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INTRODUCTION 

Malgre la r a re t6  du niobium, les  difficult& de s a  metallurgie e t  de celle des alliages ura-  
nium-niobium, ces  derniers  ont suscite un certain inter&t de recherche fondamentale. Les princi- 
paux travaux s u r  ce systbme ont et6 effectues par Rough et Bauer (l), Rogers (2), Dwight et Muel- 
l e r  (3),  Pfeil et al. (4), Spedding et al. (5) et enfin Ivanov et Badajeva (6).  Le diagramme d'Cquili- 
b re  (figure 1) groupe les  resul ta ts  de ces  auteurs. I1 presente une zone de solubilite en phase y 
t r P s  large : cette miscibilit6 s'btend Zi toutes temperatures  jusqu'h 70 pour 100 atomique d 'ura-  
nium. En phase p la solubilite maximale es t  de 1, 7 at. 70 de niobium Zi 720" C. A la temperature  
du peritectofde la solubilite en phase p es t  de 0, 5 at. 70 de niobium et dans l 'uraniuma 1 , 5  yo. 
Cette solubi l i tk  en phase a decrofe rapidement lorsque l a  temperature  s 'abaisse .  
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Figure 1 - Systeme uranium-niobium. Alliages r iches  en uranium. Le diagramme rassemble l e s  resultats 
des auteurs cites de (1) A (8) et notamment ceux de Pfeil  (4) .  Les fleches indiquent les compositions des  
alliages etudies dans notre travail. On volt que, selon la  temperature de debut de  trempe, ces alliages peu- 
vent Gtre initialement soit en phase y soit sous  forme du melange p + y . 
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La solution solide y r iche en uranium s e  decompose par reaction eutectofde B 650" C environ. 
Roof (7). puis Mueller (8) et Dwight (3)  ont indique une s t ructure  tetragonale centree dont l a  limite 
est figuree en pointill& s u r  1% diagramme. D'apres Rogers, Pfeil et Dwight, la reaction p + cx 
est du type peritectoi'de B 666 - 2" C ; comme cette temperature  es t  superieure  B celle de l'eutec- 
tofde, on observe l'existence d'un domaine ( a  + yl) et la reaction eutectofde s ' ecr i t  : y l C a + y 2 ,  
y:, designant la solution cubique centree derivee du niobium. 

La s t ructure  stable B la temperature  ambiante es t  l'eutectoide ( a  + y2) ; en pratique, on ob- 
se rve  des  s t ruc tures  metastables intermediaires, ca r  la reaction qui la produit devient t r b s  lente 
au-dessous de 450" C. 

Dans le  present travail, nous avons etudi6 les  transformations des alliages uranium-niobium 
B 2, 5 atomes 70 de niobium, soit 1 % en poids et B 5 atomes Toa soit 2 70 en poids, au cours  de 
leur  t rempe depuis les domaines y e t  p +y, et au cours  de leur revenu ulterieur B diverses  temp&- 
ra tures .  

Nous avons saisi l e s  conditions de conservation de la phase B l a  temperature  ambiante. Nous 
avons suivi sa decomposition par  diffraction des  rayons X et par  dilatometric isotherme. Cette der -  
n i b r e  methode nous a permis  de t r ace r  les  courbes de debut et de fin de transformation pour llal- 
liage B 2.5 at. 70 de niobium. Nous avons ensuite effectue une etude cinetique complete qui nous a 
conduit B la determination de 1'8nergie d'activation. Nous avons compare l'ensemble de ces  resul-  
t a t s  B ceux que nous avons nous-m&me obtenus pour un alliage uranium-molybdbne contenant 2, a at. yo 
de molybdbne. 

nous avons mis  en evidence m e  s t ruc-  
tu re  martensitique qu'il faut rapprocher de celle que de nombreux auteurs (9) (10) (11) ont obser- 
vCe dans les alliages uranium-molybdbne. Madame Lehmann a montre que cette s t ructure  provient 
de la decomposition de la phase p B basse temperature .  Nous avons analysC cette s t ructure  marten- 
sitique par  micrographie e t  radiocristallographie. 

Au cours de l'etude de l a  t rempe depuis le domaine y, 

Nous diviserons notre  expos6 en quatre par t ies  : 
- Premie r  chapftre : Methodes experimentales, 
- Deuxibme chapitre 
- Troisibme chapfire : Etude cinetique des transformations B par t i r  du domaine @ + y 
- Quatrisme chapfire : Comparaison des transformations des alliages uranium-niobium & celles des  

alliages uranium-molybdbne. 

