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LiTRODUCTION
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Tormeunud des gros crlistaux ovntenus dans 1'uraniun de
haute pureté par les deux traitements suivents 3 uvue
recristallisation secondaire due & une texture primaire-
nrononcée, développée par recuit d'un métal forisement
déformé, une recrisiallisation apres un écrouigsage fai?
ble de cette méme texture de recristallisation primeire.
Leus la premigre partie de rotre travail, acus avons
déterminé lss condisions d'spperiticn des gris sweins
secoudeires et leurs orlieatetioas eristallog: ayn“uu.un
Lans la deuvxicne pertie, aovs svons étud Les Pacteurt

qui permetitent d’'oblenir des gros gralns par uufécrouia- '
rege critigue, et déterminé les crientations et relaticns
cristellogrephicues des eristaux obtenus.

A priori, on pourralt renser qu'il n'y a pes i¢ dif-
Pérevice Jondawentaies entre les de eux mécanismes de’ srois-

b

ance, mais la discussion des résultats nous conduira i

)]

n
i

(

uggérer qu'il s’agit de detx processus différents. Daus
premier cas, on zerait en présence d= greins seccndeires
gui proviendraient de la croissance de quelgques grains pri—
maires privilégids, tandis que dans le second cas, il s'a-
gireit de gros grains développés par le mécanisme classique

de germination et e*Oqu aunce.
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IECRISTALLISATION SECONDAIRE DE 1L  URANIUM

D'une manidére générale, on peut disvinguer deux typeas
de recristallisation secondalre :celle due a une texture
primaire prononcée et celle provenant d'une phass dispersée,

Cette dernitre a été étudiée par Fisher (1) poux
1'élaboration de monocristaux d'uranium of .

C'eat la recristallisation secondaire obitenue & parhin
d'wne texture de recristallisation primaire prononcée Jui
faict L'osjet de notre étude.

Ce phénomene gui consiste en vne seconde zéndrsiion
de cristaux de grande tallle par recuit prolonzé d'ire tdHle
fortement déformée par laminage coudirectionnel, a déji été
observée sur de nombreux métaux et allizges de difiérentcs
atructures. ( cuivre 0.F,H.C., Aluminium, TFexr doux, Ferro-
silieium, Ferro-nickel, Zinc, etec. ).

Fisher a signalé son apparition sur des barreavx i' u

%o

wmoohbsnus par filage. Il & étudié son apparition sw:

dze métavx de différente pureté et ayant subi différsnis
braitements thermiques antérieurement au filage.

Nous avons étudié l'apparition et le dévelopremant du
phénomtie daus l'urenium de haute pureté, écroui par lami-
nege a froid. o




Cette étude comprend quatre parties :

A) Méthodes expérimentales

B) Description du phénomine

C) Facteurs de croissance des crisbeux szcordairss

L) Oniertations des cristaux secondaires.

A) METIOIES EXPERILENTALES.

-

1) Préparation des échan’illons.

L'uranivm brut de foanderie est laminé i 300°0 jus-u‘d
une certeine épal%?@bn, ltécrouiensge final,. donaf per Le-

minage 3 f£roid, sera “oujours exprimé em % Ha: la Taivcale o

'.'D

nitial ~ €rinal
f 'lc.l

Le découpage des échantillons est réalis¢ A e ciallle
apres laminage & froid.

2) Traitements taiermicues.

Tous les traitemonts therm.gqres ont ét¢ elffeutuviy er
anrchant dans des feuilles de Tantale les écheatiilc:n pié-
alablenent polis éleclrolytiquement, et ea les suzlla; Gars
128 ampouiecs de Dy LEX BOUS pX cession réduvite d'argm, puifié

par uwn "gatter".
Apreés recuit, les échantillons apperaisseat crnerre polisg

rMals présentant une actague thermique proaoncée ( 2 ).



3) Métallographie.

Les échantillons ne sont soumis en aucun ce3 & une
abrasion mécanique, car l'uranium, en raison de 3a struc—
ture orthorhombique, présente une treds grande seasihilité
4 toute déformation mécanigue.

L'élimination des couches superficielles se feit ex—
clusivement par polissage électrolytique avec le bein
acétochromicue signalé par Pruna, Lehr et Chaudron (%)

Pour l'observation microscopique ou macroscopicque de
la grosseur de grain, on procéde & un gravage dans le méme
bain, selon les conditions signalées par Robillard, Made-
moiselle Durand et Lacombe (4). Cette méthode met en évi-
dence plus clairement les faibles désorientations que 1l'ob-
servation en lumidre polarisée.

4) Rayons X.

Les orientations des gros grains ont été déterminédes
par diagrammesde Lailie en retour, effectués avec une anti-
cathode de tungsténe, sous 45 KW et 5 mA, et un colli-
mateur de 0,4 mm.

B) DESCRIPTION DU PHENOMENE.

