p r e s s i o n 6 . 1 , l a concen t ra t i on d'hydrogène sur les d i s l o c a t i o n s 
(Cjj) e s t donnée par un é q u i l i b r e en t re l 'hydrogène sur les d i s l o c a t i o n s 
e t l 'hydrogène dans l e volume. A i n s i , quand les d i s l o c a t i o n s sont p a r t i e l 
lement occupées, CJI v a r i e avec l a concen t ra t i on t o t a l e en hydrogène-et 
l e déplacement du p i c peut ê t r e exp l i qué par l ' é q u a t i o n 6 . 1 . La s t a b i l i t é 
observée sur l a température du p i c pour des concen t ra t i ons d'hydrogène 
supér ieures à env i ron 60 ppm a t , es t généralement exp l iquée par l a s a t u 
r a t i o n des d i s l o c a t i o n s . A p a r t i r des expér iences e f f ec tuées e t de l ' u t i -
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l i s a t i o n de l ' é q u a t i o n 6 . 1 , avec des va leurs de Q obtenues par KTam e t 
aV . (84) e t évaluée par des formules connues à 1 ' é q u i l i b r e en t r e 1 'hy
drogène dans les s i t e s des d i s l o c a t i o n s e t ceux dans l e volume ( 9 3 ) , 
les auteurs (59) ont pu o b t e n i r pour les aut res paramètres de l ' é q u a t i o n 
6 . 1 , Jl = 2,90xl0"®m e t B = 0,165 eV. Dans les expér iences r é a l i s é e s avec 
des é c h a n t i l l o n s contenant de l ' o x y g è n e , pn d o i t cons idé re r l a p o s s i b i 
l i t é pour les atomes d'hydrogène de s ' a s s o c i e r avec les atomes d 'oxygène, 
avec une énerg ie de l i a i s o n 8=^0,1 eV (94 ) . Des .ca lcu ls de l ' o c c u p a t i o n 
des s i t e s des d i s l o c a t i o n s e t des s i t e s des atomes d 'oxygène, séparé
ment, pour des concen t ra t i ons d'hydrogène en t re 1 e t 160 ppm a t , on t 
montré (59) qu 'à l a température du p i c (180K) les s i t e s des d i s l o c a t i o n s 
sont p a r t i e l l e m e n t occupés, t and i s que l a p l u p a r t des s i t e s des atomes 
d'oxygène sont inoccupés. Dans une étude r é c e n t e . Maul e t a l . ( 9 l ) ont 
c a l c u l é l ' o c c u p a t i o n des s i t e s par l ' hydrogène ( 1 , 1 0 e t 100 ppm a t ) 
sous l ' a c t i o n s imul tanée des d i s l o c a t i o n s ( 1 0 ' d i s l / c m ^ - 1 ppm a t ) e t 
des atomes (1000 ppm a t ) d 'oxygène ou d ' a z o t e . Les p r i n c i p a l e s conc lu 
s ions de c e t t e étude son t : a) les i n t e r a c t i o n s d i s l oca t i ons -a tomes 
d'hydrogène ne peuvent pas ê t r e considérées indépendamment des i n t e r a c 
t i o n s d i s loca t ions -a tomes d'oxygène (ou d ' azo te ) e t des i n t e r a c t i o n s 
d'atomes d'oxygène (ou d 'azote) -a tomes d 'hydrogène, b) les atomes d ' h y 
drogène on t tendance à décorer les s i t e s des d i s l o c a t i o n s au-dessous de 
'^^IBOK, processus qui a une énerg ie de 1 i a i s o n B = 0,16 eV, p lus élevée 
que l ' é n e r g i e de l i a i s o n des atomes d'hydrogène aux p r é c i p i t é s (B = 0,12 
eV) e t c) des atomes i n t e r s t i t i e l s d ' azo te e t d'oxygène peuvent absorber 
p a r t i e l l e m e n t des atomes d 'hydrogène. 

