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I.mTRODUCTIOxí

■>•/•. i.p ■ tv, •);:■ r.'C'̂C'' 'I í-:
i'oi-ma'üloií des groa ori^-uaux oatenus dí̂ ns de
haute pureté par les deû sc 1;;?a5wteiiieints ñui-varrfcs j une 
recrî sta.llisa,tion secondaire due á ime texture p'í'imairo- 
prononeée, développée par recuit d'ma métal fo:r1;emeiit 
deformé, uxie i'e.orisl,all.iaa'b:.on aj.)rés mi éorouiñspige ra.i~ 
ble de C8tte meme -cfíxtuxe de rec;riBtallisation p3’iniaire.

Tans la premiare partie* de ,noti*e travail, nous? avons 
détermiaé les coadijiorus d’apparitlcn des g'i-Ds /jraiiis 
seocmdaires et leuTs orient5,tions crietalioé^rapliiques.

Lai-ia la deu^iexie partie, iious avons étudié les facteurí 
qui permettent d’obtenir des groe grains par u-.- é'crouiB- 
â¿?e ürltique, et determiné lea crientationK et relaticns 
üriHtallograpiiicuGH des ori&taux obtenuSo

A j'rioris, on pourrait penser qu'il a''y a pE.& it; dlf- 
i'ei'enee ¿‘oiidameafcaló* entre les deux laecanismus de.' 3j;*o:u!“ 
sanees maxs la discassion des résultats nous oonduira a 
suggérer qu'il s»ag:it de -MtX prbceasus différents. Daiis 
le premier cas, on serait er¡ présence d= gra:̂ .ns Feocndf.ires 
qui proviendraient de la. croissaiice de quelques graiiis pri~ 
maires privilégiés, taiidis que dans le secon-l cas, il B'a- 
gxraxt de gros gra,i;:.s dévelopijéa par le mécanisme olassique 
de germination et eroissaiice.
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I|re^PARTIl

RBCRISTALLISATIOl SECOíTMIRE DE I .ÜEMITOI

D'une maniere générale, on peat dia-binguer deuor typas 
de recristallisation secondaire :celle due a uíie te'ist.ure 
primaire prononcée et celle provenant d'une= phase dieíparséo, 

Cette demiére a é té étudiée par Fisher (1) poi'i’
1' élabora.tion de monocrista-ux d'uranium p<- ,

C*8st la. reeristalliaatioxL secondaire- obtenue & partij:* 
d'ujae texture de reGristalli3o,tion primaire prsnoíicéf! qul 
fai'c 1 *00jet de iiotre étude.

Ce phénomé-ne q̂ ui consiste en une' seconde générsliiDn 
de crlBtaux de grande taille i>ar recuit prolongé d’u.ae tol« 
for'cement déformée par laminage ooridirectionnel., a de j'á eté 
observée smc’ de nombreux métaux et alliages de différei.ites 
struetures. ( cui-vre 0,PJi,C., Aluminiujn, Per dou;::, Perro- 
sil icium, I'erro-nielcel, Zinc, etc, ),

Pisher a signa.lé son apparition sizr des barreaux i' u- 
j. i3 oten US pa^ fixa^e» II a étudié son apparibioi sur 

das métaux de différente pureté et a.yant subi dlfférentB 
traitementa thermiques antérieurement au filage,,

.Uous avons etudxe- 1'apparition et le develop^emeiit áu 
phénomóne dans l’uranium de iiaute pureté, écroui j}a.r líomi- 
'nage a fraldo
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Cette átude comprend qaatre parties :
A) Méthodes experimentales
B) Description du phénoméne
C) Facteurs de croiasance des cristaixjc S3C0f.¡da;!.;:‘c 
j3) 02:}ientationñ des crista,ux aecondaires

A) J-IETHOI'ES EXPERIMTALES.

1) Pregaration des écha.n'!;illor..s.
L' araniuin "brut de fonderie esx lamiLiié a j>00-0 Ju.:5?_u'á 

une oer-ti?.i;ae épaisseur, 1'écrou.lñsage final, <l.Dn;i‘5 
minage a froid, sera ioujourB e:cprimé en pai" la fcr};:il-f ::

®fiual
Le découpage dê g échantillons est reial Lsfi h ia. c ;.:--'a:Llj.e 

apre« lamina,ge a froid.
2 ,) graltement 3 t aermiques.
Q]()us Ig'S traitemonts therm:.qu.evg oni: été f.t'f(¡ 

enrobant dans des feuilles da Tantale les éohf.nt:.i.lc r.-B ¡oré- 
ala-blenient polis élect;rolytig.Lieiiient, et en 1er se ;ill 3;:. i ciar.s 
las ampoules de pyrex sous pression réduite d'ar¿:;'rt, p i:fifié 
par vdi "gatter".

Apréa reouit, le;! échantil].ons apparaisse.it 'incDr'-? pali^ 
liáis présentant une a^taque thermicue prononcéí? ( 2 ),



3) Hétallographie.
Les. échaiitillons ne sont soumis en aucun cas £: ime 

abrasión mécanique-, car l'uranium, en raison de 3a ístruc- 
ture orthorhombique, prérsente une trés grande seasj.biiité 
a toute déformation mécanique,

L'éliminatio;n des couoheñ superficielles se ff.it ex- 
cluñivement par polissage électroljrtique avec le ba:in 
acétochromlque signalé par Pruna, Lehr et Ghaudran (3).

Pour l’observation microscopique ou maoroscopique de 
la grosseur de grain, on procéde k un gravage dans le méme 
bain, selon les conditions signalées par Robillard,, Made- 
moiselle Durand et Lacombe (4). Cette méthode met mi évi- 
dence plus clairement les faibles désorientations que l’ob­
servation en lumiere polarisée.

4) Rayons X .
Les orientations des gros grains ont été déterminées 

par diagramme^de Laüe en retour, effectués avec une anti- 
cathode de tungsténe, sous 45 EW et 5 mA., et un colli- 
mateui' de 0,4 mm.

B) DESORIPOIIOH DU PHEHOMEITE.