1) Aprds un recuit i haute température dans des condi-
tions précisées plus loin, il apparait & lg surface des

tdles quelques gros grains de forme allongée dans uvre



(3

direction paralléle & celle du laminage, d'une longueur
moyenne de 3 a2 4 mm, et de 1 & 2 mm de large, di3séninés
dans une structure & grains fins (fig 1). Cet aspec’ mor-
phologique ressemble 3 celui de la croissance de ciistaux
secondaires, aux dépens d'une texture primaire a greias
fins, obsexrvée pour d'a ..res métaux, Les contours des cris-
taux secondaires sont déchiquetés et se déplacent vers
leur centre de courbure, en absorbant la texture primaire,

conformément au critire  roposé par Beck (5) pour distinguer
cette croissance second: ire dite exsgérée, ou "discontinue"

de la croissance "conti:oe" ( fig. 2 ).

Dans la matrice & ;rains fins, on peut voir également
allongées daans le sens du laminage des zones polycristal-
lines % Torte texture,qu i devraient favoriser la croissance
ultérieure des grains se :ondaires, 3 condition qu2z cevx-ci
aient une orientation tris différente de celle d= la tex-
ture ( fig. 3 ). En aucun cas, et méme aprds les nHlus longs
recuits effectués (500 haures), on ne peat obten.r de gros
grains envahissant toute la largeur de la td8le.

2) Les gros grains ¢ zoadaires sont, du moin: & 1'é-
chelle des diagrammes clas 3:juves de Lale (fag. 4., exempts
d'une polygonisation, coum: 2¢lle qui apparait psarx coatre

dens les gros ceristaux poc luite avee changemert de paace

4

P (€), L'uatre par , L. sout en général, exempis de

Mz e,



7

C) FPACTEURS DE CROISSANCE DES CHISTAUX SECCHDLIEES.

1) Influence de la pureté.

Cleat 1l'uranium de havte pureté préparé aax éLectroli
se ignée (7) et refusion sous vide élevé (8)% qui meni-
feste la plus grande aptitude & la croissance seconlaire.

Pour démontrer l'effet de la pureté, nous avens effec]
tué un recuit de 48 heures & 650°C avec mise brutals en
chauffe sur quatre uraniums de puretés difléreates.

Le premier présente l'analyse suivante (p-p-m) :

C N Al Cu Mg Fe Si
34 «10 T 2 L 4 10

Deux autres oat un pourcentage d'impuretds voisin de
celui-ci, mais avec une teneur en 0 et en N plus dlevée
( appréciésqualitativement par 1'examen micrcscopique).

Le quatriéme est un uranium de pureté nucléaire cou-
rante élaboré par le Commissariat i l'Energie Atomique
dont l'analyse est la suivante :

B Cr Cu Pe Mn Ni Si Ii5
0,1 4 22 25 4 6 80 8
La grosseuxr de grain.et.le nombre de gros grains

nne

=0t
e ;. ; . .. .
Nous tencus a romercier Monsieur Chiswich, 4 'Argox
heute

National Leborstory & qui uous devons 1l'uranium de
prreté.,



diminvent au fur et i mesure que la pureté décroit (fig. 5-
6-7-8) et au deld d'un certain degré de pureté le phénomdéne
n'apparait plus, méme aprés de trés longs recuits ( du
moinsg pour la durée maximum de 500 heures de nos essais ).
Nous avons donc effectué par la suite, toutes nos ex-
périences de recristallisation secondaire avec 1'uranium

le plus pur, correspondant a l'analyse ci - dessus.

2) Influence de 1l'épaisseur.

Pour observer la recristallisation secondaire, il ne
faut pas descendre par laminage 1'épaisseur des éprouvettes
en dessous d'une certaine valeur. Dans le cas de 1l'uranium
ellie o3t de 0,5 mm., Cet effet de Ll'épaisseur a déji été si-
gnelé sour d'autres métaux comme les ferro-silicium, par
Dumn (9) et le fer doux par Coulomb (10), On l'attribue a
1'impecrtaice croissante prise par les défauts de surlace
par rapport i L'épaissevx totale de 1'échantillon, qui em-
péchen: la migration des joints par ua simple ei’fet géomé-
trigue., Dans le cas de l'uranium, il apparait er. effes, au
cours du. recult, des fossdas d'attague thermicue, & l'arlomb
des contours de grains primaires, qui blogquent sinsi lLeur

migration ultérieure (2).

3) Ianfluence de 1'éero.issage.

Nous avons étudié 1fapparition de la croissance exa-
gérée zprés un recuit de 48 heures & 650°C sur des échantil-
lous leminés de 80%, 100%, 400% et 1000%. L'écrouissege de
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80 % se wévele insuffisant pour développer des cristaux
secondaires, du moins dans les conditions de recuit uti-

lisées. La grosseur de grain et le nombre de gros crista

croissent du simple au triple pour une variation d'écroui{
sage de 400 & 1000 % ( fig. 9 - 10 ).
4) Influence des conditions de traitements thermiquei

a) D'une manidre générale une température de recuit
élevée ( en & ), un traitement prolongé, une mise en chau
brutale, sont’ plus favorables au développement de la recri
tallisation secoandaire.

