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IN T R O D U C T IO N

Aprés  la so lid if ica t io i i  d ’ iin meta l on pcut 
observer  clivers aspccls ele sa structurc, liés 
á la ségrégatio ii  des in ipurclés. On a pu 
identif ier  dcux sorles de sous-structures de 
ségrégation  : la sous-structurc de Sm ia low sk i 
ou sous-structure striée ct la sous-structure 
dendrit ique. L a  p rem iére  a été m ise en évi- 
dence par Sm ia low sk i  ̂ au cours de ses tra- 
vaux sur le Zn, le Cu et le Pl). D é já  dans ces 
travaux l ’auteur ind ique que Tapparit ion  de la 
sous-structure est due á la ségrégation  d ’ im- 
¡)u relés.

(^halmers et ses co llaborateurs  on l jirojiosé 
une exp lica t ion  de ro r ig in e  de ce tyiie de 
sous-structure á la suite de leurs travaux sur 
la solid ií ieation  de d ivcrs métaux. A ins i 
Kutter  et C h a l n i e r s o n t  décrit ce type de 
sous-structure dans le cas des m onocris taux 
de Sn, pour loquéis apparaissent au cours de 
la so lid ií ieation  des ondulations ¡ ¡arallé les á 
la d irection de croissance du cristal. L ’appa- 
rit ion de ces «  s lr ies »  co incide avec une sous- 
structure de type  ce llu la ire  qui apparait  á 
l ' in ter facc  solide-liquide. Dans cette sous- 
structure les l im ites des cellules sont plus ri- 
ches en impuretés.

* Comisión Nacional de Enprgia Atómica. División 
Metalurgia, Avenida L ibertador San Martin 8250, 
Buenos-Aircíí (A rgen tine).

Ces travaux et ceux do 'riiler ot Ruttcr  ̂
sur les m onocris taux de Fb de haute pureté 
avec des tcneurs connues de Ag, Sn et Au, 
m ontren t que l ’a jjparit ion de la sous-structure 
striée est liéc aux condit ions de refro id issc- 
ment du méta!. Dans lo cas d ’unc croissance 
rapide, (luekiues-unes des cellules présenles 
dans rinterl 'ace s ’a l longen l par rapport á 
leurs voisines. L ’augm entation  ultér ieure de la 
v ilesse se Iraduit par uno croissance den­
dritique.

Les  conditions th erm odynam iques  qui per- 
mettcnt d ’exp li ( iuer  l ’ap jiarit ion des sous- 
structures dentr it ique et striée sont données 
l>ar W in e ga rd  et Chalmors  ̂ on fonction de la 
«  surfusion de constitu í ion »  qu i rég it  le ro le  
des impuretés dans la l 'ormalion  des sous- 
structures de ségrégation  : chaqué fois que 
dans le l iqu ide en cours do solid if ication 11 se 
fo rm e  une conche richc en soluté, e lle se trou- 
ve en surfusion par rap])ort á l ’ in terface  qui 
se déplace.

D ’aulro part la théorie  généra le  de la cro is­
sance cr ista ll ine indique que celle-ci a lien 
au m oyon de couches successives. Ce m odo de 
croissance á part ir  de l ’ in terface so lide-liquide 
a été j)récisé par plusieurs expériences 
((ue la sous-structure du solido soit cellu la ire  
ou dendrit ique.

Toghtsoon ian  ot C h a l m e r s o n t  m on lré  
l ’existence d ’une sous-structure. de macro-
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niosaí(iuc dans des m onocr is ta i ix  élahorés á 
part ir  de la pliase liqui:lc. O U o  soiis-struc- 
ture est caraclér isée par la présence de do- 
niaines j)arallélcs, d ’or ien laüons  cris la l lo-  
graph iq i ies  d id é ran l  légércincnt de Tune a 
l ’autre. Les  bords de eos doinaincs seraicnt 
consütu'és ]iar des [)arois de dislocations.

On sait que la densilé  de dis locations in- 
Irod ii ite  pendant la croissance d ’un métal á 
l )artir de la phase l iqu ide est déterm inée par 
les conditions m em cs de la croissance. On a 
l iroposé trois inéeanisnies pour exp l iquer  la 
for ination  de ces dislocations :

1. Les dislocations peuvent étre créées par 
les eontra intes résultanl des contractions et 
des dilatations qui accom pagnent la solidi- 
íieation et le rel'roidissenient u ltér ieur dans 
l ’état solide, ju sq u ’á la tem pérature  am ­
blante

2. I>a form ation  des disques de lacunes au 
vo is inage de l ’ in terface, lesíjuels p rovoquen t 
la fo rm ation  de boucles de d islocations, 
d ’aprés un mécanismc im ag iné  par Seitz “  et 
cité par Tegh tsoon ian  et ( 'ha liners

3. La  ségrégation des átomos du soluté á 
l ’échelle m icroscop ique pendant la croissance 
du cristal avec com m e consequence l ’ in- 
troduction  de rangéos de d islocations dans 
les zones du cristal vo isines des ségrégations.