1) Aprés un recuit á haute température dans de© condi- 
tions précisées plus loin, il apparait h la surface des 
tSles quelques gros grains de forme allongée dann ure
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direction paralléle a celle du laminagej d'une 
moyenne de 3 a 4 mm, et de 1 á 2 mm de iarge, diaséiainés 
dans une structure k grains fina (fig l). Ceb aspeci: mor- 
pliologique reñsemble h. celui de la croiBsance de cristaux 
secondaires, aux dépens d'ime textura primaire ¿i garr,:*.!» 
fins, observée pour d*a it-res métaux, Les contoujrs des cris- 
taux secondaires sont déchiquetés et se déplacent vers 
leur centre de courbuje. en absorbant la texture primaíre. 
conformément au critére oroposé T?.ar Beok (5) poux distinguei 
cette croiasance ñecond? ¿:?e dite exagérée, ou "discontinué" 
de la oroinsanoe ''conti:̂ ) .e" ( fig. 2 ),

Dana la matrice a ¿rnins fins, on peut voir également 
allongées dans le aens (31 laminagei* dea zones polycristal- 
lines a forte texture,qi i devraient favoriaer la croiaaance 
ultérieure des graina ae ’̂ondaires, á condition qu.̂  ceux-ci 
aient une orientation tr^a différente de celle de la tex- 
tuxe ( fig. 3 ). En aucun cas, et n-eme aprés :.9S pluB l.onga 
recuitB effectués (500 iiâ xrea}, on ne peat obtenir de groa 
graina envahiaaant toute la largeui’ de la tSle.

2) Lea groa graina 3« soiidairea aont, du nioin- á l'é- 
ehe-lle des diagramaies claf ¿̂.«iLies de Laue (f:ig. 4), exempta 
d*une polygoniaation, coiaii'̂ oelle qui apparait ppj contre 
dariñ lea ^roa criataux p "C luita avec chai;igemei..+: de páas ■©

(6)., C • autre- par ■,'' i.Ls sont en general,, exemp'ts éa 
mac-eB, . , h

n



C) FáOTEURS I3E CROISSAI^GE DES Cí¿ISTAIIX: SEGGSÍDAIRE3.

1) Influence de la laureté,
C’eat l'ui’anium de iiaate piireté preparé D.ñx é,Lectrol̂  

se- igiiée (7) e-t refâ sion bous vide élevé: (8)^" qu.i mani­
festé la plus grande aptitade á la croissance aeconiaire.

Pour démontrer l'effet de la poreté, noun aven? effec| 
tué un recuit de 48 heures. á 650°G avec mise brutale en 
chauffe sur quatre uraniuma de puretés differeates,,

Le premier présente l'analyse salvante (p’p*m) :
C 1 Al Gu Mg Pe Si 
34 <10 7 2 1 4 10

Deux autres ont un poujrcentage d' impuj'etés voisin de 
celui-ci, mais avec une teneur en O et en ÍT plus élevée 
( appréciéi-qualitativement par 1'examen micrc scopique),

Le quatriéme est un uranium de pureté nucléaire coa­
rante élaboré par le Gommissariat a l'Energie Atomique 
dont l'analyse est la ñuiva.nte :
B Or Cu Pe ]>ln Ni Si ÍI2 
0,1 4 22 25 4 6 80 1

La gróBseur de grain. et -le nombre de gros gD:*ains

7

Nous tenoiiB á ramercier Monsieur ChiswiGh, d'Argonne 
.i\lat;Lonal Laboratory á qui iiou.s devons 1'uranium de lieute 
■pcjreté,-
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diminueiit au fur et h. meñuxe que la pureté décroit (fig. 5- 
6_7_8) et au delá d*un certain degré de pureté le phénoméne 
n'a,pparait plus, méme aprés de tres longñ recuits ( du 
moinñ pour la durée máximum de 500 heures de nos esñais ).

Nous avoxLñ done effectué par la suite, toutes nos ex- 
périences de recristallisation secondaire avec l'uranium 
le plus pur, correspondant h l'analyse ci - desñus-

2) Influence de l'épaisseur.
Poujp observer la recristallisation secondaire, il ne 

faut pas descendre par laminage l'épaisseur des éprouvettes 
en desBous d'une certaine valeur. Dans le cas de l'LU-anium 
elle est de 0,5 mm. Get effet de l'épaisseur a deja été s5.- 
giip;ié ;pou.r d’autres métaux comme les ferro-silioium, par 
Dujnn (9) et le fer doux par Coulom.b (10), On l'attribue a 
1'importance croissante prisê  par les défauts de; surface 
par r a p p o r t  a  1 ‘ e3pa,iBseu.r totale de 1 ’ échantillori., qui em- 
p e c i ie n i  la migration des joints par un simple eífet géomé— 
triaue.. Dans le cas de l'uranium, il apparait ei. effe'C, au 
coua’B du recuit, des fossós d'atta.que thermique, á l'aplomb 
des G o n to u rs  de grains'primaires, qui bloquent aliisi leur 
migrat3.on ultérieure- (2).

3) Influence de 1 * écro'rissa^e.
iíous avons étudié 1-apparition de la croissance exa- 

gérée apres un recuit de 48 lieujres á 650°C sur des échantil- 
loue lamines de 80?̂ , 100?̂ , 400?̂  et 1000%, L ' écxouissage de



80 ia ñe xévéle insuffisant pour développer deñ cristaux 
secondaires, du moiiiB dans les conditions de recait uti- 
livsées. La groññeur de grain et le nombre de groB criñtai 
croiñ.sent du ñimple au triple pour une variation d'écrouisj 
sage de 400 á 1000 % ( fig. 9 - 10 ).

4) Influence des conditions de traitementa thermique>^
a) D'une maniere genérale une température de reouit 

élevée ( en o( ), un traitement prolongé, une mise en chau 
■farutale, sont' plus favorables au développement de la recri 
tallisation secondaire.

Celle-ci apparaxt poor des températures comprises ent 
500‘̂C et la températuxe máximum correspondant a la transfo 
ma,tion /S— » •=< ( 662°C ).

louB avonv"̂  effectué nos recaits essentiellement a 650| 
máximum, pour noas ménager une marge de- sécurité.