6 . 1 . 3 . P2ç_ô_et_9iç_gi 

Les t ravaux (47,59,91) ont permis d ' e x p l i c i t e r l es mécanismes r e s 
ponsables du p ic 6 e t du p i c a i ( c f . paragraphe 1 . 5 . 4 . 2 . 1 ) à p a r t i r , 
d 'une p a r t de l ' o b s e r v a t i o n d 'un p i c à 70K (1 KHz) sur des é c h a n t i l l o n s 
de niobium de haute pure té e t des c a l c u l s de l ' i n f l u e n c e des concent ra 
t i o n s de l ' o r d r e de 1000 ppm a t d'oxygène ou d 'azo te sur les i n t e r a c t i o n s 
d i s loca t ions -hyd rogène e t , d ' a u t r e p a r t , de l ' o b s e r v a t i o n de l ' é v o l u t i o n 
du p i c a i en f o n c t i o n de l a teneur en hydrogène pour des f a i b l e s concen
t r a t i o n s . Les auteurs (91) conc luent que l e p i c 6 observé par Mazzolai 
e t Nuovo à 27K (41,5 KHz) es t probablement i d e n t i q u e , au moins p a r t i e l l e 
ment, au processus de r e l a x a t i o n q u ' i l s observent à 70K (1 KHz). L 'obser 
v a t i o n du p i c 6 , se lon l e u r o p i n i o n , a é té poss ib l e é t a n t donné l e f a i t 
que les é c h a n t i l l o n s u t i l i s é s par Mazzolai e t Nuovo possédaient des con
c e n t r a t i o n s impor tantes d'oxygène e t d ' a z o t e , dont l ' i n t e r a c t i o n avec 
l 'hydrogène a f f a i b l i s s a i t l ' i n f l u e n c e de c e t t e impureté sur les d i s l o c a 
t i o n s . En ce qui concerne l e p i c a i , l e u r conc lus ion a é té q u ' i l s ' a g i s 
s a i t d 'un p i c d 'éc rou issage ( p i c de Snoeck-Koster j dû à l ' hyd rogène . 
Le p i c ô e t l e p i c observé à 70K (1 KHz) sont des p i cs dus à des mécanis
mes de r e l a x a t i o n i n t r i n s è q u e s ( f o r m a t i o n de double décrochements sur les 
d i s l o c a t i o n s npn v i s ) , t and i s que l e p i c a i es t dû à l ' i n t e r a c t i o n des 
d i s l o c a t i o n s responsables du p i c à 70K (1 KHz) avec l ' hyd rogène . 
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5 . 2 . MODELE GENERAL DES PICS 

6 . 2 . 1 . Piç^ai 

Les r é s u l t a t s e t les conc lus ions présentés dans l e s t r o i s pa ragra 
phes précédents nous amènent à penser que l e p i c observé dans nos expé
r iences à 147K ( M Hz) e t à 220K (MO KHz) e s t l e p i c a i , dû à l ' i n t e r a c 
t i o n d ' i s loca t ions-hydrogène. En p l u s , ce qu i v i e n t d ' ê t r e mentionné aupa
r a v a n t dans ce c h a p i t r e concernan t , d 'une p a r t , l a c o n c e n t r a t i o n des im
puretés i n t e r s t i t i e l l e s dans nos é c h a n t i l l o n s e t , d ' a u t r e p a r t , l es e f f e t s 
combinés de ces impuretés sur les d i s l o c a t i o n s , assoc ié à l a constance 
de l a température du p i c après l a dé format ion à l a température ambiante , 
nous permet de conc lu re que les d i s l o c a t i o n s responsables du p i c a i sont 
saturées en hydrogène. Bien que ce p i c a i t l ' é v o l u t i o n at tendue d 'un p ic 
de Bor'doni par r appo r t aux r e c u i t s à des températures où l 'oxygène migre 
vers les d i s l o c a t i o n s (s tade I I I ) f i g u r e 3 . 5 , e t aux mesures en f o n c t i o n 
de l ' a m p l i t u d e (comparaison en t re l a f i g u r e 6.1 e t l a f i g u r e 1.25a ( 2 4 ] ) , 
ce comjDortement peut ê t r e exp l i qué par l e modèle de Schoeck ( 9 2 ) , s i on 
considère que les d i s l o c a t i o n s sont sa tu rées . Cela r e v i e n t à d i r e que, 
dans l ' é q u a t i o n 6.1 Cj es t constant e t que l a v a r i a t i o n du f a c t e u r p ré 
exponent ie l es t imposée par l a v a r i a t i o n de l a longueur l i b r e des d i s l o 
c a t i o n s . D 'au t re p a r t , 1 ' i n t e n s i t é de r e l a x a t i o n dans c e t t e t h é o r i e e s t 
donnée par l a formule s u i v a n t e : 