Nous exprimons notre  respectueuse reconnaissance Monsieur RenC FAIVRE, Professeur  B 
l a  Facult6 des Sciences de Nancy, Directeur du Laboratoire de Physique de 1'Etat Metallique, Direc- 
teur  Scientifique de 1'Ecole Nationale Supkrieure de la  Metallurgie et de l ' hdus t r i e  des Mines de 
Nancy, qui a dir ige nos recherches,  pour l e s  conseils qu'il nous a prodigues et la bienveillante 
attention qu'il n'a cess6  de nous accorder .  

Nous adressons nos plus vifs remerciements  B Messieurs l e s  Professeurs  J. AUBRY et A. 
HEROLD qui ont bien voulu accepter de fa i re  par t ie  de notre jury de these. 

Nous exprimons auss i  nos sentiments de t rb s  profonde gratitude a Monsieur SALESSE, Chef 
du Departement de Metallurgie e t  B Monsieur CABANE, Chef du Service de Recherches de Metal- 
lurgie Physique et Chimique, du Commissar ia t  B 1'Energie atomique pour 1'interCt constant qu'ils 
nous ont t6moigne. 

Nous ne  saurions oublier tous nos camarades de laboratoire; l es  discussions que nous avons 
eues nous ont C t C  t r e s  utiles. Nos remerciements  vont dgalement B tous les techniciens du labora- 
to i re  de Physique de 1IEtat Metallique. 

: Etude des  transformations de la phase y,  
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CHAPITRE I 

METHODES EXPERIMENTALES 

I - FABRICATION DES ALLIAGES 

Les alliages uranium-ni%)bium B 2, 5 e t  5 atomes 7' de niobium e t  l 'alliage uranium-molybdene 
B 2, 8 at. 70 de molybdgne ont et6 preparCs au DCpartement de MCtallurgie du Commissariat  B 1'Ener- 
gie atomique, sous  la direction de  Monsieur CABANE que nous tenons B r e m e r c i e r  tr&s sincere-  
ment ici. 

11s ont &e Clabores dans un four B induction sous vide. 

I1 - USINAGE DES ECHANTILLONS 

Les  Cchantillons sont usinCs au tour sous un arrosage abondant d'un melange d'eau e t  d'huile 
soluble, afin d'6viter l'inflammation des tournures d'uranium. 11s sont tail les dans le metal  brut  de 
coulee et peuvent prendre differentes formes,  selon l 'usage pour lequel ils sont prevus. 

1/ Eprouvettes dilatometriques 

Ce sont des  cylindres de 3 mill imhtres de  diambtre e t  de  30 mill im6tres de hauteur , ils 
sont perces  B l 'une des  extrCmit6s d'un trou coaxial de 1, 5 millimhtre de diametre,  15 mill imetres 
de profondeur et taraude s u r  5 millimgtres, qui permet  l e  passage d'un couple thermoelectrique 
destine B enreg i s t r e r  la loi de refroidissement. 

P o u r  l'examen s t ructural  nous avons effectuC, s u r  la tranche de  ces  eprouvettes, des  cliches 
de Debye-Scherrer par  reflexion B l 'aide d'une chambre de  Guinier-Seeman-Bohlin speciale. 

2 /  Echantillons destines B l 'analyse par  diffraction des  rayons X B l'aide du goniomgtre B 
compteur de Geiper. 

Cette techmique exige une surface d'exposition egale ou superieure  B 1 centimetre ca r r e ,  de 
manigre B ce que toute l a  largeur  du faisceau de  rayons X soit  utilisCe. Nousprenons des  plaquet- 
t e s  de 15 mill imPtres de  diametre e t  de  1, 5 mill imhtre d'r5paisseur. Ces disques permettent de  
r ea l i s e r  des  conditions de  t rempe assez voisines de celles auxquelles sont soumises  l e s  Cprouvet- 
tes dilatometriques. 

Nous employons l e s  deux types d'Cchantillons en micrographie, avec une prCfCrence toutefois 
pour l e s  seconds : l'obtention des  surfaces  planes e s t  'beaucoup plus facile. 

I11 - POLISSAGE DES ECHANTILLONS E T  TECHNIQUES MICRCGRAPHIQUES 

Les Pprouvettes subissent d'abord un polissage mecanique s u r  des  papiers paraffin& immerges 

On procede ensuite au polissage electrol.@ique : 

dans l'eau afin d'bviter tout kchauffement du metal. 