Celle-ci apparalt pour des températures comprises ent
600°C et la température maximum correspondanf a la transfo
mation B —» & ( 662°C Jia _

Nous avones eifectué nos recuits essentiellement 2 650!
maximum, pour no.s méanger uwne marge de sécurité.

La période d'i.icubation est tres faible, de 1l'ordre

une dizaine d'heures, dans le cas d'une montée rapide eni

d I
température ( 100°C/ minute ) et de 1l'ordre de 50 heures
pour uae montée leante ( 100°C/ heure ).

De plus, une montée lente en température réduit consi

déranvlement les vitesse de croissance des grains secondaire
Il faut 300 heures de recuit i 650°C apris une montée lenf
en température pour obteair une grosseur de grain compa-
reble A celle obtenue aproés 48 heures, aprés une montée ra
pide en température, Ces observations sont 2 rapprocher de
celles de Rathenan et Custers (11) sur la recristallisd-
tion des ferro-nickel qui ont bien montré aussi 1l'inflence:
de la vitesse de mise en température sur la croissance exa:

L .
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Par contre, un échantillon porté lentement en tempéra-
ture, recuit 48 heures & 650°C, refroidi, puis porté bru-
talement 2 la méme température conduit au méme résultat que
s'il avait ét€ directement recuit aprd®s une montée rapide
en vempérature ( fig. 11 ).

Ceci peut s'expliquer par le fait qu'au cours du re-
froidiassement 1l'anisotropie des coefficients de dilatation

provogue v €crouissage des cristaux qui accéliére la crois-—

o

sance ultérieure des cristaux secondaires.

La recristallisation gecondaire semble stoppée quand

on atielnt une certeine grosseur de grains. Ainsi, aprés
wie montée rapide en tempdrature, un recuit de 300 heures
ae modifie pius la grozseur de grain obteanue apres 48 heures
de recult.

Le Tait que les graias secondaires n'eavahissent pas
tovte dla surfece de la (0le peut étre expliaué par la coexis

lence dans la texture de recriastailisation primaire de plu-

lis
&ieurs composantes d'orientation iff

féreante, Cellies—-ci sont
aosorhées plus ow moins facilement per les eristaux seccn—
dalres suvivant les relalloans dlorieuntation entre cristavx

prixgires et fecoadaires.

D) ORIENTAYIONS DES CRISYAUX SECOWDAIRES.

Plusieurs avteuvrs cnt étudié les textures de laminage
¢t de recristallisction primeire dans 1'uranium. iJous don-—
acrong un bref spergu des résultats obteaus par ces auteurs

dans le cas d'éecrournszge comparable & celui de nos essais,
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pour les relier si possible aux textures de recristallisation
secondaire que nous avons observées.

1) ‘exture de laminage.

Mueller, Kuott et Beck (12) ont déerit la texture de
1 turanium laminé de 87 % i 300°C en la rapportant & quatre

"orientations idéales", rassemblées dans le tableau I.
Seymour (13) trouve pour l'uranium laminé & froid de 90 %
une texture double, dont chague composante coincide sensi-
blement avec deux des composantes décrites par liueller,
Kuott et Beck. liitchell et Rowland (14) ont trouvé pour un
leminage & froid de 60 % une texture simple voisine de la
composante n® 2 de iueller, Kuott et Neck.

2) Texture de recristallisation primaire.

fueller, Kuoti et Beck (12) ont établi quatre "orien-
tetbione idéales" cumme composantes de la texture présentée
per Liurenium laminé & 300°C et recristallisé & 525°C.

Mitchell et Rowland (14) trouvent la méme texture de
leminage apres recristallisation.

3) Texture Re recrisvallisation secondaire.

Noua avons ddéterminé par diagramme de Lale en retour
1Lroriensation de 40 gros cristaux secondaires pris dans
diverses tbles ayail subi des écrouissages variant de 400 &
1000 %. Etant doané le nombre relativement faible de cris-—
teux observables pour chagie écrouiésage, il n'a pas été
. pussible de déterminer si 1'augmentation du teu d'écrouisse
se diminveit la dispersion des textures. D'autre part, la
méthode de rayous X utilisée ne permettant 1'examen que des

crisstaux ayvant atteint au moins 1 mm de large, les résul-
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tats obtenus pour la texture de recristallisation secondai.
re n'ont qu'une valeur moyenune et himitée & un certain nom-
bre de cristaux. Les figures 12- 13- 14- 15 montrent les
figures de p8le (010), (100), (001) et (110) obtenues.

Malgré les restrictions signalées ci-dessus, la Figu-
re de pble (010) montre clairement que 1l'axe [QlO] de
tous les cristaux secondaires est aligné paralldlement &
la direction de laminage. Par contre, il y a une concentra-
tion des pbles (100) & 20° - 30° du plan de la t8le dans
la direction de laminage et une autre 3 40° - 509 du plan
de la t8le dauns la direction transverse.