T i l l e r  exp lique par ce m écanism e á la 
fo is  l ’apparit ion  des dislocations pendant la 
croissance du cristal par conches successives 
au vo is inage de rinterl 'ace, et la fo rm ation  
de la sous-slructure cc llu la ire  correspondant 
á la sous-structure strice superílcielle. A ins i 
cet auteur ex ]i l iquc la fo rm ation  de la sous- 
structure striée ou de la m acrom osa ique  
com m e étant le résultat d 'une réorganisation 
des dislocations en ])arois perm cttan t de 
d im inuer l ’énergie du systéme.

La  technique des couches épitaxiques 
minees qui donnent des couleurs d ’in terfé- 
rence perm ct de révé ler  c la irem ent les 
sous-structures de ségrégation, produites au 
cours de la solid if ication de l ’a lum in ium  de 
haute pureté. La  m éthode est va lab le  aussi 
bien dans le cas d ’échantil lons tirés de lin- 
gots d ’A l  que dans celui de m onocr is taux 
obtenus par croissance á part ir  de la phase 
liquide.

D ’autre part, les t ravaux  de W y o n  et La- 
com be d 'émontrent que l ’apparit ion  des 
figures de corros ion  sur l ’A l  de haute pureté 
est liée á la présence d ’associations impu-

retés-dislocations sous fo rm e  d ’a lnios])héres 
condensées d ’atonics de soluté (F e )  autour 
des im])erfL'ctions. P a r  ailleurs, F o r ty  et 
Frank  ' ■ ont mis en évidence sur des échan- 
t il lons d ’Al %, une augm enta lion  du
nom bre des figures de cori ’osion dans les ré- 
g ions inlerdendrilic¡ues.

I . ’application s im ultanée de la tecbniíiue 
des figures de corrosion et de celle  des cou­
ches épitaxitiues d 'oxyde  nous a paru toute 
indi(iuéc ¡)our nous fou rn ir  des renseigne- 
ments sur les relations existant entre les 
sous-structures de ségrégation  et la réjiarti- 
tion des figures de corrosion. On sait, en 
efíet, que les f igures de corros ion  résultent de 
la présence d ’associations iinpuretés-disloca- 
tions (les prem ieres ségrégées pendant la so­
lid ification et les deuxiémes jiroduites par le 
mécanisme ¡)roposé par T i l l e r ) .

LA M ÉT H O D E EX P ER IM EN TA LE

L e  métal utilisé était ra lu in in ium  99,99 % , 
contenant 20 á .'30 ppm de M g :  5 pi)m de F e ;  
f) ppm  de Si; f) jipm de Cu.

L ’étude a été réalisée ii la fo is  sur des 
échantil lons bruts de solid ification et sur des 
m onocr is taux obtenus par la m éthode de 
Chalmers en em p loyan t  un four I ior izonta l 
m obile  ]iar rapport á l ’échantil lon fixe. La  
naeelle em ployée  était du tyjie recom m andé 
par Lacom be ”  et perm cttant l ’obtention de 
monocr is taux plats susceptibles d ’étre polis 
é lectro ly t iquem ent, sans préparation  méeani- 
que préalablc. Les m onocr is taux ont 100 mm  
de longueur, 10 m m  de largeur et 2 m m  
d ’épaisscur. II faut bien dire (jue Ies résultats 
obtenus sont valables pour cette éjiaisseur 
puisque avec des échantil lons plus massifs 
l ’eiret des eontra intes produites durant le 
re fro id issem ent pourra it  am ener des résultats 
légérem ent difTérents.

On a préparé  des m onocr is taux avec dif íé- 
rentes vitesses de dép lacem ent du four, de 
faQon á obten ir  d iverses vitesses de crois- 
sance des monocristaux. L a  vitesse de crois­
sance des cr istaux a été déterm inée par la 
méthode de Chalmers^* qui consiste á pro- 
duire á intervalles réguliers des perturbations 
á la surface du métal en eours  de so lid if ica­
tion. Ces perturbations produisent une onde 
qui se solid ifie  en a rr ivan t  á l ’ in terface 
solide-liquide. O n m esure la distance entre 
les différentes ondes solidifiées pour calcu ler 
la v itesse de croissance du solide.
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Los échantil lons ] )o lycr is ta ll ins  ou inono- 
cr is la ll ins  ont été polis ch im iquem ent avec 
Ic réact if  de Hércngiic l ct Scgonci L e  po- 
lissagc ch im iq iio  csl com pleté  par un polis- 
sage é lectro l j 't ique de ,Iac(juet