- soit  au  Disa-Electropol, sous une tension de 25 volts, pendant 3 secondes, avec l e  bain A5 pro- 
p r e  3 l 'uranium. Cette methode ne peut s 'appliquer qu'aprbs un polissage mPcanique t r b s  soigne 
que l'on termine aux alumines 12 heures  e t  24 heures.  

- soit  avec l e  bain acetochromique, sous une tension de 1 2  volts, pendant des  temps compris entre  
5 e t  10 minutes. Voici la composition de ce bain : 
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anhydride chromique : 65 grammes 

acide acctique cristallisable : 500 cm3 { eau : 65 c d  

La cellule d'electrolyse e s t  refroidie par une circulation d'eau. Apres polissage, l'echantillon es t  
lave B l 'eau chaude, B l'alcool puis sech6. 

Les micrographies des  figures (2) (3) e t  (4) illustrent l'emploi de ces  deux electrolytes : la 
remibre  represente  la s t ruc ture  a d'un alliage B 0, 5 at. 70 de niobium, peu differente de celle de 
l 'uranium non allie ; l e  polissage a et6 effectue avec le  bain A S  et l'observation en lumibre pola- 
risee. Les deux autres  montrent les alliages bruts de coulee B 2,5 et 5 at. 7 0  de niobium , aprbs 
polissage avec le bain acCtochromique, l'examen en 1umih-e naturelle revble une s t ructure  B grains 
anguleux avec une decomposition eutectoide B lamelles t r & s  fines et t rb s  se r r ees .  

Nous avons utilise, en outre, l e  microscope electronique : nous avons prepare une replique 
directe  en volatilisant du carbone par  Cvaporation thermique dans une cloche B vide ; cette pelli- 
cule e s t  ensuite dbtachee du metal sous-jacent par  dissolution Clectrolytique. Nous avons fait l 'exa- 
men par  transmission. 

IV - DETERMINATION DES PHASES EN PRESENCE 

Pour  l ' idmtification des phases, la diffraction des  rayons X constitue une methode t r e s  silre . 
Nous avons e u  recours  P la fois au procede photographique et au procede graphique direct .  

11 MCthode photographique 

Nous employons une chambre de Seeman-Bohlin associee B un monochromateur B lame de  
quartz courbe. Nous utilisons la radiation K a ,  du cobalt ( = 1, 7902 A) e t  nous operons par  refle- 
xion, avec une incidence de 37 degres, de maniere  B observer le  cliche de Debye-Scherrer entre  
des  angles de  Bragg de 30 et 75 degres .  L'echantillon est anime d'un mouvement de rotation au- 
tour  de son axe. La duree de l a  pose e s t  de l 'o rdre  de 20 heures ,  ce qui e s t  beaucoup t rop  dans 
le  cas  ob nous conservons de la phase p par  t rempe.  Comme nous le  verrons dans le t rois i&me 
chapftre cette phase s e  t ransforme en quelques heures  dans le cas  du niobium. Nous faisons alors  
appel au second procCdC. 

21 Methode graphique B l 'aide du goniombtre B compteur de Geiger dont le principe es tdecr i t  
s u r  le schema de l a  figure 5. L'echantillon tourne B une vitesse angulaire constante w, tandis que 
le compteur qui recoi t  successivement les faisceaux de reflexion selective tourne B la vi tesse  dou- 
ble 2w.  Le cliche s 'enregis t re  directement sous nos yeux : un millivoltm6tre donne la courbe de 
l'intensite du faisceau diffract6 en fonction du temps c'est-&-dire, finalement, de l'angle de rota- 
tion qui est egal P l 'angle de Bragg e .  Le court-circuitage, tous les  dixiemes de degre, de l a  dif- 
ference de potentiel envoyee su r  l 'appareil permet l'etalonnage de l'axe des temps. Lorsque 1'6chan- 
tillon tourne B la vi tesse  de 1 degre par minute, la duree totale d'exploration du domaine angulaire 
15-75 degres  es t  de l 'o rdre  d'une heure. 