A = B A ¿2 ( 6 . 3 ) 

où A es t l a dens i t é des d i s l o c a t i o n s qui p a r t i c i p e n t au processus e t B 
un f a c t e u r numérique (de l ' o r d r e de 10"^ à 10"^) qui dépend du ca rac tè re 
de l a d i s l o c a t i o n . A p a r t i r des équat ions 6.1 e t 6 . 3 , on peut rendre 
compte du déplacement du p i c a i vers les basses températures e t de l a 
d i m i n u t i o n de son amp l i t ude , par l a d i m i n u t i o n de l due à l ' anc rage des 
d i s l o c a t i o n s par l ' oxygène . En e f f e t , l es r e c u i t s permet ten t aux atomes 
d'oxygène d ' a t t e i n d r e les d i s l o c a t i o n s e t ces atomes immobiles à l a tem
péra tu re du p i c a i d é f i n i s s e n t l a nouve l le longueur l i b r e des d i s l o c a 
t i o n s . On a supposé que les r e c u i t s à haute température n ' o n t pas d ' i n 
f l uence sur l a concen t ra t i on t o t a l e d 'hydrogène dans 1 ' é c h a n t i l l o n . En 
c o n c l u s i o n , on peut d i r e que l e mécanisme responsable du p i c a i f a i t i n 
t e r v e n i r , d 'une p a r t , l a c r é a t i o n thermiquement a c t i v é e des doubles dé
crochements sur les d i s l o c a t i o n s à 71° e t , d ' a u t r e p a r t , l a m i g r a t i o n 
du nuage d'atomes d'hydrogène qu i décore complètement les d i s l o c a t i o n s . 
L ' i n t e r a c t i o n en t re ces deux processus e s t à l ' o r i g i n e du p i c . 

6 . 2 . 2 . Piç_g2 

Le même raisonnement que c e l u i u t i l i s é pour l e p i c a i peut ê t r e 
proposé pour l a d i scuss ion de ce p i c , t o u t au moins en ce qui concerne 
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l e r ô l e de l ' hyd rogène . En e f f e t , l ' hydrogène contenu dans l ' é c h a n t i l l o n 
se d i s t r i b u e en t re les dé fau ts e x i s t a n t s . Cet te d i s t r i b u t i o n dépend de 
ces défauts e t de l a tempéra tu re . Cependant, l a dé fo rmat ion à basse tem
péra tu re (T<Tan,h) crée des d i s l o c a t i o n s e t des défauts p o n c t u e l s , mais 
ces d e r n i e r s sont en q u a n t i t é s t r è s f a i b l e s . On peut donc penser qu 'à 
l a température du p i c les d i s l o c a t i o n s , indépendamment de l e u r c a r a c t è 
r e , sont saturées en hydrogène. Le p i c a z e s t développé par l a déforma
t i o n à basse tempéra tu re , comme on l ' a observé dans nos mesures, e t donc 
d o i t f a i r e i n t e r v e n i r les d i s l o c a t i o n s de ca rac tè re v i s . Si l e p i c y» dû 
à l a fo rmat ion thermiquement a c t i v é e des doubles décrochements sur les 
d i s l o c a t i o n s v i s , es t s i t u é près de l a température ambiante, i l ne r e s t e 
que l a m i g r a t i o n des décrochements géométriques comme c o n t r i b u t i o n de 
ces d i s l o c a t i o n s au p i c a a . La c o n t r i b u t i o n de l 'hydrogène à ce phénomène 
es t suppor tée , d'une p a r t , par les mesures de R i t c h i e e t a l . ( 3 8 ] e t , 
d ' a u t r e p a r t , par l e s observa t ions de Ferron e t a l . ( 5 3 ] . En e f f e t , les 
premiers on t montré que dans l e F e r - a l es décrochements géométriques 
mig ren t au-dessous de 4K e t les de rn i e r s n ' on t observé l e p i c a z que sur 
des é c h a n t i l l o n s non déshydrogénés. Par conséquent, l a r e l a x a t i o n r e s 
ponsable du p i c a z d o i t ê t r e due à une i n t e r a c t i o n en t re l e mécanisme de 
m i g r a t i o n des décrochements géométriques sur des d i s l o c a t i o n s v i s e t l e 
nuage des atomes d 'hydrogène. 