La période d' i.icubation est tres faible, de l'ordre 
d'une dizaixie d'heureSj daus le cas d'une moni;ée rapide evtl 

tempérn,ture ( 100°C/ minute ) et de l'ordre de 50 heures 
pour une montée lente ( 100°0/ heui'e ).

De plus, une montée lente en température réduit consî  
dérablement la vitesse de croissance des grains seconda,ire 
II faut 300 iieures de reciixt a 650°C apres uno montée lent 
en température pour obtenir míe grosseur de grain compa­
rable a celle obtenue a.prés 48 heures, aprés u;ie montée ráí 
pide en température. Oes observations sont á rapprocher dá 

celleñ de Rathenan et Custers (ll) sur la recrista.llisá-  ̂
tion des ferro-niclcel qui ont bien montré aussi l'inflence 
de la vitesse de mise en température sur la CDroissance exâ  
gérée.



Par contre, un échantillon porté lentement en tempera- 
ture, recuit 48 heures á 650°G, refroidi, puis porté bru- 
talement a la m^me température conduit au méme réñultat que 
sMl avait été directement recuit aprés une montee rapide
en temperature ( fig. 11 ).

Ceci peut ñ'expliquer par le fait qu'au coars du re- 
fxoidiBHement 1'aniBotropie deñ coefficients de dilatation 
provoque uji écrouiññage dea cristaux qui accélére la crois- 
saiice ultérieure dea criñtaux secondaires.

la recriñtall:iña,tion Becondaire semble stoppée quand 
on atteiat ime certaine groñseur de grains. Ainsi, aprés 
iinfi montee rapide en température, tm recuit de '300 heures 
:.ie i2.oiixie plus la grroaaeu.r de grain obtenue aprés 48 heures 
dc: reouit,

Le í‘ai-: que le?; graixiñ Becondaireñ n 'envahi^sent paa 
tou'ce ia suo;j;ace de la tole peiit etre expliqué par la coexis 
tence dans la textura de recriatallisation primaire de plu- 
BlturB ooiBpoñanteñ d'orientation différente. Gelles-ci sont 
aosor̂ Dces piufi ou moiriB fa.cilement par les crista,ux secón— 
daireí---. su-ivant les relat:Lons d' oriecit o,tion entre cristaux 
primalres et «ecoadairen.

\

) ORIEJIA^IOMS DES CRISTAUX SEOOIJDAIRES .

Pi.u8ieurs auteoi's ont étudié les textures de laminage , 
et de 3?ecr-:Lntali:iñat Ion primn.ire dans 1 ’ uranium, IIous don- 
neronái un oref apergu des résultats obtenus par ces auteurs 
dans le caB d.' ecrouinsage comparable a celiii de nos easais,

10



pour les reller si posñible aiix textores de recristallisation 
secondaire que nous avons observées,

1) i'exture de laminare.
Mueller, Kuott et Beck (12) ont décrit la texture de 

l' uranium laminé de 87 fo k 300 «O en la rapportant a quatre
"orientationñ idéales", rassemblées dans le tablea.u I. 
Seymour (13) trouve pour l'ujranium laminé é, froid de 90 fo 
uiie texture double, dont chaqué composante coincide sensi- 
blement avec deux des composantes décrites par I-Iueller,
Kuott et Beck. ixitchell et Rowland (14) ont trouvé pour un 
laminage á froid de 60 Ío ujie texture simple voisine de la 
composante n° 2 de ;.iueller, Kuott et ííeck.

2) 'lextuare de recristallisatioii prima.ire.
Mueller, Kuott et Beck (12) ont établi quatre "orien- 

tf-.tions idéales” comme composantes de la texture pTésentée 
par l®ura:aiujn laminé á 300°G et recristallisé a 525 °C ,

Mitchell et Rowland (14) trouvent la méme texttire de 
Ipmiaage aprés recristallisation.

3) 'lexture aíe' recristallisation secondaire.
loas avons determiné pa.r diagramme de Lau.e en retour 

1 orientation de 40 gros cristaux secondaires pris dans 
diveraes toles ayait a ubi des écrouissages varia,nt de 400 á 
1000 io. Etant donné le nombre relativement faible de cris­
taux observables poujr chaq;ie écrouissage, il n'a pas été
• posñible de détei’mlner ai 1' augmentation du tau-x d'écrouisse 
gê diminuait la dispersión des t extur es. B ' autre part, la 
méthode de rayona X utilisée ne permettant 1'examen que des 
cristaux ayant atteint au moxnB 1 mm de large, les résul- ^
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tatvS obtenus pour la textura de recriñtallivSation Becondai- 
re n'ont qu'une valear moyenne et Mmitée á im certain nom­
bre de criñtauxo Les figuxes 12- 13- 14- 15 montrent les 
figures de pole (010), (lOO), (001) et (llO) obtenues,

Halgré les revStrictionR aignaléeñ ci-deññus, la figu­
re de pole (010) montre clairement que l'axe [OIO de 
toLiB lea criñtaujc Becondaires est aligué parallélement á 
la direction de laminage. Par contre, il y a une concentra- 
tion dea poleñ (lOO) á 20° - 50° du plan de la. tole dans 
la direction de laminage et míe aiitre a 40° - 50° du plan 
de la tole danñ la direction tranñverse,

L ' interprétation do cea figureñ de pole condu.it a 
déterminer deux "oriontacioxiñ moyennes" définiñsant la tex- 
ture de recriataliisation aeoondaire (fig. 16). Oelles-ci 
fiont repréñentaloles par Íes Índices :

í 203 ) [OIO] (010 ) n° 1 ^
( 110 ) [lio] (140 ) n° 2 ,

Les symboleñ O O ^  ^ 0 0  placea aur
lea figuxes de pole eignalent lea pointa ohoiais pour

12

iiappelonñ cjce aeloii l'habitude priae par différenta 
auteujrs, chaqué cempeñante d'une textura conaiate en 
réalité en ujie paire, oricatée aymétriquement par raioport 
a la direction de laminage ( ou par rapport a la direc­
tion tranaverae ).