V - FOUR DE TREMPE 

Nous plaqons l'echantillon dans le four de chauffage sous vide de R. Bigot. Lor s  du t ra i te-  
ment thermique,. la pression dans l e  four r e s t e  inferieure B mm de mercure.  Le maintien B 
haute temperature  dure environ 1 2  heures. Immediatement avant trempe, la pression dans le four 
e s t  ramenee B la pression atmospherique en introduisant de l'argon Nertal. La t rempe es t  effectuee 
jusqu'8 la tempbrature ordinaire dans l'un des  milieux suivants : argon gazeux, huile de vaseline, 
eau, solution diluee de chlorure de potassium. Les  eprouvettes dilatometriques sont maintenues B 
1'intCrieur du tube de sillimanite grace au dispositif classique et l es  vi tesses  de refroidissement 
sont mesurees  par le  procede deja decr i t  (12) (13) (14). Quant aux plaquettes, e l les  sont simple- 
ment attachees B l 'aide d'un f i l  de moybdbe .  

VI - DILATONIETRE A CAPTEUR DE DEPLACEMENT 

Nous, avons utilis6 un dilatometre electronique decr i t  anterieurement (15) (11) (16), compre- 
L'en- nant un capteur de deplacement Philips G M  5537 associe  au pont de mesure Philips PR 9300. 
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Figure 2 - Micrographie optique d'un alliage uranium-niobium B 0, 5 at. % de niobium brut de coulee. Polis- 
sage au  Disa-Electropol. Examen en lumiere  polarisee.  G = X 200. La s t ructure  de  cet  alliage est  identi- 
que B celle de  l'uranium pur brut de  coulee. 

Figure 3 - Micrographie optique d'un alliage uranium-niobium B 2, 5 at. 70 de  niobium brut de coulee. 
l issage au bain acetochromique. Examen en lumiere  naturelle. G = 
laire rappelant la perlite. 

Po- 
x 750. Cn observe une s t ructure  lamel- 

. -  

Figure 4 - Micrographie optique d'un alliage uranium-niobium B 5 at.  70 de niobium brut de coulee. 
conditions de polissage et d'examen que pour l'alliage B 2 , 5  at. 70 de niobium. Mdme type de  structure.  

MCmes 
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reg is t reur  es t  soit un galvanornetre B suiveur de  spot Sefram dans le cas  des phenomene relati- 
vement rapides, soit un millivoltmbtre du type Speedomax Meci dans le  cas  des  phknombnes plus 
lents. Nous employons ce dilatornetre auss i  bien pour l'etude du revenu apres  t rempe que pour la 
t rempe Ctagee. 

l / -Emplo i  en revenu 

Le dispositif s e  compose d'un ensemble mobile verticalement et d'un ensemble fixe solidaire 
du b8ti. La partie fixe (figure 6) supporte 1'Cchantillon qui e s t  maintenu s u r  la base d'une tige de 
s i l ice  ayant la forme d'un U. Cette tige e s t  elle-mCme soudee B l 'araldite s u r  une piece metal- 
lique t raversee  par une circulation d'eau. Une tige Bgalement en s i l ice  et de mCme diambtre prend 
appui s u r  l'extr6mitb superieure  de 1'Cprouvette et t ransmet  l e s  variations de longueur au capteur 
de dbplacement solidaire de l a  piece metallique refroidie. 

I CCH4YTlLl.On I 
I I MONOCHROMATEUR 
I / I 

P 

Figure 5 - Schema de principe du goniombtre de Berthold B compteur de Geiger associ6 B un monochroma- 
teur B lame de quartz courbe. 

La partie mobile (figure 7 )  se compose d'un four electrique ver t ical  entourant un tube de silli- 
manite, B l ' interieur duquel nous avons place un creuset  en acier  inoxydable. Ce creuset  renferme 
le bain metallique qui e s t  constitue soit par  de 1'Btain soit par  l'alliage de Wood.  

Lors  de  la manipulation, le four guide par  deux ra i l s  verticaux et Cquilibrd par deux contre- 
poids s e  dCplace de bas en haut, de maniere  B ce que 1'Cchantillon soit totalement immerge dans 
le bain metallique. Les variations de longueur sont converties en variations de tension que l'on 
mesure  B l 'aide du millivoltmbtre Sefram B deroulement de papier et dont les  vi tesses  s'Cchelon- 
nent entre  1 2  e t  300 mil l imetres  par  minute. Dans le cas  du revenu B la temperature  ambiante, 
l e s  transformations sont lentes et nous remplayons l 'enregis t reur  Sefram par  le  millivoltmbtre 
enr  egis t r  eur Me ci. 