L ’atta(iue par figures de corros ion  a élé 
réaiiséc au m oyen  du réaclii ' de W y o n  et 
Lacüuil)c =1 et les eouches ép itax iques d ’oxyde 
ont été obtenues par la inéthode d ’oxydation  
ano(li( jue recom inandée ]>ar Lacom be et Mou- 
f lard  >*. Cette dern iére inéthode consiste á 
oxydcr  Faluniin ium  dans une solution d ’acide 
su lfuriíjue ;i ó % avec une densilé  de eourant 
fie 1,5 A/dni-. On obtient ainsi des conches 
épitaxicjues minees qui produisent des cou- 
Icurs d ’ in ter fércnce visibles en incidenee nór­
male ou obli(]ue. Les n iicrogra ¡)h ies en cou- 
leurs de ce trava il  ont été réalisées en éclai- 
rage oblicjue avec un film A g fa co lo r  négatil'.

A ln i d ’é tud ier les relations en tre  la densité 
e l  la d istribution ties figures de corrosion, 
d ’ inie i)art, et les couleurs données par le l'iini 
d ’oxyde, d ’autre i)art, les échantil lons ])olis 
é lectrolyt¡(|uemenl ont été d ’abord attaqués 
au réactil ' de ^ ’̂ yon  et Lacom be, puis oxydés 
anodiíjuenient.

Les sections des m onocr is taux ont été  cf- 
fectuées avec une scie d ’horloger. la zone 
écrouie étant é l im inée par une attaque dans 
une solution de X aO H . L'n polissage électro- 
ly t ique trés pro longó é l im ine  ensuite coni- 
]) létement la coucbe de metal jierturbée.

R ÉSU LTA TS EX P ÉR IM EN T A U X

I. —  Etude des sous-structures de ségrégation
La  m ise en évidence des sous-structures 

striées c t  dendrit iques a été réalisée en uti- 
l isant diíTérentes méthodes dont les résultats 
ont été com plé tem ent coneordants. P a r  la mé- 
thode des eouches é]) itaxiqucs on peut ob- 
server les deux types de sous-structures, 
puisque les d i l íérences de eom posit ion  au 
sein du métal sont ] iar fa item ent révélées par 
des var ia t ions de teinte dues á des varia t ions 
d ’épaisseur des couehes d ’oxyde

Le  polissage é lectro ly l it jue  dans le réactif  
de Jacquet produ it  une d issolution sélective 
liée aux diflerences de com ])osit ion  du m éta l:  
les partios les plus riches en im puretés  se 
trouvent alors á un niveau dilTérent des par­
tios les plus purés.

Enfm , quand on e lloctue l ’a ttaque par le 
réact if  de W y o n  et Lacom be  la décom posit ion  
du réact if  m éme partie lle  se m anifeste  par 
une fo r te  attaque qui révéle la structure et la

sous-structure du métal. L ’atta(|ue est sous 
la dépendance de la pureté du métal. elle est 
|)lus intense dans les régions les plus riehos 
on iminiretés, par exomplo dans les espaces 
in terdendrit iques, ce (|ui perm et de dé l im iter  
les zoncs crista ll ines oü les ségrégations sont 
importantes.

Les sous-structures de ségrégation ont été 
étudiéos sur des échantil lons po lycris ta ll ins  
aussi bien (¡ue sur des monocristaux.

a ) E c h o n t i l lo n s  pah/ciis ta ll ins b n i ls  
(le so l id i f ica t ion

Les clichés 1, 2 et 3 correspondent :i une 
momc zone d ’un échantil lon  oü les sous- 
structures dendrit iques et striées sont révélées 
res jiectivement ])ar l ’un des tro is  types d ’atta- 
que précédem m ont décrits, ce qui permet do 
com parer  l ’identité  des résultats obtenus.

La  com para ison  dos figures 1 et 3 m ontre  
que les eouches épitaxi(iues minees sont plus 
sensibles que les eouches épaisses observées 
en lum iére  jiolarisée Dans lo cas des sé- 
gréga lions  l ’uti l isation des eouches d ’oxyde  
minees est indispensable.

T rés  souvont, dans le cas des po lycr is taux 
de solid if ication, les sous-structures dendri- 
ti(juo et striée api>araissent mélangées. L e  
cliché 4 m ontre  la sous-structure striée, une 
dondrite étant vis ib le aussi sur la m ém e 
plago.