déterminer cea "orientatioiivS moyermeñ”.
Comrae le raontre le tableau n ° I, la textura 1 a 

Ben.siblemant la meme directlon que la compoñant© prin.- 
eipale de laminage et que la composante mineure de recris— 
tallisation primaire,. La textura n° 2 a la direction voi- 
Bine d’ujie compoBaate mineare de recristalliiRfLtion pri- 
malre. •

le fait que leí? textures de recristalliRation secon- 
daire aient leB n!.emeB direction?? que certainee composainteñ 
Je la rf‘cri3i:allir‘atio;.i primaire explio uerait que la 
rec-í’intai.Lifíation -íeeondairê  ñcit atoppée apryfi u. cer—
 ̂a.i déve ioppemeir;,, En ei'fet, les groa graina í?e conda iras 
bu.í co..i'i:ro ¿es ;prai:;.s primaire a d*une oxientation
vo,u¡ de-la dunc d"orientation défavoralil.e pour

atísorbéñ.
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EGROUISSAG-E CRITIQUE DE L'URMIUl'l

14

La re'crista,ll:lñation aeconáaire conduisaiit a dea 
grains de groñBeirr̂  relativement faible, no as avonñ pensé 
que la croi8sa,nce exagérée pourrait etre facilitée par 
un laible éoroaisBage appliqué aprés la re-criatallisation 
primpiire j comme l'a,vait fait Fisher (15) sur des barreaux 
filés. ■ . .

La gamme de traitemeats mécaniques et thermiques 
iitilisée danñ cette deuxiéme partie est la salvante :
a) Ecrouissage elevé pa,r Ifjninage á froid
b) Eecult en <X áans des conditions ne permettant que le 
développement de la textuxe. de recristallisation primadre,
c) Ecrouissage faible par traction ( de 2 á 7 5̂) á la 
température amblante-.
d) Recait a haute température &n o(,

L'étude de la grosseur da grain en fonction du taux 
d * écrouissage applxqué a'coc grains. primaires et celle des 
textures de recristallisation a montré qu'il s'agisaait la 
d'un grossiñsement provoqué par écrouissage critique et
non pas d’une accélération de la croissaxice exagérée.

Hotre étude comporte trois parties :



a ) Historiqae et méthodes experimentales
B) Description da phénomé̂ ne et conditiona d' apparition
C) OrientationB des cristaux obtenus.
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A) HISTORIQUE ET i'iE'i?HODES EXPERIIMTALES.
L'intérét que présentent les monocristaux parfaits d 

raniintt a poussé différents auteurs k appliqaer la méthode 
d'écrouissage critique k ce metal.

Cahn (16) a fait une étude systématiqae sijx un urar- 
nium, dont la pureté n’est pas spécifiée, filé a froid, 
recriñtallisé íj. 63OOC, déformé par traction et recuit, Leŝ i 
meilleurs résultats ont été obtenus par une montee lente | 
en température ( environ 1 - 2  jours pour passer de 550°G 
a 630°C ) et maintien de 24 heures a 630°C. Les plus gros , 
grainñ obtenus par cette méthode a,tteignaient 2 á 3 mm de i 
diamétre et étaient entourés d'une matrice de grains finsi*
d* environ 1 mm de diñ,métre. La valeur de 1' éorouissage
critique éta.it de 1

i'isher (15) et Holden (17) ont trouvé la méme valeur
d'environ 1 fo pouj? différentes qualités d'uranium. lis ont
obtenu des gros grainfj dont la croissance a été interpré-;̂
tée par ces auteurs comme due k une accélération de la
croissance exagérée.

l'ous ces auteurs ont utilisé une montee lente en tém4|
pérature pour le recuit aprfes déformation, et ils n'ont
pas étudié l'influence de la grosseur du grain primaire.
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Noaa avonñ repris Bystématiquement l'étude de l'évo- 
lution pa.r écrouiBBage et recuit d ' échantillons d *ui;a,rLÍum 
©n étudiant les difíérê nts facteurs ; groñseur de grain i- 
nitiale, écrouiñsage, durée du recuit, etc, Nous a,vons 
utiliñé uii uxaiiium de piureté telle qu’aprfes laminage á 
froid de 150 Ío il n ‘y ait pas possibilité de croiBña.nce 
de crivBtaux Beconda.ires au. cours des traitements ther— 
miques relativement courts suivaiit le laminage ( par ex- 
emple-, 10 he'JxeB ^ 630°C ), L'uranium cholsi correspond 
au lot n° 2 décrit danB la pxemiére partie. Lea échantil» 
lons BOUS la forme d’éprouvettes plates, ont été traction- 
nés soit avec un© microniach.ine Ch.evexia.rd, Boit avec une 
machine Testwell.

B) DESCRIPTION DU PHEN.01-J!ÍIE ET GOITDITIONS D'APPAP-ITIOH»
Le- recuit apréñ. faible é.crouiBsage par traction de 

la textura de recristallisation primaire donne naissance 
a des grains qui peuvent envahir complétement la tole et 
venir en oontact les uns avec les autres, II ne ñubsiste 
dono plus, contrairement a la croissance secondaire, des 
régions k grains fins représentant les restes de la tex­
tura de recristallisation primaire (fig. 17), du moinB si 
1 ’écrouissage par traction est convenable et la durée de 
recuit assez longue.

Les facteurs déterminant l'apparition de ces gros 
grains sont les suivants ;

1) Taojx de déformation par traction.



Pour uiie groññeur de grain primaire donnée„ la taille 
du grain final pasae par un maximujn en fonction de la va- 
lear de 1' écrouiSx‘̂>age<, N o u b prendronñ comiae exemple une 
groaseur de grain de départ, obtenue par recu.it de 5 heures 
á 6 30° (fig^ 18), Les écliantillons sont ñouniis p.ux écrouiS” 
i-’a£;:es raentionnés ci-deññou.s et recuits 48 he urea a 650° 
apréfi une mise bratale en température.