L'interprétation de ces figures de pbdle conduit A
déterminer deux "orientations moyennes" définissant la tex-—
ture de recristallisation secondaire (fig. 16). Celles-ci

e

sount représentables par les indices @

( 203 ) [0:0] (010 ) =no1
{ 110 ) [110] (140 )  n° 2
Les symboles OQ®@, & &6 a o ) 0 0 placés sur
Les figures de plle sisnalent les points choisis pour

*Ghﬁppeiunﬂ cue selon 1'habitude prise par différents
avteurs, chague composante d'une texture consiste en

alité en une paire, oricatde symétriquement par rapport
la direction de laminage { ow par rapport & la direc-
C

- b

n transverse ).



déterminer ces "orientatiens moyennes".

3.

Comme le montre le tableau n® I, la texture 0o 1 a

sensiblement la m@me direction gque la composente pria-

cipale de laminage et que la composante mineure de recris-—

wallisation primaire. La texture n® 2 a la direction voi-

glue d'une composeate mineure de recristallisation pri-

naire.

Le textures de

1

dadre alent les mémes directicns

e la recristal

Lication primaire

vaciristellisation 3econdoire soit

vadal déve Loppement, Ba elfeil, les pros

mierrient eoatre des graiis primaires
G ¢ de-la Levre, dvae dl'orieatation
Cal 1 4

el RS DI E .

stoppée apres

rocristallisation secon-
due certaines composantes

axplicueralt que 1la

. cer—
grainsg Iecundalras
d’uase crieatasion

défavoraile poar
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ITeéme PARTIE

ECROUISSAGE CRITIQUE DE L'URANIUL

La recristallisation secon@aire conduisant 3 des
grains'de grosseur relativement faible, nous avons pensé
que la croissance exagérée pourrait &tre facilitée par
w1 Taible écrouissage appliqué aprés la recristallisation
primaire, comme 1'availt falt Fisher (15) sur des barreaux
rileées,

La gamme de traitements mécaniques et thermicues

utilisée dans cette deuxidme partie est la suivante :

e) Berouissage élevé par leminage 2 froid

b) Recuit en X daus des conditions ne permettant que le
développement de la texture de recristallisation primaire.,
c) Ecérouissage feible par traction ( de 2 & 7 %) A4 la
température smbiante.

d) Recuit & haute température en .

L'étude de la grosseur du grain en fonction du taux
diécroulssage appliqué aux grains primaires et celle des
textures de recristallisation a montré qu'il s'agissait 1i
d'un grossissement provoqué par écrouissage critique et
non pas d'une accélération de la croissance exagérée.

Notre étude comporte trois parties :
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A) Historique et méthodes expérimentales
B) Description du phénomdne et conditions d'apparition

C) Orientations des eristaux obtenus.

A) HISTORIQUE ET iELHODES EXPERIIENTALES.
L'intérét que présentent les monocristaux parfaits d

ranium a poussé diflférents auteurs & appliquer la méthode
d'écrouissage critique & ce métal.

Cahn (16) a fait une étude systématique sur un ura-
nium, dont la pureté n'est pas spécifiée, f£ilé a froid,
recristallisé 2 630°C, déformé par traction et recuit. Le
meilleurs résultats ont été obtenus par une montée lente
en température ( environ 1 - 2 jours pour passer de 550°C'
A 630°C ) et maintien de 24 heures & 630°C. Les plus gros;
grains obtenus par cette méthode atteignaient 2 &4 3 mm de

diame&tre et étaient entourés d'une matrice de aing fins:
gr

d'environ 1 mm de diamétre. La valeur de l'écrouissage
critique était de 1 %.

Fisher (15) et Holden (17) ont trouvé la méme valeur
d'environ 1 % pour différentes qualités d'uranium. Ils onf
obtenu des gros grains dont la croissance a été interpré-
tée par ces aukeurs comme due X une accélération de la

croissance exagérée.
Tous ces auteurs ont utilisé une montée lente en tenl

pérature pour le recwit aprés déformation, et ils n'ont

pas étudié l'influence de la grosseur du grain primaire.
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Nous avons repris systématiquement 1'étude de 1'évo-
lution par écrouissage et recuit d'dchantillons d'uxanium
en dtudiant les différents facteurs : grosseur de grain i-
nitiale, écrouissage, durée du recuit, etc. Wous avons
utilisé un uranium de pureté telle qu'aprds laminage &
froid de 150 % il n'y ait pas possibilité de croissance
de cristaux secondaires au cours des traitements ther-
miques relativement courts suivant le laminage ( par ex-—
emple, 10 heures & 630°C ). L'uranium choisi correspond
au lot n® 2 décrit dans la premidre partie. Les échantil-
lons sous la forme d'éprouvettes plates, ont été traction-
nés soit avec une micromachine Chevenard, solt avec une

machine Testwell.