6 . 2 . 3 . Pic_Y 

Ce p i c es t associé à l a f o rma t i on thermiquement a c t i v é e des dou
b les décrochements sur les d i s l o c a t i o n s v i s . Les f a i t s qui suppor ten t 
c e t t e i n t e r p r é t a t i o n sont les s u i v a n t s : a) i l es t développé par l a dé
fo rma t i on à basse tempéra tu re , b) sa l o c a l i s a t i o n en température dans 
les expér iences r é a l i s é e s à basse f réquence e s t en accord avec les cour
bes de l a l i m i t e é l a s t i q u e macroscopique obtenues à p a r t i r des courbes 
c o n t r a i n t e - d é f o r m a t i o n (paragraphe 1 . 5 . 5 ) , c) l a va leu r de son énerg ie 
d ' a c t i v a t i o n e s t comparable avec c e l l e obtenue par d ' a u t r e s techniques 
pour l e même processus (87) e t f i n a l e m e n t , d) l a température du p i c é l i 
mine l à p o s s i b i l i t é que l 'hydrogène i n t e r v i e n n e pour c e t t e r e l a x a t i o n . 
Ce p i c es t donc un p i c dû à un phénomène i n t r i n s è q u e . 

— ~ "V -.r p r ^ Ê T l C - S E N U G l E A R E S 

, H , T , T U . O D E P E S C U ^ ^ ^ ^ ' ^ ^ ^ ^ ^ ^ _ 
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6 . 3 . OBSERVATION PAR MICROSCOPIE ELECTRONIQUE 

Les observa t ions par microseopie é l e c t r o n i q u e ava ien t pour b u t , 
d 'une p a r t , de s u i v r e l ' é v o l u t i o n du réseau de d i s l o c a t i o n s créé par 
déformat ion à basse tempérautre sur des é c h a n t i l l o n s dégazés e t , d 'au
t r e p a r t , de v é r i f i e r l a s t a b i l i t é du réseau sur des é c h a n t i l l o n s sou
mis au; t r a i t e m e n t de s t a b i l i s a t i o n du p i c y . 

6 . 3 . 1 . P!2§pair§tion_des_échanti l i o n s 

Un é c h a n t i l l o n c y l i n d r i q u e (0 3 mm, ¿ = 50 mm) a été dégazé par 
chauffage i n d u c t i f ( c f . paragraphe 3 . 3 . 2 . 2 ) e t dans les c o n d i t i o n s men
t ionnées au paragraphe 3 . 3 . 2 . 1 . De ce c y l i n d r e , on a obtenu des é c h a n t i l 
lons dégazés dont un c e r t a i n nombre a subi l e t r a i t e m e n t de s t a b i l i s a t i o n 
du p i c Y i nd iqué au paragraphe 5 .2 . Après coupage par é l e c t r o é r o s i o n , 
on a obtenu des p laque t tes de 7x3x0,2 mm', dont c e l l e s correspondant aux 
é c h a n t i l l o n s dégazés p r é s e n t a i e n t une normale â l a su r face dans l a d i r e c 
t i o n <11Û>. Le t r a i t e m e n t d|amincissement f i n a l a r é d u i t l ' é p a i s s e u r des 
é c h a n t i l l o n s à 1500 à 2000 Â dans une rég ion d i s t a n t e de 3 à 6 ym du 
t r o u . 