Apres 2 Ío d ' a.iiongement , on observe une restauration 
partielle (fig. 19), en ce F-ens que la grosseur du grain 
a* a pas varié, et la ma.Jeare. partie des míicles orééespar la-
déiormation subsiste',

Apréñ 4s5 d ' allongempnt, on observe queloues gros 
rrains daas la matriee polycristalline resta^irée (fig, 20) ̂

A;p:r(>ñ 3 “■ 5,5 d ' allongement, des gres grains -envahis-
touxe la tole et peuvent atteindre 7 mía df long (fig^20) 

La mri,t..?ice pei'tj cu bien dinparaitre complueteine-ut (fig. 21), 
■-.L, bieij suljsinter bímib la forme de ouelq,u6B peíita grains 
:i.:ií-mlaxrG'3 cu. difipoí'íás au:̂  limites des grciins (,fig. 22),

Des ácroi’.ÍBsr:,ges croissants lont diniinuer progi'essi-
'v\:niĉn;t la groBsei:.r du grr'in (figo 20),

Ci i, ̂ (v;i po:rte ia groaseur du grain obtenue en fonction 
á\: t(:U.;; d ’ cero-issage, on obtient la courbe elassinue de la 
recrisxaliisation apres écrcuissage critique.- (fig. 25)-

2 )  Etat struoturai précédant la déformation.
L ' éc:rouissagG critique croit avec la groíiseur du grain 

primaire,
L ‘ uranium laminé a froid de 150 °¡o a été scumis a des

17
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recaits de durées diiiérenteB a diverseB températurefr, afin 
d'obtenir- \m& gamme de grosñeur de grain croiñsante avant 
la traction.

Le tableau ci-dessous donne la vale<jjr de 1' écrouissage 
critique déterminé danvS chaqué cas, an fonction de la gros- 
seur du grain, primaire.

Recuit 
pri rna'' re

GrosB. j 
de graii

Ecrouis- 
1 Bage

Recuit
final Obñervations

470°C 10 l,i? % 48 h„ 6‘30°C i'roñ groñ grain

/  A \ Grain fin

16 ̂ 2 48 h. 630°C l'reñ groa grain

1 \ \ /O \ Grain fin

2 /j
48

lieBtauration
h.» 640°C 2.̂ ̂

4,b ^
n„ 6pü°C

.:uelques groŝ _̂
\
\ \ Tres gros grain

i
6

axmxnue

10 h. 6¿.0°C 3b
2 48 ii. e^Qoc K e B t aur e. t ion i

1

\ 6 io_ Tren groB grain
\ 7 p \

48
1
h„ 640°0 mixte 2 48i h. 6;)0“0

<ReBtauration

11 \ L_____
6 fo \ GroB grain

!;



C * t'ñt-á“d:lre ciuri 1' écrouifsñage critique augmente avec 
la groBseur du grain« On peut sigiialer á la limite que pour 
lea monocrintaux de oliangement de pliase, Ca,lais, Lñ,combe et 
Mâ dame Simenel (18) ont trouvé des taux d 'écrouissage criti­
que qui peuvent atteindi’e 12 fo pour certaines orienta%ions„

3) VitesBe de m-iae en ciiauffe et durée de recuit.
líüus avonB esñayé troiñ viteBñeB de miñe ea chauffe.

a) Montee rapide- en températare ( 100°C/heuxe)
d ) :...o:-.itée lente en tempcrature ( 100°C/minute)
o) Rec-uit da;ns un gi-adient de temperatura.

C'.:e8t la premiare Bolution qui donne les plus gros 
grainñ,

Si 1 ‘ éorouiBBa,f;0 critique est atteint, une recriñtalli- 
¿aticn ooiEplete peu'. etro obtenue en 4-8 heures. I-iais si par 
a ••...i-te d''hétérogénéi .;3B danfi la dG;rormation on observe apréñ 
recuic de ¿8 heures les gros grains de recriñtallisation 
da'ii5 u.ie matrice re.'tp.uráe a grain fin. la. croin-sanee des gro 
grainf? aux' dópens d;-: s petits grains ae produit plus lentemen' 
e.u cours du recuit jorolongé' comme le m.ontrent les figures 
24-25.

Ce ralentissem-int de la croissance des groa grains peuî  
Stre dCi au gros sis sament srijnultané des gx-ains primaires.

4) Hétérogénéi'iié de la déformation.
La dé.^ormation des écliantillons d'uranium polycristal-

lins est tríís hétérogene (19)? aurtout si l’on emploie des
éprouyettes rects,ngulaires spais congé. Poujr ces éprouvettes 
la ruptura se produit avant l'allongement corresponda,nt a | 
l'éoroulssage- criti;rue, le reouit améne alors á vns
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recristallisation partiello dans les zones les plus défor-| 
ííiées,,

L * utilisation deñ échantillons avec congé peraiet des 
écroaissages plus homogenes et doniient de- meillei)j¡:*ñ résul 
tatvS, bieii que pour le metal utilisé po;;sédant ui'.:o texture 
primaire prononcée,, la consolidation ne solt pas uermlnée.' 
quaiid on atteint la rupturî »

Quand la structure' de départ ríe présente pas une tail' 
de gra.in uniforme ( cas de la prásenee de quelques gros gr 
secondaires ), il est jjnpo3sible de definir un écrouissage 
critique, car les grains fins,et les gros grains nécessitei 
des taux tres différents» Et pour un écrouissa.ge donné, oij 
aura dépassé ia déformatio.a critique de la structure fine 
tandis que les gres grains subiront une déforir.at:!.on infé- 
rieure a 1" écrcuiesage crifcj.que ( fig„ 26 - 27 - 28

0) QxaIEÎ 'TA'JIOH .uES gros GRADJS DEVELQPPES par EaROüISSA’lE 
CRITIQUE,

1} Nous avons determiné 1 *oxientation de 150 gros
cristaux obtenus par écrouissage critique. Les figures 29 |
30 - 31 ~ 32 montrent les figures de p6l& (OIO^ , flOO)
( OOl) et (lio) obtenueSo

■v. n voit que l'axe [oiĈ  des cristaux développés ppj
écrouissage critique joue encore un role essentiel dans la< 
recristallisation. Get a:-cp est encore orienté parrallélemeri:

1
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a la direction de laminage. D'autre part ceci est vrai 
aussi quaiid la. traction de la texture primaire a été réa- 
lisée soil; parallélement a la direction de laminage, soit 
normalement a celle-ci, fig„ 33 - 34,

Les pSles (OOÍ) et [iQO) occupent toutes les posi- 
tions poBBibles, compte teru de la direbtion sensiblement 
flxe de l’axe [01(0 „ Alora que daiiB la reori;iitaIlisation 
secondaire leujps pofsitions étaient nettemeni: plus locali- 
ñées.