2/ Emploi en t rempe Ctagee 

L'echantillon es t  dispose de la m&me facon que pr6cCdemment et les mesures  sont effectuees 
selon le  m&me principe. Toutefois, l 'ensemble mobile e s t  constitue de deux fours  6lectriques B 
creusets  identiques reposant s u r  une plaque circulaire .  L ' u n  de ces  creusets  renferme un melange de 
se ls  de composition : 

carbonate de potassium : 34,6 grammes 

chlorure de potassium : 33,7 grammes 

carbonate de  sodium : 30,7 grammes i carbonate de magnesium : 1 gramme 
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F i m r e  6 - Schema de principe du dilatometre de revenu B 
capteur electromagnetique de deplacement : ensemble fixe 
(se  reporter  au references (15) (11) et (16). 
A - tige de silice en forme de U. B - piece metallique re -  
froidie par circulation d'eau. C - capteur de deplacement. 
D - dprouvette dilatometrique. E - tige de silice transmet- 
tant les  variations de longueur de 1'6chantillon (D) au pal-  
peur (F) du capteur de deplacement (C). F-palpeur  du oap- 
teur de deplacement. 

Ce melange fond 5 450" C et il es t  t r C s  stable A 700°C. 
pour l e s  creusets .  L 'autre  four contient un bain d'Ctain. 

Figure 7 - Par t ie  mobile du dilatometre de re -  
venu. A - contrepoids. B - four electrique. 
C - bain metallique. 

I1 corrode peu l 'uranium et l 'acier  utilis6 

La manipulation debute par le maintien de 1'6chantillon, environ 10 minutes, B l ' in ter ieur  du 
bain de se l s .  Un mouvement de translation ver t ical  suivi immediatement d'un mouvement de rotation 
horizontal permet de  substituer rapidement (en 2 seconc 
sor t ie  du premier  bain, l'echantillon s e  recouvre d'une 
oxydation. Un stabilisateur Clectronique de tension alimei 
samment  constante pour que s a  temperature  soit stabilisee 
es t  reglee 5 l 'aide d'un alternostat. Les variations de  tei 
gueur de l'echantillon sont appliquees au millivoltmetre S 

VI1 - ANALYSE THERMIQUE SIMPLE 

La plupart des  eprouvettes que nous avons utilisees 
longueur que l e s  eprouvettes dilatometriques, mais  e l les  c 
dant, comme la sensibilite croft lorsque le  rapport surfi 
ques experiences s u r  des  echantillons de 10 millimhtres 
diametre  
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5 )  le bain d'etain au bain de se l s .  A l a  
ince pellicule de se l s  qui empdche son 

le  second four sous une tension suffi- 
f 1" C. La temperature  de chaque bain 

on produites par  l e s  variations de lon- 
.am. 

L analyse thermique posssdent l a  meme 
un diametre  de  4 millimetres. Cepen- 

:/volume decroft, nous avons fait quel- 
! hauteur et de 8 ou 10 millimhtres de 



Afin d'bviter les  apports de chaleur par  la tige de suspension de l'echantillon, nous avons 
remplacb cette tige par  un f i l  d'alliage nickel-chrome, ou parfois un f i l  de molybdhne, qui vient 
s 'enrouler  s u r  une gorge specialement usinbe & la  partie supbrieure de l'bprouvette. Ce montage 
ne permet pas l ' immersion de l'bchantillon dans un liquide ; il convient t r h s  bien & l 'analyse ther-  
mique pour des  vi tesses  de refroidissement comprises entre  1 et 1500°C par  minute. 

Les vi tesses  de refroidissement s'bchelonnant entre  1 et 16"/minute sont obtenues par  refroi-  
dissement normal  du four. Nous rbalisons des vi tesses  de 20 20OoC/minute en refroidissant l e  
tube de sillimanite par  un courant d'argon. Nous mesurons les  vitesses de refroidissement supb- 
r ieures  aprhs t rempe directe de l'dchantillon dans l 'argon gazeux. 

Les courbes d 'enregistrement presentent soit un palier soit un faible changement de pente qui ~~ 

caractbrisent les  transformations (figures 8 a et 8b). 

8 
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Figure 8 - Analyse thermique simple : enregistrements obtenus au moyen 
au cours  de la  trempe des  alliages uranium-niobium dans l'argon gazeux. 
a)  - Teneur en niobium : 2, 5 at. 70; b) - Teneur en niobium : 5 at. 70 

du galvanometre 2 suiveurde spot 
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CHAPITRE I I  

ETUDE DE TRANSFORMATIONS QUI SE PRODUISENT 

AU COURS DU REFROIDISSEMENT DEPUIS LE DOMAINE y 

Les alliages uranium-niobium de teneurs  2, 5 e t  5 atomes yo de niobium ont et6 t rempes de- 
puis le domaine y , c'est-&-dire depuis des  temperatures  voisines de 800" C, jusqu'B la temperatu- 
re ambiante dans differents milieux : argon gazeux, huile, eau, solution diluee de chlorure de po- 
tass ium (10 70). Nous avons real is6 quelques essa is  s u r  un alliage B 9, 7 at. T o  de niobium, mais 
dans l'eau seulement. 