6 . 3 . 2 . Déroulement_des_mesures_et_résu^ 

Les expér iences ont é té r é a l i s é e s par t r a c t i o n " i n s i t u " dans un 
microscope é l e c t r o n i q u e à t ransmiss ion (MET) à 200 kV. P lus ieu rs sé r i es 
d ' obse rva t i ons ont é té e f fec tuées sur un même é c h a n t i l l o n . Chaque s é r i e 
cons i s te en une descente en température j u s q u ' à env i ron 40K sous f a i b l e 
c o n t r a i n t e app l i quée , l a c r é a t i o n du réseau de d i s l o c a t i o n s à c e t t e tem
péra tu re par a p p l i c a t i o n d 'une f o r c e de 1,4 N, l a d i m i n u t i o n de c e t t e 
f o r ce app l iquée j u s q u ' à 0,1 N, e t un chauffage j u s q u ' à 'v245K, en obser
vant les m o d i f i c a t i o n s du réseau. Les séquences on t é té en reg i s t r ées sur 
bande magnétique e t à p a r t i r de ces bandes, on a f a i t quelques photos 
qui sont présentées par l a s u i t e . Les qua t re photos qu i f o n t p a r t i e dè 
l a f i g u r e 6.2 correspondent à l a t r o i s i è m e s é r i e d ' o b s e r v a t i o n s . La f i 
gure 6.2a montre l e réseau de d i s l o c a t i o n s observé à 40K après déforma
t i o n à 40K e t r e c u i t l i n é r a i r e à 245K. L ' a p p l i c a t i o n de l a f o r c e crée 
l e réseau de d i s l o c a t i o n s v i s montré sur l a f i g u r e 6 .2b . La montée en 
température a é té r é a l i s é e à une v i t e s s e de l ° / m i n e t avec une p e t i t e 
f o r ce appl iquée de façon à m a i n t e n i r l ' é c h a n t i l l o n p l a n . Les f i g u r e s 
6.2c e t 6.2d mont rent l e réseau de d i s l o c a t i o n s à des températures dans 
l ' i n t e r v a l l e de température correspondant au stade W. On peut no te r que 
les longues d i s l o c a t i o n s v i s créées par l a dé format ion à basse tempéra
t u r e ont d i s p a r u . Cependant, i l y a des d i s l o c a t i o n s qu i ne d i s p a r a i s s e n t 
pas, comme on peut l e v o i r sur l a f i g u r e 6 . 3 . Ce sont ces d i s l o c a t i o n s 
q u i c o n t r i b u e n t au p i c y. La f i g u r e 6 .4 montre l e réseau de d i s l o c a t i o n s 
e x i s t a n t à 270K dans un é c h a n t i l l o n soumis au t r a i t e m e n t de s t a b i l i s a t i o n 
du p i c Y- On observe un réseau de d i s l o c a t i o n s composé de d i s l o c a t i o n s 
longues e t moyennes ancrées par quelques amas de d i s l o c a t i o n s . 
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Figure 6 . 1 . E v o l u t i o n du spec t re 
de f r o t t e m e n t i n t é r i e u r l o r s de 
l a v a r i a t i o n de l ' a m p l i t u d e de 
mesure 
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T = 4 0 K 
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Figure 6 . 2 . Evo lu t i on du réseau des d i s l o c a t i o n s créé 
à basse température l o r s du chauffage 
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Figure 6 . 3 . Réseau de 
d i s l o c a t i o n s observé 
à 222K, après déforma
t i o n â 40K •à 
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Figure 6 . 4 . Réseau de d i s l o c a t i o n s d 'un é c h a n t i l l o n 
soumis au t r a i t e m e n t de s t a b i l i s a t i o n du p i c y 
(paragraphe 5.2) observé à 270K 

6 . 3 . 3 . Çonclusion_des_observat ions gar_MET 

Les observa t ions par MET on t montré que: a) quelques d i s l o c a t i o n s 
v i s créées par l a dé format ion à basse température d i s p a r a i s s e n t dans l ' i n 
t e r v a l l e de température correspondant au stade W e t , b) un réseau de d i s 
l o c a t i o n s s t a b l e contenant quelques d i s l o c a t i o n s de ca rac tè re v i s e x i s t e 
à 270K dans l es é c h a n t i l l o n s soumis au t r a i t e m e n t de s t a b i l i s a t i o n du p i c 
y . La p o s s i b i l i t é d 'ancrage au stade W peut ê t r e é l i m i n é e , mais i l e s t 
t r è s d i f f i c i l e de d é f i n i r l e processus de réarrangement du réseau des d i s -
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l o c a t i o n s v i s . Sur les é c h a n t i l l o n s a m i n c i s , on d o i t t o u j o u r s t e n i r compte 
de l ' e f f e t pe r t u rba teu r des fo rces images dues aux s u r f a c e s . 

