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Résumé - A 1'aide de mesures de frottement inté@rieur et de microfluage, nous
avons étudié la sous-structure du pic 4+ e'. I1 apparait trois composantes
dont les paramétres d'activation ont &té déterminés. Les composantes sont at-
tribuées aux dislocations non-vis dans les plans {110} et{i12}.

Abstract - The structure of the o + o' peak has been studied by internal fric-
tion and micro-creep experiments. Three components appear, and the activation
parameters have been determined. These components are attributed to non-screw
dislocations on {110} and {112} planes.

I - INTRODUCTION

L'interprétation des spectres de frottement intérieur basse température des
métaux c.c. est toujours controversée (1). Par déformation & température ambiante le
spectre de frottement intérieur du Fer-elcomprend un large pic e vers 28 K (1 hz)
avec un épaulement &' autour de 12 K qui ont été mis en évidence par frottement inté-
rieur (2-5) et microdétormation (6). Le pic & est généralement attribué a la création
thermiquement activée des doubles décrochements sur ies dislocations non-vis (71°)(3-
8), tandis que diverses interprétations ont &té proposées pour le pice’, le plus
souvent reliées au mouvement des décrochements géométriques sur les dislocations vis
(8-9). Neéanmoins, la grande Targeur du pic e (5 & 7 fois la largeur d'un pic de Debye
{2-3)) qui ne peut étre attribuée & une distribution des longueurs des dislocations
et des contraintes internes (5) indique qu'il existe probabiement une sous~-structure
plus complexe.

11 - METHODE EXPERIMENTALE

Les expériences sont réalisées sur des plaquettes (0,5 x 5 x 40 mm) de Fer de
haute pureté obtenu au C.E.N.G., recuit 10 h 3 400°C sous hydrogéne purifié (10). un
champ magnétique axial de 200 Oe est appliqué de fagon & &liminer les effets du cou-
plage magnéto~&lastique. Les échantillons sont d'abord prédéformés de 3% en traction
a température ambiante afin d'éliminer le pic B8« de frottement intérieur (11} et sont
ensuite déformés par torsion in situ & différentes températures.

Les mesures de frottement intérieur sont réalisées & 1'aide d'un pendule de
torsion inversé équipé d'un microordinateur de table du type C.B.M. Commodore 4032
(12). La fréquence d'oscillation est de T'ordre de 3 hz.

Les mesures de microfluage sont réalisées en appliquant une contrainte sta-
tique de torsion (temps d'application =¢ 3 sec.) ; afin de minimiser le lancement du
pendule, Ta fréquence d'oscillation est réglée au maximum ( =< 4,5 hz). La courbe de
fiuage est enregistrée en fonction du temps pendant 200 sec., la température étant
maintenue constante 3 ¥ 0.1 K. Les courbes de fluage ainsi obtenues a différentes
températures ont été lissées par une méthode d'addition exponentielles.

ITI - RESULTATS EXPERIMENTAUX

Fer déformé & température ambiante : La fig. 1 montre les spectres de frottement in-
térjeur, pour diverses ampliitudes de sollicitation, d'un &chantillon de fer prédé-
formé de 3 % en traction a température ambiante et déformé de ¥ 4 % par torsion a
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T = 300 K.

Le spectre présente un pic vers 28 K trés élargi du c6té basse température
(cet élargissement se met bien en evidence lorsque 1'on représente le spectre en 1/T)
semblable 3 1'ensemble o + &' observé par d‘autres auteurs (2-4). La hauteur du pic
augmente 1&gérement, et celui-ci se décale vers les basses températures guand on
augmente 1'amplitude de sollicitation. I1 faut remarquer néanmoins, Ta présence d'un
plateau au maximum du pic (surtout pour le spectre & faible ampiitude) qui suggére
1'existence de deux composantes faibiement ecartées dans ie domaine du spectre cou-

ramment attribué & la composante .

La décomposition du spectre de frottement intérieur a été réalisée avec les
hypoth&ses suivantes : a) les pics sont symétriques en 1/T, b) Teur facteur d'élargis-
sement est & 1. Cette décomposition fait apparaitre trois composantes entre 10 K et
45 K et un fond continu qui décroit lentement en-dessous de 10 K. Ces trois compo-
santes dont le maximum est situd respectivement vers 28 K, 20 K et #& 15 K sont appel-
leesy, oy et 3. Le facteur d'élargissement est égai & 2 pour la composante &} et
de i'ordre de 1 pour les composantesety etec3.