Nous avons verifie que pour ces  teneurs infer ieures  B la limite de trempabilite generalement 
admise pour la phase y , aucun de ces  procedes de t rempe ne permet de retenir  cette phase qui s e  
t ransforme entierement en phase p puis en phase a au cours du refroidissement. 

I - INFLUENCE DE LA VITESSE DE REFROIDISSEMENT SUR LA TEMPERATURE DE DEBUT DE 
LA TRANSFORMATION Uy+Up ' 

Nous avons determine par  analyse thermique simple la temperature  commenqante de la t rans-  
formation U, --+ Up dans les  alliages B 2, 5 et 5 at. '% de niobium pour des  vi tesses  de refroi-  
dissement comprise  entre  1 et 1800" C par  minute, mesurees  B la tempkrature d'equilibre $ G y ,  
c 'es t -&-di re  environ 750°C pour le premier  alliage et environ 718°C pour le  second. Nous n'obser- 
vons s u r  les  courbes enregis t rees  que la transformation Uy + Up . Cependant, pour des  vi tesses  
de refroidissement t r6 s  faibles, de l 'o rdre  de 5" C/minute, un leger  changement de pente traduit la 
transformation Up --+ U, dans l'alliage B 2, 5 at. 7'0 de niobium. I1 n'en e s t  pas de mdme dans 
l 'autre  alliage : cette transformation debute sans doute avant la f in  de l a  premiere .  

Les figures (sa) et (9b) montrent que la temperature  de debut de la transformation decroft 
lentement lorsque la vi tesse  de refroidissement augmente. Dans le cas  de l'alliage B 2, 5 at .  70 de 
niobium, l 'abaissement es t  de 35" C pour une vi tesse  de refroidissement de 1,i" C/minute et de ii0"C 
pour une vi tesse  de 135" C/minute B 750°C. Pour l'alliage B 5 at. 70 de niobium l 'abaissement 
es t  plus rapide : il e s t  de 148°C environ pour une vi tesse  de 1100"C/minute B 718°C. 

Nous voyons que le niobium, comme le molybdbne, abaisse  considerablement la temperature  
de la transformation U, Up . Rappelons que J. Delaplace (11) avait montre que ni  le  chrome 
n i  le fer n'ont une influence appreciable. 

Ces experiences correspondent B des vi tesses  de refroidissement relativement faibles, parce 
que le  montage d'analyse thermique que nous avons utilis6 ne  permet  pas l ' immersion de  1'6chan- 
tillon dans LUI liquide. Toutefois, nous avons pu effectuer s u r  des  eprouvettes de 10 millimetres de 
diametre  des t rempes  B l'huile au moyen de l a  suspension habituelle e t  nous avons toujours observe 
la transformation U, 4 Up; ces  observations sont valables jusqu'k des  vi tesses  de  refroidissement 
de l 'ordre  de 3000" C/minute (50" C/seconde). J. Delaplace, qui avait atteint avec l'alliage B 2,8 at. yo 
de molybdene des vi tesses  nettement supkrieures dans des essa is  de  dilatometric de trempe, 
avait deja indiqud qu'il n'etait pas possible d'eviter la formation intermediaire  de phase p .  

11 - CLASSIFICATION DES STRUCTURES DE TREMPE SUIVANT LES VITESSES DE REFROIDIS- 
SEMENT. 

L'etude des  s t ructures  de t rempe nous conduit B distinguer t ro i s  domaines de vi tesses  de r e -  
froidissement : l e  premier  e s t  constitue par les  vi tesses  infer ieures  -2 20' C/seconde, le  deuxiGme 
par les vi tesses  comprises  entre  20 et 80" C/seconde B 750" C et le t rois ihme par les vi tesses  sup& 
r i eu res  B 80" C/seconde et inferieures B la limite de 600" C/seconde B 750" C, que nous n'avonspas 
depassee. 
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Figure 9 - Relation entre la vitesse de refroidissement et la temperature commensante de la transformn- 
tion y+ @ dans les  alliages uranium-niobium. 
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11 Vitesses inferieures B 20" C/seconde. 