Au cours du re fro id issom ent il peut se i)ro- 
duiro dans les po lycr is taux un dép lacement 
des jo in ts  de gra ins du fa it  do la croissance 
de certains cristaux aux dépens do leurs voi- 
sins. Los figures 5 et 6 m ontren t ce phéno- 
méne révélé  á la fois par Ies eouches épi­
taxiques et par l ’attaque pro longée au réact if  
de W y o n  et Lacom be. On peut observer (jue, 
dans les deux cas, le cristal en vo lé  de cro is ­
sance a absorbé une port ion  du cristaf pré- 
cédem m ent solid ifié  avec une sous-structure 
dendritique. Dans les deux cas, la ségrégation  
au bord des dendrites subsiste; on peut vo ir  
sur lo c liché 5 que les couehes minees d ’oxyde  
mettent en évidence á la fo is  les variations 
locales de eom posit ion  et la difTérence d ’orien- 
tation crista ll ine de ]iart et d ’autre du jo in t  
de grains.

b )  E ch a n t i l lo n s  m o n o c r is ta l l in s

Les résultats obtenus dans nos expérioncos 
sont les suivants :
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1. QKiand la vitesse de déplaccinent de l ’ in- 
ter facc  cst fa ib lc  (0,1-0,5 cm /m n ) la sous- 
structure est du type strié.

2. Quand la vitesse de (iép lacement de l ’ in- 
terface est m oyenne (1-2,5 cm /m n ) la sous- 
structiire obtenue cst en partie  dcndr it ique  et 
en partie  slriée.

3. Q iiand la vitesse de dép lacem ent de l ’ in- 
ter face  est élevce (2,5-3,5 cm / m n ) la sous- 
structure est du type dendrit ique.

Les clichés 6 el 7 m ontren t deux cristaux 
(jui j irésentent respect ivem ent la sous-struc- 
ture striée et la sous-structure dendrit ique. 
L a  m ise en évidence des sous-structures a été 
réalisee á l ’a ide du réactif de W y o n  et La- 
com be utilisé dans la i )ériode de décompo- 
sition correspondant au m écanisme d ’attaque 
exagéréc énoncé ci-dessus.

Dans (¡uelques-uns des m onocris taux obtenus 
au cours de nos expériences, p r inc ipa lem ent 
pour des vitesscs moyennes ct éventuellem ent 
pour de grandes vitesses de croissance, nous 
avons obtenu des sous-structures mixtes. On 
observe alors, soit des dendrites accom pagnant 
la sous-structure striée, soit une couche su- 
períic ie lle  dendriti(|ue et une sous-structure 
striée interne, soit encere  un m élange des 
deux structurcs, comnie on a pu le constater 
dans certains monocristaux.

Ces i'aits ont été observés en eü'cctuant des 
polissagcs pro longés des monocris taux (a fm 
d ’é l im iner  les conches superfic ie lles ) et en 
exam inant des coupes de ces mémes cristaux.

Le  but de ce travail est l im ité  a la carac- 
tér isation  des sous-structures de solid if lcation 
en utilisant les méthodes d ’étude de ja  si- 
gnal'ées. II faut rem arquer  que les résultats 
obtenus do ivent étre considérés en tenant 
com pte de la i)urcté du méta l examiné. Par  
ailleurs, nous n ’avons ])as étudié de faQon 
systém atique Fin fluence des conditions de re- 
f ro id issement, de l ’épaisseur des échantillons, 
de la var ia t ion  des gradients de tem pérature, 
etc., sur l ’aspect des dites sous-structures.

Dans le cas des monocristaux, la caractéri- 
sation des sous-structures dendrit ique et 
striée peut étre elTecluée par la m éthode  des 
couches épitaxiques minees. L e  cliché 9 re ­
présente un m onocris ta l avec une sous-struc­
ture striée. L e  cliché 10 m ontre  la section du 
m ém e échantil lon , sur laquelle  on jieut cons­
ta ter  le caractére ce llu la ire  de type  hexagonal 
que présente la sous-structure. On retrouve un 
aspect analogue á celui q u ’ont observé Chal-

niers et ses co llaborateurs  - en é lim inant le 
métal l iqu ide  résiduel á un cerla in  m om ent 
de la solid if lcation d ’un m onocrista l.

Le cliché I I  m ontre  un m onocrista l pré- 
sentant une sous-structure dendrit ique  et le 
c liché 12 cst relatir á la coupc transversale  du 
méme échantillon.

II. —  Utilisafion conjolnte des figures 
de corrosion et des couches épitaxiques

Pour étudier les relations existant entre les 
sous-structures de ségrégation (décelables 
par les couches épitaxicjucs) et les aspects 
m icrograph iíjues  donnés par les figures de 
corrosion, nous avons appliíjué successive- 
inent les deux technic[ues d ’attaciue aussi bien 
aux échantil lons de fonder ie  qu ’aux m on o ­
cristaux.

a ) S o u s -s l r i i c tu re  den d r i t iqu e

Nous avons de ja  montré  co inm cnt la sous- 
structure dendrit ique est décelable par les 
couches épilaxi(|ues. La  relation entre les ré- 
gions enrichies en ini])uretés et celles oíi la 
densité des figures de corrosion est élevée 
n ’est pas tou jours  manifesté .