B) DESCRIPTION DU PHENO:ENE ET CONDITIONS D'APPARITION.
Le recuit apxes faible écrouissage par traction de

1a texture de recristallisation primaire doane naissance

% des grains qui peuvent envahir completement la t6le et

venir en contact les uns avec les autres. Il ne subsiste

done plus, contrairement A la croissance secondaire, des

régions A grains fins représentant les restes de la tex-

ture de recristallisation primaire (fig. 17), du moins 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 3

1) Taux de déformatioa par traction.
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Pour une grosseur de grain primaire dounée, la taille
du grain final passe par un maximum en fonction de la wva-
leur de 1l'écrouissage. Nous prendrons comme exempls une
grogreur de graii de départ, obtenue par recuit de 5 heures
2 630° (fig, 18). Les échentillons sont soumis aux écrouis-—
saoes mentionnés cl-~dessoud et recults 48 heures a 6500

spres une mise hrutale en btempérature,

Apris 2 % d'alliongement, on observe une restauration
partielle (fig. 19), en ce seas que la grosseur du grain
a'e pas varié, et la majeure partie des macles créésspar la
délformation subsiste.

Apres 4,5 % &‘gllol”em:Ji, 01l Observe gueldues Sros

matrice polyeristalline restaurée (fig. 20).

wn

BgD B d’ longement, Jdes gros grailns envahis—

e

t8le eb peuveni atteindre 7 mm de loag (fig.20
Lz metoice peit, ou bien dinparatire comp.otement (fig. 21),
s len subsioter sous la forme de cuelgues peilits graias

dustuleareas ou disposds avx limites des graire (fig. 22).

¥

TN~ % ""‘r‘"“"‘ 1 €x g0 e ips, 2 APV M e s e e L P g = ey ) 5 - |
Ly eerovlssases arolasosnts fTont diminter prosressl-

wio Lrou porte Lo srossecr du grailn obbtenue en fonction
de la

dv. by di€emasinsage, on oblblent la coirbe clagsicue
<43 = H B i i et g T = SEh I ot = -
Tegridvallisgtion apres egcrLalLssage CfltLquE.'{,Lg. 23)-

2) Etat structural précédant la déformeticil.

L'éerouigzane oribisve erolt avee la grosseur du grain i
primaine,

Livesniom laminé o froid de 150 % o été soumis i des
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recuits de durées différentes X diverses températuree, afin

d'obtenir une gamme de grosseur de grain croissante avant

la traction.

Le tableau ci-dessous donne la valeur de 1l'écrouissage

critique déterminé daas chaque cas, en fonction de la gros-

seur du grain primaire.

heculit Gross. |Ecrouis- Recuit
primaire [de grain sage final Observetions
SOt 1,5 % B Urds gros grain
477000 10 v 2 2 | 48 h. 650°C |* SHoR &
"L Y 5 A | ﬁ\\ Grain fin
N . y . Trds gros grai
) M. 250°C) 16w & 48 h. 6300¢ |*FCS &YOS grain
| \ 5 % | \\ Grain fin
2 Aestauretion
4 h., 640°C 2;CL 48 h., 650°C
4,5 % (uelques gros
4 ‘ RGY 5%83ns
I \ S D39 | \\ Trés gres grain
6 g% kajlle des
i £
1ﬁmnée%£ ;
;
) oot D oo o 3 g
10 n. 620°| 35 2% 45 1. Go0by | Resteurstion
- (* = - :
[ﬁ \\ b5~ 6 % l “\\ Treés gres grain /
']
- La taill ges !
4 Eof . OPRl 4
S g%lﬂlﬁ égﬂ £
48 h. 640°C} mixte 2 5 48 h, 6,0°C | iiestauration E
I \ 6 % l \\\ Gros grain




C'rsp-a-dire qu= 1l'écrouissage criticue augmente avec
la grosseur du grain. On peut signaler & la limite qué pour
les monocristaux de changement de phase, Calails, Lacombe et
Madame Simenel (18) ont trouvé des taux d écrouissage criti-
sue qui peuvent atteindre 12 % pour certaines orientasions.

3) Vitesse de m.se en cheuffe et durée de recuit.

Hous avons essgyé trois vitesses de mise en chauffe.
g) Montée rapide en sempérature ( 100°C/heure)
; e lente en température ( 100°C/minute)
) Recuit dans un gradient de température.

C' est la premicre solution gui donne les plus gros

85 L'éoroulssare critiqae est atteint, une recristalli-

cetion sonmpléte pew. &tre obienuve en 48 heures, :als si par
clte A'uétérogéndi de dans la délormation on observe apres

reoult de 48 heures les Zros grains de recristallisation
dzuis wie mabrice re. taurde a graia fin la croissance des g»
oroins aux ddpens des petits graias se produit plus Lenteme
ew couwrs du recuil proloagé comme le montrent les figures
24 - 25,

Ce ralentissem=nt d= le croissance des grcs grains peuﬁ

&tre 40 au groassiss=ment simultané des greins primaires,

4) Hétérozéndiné de la délormation.