Lorsque l e s  all iages uranium-niobium sont refroidis B l ' interieur du four aprPs un maintien 

Structure a normale 

at. 70 d e  niobium : 2,5 et 5 

a = 2,856 A 

b = 5,862 A 

c = 4,956 A 

0 

0 

- 
d'une heure environ, nous obtenons toujours l e  melange d e  phases (a + v l )  qui resul te  de  l a  t rans-  
formation phritectorde de  666" C (figure I). La transformation eutectoi'de a + y1 4 a + YZ es t  en 
effet t rPs  lente et ne peut Stre observee qu'aprPs des revenus tres prolonges effectues 5 600°C. 

Ce melange presente une s t ructure  lamellaire sensiblement analogue B celle que l'on observe 
dans l 'alliage brut de  coulee (figures 3 et 4). 

L e s  cliches de Debye-Scherrer (figure loa,  1 l a )  permettent d'identifier t rPs  facilement et t rPs  
sarement  l'uranium a. P a r  contre, il e s t  t r e s  difficile de  dCceler l e s  r a i e s  de la phase Y qui sont 
beaucoup plus r a r e s  que l e s  raies a e t  sont toujours trPs proches d'une r a i e  a intense ; seule la 
r a i e  (200), s e  detacherait  nettement des  r a i e s  (112) ,  et .(130), qui l'entourent, mais  nous ne l'avons 
jamais  observee aussi  bien 5 l'aide du goniomstre de Berthold B compteur qu'a l 'aide de  la cham- 
b r e  photographique d e  Guinier-Seeman-Bohlin. Dans ce dernier  ca s  elle s e  trouverait  d 'ai l leurs , 
pour 9 = 31°, B la l imite du domaine d'angles de  Bragg utilisable (30 - 75"). 

i 

2/ Vitesses comprises  entre  20" C/seconde et 80" C/seconde B 750" C. 

La microscopie electronique revPle, aussi  bien pour l 'alliage B 2, 5 at. 70 que pour l 'alliage 
a 5 at .  70 de Niobium, une s t ructure  formee de t rPs  fines aiguilles enchevetrkes, dont l e s  plus lon- 
gues atteignent 10 microns et semblent disposees suivant des  directions perpendiculaires (figure 13). 

L'analyse cristallographique inontre la phase a sans aucune modification des  positions des  
r a i e s  (figure lob).  

Cette s t ructure  e s t  observee aprPs t rempe directe  dans l 'argon. Nous pouvons rat tacher  vrai-  
semblablement ces  aiguilles B la phase a-pr ime que Madame Lehmann (10) a obtenue aprPs avoir 
t rempe l 'alliage uranium-molybdsne B 2,5 at .  70 de molybdene depuis 950" C jusqu'B une tempera-  
ture  comprise en t r e  640 et 400" C. 

Structure a martensitique 

a t  Nb % ' 2 , 5  a t  Nb '70 5 

a = 2, 856 A a = 2, 856 A 

b = 5,844 A b = 5,806 A 

c = 4,956 A c = 4,956 A 

0 0 

0 
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sous de 350" C; toutefois les joints y ne  ressortent  pas  auss i  distinctement s u r  les  micrographies. 
Les  aiguilles caracter isant  l 'alliage B 5 at. % de niobium se presentent un peu differemment (figure 1-6): 
el les  sont moins s e r r e e s  que l e s  precedentes ; el les  s e  dCtachent s u r  un fond vraisemblable- 
ment constituC par  les zones de  dkcdmposition (cx + yl). Elles  ont encore des  dimensions trBs va- 
riables. Les plus longues sont orientees suivant t ro i s  directions privilegibes. 

a) - Refroidissement dans le four aprhs interruption du courant de 
chauffage (vitesse de refroidissement de I'ordre de 10" C/mn). 

b) - Trempe dans l'argon gazeux (vitesse de refroidissement : 
23"C/sec. 7 5 O o C ) .  

c) - Trempe dans I'eau (vitesse de refroidissement : 600" C/Sec 
2. 750°C). - 

d) - Trempe dans l'eau suivie d'un revenu de 50 heures 550°C. 

Figure 10 - Cliches de Debye-Scherrer effectues par r&lexion, B 
l'aide de la chambre Guinier Seemm-Bohlin, sur la phase a obte- 
nue par differents processus thermiques dans un alliage uranium- 
niobium B 2, 5 at. 7'0 de niobium. 