A insi, le c liché 13 m ontre  la m em e plage 
(¡ue les clichés 1, 2 el 3. On peut rem arquer 
dans ce cliché que dans l ’espace in terdendri-  
t ique caractérisé ]Kir ime coloration  difTérente 
de ce lle  du centre des dendrites, les figures de 
corros ion  sont en ]ilus granel nombre.

I.e c liché 14 m on tre  éga lem ent un espace 
in terdendrit ique avec une plus grande densité 
de figures de corrosion.

Nous avons dé já  m entionné les m igrat ions 
de jo in ts  qui se produisent durant le rel'roi- 
d issement du lingot á l ’état solide. Si nous su- 
perposons les couches épitaxiques et les figures 
de corrosion, nous observons les résultats 
suivants : dans les zones balayées par le jo in t  
m igrant, l ’espace in terdendrit ique est dé- 
pourvu de figures de corrosion, tandis q u ’á 
part ir  de la nouvelle  posit ion  du jo in t  (done 
dans la zone non encore ba layée ) la densité 
des figures de corros ion  est plus im portan te  
(fig. 15 et 16).

Dans les expériences réalisées sur les m o ­
nocris taux á sous-structure dendrit ique, nous 
avons observé des phénoménes similaires, 
c ’est-á-dire que, dans les espaces interden- 
drit iques la bande d ’oxyde  de couleur diffé-
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F i ( i .  I.') X  40 Fi<;. 17 X  C)0

• lo i i i t  iii ifj i-ant ilur :n i (  le re rro icr isse ii ie ii l.  í a '  ^ ra in  do  C o n c e n tr a t io i i  des  f igures  d e  eo rros im i  dans  les  onpae.es
^aue l ie  a a 'is i i r l ié  line [ j a i i i e  du  .i;ra¡ii su pér ie i i r  á d ro i to . interdendriti(iuOs d 'un nionocristal.
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Kic. I X  75
' I ' v [ ) ( - s  ( l i l T í ' r c n t s  d e  r ( ' ¡ > ; u  l i t í o n  <1.'S d i '  (‘f i r r o s i o i i

i h i i i s  l e s  ( s | i ; i i ' i ‘s  i i i t c r d c i i i l r i t i í i u c ' ^ .

rente cst associée á une densité plus corisi- 
clérabie des ligures de corros ion  (lig. 17).

Cette re la lion  en lre  les hords des dcndriles 
riclies en ségrégaüons et la densilé  é levce des 
figures de corrosion t[ui y  cst observée est 
cellc <iue nous avons eonstatée le plus souvcnt 
dans notrc étudc.

Néannioins, nous avons i>u re lever  sur des 
inonocristaux des configurations d illerentes, 
parlo is  a l ’ in tér icur du niéme m onocrista i.

La  figure 16 niontrc des dcndrites oü l ’ un 
des bords de la zone interdendritic [ue accuse 
une trés grande densité de figures de co rro ­
sion, tantlis (lue l ’autre cst m ar(]ué  par la 
présence d 'a l igncm ents  de figures de co r ­
rosion. La figure 19 m ontrc  (|ue, dans ce cas, 
les espaces interdendrit i í jues richcs en sé- 
grégations nc sont pas associés á un en- 
rich issement en figures de corrosion, au inoins 
d ’une fa^on nettc.

1)) S o u s -s tn ic lu r c  striée

II y  a une tendance á l’ accuniulation des 
figures de corros ion  dans certa ines régions 
m an iuées par des teintes diíTérentes d ’oxyde, 
mais cette tendance n ’est pas trés im portan te  
(fig. 20 ).  Dans le cas de la section dro ite  du 
m onocrista i il existe aussi une tendance a la 
concentration  des figures de corros ion  sur les 
frontiéres  des cellules (fig. 21).

D IS C U S S IO N  DES R E S U L T A IS

I. —  Détermination des sous-structures 
de ségrégatlon

W'inegard et ( ’hahners ' ont donnc une 
exi) l ication Ihennodynaniie iue de la lorn iation  
des sous-structurcs striée et dendriti( iue en 
fa isant in ie rven ir  le role de la surl'usion pour 
perinettre dVx ] ) l iquer  l ’ action des iinpuretés. 
Raj)pelons rapidenient leiu théorie.

Dans un niétal en cours de solidlílcation, 
le lype  cíe sous-structure resultan! :;era doiiné

])ar la var ia t ion  de — / dans le li(iuide á
d.v

) )art ir  de r in te r la ce  so lide-liquide, S étant la 
valeur de la surl’usion. La íigurc 22 niontre 
les iro is  ]>ossil)ilités (|ui peu'.eni se |)résenier;

Si esl négati l  (lig. 22 « )  cha(|ue portion

d f  rin lert 'ace en dé|)l;!e?nunl entre dans une 
région oü la surl'usion est plus faible. De ce 
l'ait la so lid ií 'ica lion s e  ti'ouve rc lardée et 
r in te i ’ face a tendance ;i í ' lre piant'.