La dé.ormation des dchantilloas d'uranivm polycristal-
“lus es® tris hétéragbue (19), zuxbout si llon emploie des

éprouvettes rectaungrialires saans congé. Pour ces ép;ouvettes
1o rupture se produit avant 1° allonpomeaf COTrLespon dant &
itéerovissage sritijue, le recult amdne alors a une
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recristallisation'pa‘r‘tielle dans les zones les plus dé:for-a
NEESs ,

Liutilisation des échantillons avec congé permet des
fcrouissages plus homogénes et donnent de meilleurs résul-
tats, ‘bien gque polr le métal utilisé ponsédant ure texture

primaire proanoncée, la consolidation ne soit pas Germinde
quand oa atteint Za rupture.
Quand la structure de départ ne présente pas une taill

de grain uniforme ( cas de la préseace de quelques gros :
secondaires ), il est impossible de définir un 4crouissag
critique, car les grains fins et les gros grains nécessite
des taux trds difvérents. Et pour un écrouissesge donné, o
aurs dépassé la déformatioa critique de la struciure fine
tandis gue les gros greins subiront une déformation infé-

rievre i 1'écrouissage critique ( fig, 26 - 27 - 28 ).

C) ORIEJTATION DES GROS GRAINS DEVELOPPES PAR ECROUISSAGE
CRITIQUE.

1) Nous avens détermiaé l'orientation de 150 gros

cristaux obtenus par écrouissage critique. Les figures 29 4
30 = 31 - 32 montrent les figures de plle (010) , (100)',1
( 001) et (110) obtenues.

v volt que 1l'axe [pld] des cristaux développés pq

écrouissage critique joue encore un rdle essentiel dans 1a
recristallisation. Cet axe est encore orienté par-allélemen



21

a4 la direction de laminage. D'autre part ceci est vrai
aussi quand la traction de la texture primaire a 4§té rdéa-
lisée soit parallélement & la direction de laminage, soit
normalement & celle-ci, fig. 33 - 34,

Les péles [OGQ et (lOd) occupent tovtes les posi-
tions possibles, compte teru de la direttion ssnsiblement
fixe de l'axe [bl@] » Aloxrs que dans la recristallisation
secondaire leurs positions ébaient nettemernt plus locali-
sées.

La représentation des plans daans le gradiant sitéréo-
graphique (10@) (001) (010) s figukes 35 - 36 monlre plus
clalrement la différence ertre les textures de razristalli-
sation primaire et d'écrouissage critique. Dleutrz part,
powr une tdle écrounie au dellh de la valeur de [.?'é2rouissage
critique, qui présente une grosseur de graia moysine de
1 mnm, nous avons trouvé que les orxientatiors des aristarx
étaient beaucoup plus dispersées, comme _e morxrz la figure
37 s

2) Wous avons étudié les relations cristellographigues
entre les cristaux voisins de recristallisetion par écrcuis-
sage critique, et nous avons trouvé qu'lil existe des rela—
tione de macle approchées entre cristaux directenent
contigus.

Il est intéressant de préciser la méthode gus nous
avons utilisée pour déterminer ces relations ¢'orientation,
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Supposons que nous ayons dans l'espace deux cristaux de

symétrie orthorhombique ayant une orientation relative

quelcongue. J. Friedel a rappelé (20) que l'on ﬁeut trouvex

pour ces deux cristaux 4 axes cristallographiques de mém:
indices qui sont paralldles 2 & 2 dans les 2 cristaux. En 5
conséquence, on peut superposer ces deux cristaux en falsa%
subir & l'un deux une rotation avtour d'un des 4 axes
communs. -

La méthode graphique pour déterminer les quatrgygomm

consiste & chercher, sur la projection stéréographigue les
pbles des plans bissecteurs ( externe et interne ) des tro
plans principaux (100) @l@ (001) homologues. Ces six
pﬁlas-sont alignés trois par trois et les quatre grands
cercles que 1l'on peut faire passer par ces alignements dé—g
terminent les gquatre plans communs aux deux cristaus 1esl
pdles de ces quatre plans fixent les axes de rotation com-
muns. On peut alors déterminer la wvaleur de l'angle de |
rotation autour de chaque axe, nécessaire pour superposer'
les deux cristaux, En généxral, si l'orientation relative
est quelconqgue, ces 4 angles de rotation sont quelconques i
différents. Au contraire, Friedel a montré qu'il y & macle.
entre les deux cristaux primitifs quﬁnd:
1) L'angle de rotation autour d'un {ov. de plusieurs ) de ceq
quatre axes communs ( ceux-ci étant d'indices rationnels )
est égal X 2"‘(n=2,3,4,6), i
2) quand il y a symétrie par rapport i un centre de symétil
Toutes les combinaisons permises par la symétrie or-
thorhombique montrent qu'il existe 13 sortes de macles
possibles dans ce systeme cristallin.