La représentatlon. des plans daiiB le gradiant stéréo- 
graphique (lOO) (OOl) (OIC) , figulres 35 -  36 maivbre plus 
claJirement la différence erti-e les textiû es de rscriBialli- 
Bation pĵ imaire et d*écroui.sñageí critique. D ’£.,ut.r'3 part, 
pour uiie tole écrouie PüU déla de le, valeux de ' éarouiSEage 
critique, qui présfrnte une- grosneur de gra±:i moya.ane ie
1 mm, nous avons trouvé que les orieiitations dos cristaux 
étaient beaucoup plus dispersées, comme le mor.-';re la figure 
37,

2) Hous avons étudié leB relations Gristallo,.grap]iiques 
entre lea cristaux voisins de recriatalllaaticn pa.r écroiiis- 
B8.ge critique, et nous avons trouvé qu’il exif-te dea. rela^ 
tions de macle approchées entre- criatau?; dij.’ecteraeiit 
contigus,

II est intérefĵ sant de préciser la méthode qua nous 
a,vons utilisée pour détermJner cea relations c'. ’orientation„



Supposons que nous ayons dans espace deux cristaux de 
sjnnétrie arthorhombique ayant une orientation relative 
quelconque. J. Prieúel a. rappelé (20) que l’on pei'ut txouver 
pour ces deux cristaux 4 axes cristallographiques de raém̂  
Índices, qui sont parallfeles 2 h 2 dans les 2 cristauxo En 
conséquence, on peut superposer ces deux cristaux en faisaía’ 
subir a l'un deux une rctation autour d’un de\s 4 axes 
communs.

La méthode g3?apiiique pour déterminer les quatre/commujM 
consiste a chercher, sur la projection stéréograpiiique les 
po'les des plans bissecteurs ( exteme et interne ) des tro^ 
plans principaux (lOO) ÎĈ  (00Í) homologues. Oes six 
polas sont alignés trois par trois et les quatre grands 
cercles que l'on peut faire passer par ces alignements dé’-̂  ̂
terminent les quatre plans: communs aux deux cristaujt ; les"! 
pSlesi de ces quatre plans fixent les axes de rotation com-i 
muns. On peut alors déterminer la mleur de l’angle de 
rotation autour de chaqué axe, nécessaire poux superposer 
les deux crivStaux, En général, si 1'orientation relative 
est quelconque, ces 4 angles de rotation sont quelconques 
différents. Au contraire, Priedel a montré qu'il j a macle* 
entre les deux cristaux primitifs quand: ,
1) L'angle de rotation autour d*unfou de plusieurs ) de cea 
quatre aixes communs ( ceux-ci étant d'Índices rationnels )' 
est égal h ( n = 2, 5, 4, 6 ), I
2) quand il y a symétrie par rapport a un centre de symétri

üouteŝ  les combinaisons permises par la symétrie or-* 
thorhombique montrent qu’il existe 13 sortes de macles 
possibles. dans ce syst^me cristallin.

22
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MaivB un deuxieme cas peut étre pOvSñible í c'^st celui," 
des macles approchées, quand :
1) l’angle de rotation est égal exactement a — mais 
l'axe de rotation ou 1© plan de symétrie ñont irratio:anels, 
c'est á dire voisins d'uii axe ( ou d'un plan ) d'Índices 
simples,
2) l’angle de rotation est voisin de la 'W'aleur ( par,:; 
exemple á 5° prés ) , mais l’axe ( ou le plan pe.cpendiculai 
re ) ont des índices simples rationnels. ,
Par exempleigure 38 montre la construction faite pour 
déterminer les relations d’orientation entre les cristaux
2 et 4 que nous étudierons ci-dessous, A et A’ représentent 
les poles des plans 'bissecteurs des plans (j.OO) B et B* 
ceux d®3 plans '̂OIO) et C et C ' oeux deŝ  plans (OOÍ) ^
En poiutillé'sont les graiAds oercles qui détermiaent les 
Quatre plans communs et P^ P^ sont les poles de ces
qua.tre pla.ns, c'est á dirê  les quatre axes communs.

líous avons étudié par exemple les relations entre 5 
groa cristau,x qui se présentaient dans le plan indiqué sur' 
le croquis, et les résultats olítenus sont les suivants ;

Entre les cristaux 1 - 2 t macle approchée ; rotgtion de
174° autour de l'axe ̂ 15} 

Entre les cristaux 2 ~ 3 s aucune relation ; -
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Entre les cristaux 2-4 : macle approchée ; rotation de
autour de l‘axe

Entre les oristaux 3-4 : macle rigoureusé ; rotation de 90̂ .̂
autour de l’axe [36l]| 

Entre les cristaux 4-5 : macle approchée ; rotation de 124|
autour de l'axe [71^ 

Entre les cristaux 3-5 * macle approchée ; symétrie par raj
poort au plan

Ces relations de macle approchée entre cristaux cóhti^ 
gus de recristallisation aprés écrouissage critique ont ét 
observées également par Monflard (21) sur le fer et par
(5) dans le cas de la croissance de gros cristaux par chan"-̂  
gement de phase iT • viill

Ceci est en accord avec le fait bien connu depuis lea' 
expériences de Burgers (22) d'une part, et de Lacombe et 
Bergiiezan (23) d'autre part que des cristaux contî jus, d’ó’-̂  
rientation voisine cu en relatiou de macle approchée ou 
rigoureuse ne peuvent s'absorber. Ces états correspondent'-^' 
en effet h une énergie interfaciale mínimum a leur limite'^