Si est |)ositir (lig, 22 />) cha<|ue partie de

r in te r la ce  en niouvenierit rencontre une zone 
á surl'usion jíIus g rande et ia so lid il ica iion  se 
Irouve accéléréc.

F io . l í )  X  7.0

Espace? intcnlondritiquos pn'SPiitant une fa il)le  den.^ité 
de do eorrosioii.
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Fi(i. 21) X  75

Ri'partition di’ s tigures de' eoirosioii daiis iirio 
sous-structure striée.

Le  dégagem en l de chaknir ;ui vo is inage des 
régions solides en vo ie  de croissance fera  di- 
m inuer la va leur de S aux alentours im m é- 
diats. II n ’est done pas possible que toute 
r in te r fa c e  se déplace avee une vitesse cons­
tante. L ’ in ter face  esf d ivisée en dendrites á 
croissance rapide, tandis que le reste se so- 
lidilie avec une vitesse condit ionnée par la 
possibil ité  d ’évaeuation de la chaleur latente 
de fusión á travers le solide.

Si la var ia t ion  de ost i-eile représentée 
dx

sur la figure 22 c, la sous-structure dendri- 
ti(jue nc pcut ]ias st> (léve lo ])per et il se fo rm e  
une sous-structure cellulaire.

La surfusion n ’cst pas ])ossible dans le cas 
d'un metal ]nir, i)uis(]ue les pertes de cha- 
Icur nécessaires ne i)euvent alors se produire 
une fois la so lid ilication conimencée. II cst 
done tres im ¡)orta i it  d 'cnv isager  l ’ idée de sur- 
fusion de constitution qui l ient com pte  de la 
présence des impuretés. Durant la solidifi- 
cation, le li ( j inde restant s’ enrich it en soluté 
et se Irouve avo ir  line tem pérature  d ’équ il ib re  
jilus basse <iue celle du solide au vo is inage de 
l ' in tor face  en niouvement. II y  a done une 
couche surfondue tres proche de l ’ in terface  et 
il peut se fa ire  ((ue Ton ait les eonditions dé- 
crites sur la figure 22 h ou sur la f igure 22 c.

L ’em p lo i des eouches épitaxiques minees 
pcrmct de révéler les sous-structures pro- 
du it fs  durant la solid if ication e t  eeci d ’une 
maniere tres sensible. Les m odiíieat ions de 
co lorat ion  (fig. 9, 10, I I  et 12) déeélent les 
(lifTérents degrés de ségrégation  dans une 
sous-structure ( lu ’elle soit dendrit ique ou 
striée. D ’autre part, les eouches épitaxiques 
nous perm ettent de m ontrer  que, dans le cas 
des sous-structures striées, nous som m es en 
présence d ’un phénom éne de volume.

En eíTel, la section du type  ce llu la ire  de 
form o hexagonale  (fig. 10) observée dans le 
cas de la sous-structure striée perm et de 
vérif ier  ra f f i rm a t ion  de Rutter et Chalmers 
Ceux-ci ont m ontré  (jue la sous-structure con­
siste en des véritables prismas de section 
hexagonale dont le centro cst fo rm é  par  un 
inétal plus pur que celui de leurs bords oü se 
trouvent re jetées les impuretés. On vo it  net- 
tement ce phénom éne sur le c liché 10 oü les

F ig . 22
V;iriati()ii <li‘ la surfusion avec la distanee á l ’interface 

solide-licjiiide (d "aprés W inegard et Chalmers).
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borcis (los celliilcs cnric li is  en iin ¡)urelés sonl 
claircinc'i il (üirórenciés des centres plus ¡lurs.

Dans le cas ties dendrites, la iné l l iodr jier- 
niot (ro l ) len ir  des resultáis analogucs.

Xous considérons maintena ii l  le cas des 
sous-slructures niixtes, autríMiient dit l ’appa- 
rilion dans une nu'nie zonc des sous-striic- 
lures dcndriti(|uc e l  slriée. L ’ex jj l ication  i>eut 
c lrc  cloiinée en lenan l con ii) le  des considéra- 
lions de \\'ineí?ar(l el Chalmers (|ui con- 
d it ionnenl le dével()|)penient de l'un ou de 
l’a ii lre  ly|)e de sous-structure selon les va- 
r ia lions de la surl'usion dans le li(]uicie par 
ra])jK)rl á la d islance á r in le r la ce .