Pour mieux préciser la sous-structure trouvée dans 1'ensemble e, on a Egale-
ment réalisé des expériencesde microfiuage sur 1-échantillon corresponaant aux spec-
tres de 1a Fig. 1, selon la méthode décrite en II. La Fig. 2 montre les courbes de
fiuage obtenues & différentes. températures pour une contrainte statique appliquée de
o7 = 10~% My (Mo Etant Te module élastique de cisaillement & 4,2 K).

Fer déformé & 95 K : Aprés aéformation & température ambiante, 1'&chantilion a été
déformé de * 4 7 en torsion & 95 K. Les spectres de frottement intérieur obtenus
aprés déformation et recuits & différentes températures sont présentés sur la Fig.-3,

(tous les spectres sont détermings & une amplitude de sollicitation &gaie & 5 x 10-6).

Les courbes 1et2F1g. 3amontrent les spectres de frottement intérieur immédia-
tement avant et aprés déformation & basse température. Aprés déformation a basse tem-
pérature on peut observer, mise & part une augmentation du fond continu, une chute de
1ensemble du pic ec accompagnée d'une augmentation du frottement intérieur entre 40 K
et 60 K, due & 1*apparition de la composante By (13).

Les spectres de frottement intérieur aprés déformation basse température et
recuit a 220 K, 245 K, 270 K et 30U K sont donnés par les courbes 1 & 4 de ia Fig. 3b
La composante B1 se décaie vers les basses températures quand la température de recuit
augmente et atteint son maximum aprés recuit entre 220 K et 245 K (courbes 2 et 4),
puis disparait aprés recuit .a 300 K.

D'autre part, en comparant les spectres obtenus avant déformation basse
température et aprés déformation et recuit 3 300 K, on peut remarquer que la deforma-
tion basse température et le recuit & 300 K développent préférentiellement Ta compo-
sante basse temperature de i'ensemble .

IV - DISCUSSION

A partir des courbes de microfluage de la Fig. 2 on mesure ia différence de
déformation A€ =€ (t2) -§(ty) correspondant aux temps tj et tp. Cette différence
présente un maximum en tonction de la température pour chacun des processus de rela-
xation, Fig. 4. A ce maximum, le temps de relaxation est donné par :

T =(t, -t /in (tz/Tl)

Ainsi, en faisant varier t1 et tp, on peut obtenir la variation de @ avec T
et a 1'aide d'un diagramme d'arrhenius (Fig. 5) obtenir les paramétres d'activation
du processus. Dans tous ies cas, les courbes BE = f(T) présentent trois composantes

®), K2 etecs situées vers 17 K, 11 K et 8 K pour ¢ =2 100 sec. Les énergies d'activa-
tion de chacune des trois composantes sont données dans le tableau I,

Les valeurs sont plus faibles que celles obtenues par frottement intérieur
{2), {7-8), mais la différence des énergies trouvées par frottement intérieur (0,044
eV) et par microfluage (0,018 eV) est parfaitement justifiable &tant donné que les
contraintes mises en jeu dans les deux types d'expériences différent de deux ordres
de grandeur.
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o< o< <3
Ep . (eV) 0.044 - -
EMicro. Fiuage (eV) 0.018 0.011 0.008 .
o (1073 ) 2.3 1.6 1.3
Syst. glissement (112) antimaclage | (112) maclage (110)
Tableau I

En effet, 'si on considére 1'énergie d'activation apparente donnée par :
- -— - - ' -
E = By V.03 v.o, = E o v.o%

(avec v = volume d'activation, 05 = contraintes internes, 0 = contrainte appliquée)
1'énergie d'activation qu'on peut attendre en frottement intérieur est de 1'ordre de
E'o, 03 étant << 0°j. Par contre, dans ie cas des expériences de microfiuage, en pre-
nant un volume d'activation v= 10 b3 (6) et une contrainte appliquée 03 = 10'4/40,
on aboutit & une valeur non négligeable de v.0 3= 0,010 eV.