23

Mais un deuxiéme cas peut &tre possible : c¢’ 28t celui.
des macles approchées, quand 3 .
1) l'angle de rotation est égal exactement & gig;, mais
l'axe de rotation ou le plan de symétrie sont irrationnels,
c'est & dire voisins d'uu axe ( ou d'un plan ) d'irdices
simples. |
2) 1'angle de rotation est voisin de la wvaleur ——%m ( paxr.
exemple & 5° pres ) , mais 1l'axe ( ou le plan pe:éendiculai
re ) ont des indices simples ratiounels.
Par exemple!}figure 38 montre la construction faite pour
déterminer les relations d'orientation entre les cyistaux
2 et 4 que nous étudierons ci-dessous, A et A' représentent
les pSles des plans bissecteurs des plans (QO0) : B et B!
ceux des plans (Dld) et C et C' ceux des plans {001) .
En pointillé sont les grands cercles qui déterminent les
cuatire plans communs et P] P2 P3 P4 sont les pbles de ces
quatre plans, c'est a dire les quatre axes communs.

Nous avons étudié par exemple les relations entre 5
gres cristaux qui se présentaient dans le plan indiqué sur

le croguls, et les résultats obtenus sont les suivants

3
5 2 {4
+

Entre les cristaux 1 - 2 : macle approchée ; rotetior de

174° autour de l'axe E315].
Entre les cristaux 2 - 3 : aucune relgtion ; '
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Entre les cristaux 2-4 : macle approchée ; rotation de W@‘ 1
autour de l'axe [}0 JQ?

Entre les cristaux 3-4 : macle rigoureuse ; rotation de 90°j
autour de 1'axe (361)

Entre les cristaux 4-5 : macle approchée ; rotation de 124‘i
' ' autour de l'axe ['7123
Entre les cristaux 3-5 : macle approchée ; symétrie par ra?f
port au plan 034]

Ces relations de macle approchée entre cristaux conti;j

gus de recristallisation apreés écrouissage critique ont éf&:
observées également par Monflard (21) sur le fer et par Le;;
(5) dans le cas de la croissance de gros cristaux par chanu1
gement de phaaef-—"’(. ;
Ceci est en accord avec le fait bien connu depuis les: 1
expériences de Burgers (22) d'une part, et de Lacombe et ”i
Berghezan (23) d'autre part que des cristaux contigus, d'o?i
rientation voisine ou en relation de macle approchée ou ﬁ
rigoureuse ne peuvent s'absorber. Ces états correspondent ”i
en effet 2 une énergie interfaciale minimum & leurllimiteff
de grains. | _
En conclusion, nous pensons qu'il ne faut pas attrihwﬁ

4 ces relations d'omientation de metle approchée wne signi=
fication concernant une corrélation entre la croissance de

2 cristaux voisins j; on ne peut pas par exemple, concevoij?

que le cristal (1) a donné naissance au cristal (2) en raif
gon d'un accident dans sa croissance comme c'est le cas de
macles fines de recult observées dans le cuivre ou les

aciers inoxydables, eta. Nous pensons plutdt que les 2
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eristaux (1) et (2) se sont développés simultanément mais
indépendemment 1l'un de l'autre & partier de deux germes dis—
tincts. Au bout d'un certain temps de croiésanc&, ces 2
cristaux arrivent en contact, s'affrontent dans leuxr crois-
sance, c'est & dire que leur limite se stﬁbilise en raison

méme de leur relation approchée de macle.

DISCUSSION_DES RESULTATLS.

Il est intéressant de comparer la croissance des gros
grains aprds écrouissage élevé ( croissance seccordaire ) et
celle obtenue par écrcuissage faible d'une textuvre de
recristallisation primaire A grains fins.

En premiére analyse, on pourrait penser ju'il n'y a
pas de différence fondamentale entre les deux prccessus
de-crdiss&nce, Un écrouissage faible par tractior applii-
guée 3 une texture de recristallisation primaire & grains
fins pourralit avoif pour effet d'accélérer la crcissance
ultérieure des cristaux secondaires par l'apport d'ur sup-
plément d'énergie, Autrement dit, 1l'écrouissage par traction
modifierait simplement la cinétique de croissance des crig—="
taux secondaires, '

Certains des résultats précédents nous conduisent plu-—
t6% & adopter L'idée que ..a croissance apreés feible trac-—

tion est comparable & celle observée dans la néthode d &-
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crouvissage critigue qui entraine une recristallisation

par germination. Les arguments 2 l'apﬁui de cette idée sont
les suivants ¢ : -
1) Conformémént & la courbe classique : grosseur de grain
en fonction de 1'écrouissage, au deld de 1l'écrovissage don-
nant les plus gros grains, la grosseutr de grain diminue aveé
1l'écrouvissage croissant.