Jde grains.
En conclusión, nous pensons qu'il ne faut pa.s attribue

h. ces relations d'o»ientation de m&fele approchée une signi*
fication concemant une corrélation entre la croissance dél
2 cristaux voisins ; on ne peut pas par exemple, concevoi^ip
que le cristal (1) a donné naissance au cristal (2) en 
son d'un accident dans sa croissance comme c*est le cas dí 
macles fines de recuit observées daña le cui^ré ou les
aciers inoxydables, etc. Uous pensons plutot que les 2



criataux (1) et (2) se sont développés simultanément mais 
indépendemme-nt l*un de l’autre k partir de deux germes dia— 
tincts. Au bout d’un. certain temps de croi^Bance, cea 2 
criñtaux arri-went en contact, s' affrontent danf? ,l€;ur crois- 
sance, c'est a dire que leur limite se stabilise en raison  ̂
meme de leur relation approchée de macle.

25

II est intéressant de comparer la croissance des gros 
grains aprés écroaissage elevé ( croissance secondaire ) et 
celia obtenue par écroaissage faible d'une textui-e dê 
recristallisation primaire h grains fins.

En premiere analyse, on pourrait penser qu’il n ’jr a* 
pas de différence fondamentale entre les deuDC prccessas 
(le- croissance. Un écroaissage faible par tractior. aptli- 
quée a une text-ure de recristallisation pi*imaire á gxains 
fins pourrait avoir pour effet d’accélérer la croissance 
ultérieure des cristaux secondaires par 1 Vapport d*u2' sup- j 
plément d'énergie, Autrement dit, 1'écrour.ssage par tractió^ 
modifierait simplement la cinétique de croissance des cris—'̂i; 
taux secondaires,

Certains des résultats précédents nous conduisent plu--- 
tot a adopter l'idée que 3.a croissance aprés faible trac- 
tion est comparable a celle observée dans la raé-thode d é-
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crouivssage critique qui eiitraine une recriñtallisation 
par germination. Les argumentB Ií l'appui de cette Mée sont 
les suivants : , '
1) Conformémént a la courbe claasique i grosñeux de grain 
en fonction de 1•écrouissage, au del^ de 1’écrouissage don~̂  
nant les pluñ gros grains, la groasei:̂ * de grain ctiminue av^ 
1'écrouissage croissant.
2) Bien que les cristaux développés aprés traction poss^-■ 
dent une texture, celle-ci est plus étalée que pai::p les ,, 
criñtauoc secondaires. Pour une ’GÓle e5crouie au diíla de la 
valeor de 1' écrouissage critiquo, les orientatio-ifs des . 
cristaujc obtenus sont encore plus dinperñées., 0(í5i. appaie 
l'hypothése d’u.i mécanisme de g€:rmination, Plus l'ecrcuis-;̂  
sage subi par uue texture primaire polycristalliae eat éle- 
vé, plu.s les chances de former de nombreu:?? ger̂ yes d'orien- ’
tation différente est grande, Dans la recristallisation ■.

• <‘.1
secondaire, on admet au contrai3*e que l'apparition des ■;' -í̂i
gros grains correspond au grossissement de certains cristaui|t 
exiñtant dans la texture de recjástallisation primaire. Ce 
sont en général les cristaux apjiartenent a une composante 
mineiire de telle- sorte qu’en général 1' o::“ientatio;a des 
cristaux secondaires est plus p:*oche de la texture de dé- 
formation que de la texture priiicipp.le de rec;rj.£r!:allisa- , 
tion primaire. . , ■
3) II resterait cependant pour c/ae les argucrent 5 précé- 
dents soient déciaifa , a vértfi;'r que le déval ;ppement 
d'une texture primaire pronocée h’est pas ii'dl¡3pfnsable 
pour provoquer la croiBf,ance des î roa gra5.nt-!, ;o-?r appli-
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catión d'\m faible écrouiñvsage par traction. Autrement dit, 
il serait important de comparer lea réBultats précédents h. 
ceux obtenus par uii métal fortement déformé avant recuit 
primaire par une méthode autre que le laminage unidirec- 
tionnel. Comme dans lesexpériences de Bowles et Bras (24), 
il faudrait deformar soit par compression soit par lami­
nage croisé a des taux comparables a celui du laminage 
normal,
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CONGLUSIONS.

líous avons comparé sur de l'uranium de haute piirete la; 
croiBsance des groa grains par recristalliñatiori secondair^| 
et par écrouissage critique. Lees résultats les plus impor- 
ta,nts sont les suivants :

1) Seal l'uranium de haute pureté donne uaissance a de gróii 
cristaux par les deux méthcdes precedentes. Oes dsux métho^l 
de croi;!ñaric0 fournissent 6onc un critare qualificarif trésj 
ñür pour apprécier la pureté de l'uranium. L ' uimni u;:q de pu-̂  ̂
reté nucléaire o o agíante ne donne pas lie a á derr. p5(ii.omér..e3 
de croiasance exagárée» -

■ ' "S
2) La recriBtallisjition seconáa.ire donne nais«aaice a des 
cri&ua,oix de plus petite dimensión que la méthode d’écrouis-'' 
sa,ge critique. Daiin le premier cas, il subsistí:? tcujours des 
oristaux de faibles dimensions représentant les reates de 
la texture primairs, Dans le second cas, pour certaines 
va.leurs de 1' écrouissage, il y a disparition comple":e des 
cristaux primaires„

3) Les textures de recristallisation secondaire sont beau-̂ ;̂  
coup plus prononcées que celles obtenues [pour I o d valeura] ̂  
pour les valeurs voisines ele 1'écrouissage critique. Cepeii«
dant, dans les deux cas, il est remarquable que l'axe b