6 . 4 . CONCLUSION 

Au paragraphe 1 . 5 . 4 . 2 , nous avons f a i t un résumé des p r i n c i p a l e s ob
se rva t i ons expér imenta les sur des métaux de t r a n s i t i o n c . c . Nous remar
quions qu 'on d e v a i t comparer ces métaux en c o n s i d é r a n t , d 'une p a r t , les 
d i f f é r e n t e s s o l u b i l i t é s en impuretés i n t e r s t i t i e l l e s e t , d ' a u t r e p a r t , l es 
d i f f é r e n t e s va leurs de l a l i m i t e é l a s t i q u e macroscopique en f o n c t i o n de 
l a tempéra ture . Après les observa t ions présentées dans ce t r a v a i l e t les 
r é s u l t a t s que nous venons de p résen te r dans ce c h a p i t r e , nous pouvons con
c l u r e que: a) dans les métaux p u r s , les phénomènes de r e l a x a t i o n i n t r i n 
sèque sont semblab les, b) les phénomènes ex t r insèques ( i n t e r a c t i o n d i s l o 
ca t ions-hydrogène) sont aussi semblables en t r e les métaux du groupe V 
(V,Nb,Ta) e t du groupe V I I I (Fe-a) e t c) l e p i c y e s t i n s t a b l e dans les 
métaux des t r o i s groupes, l e t a n t a l e présente un phénomène p a r t i c u l i e r 
qui es t l e p i c y^- L ' e x p l i c a t i o n de ce f a i t es t p e u t - ê t r e l a p r o x i m i t é 
de l a r e l a x a t i o n y par r appo r t à l a r e l a x a t i o n de Snoek due à l ' o x y g è n e , 
permet tant l a m i g r a t i o n de c e t t e impureté vers les d i s l o c a t i o n s avant 
un réarrangement complet de ce réseau. 
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CHAPITRE 7 

CONCLUSION 

7 . 1 . MOBILITE DES DISLOCATIONS DANS LES METAUX C.C. 

A f i n de mieux comprendre les mécanismes de durc issement à basse 
température des métaux à s t r u c t u r e cubique c e n t r é e , l ' é t u d e systémat ique 
de l a m o b i l i t é i n t r i n s è q u e des d i s l o c a t i o n s dans Nb a é té e n t r e p r i s e . 
Après a v o i r c la i remen t mis en évidence l ' e f f e t des impuretés (en p a r t i 
c u l i e r des impuretés i n t e r s t i t i e l l e s C, 0 , N ) , on a d é f i n i les c o n d i t i o n s 
de température e t d ' amp l i t ude de dé fo rmat ion opt imales pour a v o i r un 
p i c Y é l e v é . Ce p i c qu i a p p a r a î t à une température de 270K pour une f r é 
quence de 1 Hz es t cer ta inement dû à l a f o rma t ion thermiquement ac t i vée 
des doubles décrochements sur les d i s l o c a t i o n s v i s . L 'é tude des c a r a c t é 
r i s t i q u e s de r e l a x a t i o n a donné une énerg ie de r e l a x a t i o n E = 0,61 ± 0 , 0 2 eV 
e t une fréquence l i m i t e de '\/10^^ Hz. Cet te va leu r élevée de l ' é n e r g i e de 
r e l a x a t i o n es t responsable du durc issement des métaux c . c . à basse tem
p é r a t u r e . 

Par a i l l e u r s , on cons ta te que l e réseau des d i s l o c a t i o n s v i s responsable 
du p i c Y. es t profondément i n s t a b l e (mais q u ' i l e s t poss i b l e de l e s t a 
b i l i s e r au moyen de t r a i t e m e n t s thermomécaniques ad -hoc ) . 