2) Bien que les cristaux dévelorpés apreés traction poss&—
dent une texture, celle-ci est plus étalée que pour les
eristavx secondaires. Pour une t6le d¢crouie au dall de la
valeur de 1l'écrouissage crlthua, les orientetiols des
cristaux obtenus sont encore plus dispersées, Ce:zi appuaie
1'hypothése d'u. mécanisre de germination, Plus 1l 'écrouis—
sage subi par wie texture primaire polycristallise est éle-
vé, plus les chances de former de nombreux gerpss d'orien-
tation différente est grande. Dans la recrisiallisation
secondaire, on admet auv. contraire que 1! apparitlon des

gros grains correspond au grossissement de certsias crwtawi
existant dans la texture de reciristallisation primaire. Ce
sont en général les cristauvx appartenent & une composante
mineure de telle sorte qu'en génédral l'orientatioa des _
eristaux secondaires est plus proche de la taxture de dé-
formation que de la texture principale de recristallisa-
tion primaire.

3) Il resterait cependant pour e xes argurant s précé-—
dents soieant déecisifs , & vérifiir que le dével .vpement
d'une texture primaire pronocée 1'est pas irdisimmsable

pour provoquer la croissance des gros graius, Dar anpli-
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cation d'un faible écrouissage par traction. Autrement dit,
il serait important de comparer les résultats précédents a
ceux obtenus par un 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 déformer soit par compression soit par lami-
nage croisé i des taux comparables & celui du laminage

normal .
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CONCLUSIONS.

Nous avons comparé sur de l'uranium de haute pureté la

croissance des gros grains par recristallisation secondaire;
et par écrouissage critique. Les résultats les plus impor- |

tants sont les suivants

1) Seul l'uranium de haute pureté donne naissance 2 de gros?
eristaux par les deux méthodes précédentes. Ces dsux méthodi
de croinsaince fournissent @onc un critire qualificatif trés$
slr pour apprécier la pureté de L'uranium, L'ureniiwa de puu?

reté aucléaire courante ne doane pas liea & der psoicmeresd

de croissance exagérée. 'g

2) La recristallisation secondaire donne naissence 2 des 4
cricstaux de plus petite dimension que la méthode d ' derounig—
sage critique. Dans le premier cas, il subsisie tcujours daé
cristaux de faibles dimensions représentant les restes de
la texture primaire. Dans le second cas, pouxr certaines
valeurs de 1l'écrouissage, il y a disparition complése des
cristaux primaires.

3) Les textures de recristallisation secondaire scnt be&u-ig

coup plus prononcées que celles obtenues[pearuiea-va}eﬂrq}f

pour les valeurs voisines de l'écrouissage critique. Cepen=

dant, dans les deux cas, il est remarquable que l'axe b dqg
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tous les cristaux joue un rdle essentiel dans la crois-
sance puisqu'il est toujours sensiblement orienté pswral-
lelement & la direction de laminage. Ceci n'est plus vrai
par contre quand l'écrouissage par traction est supdérieur

& celui de l'écrouissage critique, cas dans lequel on obvser-
ve une dispersion des orientations obtenues. Ces faite per—
mettent de conclure 2 une différence du mécanisme de formar:
tion des cristaux secondaires et de ceux d'décronissage cri-i
tique, les premiers correspondent & la croissance de certainsg
cristaux privilégiés existant dans la texture de recristal-
lisation primaire, legseconds se développant par le néca-
nisme de germination etvde croissance.
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4,5 %

5 %

20 - x 20, Grosseur de grain comparée obtenue agpris
@ 3 8 et recuit de 48 heures i 650°C, sur
alemeat recuite 5 heures & 630°C,




1=

Grosseur de Grain

108 Tins.

Gros grains obte- e 22 =% 75 Comne le cli-
srage. Le cliché ché 21, mais avec uuel 3
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N°® 24 - x 20, Grain obte- N9 2% - x 20.

nu apros écroulssage et que le cliché précéd

.

recuit de 48 heuresa a 650°, aprdés 100 heures




Ne 26 - x 75. Gros
grain secondaire et
matrice & grains fias

¥ 27 - x 75. Lénme
plage que le cliché
26 apros derouissage
de 38 p.

9 28 - x TH. ..&me
plage cue le cliché

27 apr08 recuit de 48
heurea & 650°C, ( La
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Projection stérdographique des pdles des plans (100) & (010) o

et (001)+  des cristaux obtenus par écrouissasge critigue .

N° 35 - Ecrouissage dans la H° 34 - Ecrouissage dans

direction de laminage. direction normale au sens du
laninage.

Jo o 411

- b

100 110 010

“eéprésentation des normales au .lan de la 48le dans a oguadrant
atérdographicie.

37 35 - Pour 40 crintatx de 4% 306
rec iavallisation seeoadaire crouingg



d° 37 - Projection atérdéogrephique des poles
des plpus (100) & (010) 0 , et (001) 4 des
crintaux obtenus aprds un écrouissage supé-
rieur a 1l'écrouissage critvique.

° 98 « Wéthode graphicue de Addtormination
des relaticns d'oientation entre 2 cristaux
orthorhombigues. :
© © poles den plana (010
a0 - tOOli
& A - (100)