Xous a\()us déjá  sígnale ([ue si la \aria lion 
de la surl'usion suil celle de la fiiíure 22 h, 
r in le r la c e  présenie des zones oíi la croissance 
ost accélérée, avec fo rm a lion  de dendrites. II 
osl |)ossil)le (jue le dégagem ent de clialeur 
prodn il  lors de la so lid ilication des :!endriles 
provo([ue á leur \oisinage les cond il ions Iher- 
modynamií|ues données ])ar la figure 22 c.

En consé(|ucnce, lauílis ( jn ’unt' parüe du 
solide ])rés de IMnlerface croit de l'a^-on den- 
driti(]ue, les zon cs  ad.jacentes aiix dendrites se 
déve loppcT i l  ;!\ec luie sou s -s tru c tu re  slriée.

II. —  Utilisation conjointe des figures 
de corrosion et des couches épitaxiques

I>a n iélliodc de superposition des couchcs 
épilaxi(|ues e l  des ligures de corrosion peruiel, 
a no lre  a\is, de vér i í ier  les !iy|)ollu>ses de l'or- 
n ia lion et de répart i l ion  dos dis localions, au 
cours de la solid ilication et du re fro id issc inen l 
u ltér ie i ir  d'uu metal.

l in  lenan l con ip le  de la purctó tle l ’alu- 
niiniuiu (99,99 % }  u lilisé dans nos expé- 
rienccs, nous pensons <jue le inécanismc de 
la fo rm a l ion  des figures de corrosion est celui 
proposé par W y o n  e l I.acombe, c ’esl-á-dire 
(|u’c lle cst liée á la ségrógation des a lom es de 
fer, a t l irés par les d is loca lions et á la for- 
m aüon (ratu iospliéres condcnsées. Ccs atmo- 
sphéres constiluent un centre v i r tu d  pour 
ra tta ( iue  (}ui se dévc loppera  dans le réac l i f  á 
l ’eau regale lluorée.

D ’a j ' ié s  lo mécanisme proposé ))ar T i l lc r  
la croissance en couchcs du solide prés de 
r in le r la c e  solide-li( iu ide e l  la lo rm a t ion  de la 
sous-slructure cellu la ire, seclion de celle de 
Sm ia low sk i ])rovoque, par m icroségréga lion  
du soluté, l ’appar i l ion  de d islocations-coins

de signes dilTérenls. (x ‘ s d is loca lions ])cu\eiil 
annuler les déronna lions  du réscaa cristallin 
])roduites ])ar la nu'me ségrégation, soit aux 
limites entre conches soit aux bords des 
cellules tic typc hexagonal. L ’hom ogénéisa lion  
jios lér ieure libére des dis loca lions ([ui peu- 
ven l s’ann iiler a\ec d ’autres de signe d il lérent 
ou se réorgan iscr  en ¡)arois de fa^'on á di- 
m inuer l ’ónergie du systéme. On obtienl 
ainsi la sous-stiiicture de macromosaiíjue.

¡ ) 'a j )rés  les resultáis ex i )ér im entaux ([ue 
nous avons obtenus, en ce (|ui conccrne la 
re la lion  exis lant ent i e  les sous-slructures de 
ségrégation (décclables á l ’aidc des couches 
e|)itaxi<|uesl et les associations imi)uretés- 
dis locations (((ui donnent lieu á l ’apparit ion  
des figures de corros ion ) on i)eul les intcr- 
p ré lcr  (|ualitali\ement en fa isan l appel aux 
üiécanismcs suivants :

a )  S o i is -s tn ic lu rp  <leii<li’it¡(/iie

Parm i les rclations ex is lant entre la sous- 
structure dendriti(|ue et la densilé  de íigures 
de corrosion, le l'ail le plus souvi'n l observé 
est (]ue l ’cs])ace in terdendril i f iue  apiiaraít 
lié a la présence il ’une grande densilé (!e 
f igures de corros ion  á son niveau. Com m e 
la sous-structure dendrit ique a une or ig ine  
analogue á celle de la sous-structure slr iée  ', 
il est vra isenihlable (jue, dans les csiiaces 
inlerden(h-ili(iues, la ségrégation de soluté 
])roduit une ré jiártit ion de d is loca lions de 
signes opposés analogue á celle proposée 
¡>ar T i l le r  (huís le cas de la sous-s*ruc'ure 
cellulaire. II esl done possible d ’envisager, 
¡)endant le re fro id issem ent, un dep lacem cnl 
des a lom es de fe r  vers ces dis loca lions pour 
f'ormcr des atmosphéres condensées. Ces 
a lm os]ihéres ancrent les d is loca lions e l  per- 
m et len l  u llé r icu rem en l la délection de ces 
dernieres ¡lar les figures de corrosion (fig. 13, 
14 et 17),

Pou r  exi)li(|uer les cas oü la répart i l ion  des 
figures de corrosion n ’esl pas iden lique  a celle 
(|uc nous avons indicjuée précédem m ent (fig. 
18 e l  19), il esl |)ossif)le d ’ in voqu er  les causes 
suivantes :

1. L ’h é lérogéné ilé  de com posil ion  du mélal 
f'erait (¡ue dans certaines zoncs la concen- 
Ira t ion  en a lom es de fe r  est faible, annulant 
ainsi la possib il i lé  de lo rm a t ion  des a tm o­
sphéres condensées au lour des dis localions 
existanles.