D'autre part, i1 faut également tenir compte de 1'interaction entre les
décrochements donnée par (14) :
E=E - (-0 b8y /2
Cette interaction conduit & un terme suppiémentaire d'environ 0,04 eV pro-
bablement surestimé. En considérant une valeur moyenne (0,025 eV) du terme db & oj
entre les deux extrémes avec et sans interaction, on aboutit ainsi & une énergie
d'activation E'y de T'ordre :

E'0 = Emic. + E (ca) = 0,018 eV + 0,025 eV = 0,043 eV

tout & fait compatibie avec 1a valeur obtenue par frottement intérieur. Le méme type
de raisonnements peut &tre appliqué aux composantes «; etecg.

La sous-structure du pic o< est généraiement interprétée de la maniére sui-
vante (3-9) : Création thermiquement activée des doubles décrochements sur les dislo-
cations non-vis (71°) pour la composante o< et migration des décrochements géométriques
sur les dislocations vis pour ia composante oc' .

L'hypothése de 1a migration des décrochements géométriques sur les disloca-
tions vis n'est pas confirmée par les résultats expérimentaux. En effet, aucune des
composantes du pic ¢ n'est développée préférentiellement par une déformation basse
température, qui favorise pourtant Ta création de dislocations vis. De plus, 1'appli-
cation d'une contrainte statique importante devrait provoquer une diminution {ou
disparition) du frottement intérieur due i i’empilement des décrochements géométri-
ques. Expérimentalement, il est observé qu'une contrainte statique n'a aucun effet
sur Te spectre de frottement intérieur. Enfin, les trois composantfese(y,Xy ete(3
sont ioujours observées dans les expériences de microfluage, quelles que soient Tes
conditions de deformation et de recuit. Par conséquent, ii semble tout & tait impro-
bable que ia migration des décrochements géométriques puisse étre responsable de
{*une descomposantes observées.

Ainsi, les trois composantes du pic o< peuvent &tre attribuées & ia création
thermiquement activée des doubles décrochements sur les dislocations non-vis. Deux -
hypothéses permettent d'expiiquer la présence des trois composantes :

1) L'existence d'une distribution des contraintes internes autour des 3 valeurs
moyennes. Cette hypothése est toutefois peu plausibie car Tes trois composantes
apparaissent quelles que soient les conditions de déformation.
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2) L'activation de deux systémes de glissement.

En effet, les dislocations <111) peuvent glisser soit dans le plan (119),
soit dans ie pian de maclage (112), les deux systémes étant observés macroscopiquement
(15). Les contraintes de Peieris dans chacun des systémes calculées par Yamaguchi et
Vitek (16) sont données dans le tableau I. Les dislocations glissant dans le systéme
<111) (110)(mixtes 71°) ont une contrainte de Peierls inférieure 3 celle des dislo-
cations giissant dans le systéme {111) (112){coins). Ces dislocations, du fait de la
dissymétrie dela barriére de Peierls dans le sens maciage ou antimaclage (15-16),
présentent deux contraintes de Peierls.

Si 1'on compare les valeurs des contraintes de Peieris calculées pour les
trois systémes de giissement avec les énergies d'activation de chacune des composantes
(Tabteau I}, nous pouvons observer une bonne corréiation si 1'on attribue 1a composante
3 au systéme (110), Ta composante o5 au systéme (112) maclage et la composante o<y au
systéme (112) antimaclage.
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Fig.1l.- Spectres de frotte
ment interieur du Fer pur
deformé & temperature ambian
te pour differentes amplitu

des de sollicitation
(1) ¢ = 5x10®

m -5
(2) e = 1.5x10_5
(3) ¢, = 3.5x10

Fig.3a.-Spectres de frotte
ment inierieur du Fer pur:
(1) aprés déformation de
+4% er torsion & temperatu
re ambiante,

(2) aprés une deuxiéme dé
formzLion en torsion deg
+4% a 95K. ( en = 5x10 )

Fig.3b,=Spectres de frotte
ment interieur aprés defor
mation basse temperature
(fig.3a)et recuit & divers
temperatures:

(1) 220K; (2) 245K; (3)270K
(4) 300K
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