Une étude de l a r e s t a u r a t i o n montre que l e p i c Y se r es tau re en deux 
s tades : un stade W (180-240K) e t un stade X (280-350K). Iê premier a 
é té associé à 1 ' é l i m i n a t i o n des longues d i s l o c a t i o n s v i s proches e t l e 
deuxième à là d i s p a r i t i o n des d i s l o c a t i o n s v i s p lus é l o i g n é e s . A f i n de 
v é r i f i e r ces i n t e r p r é t a t i o n s , des observa t ions p a r a l l è l e s en MET ont é té 
e f f e c t u é e s . L ' é c h a n t i l l o n a é té déformé dans l e microscope à basse tem
péra tu re ('v40K) e t chauf fé j u s q u ' à l a température ambiante. Vers 200K 
(s tade W), on observe l a d i s p a r i t i o n de l a p l u p a r t des d i s l o c a t i o n s v i s 
créées à basse tempéra tu re , ce qu i conf i rme l ' i n t e r p r é t a t i o n donnée au 
stade W. 

Une étude comparat ive des p ics de l a r e l a x a t i o n a a é té e n t r e p r i s e , en 
r e l a t i o n avec les observa t ions f a i t e s à S t u t t g a r t ( P r o f . S c h u l t z ) sur 
l e r ô l e de l ' hyd rogène . L ' é v o l u t i o n an t i symé t r i que des p i cs a i e t az 
cor robore no t re i n t e r p r é t a t i o n de l ' é v o l u t i o n des réseaux de d i s l o c a t i o n s 
v i s e t coins au cours des stades de r e s t a u r a t i o n . 
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7 . 2 . PROPOSITIONS POUR DES TRAVAUX FUTURS 

7 . 2 . 1 . Etude des défauts ponctue ls créés par dé fo rmat ion 

§_^E§§E_;^§[!)P§rE5y!CE_______ . 

I l es t connu que l a dé fo rmat ion crée généralement des défauts ponc
t u e l s e t des d i s l o c a t i o n s . Si l a dé fo rmat ion es t r é a l i s é e à haute tempé
r a t u r e , ces défauts peuvent se réar ranger e t on ne ve r ra pas une é v o l u t i o n 
de ce réseau à basse tempéra tu re . Par c o n t r e , s i l a dé format ion a l i e u 
à basse tempéra tu re , les défauts ponctue ls e t les d i s l o c a t i o n s se r é a r 
rangeront pendant l e chauf fage m o d i f i a n t l e spec t re observé. I l e s t im
p o r t a n t de f a i r e une étude systémat ique de l a c r é a t i o n e t de l ' a n n i h i l a 
t i o n des défauts ponctuels créés par écrouissage e t de son i n f l u e n c e sur 
les défauts dé jà e x i s t a n t s ou créés s imul tanément . L ' e f f e t du mode de dé
fo rma t ion sur l a q u a n t i t é e t l e type de dé fau ts d o i t ê t r e i n c l u dans c e t 
t e é tude. 

7 . 2 . 2 . Etude des phénomènes de r e l a x a t i o n observés dans ce t r a v a i l , 
mais en u t i l i s a n t l a méthode récemment développée par 
Gremaud [95] 

Cet te nouve l l e technique p o u r r a i t ê t r e u t i l i s é e pour me t t re en 
évidence les mécanismes associés à chaque p i c du spec t re de f r o t t e m e n t 
i n t é r i e u r e t p r é c i s e r a i n s i les mécanismes de a i , az e t y . 

En o u t r e , chaque courbe A a ( a ) e t — ( a ) correspondant à une température 
f i x e T, on peut é t u d i e r c e t t e couroe (donc l ' i n t e r a c t i o n d i s l o c a t i o n s -
hydrogène) sans que l a concen t ra t i on Cj v a r i e . 

7 . 2 . 3 . Etude_9ar_miçroscogie_é] [ect ronigu^ 

Une étude par microscop ie é l e c t r o n i q u e à haute t e n s i o n , qui e s t 
f a c i l i t é e par l ' é n e r g i e de s e u i l é levée du n iob ium, permet t ra d ' a t t é n u e r 
l ' e f f e t de sur face sur les d i s l o c a t i o n s , en permet tant des observa t ions 
sur des é c h a n t i l l o n s p lus é p a i s . L ' é v o l u t i o n du réseau de d i s l o c a t i o n s 
créé par dé format ion à basse température pourra ê t r e s u i v i e dans l ' i n t e r 
v a l l e de température correspondant aux stades W e t X. 
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