2. Les  condil ions de re fro id issem ent se- 
raient telles ( ]u ’ il se fo rm e  des précipités vé-
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ritables, lesqucis ne ]M<)vo(]ucnt pas l ’appa- 
r it ion  ele ñgures de corrosion

3. L e  m écan ism e de l ibéra lion  et de dépla- 
cem ent des dislocations aprés la solid ií ication 
au vo is inage de rintcrf 'acc solide-liqu ide 
est en eom pé l i t ion  avec cclui de la «  précipi- 
tation »  du ie r  sous fo rm e  d ’atmosphéres de 
Cottre ll  qu i genent le déplacement de ces 
inémes dislocations.

h) M ig r n l io n  des j o in ís

Au nionient de la n iigration des jo ints, il ne 
se produ it ¡las d ’honiogénéisation, com m e 
nous l’avons déjá  signalé, piiisíiue les eou- 
leurs d ’in ter férence e l  Fattafiue poussée avec 
le réac l i f  de \\’ yon et Lacom be m ontren t la 
ségrégation des in ipurclés (fig. 5 et 6 ) .  Mais 
la dcnsité des figures de corros ion  change 
brutalenient au passage des jo in ts  de gra ins 
in igrant (fig. 15 et 16). O n  peut done cro ire  
que celte m igra t ion  des jo in ts  «  ba laye  »  les 
( l is locations el détruit les assoeiations im- 
iniretés-dislocations.

c )  S o u s -s im c tu re  s ir iée

L a  sous-structure striée, n iatcria lisée par 
íes conches é j)itaxiques, n ’a pas de re lation 
directo avcc la dcnsité de figures de cor­
rosion, au moins dans nos expériences. Dans 
certa ins cas, il y  a une tendance á la con- 
centration  des figures de corrosion dans cer- 
'taines zones décelées par les conches épitaxi- 
<iues, mais cette  concentration  est bcaucoup 
m oins m arquée (jue dans le cas de la sous- 
structure dendrit ique (fig. 20 ).

Quant á la concentration  des figures de cor­
rosion en nom l)re  exagéré  v is ib le  sur la fi­
gure  7, e lle  est due cxc lus ivem en t á l ’attaque 
poussée dans le réact i f  de W y o n  et Lacom be.

En ce qui concerne les sections de la sous- 
structure striée, sections oü la sous-structure 
a un caractére cellulaire, nous avons trouvé 
dans quclqucs cas que les zones marg ina les  
(oü la ségrégation  des im puretés  est plus 
g ran de ) présentcnt aussi une densité de fi­
gures de corrosion plus im portan te  ([uc le 
centre des cellules (fig. 21 ) .  Ce fa it  peut étre 
associé au m écan ism e suggéré par T i l le r ,  si 
Ton pense que les d islocations produites au 
pourtour des cellules peuvent étre ancrées par 
les atomes de fe r  d ’une fagon analogue á celle 
suggérée dans le cas des dendrites.

d )  S ou s -s tru c tu re  de m a crom osa iq u e

Au  cours de nos expériences, nous avons 
pu m ontrer  la préscnce de sous-joints m ar­

qués par des alignem ents  de figures de cor­
rosion. Ces sous-joints se superposent aux 
sous-structures de solid if ication  (f ig. 14, 15 et 
16) et leur orig ine  serait, suivant l ’ idée de 
T i l le r ,  due á la réorganisation  en parois des 
d islocations libéreos au cours de la solidifi- 
cation. Les  atomes de fe r  m igren t vers ces 
parois pendan ! le re fro id issem ent et donnent 
lieu á la fo rm ation  d 'associations impuretés- 
d islocations décelables ;i l ’aide du réact if  de 
W y o n  et Lacombe.

C O N C L U S IO N S

A l ’aide des couches ép itax iques on peut 
entroprondre  l ’étude des sous-structures de 
ségrégation (jui se produisent au cours de la 
croissance d ’un cristal.

L ’application  con jo in te  des couches ép i­
taxiques et des figures de corrosion se révéle 
une m éthode promcttcuse capable d ’apporter 
des renseignoments sur la fo rm ation  et la ré- 
partit ion  des dislocations au cours de la so- 
l id if ication  des cristaux.
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