29

tous les cristaux joue un role essentiel dans la cro3.s- 
Bance puisqu’il est toujours sensiblement orienté paral- 
lélement h. la direction de laminage. Ceci n ’ast pluv̂  vrai 
par contre quand 1'écrouissage par traction est superieur : 
á celui de 1 ’écrouissage critique, cas da.ns lequel on obser­
ve une dispersión des o;rientations obtenues. Ges faits per-'̂  
mettent de conclure a une différence du mécanisme de fo-rma-rii:
tion des cristaux secondaires et de ceux d'écrouis»a.ge crl¡'̂  
tique, les premiers correspondent a la croissance d© certai:ffî | 
cristaux privilégiés existant dans. la tê ixture de recristal- 
lisation primaire, les^econds se développant par le méca- 
nisme de germinatioii et-\;de croissance.
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i° i.? - X 73 Ií° 6 - X 75

ii° 7 - X 73 .1° 8 - X 7i)
Impo3:tance comparóe dn recriatíillinntion necondaire daño 
1g ca,vT d'uraniuniB de divex’ñes puretén :
J° p - Uraniiun áe iiauto pu3?oté
H° 8 - Uranium de pureté nucléalro co'orante



9 - :̂ 0 iT° 10 - X 20
Iiií-i'ieacG da taux d ‘ ócro 'ionâ ô nur la taiile don crintrauc Be- 
cDiidaî 'on : :) ; ec.rou.:l!̂Bn.;_;o de 400 ,>

í ifí. lo i éc;rouinn{v;e de 1000 />

11 -  Sc'licr.an l l l u n t : ’nat Ig r  c'j.vnrr 
ŷj)on ;̂cal-!;GTr;c:vGn ■;;;ioriTilouĉ R ooiitíi 

ruyj t  Ti de-; c r i'T ';n ,‘ •;; r ; c c ? 0 : i d f e  
\'o,i-L'lc eoi'ipn-i'.'n.'iv'i o ,



13 -

H° 14 - 1& -

j'igiü-eñ do polos (100) - (010) - (001) - (lio) obtenueB 
d'aprés 40 criñtaax de recrintalliaation ñecondaire.



Ií° 16 - Orientationñ moyennen 
déduiten der, de polen
iDrócédenteñ :

0 0 (010)
13(001)

(100) 
0 0 (110)

.',í° 17 - X 20. CriBtrroc de ro- 
crintallif̂ atioii aproñ écromlB- 
Ra/̂ G ( a compa,rcr a 3..' í'ic* 1 '

I I 18 - X 75. Gronneur du 
íprain obtenu apres 3 H a 630°C

ií° 19 75. Ci’aiii précedeiii" 
aproR Ud'i éc: ouinrir,{;f= de 2 fó nt 
recuit do 48 "I a : la
j’pntauraVion :a.'
lo.



.rouiBnati3
2

4,5

5 io

6 io

10 io

20 - X 20, Gronneur de grain comparée obtenue aproB 
divern écroainna^ ên et recuit de 48 he\n?ef5 a 6^0 Ĉ, ,ñur 
une matrico i:iit±o,loinpiit recuite íj heio?Gñ íi 650°C.



il° 21 75. Ga-on ¿i-rninn obte- 11° 22 - x 7̂ . aopxie le cii
iiiiñ aproun écro'aiaaaé'̂ e. Le cliché che 21, mala avec q;.c.lqiie-3
nontre la dinxjarition complote gJ'ains finn réniduelr:. 
do la niatrice a ,';rainñ finñ.

•g

0)t)

O

N° 23 - Variatiorir? do la taille 
du^grain on fcuction du de/jré 
d' éc3:’ouinf5ago.



ijo 24 - X 20, Grain obte- 
nu aproñ écrouiñBage et 
recoit de 4S iieureñ a 650®C.

2 ''} -  X 20. iieme plage 
que le cliché précédent 
apreñ 100 heureB á 650°G,



f̂f. '- k-,̂  -Sí̂í ’ ^ --.‘/O

’* '■ V* ' ;
cVÍVíV.. .̂' •' j * ‘

ÍÍ,V:.;̂  ■ .-
■ ’ V *.' ■ > * -■■•,;: ;.. .

-j-VüSS"- i u * ¿

NO 26 - X 75» Gros 
Gi'a.in necondaire et 
matrice a ¿p̂ ainñ fins

:í° 27 - X 7i¿. keme 
pla¿-a que le elidió 
26 aprbñ éorouivqñace 
dG 8 />.

i'í'’ 23 - X 7í>, ..eme 
Ijlr.{je cue lo cliché 
27 api'oR recuit de 48 
liBiiren a, b>0°0, ( La 
matr.'ice a recx’intalli- 
cí6, le {pron í̂ rain ent 
restauré.



30 -

:i° 31 32
-i.-u;ef5 do polen (100) - (OIO) -- £00l) -• (llO) obtGnuPR 
¿lapcéfi IbO criBtausí d * écrouinnace ori'tique.



ox

X •

// T » T / T
T. +++.L i.

. \

♦ \
/> A /.M

’ ■ .• \ 

v : ' : i

 ̂ 7

• •

Projection atéreograpiiique den poloR den plaiivS (lOO) A (010) O 
Gt (OOl)-jh dea ci’lntaux obtenuñ par éoroMlnna^e critioue.

5:̂ - Ecroui«ña¿]:e dans la 
direction de laraina/je. H° 34 - EcrouiBria¿'e daus la. 

direction nórmale au ñenñ da, 
lar.iina/;e.

001

i-éprÓBoncation den normalen au ,;la:i do la tolo 1p ouadrâ it P5t er u 0;p?aphiq L: e,
>í¿ - Pour 40 crirrtau: de ;,o ^5 _ povir lüO rriBtaox

iTPCocilli’.rifi.'tio.ii nocoiiclrt.i-z*o cjr'ou.rLnOtîG oiri*bi<>ufí,



57 - ProjGction atércOi'jraphiaue dea polea 
dcB plíinn (100) A (010) O , et (001) des 
crifitaux obtGiiuB aprbB un écroulañage supé- 
rieur á l'écrouiRsaf'e critique.

IP )B - ¡'hHiiodíí ¡••;i'Rpiiicuñ de détormination 
dc?í ralñtio-.in d'orlPir’jation entre 2 criptaux 
ortíiorboEQbiquoñ.

© C polen den pimía (01Ó)■ O - (001)
A ^ - (100)