La s t ructure  de t rempe de l'alliage B 9, 7 atomes 70 de niobium es t  trBs differente. Nous dis- 
tinguons assez  clairement des  regions B 1'intCrieur desquelles sont disposees des  s t r i e s  ayant m&me 
direction ; quelques r a r e s  aiguilles, beaucoup plus petites, apparaissent s u r  cer ta ines  plages (figure 17). 
Les  cliches de Debye-Scherrer ressemblent beaucoup B ceux qui se rapportent aux deux pre-  
mie r s  alliages : malgre la largeur  des  r a i e s  a ,  la deformation de la maille suivant l 'axe b appa- 
raft nettement et elle sera i t  encore plus accentuee, de l 'ordre  de 7/100 d'Angstroem (figure 12). 
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a)  - Refroidissement dans le four a p r h  interruption du courant de 
chauffage (vitesse de refroidissement de l 'ordre  de 10" C/mi-  
nute). 

b) - Trempe dans I'huile (vitesse de refroidissement : 80" C/sec.  
& 750" C). 

c) - Trempe dans l'eau (vitesse de refroidissement : 600" C / s e c .  
B 750'C). 

d)  - Trempe dans l'eau suivie d'un revenu de 50 heures & 550°C. 

Figure 11 - Cliches de Debye-Scherrer effectues.par reflexion B 
l 'aide de la chambre d e  Guinier-Seeman-Bohlin. sur la Dhase a ob- 
tenue par  differents processus thermiques dans un alliage uranium- 
niobium & 5 atomes '% de niobium. 

Figure 12 - Cliche de Debye-Scherrer par reflexion de la phase a formee dans un alliage uranium-niobium 
B 9, 7 at. 70 de niobium qui a Btb trempe dans I'eau depuis le domnine y (vitesse de refroidissement : 600" 
C/ sec. 21 750°C). 
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Nous pouvons rapprocher cette s t ructure  de celle que A. G. Harding et M.B.  Waldron (17) ont ob- 
tenue par  t rempe d'un alliage de teneur en niobium voisine et qu'ils ont designee sous l e  ;om de 
' ' s t ructure  de bandes parall5les". 

..... . . .. " .  .. - 

Figure 13 - Micrographie electronique obtenue sur  un alliage uranium-niobium & 2 , 5  atomes % de niobium 
trempe dans l'argon gazeux depuis le domaine y (vitesse de refroidissement : 23" C/sec.  B 750" C). Polissa- 
ge electrolytique au bain acCtochromique. Replique au carbone. G = x 6 .000 .  & observe des aiguilles de 
phase a enchevetrkes : l e s  plus longues atteignent 10 microns. 

La st ructure  a martensitique des  alliages B 2, 5 et 5 at. To de niobium est  t r e s  stable B la 
. temperature ambiante. Ainsi, huit mois ap res  t rempe,  les cliches d e  rayons X ne  revblent aucune 

variation des paramet res  et l'examen au microscope montre le meme aspect. 

Nous avons effectue un revenu d'une heure B 400°C s u r  ces  deux alliages. Nous n'avons ob- 
se rve  aucun changement. Ce c'est qulapres un revenu de 50 heures  a 550" C que le  paramst re  b 
reprend s a  valeur normale (figures 10d, l l d ) .  Les  micrographies en lumih-e polarisbe mettent en 
evidence la disparition des  aiguilles. La s t ruc ture  finale est constituee par  des  grains a equiaxes 
e t  t r & s  fins qui semblent contenir B 1'Ctat tres d isperse  un precipite de la phase Y,. Toutefois, la 
presence d'inclusions dans le metal gene considerablement cette identification (figure 18). 

Ces differentes observations conduisent au r e su l t a t  suivant : la t rempe des  alliages uranium- 
niobium 5 2 , 5  e t  5 at. TO de niobium, depuis le domaine Y ,  produit une phase a martensitique (le 
point M s  sera i t  situ6 ve r s  350" C). Cette phase s e  carac te r i se  par  m e  importante contraction de la 
maille dans l a  direction [OlO]. Nous pensons que cette deformation est liee a la nature metallique 
de  la liaison dans cette direction. 

Au cours de  tous les t ra i tements  thermiques que nous avons effectues, nous n'avons jamais  
retenu la phase p B la temperature  ambiante. Comme dans le  cas  des  'alliagesuranium-molybdene 
[ 111, l a  phase p formee pendant l a  t rempe depuis le domaine Y est  beaucoup moins stable que 
celle qui provient d'un long maintien dans un domaine de stabilite vraie, ici  le domaine P + Y1. 
L'etude du revenu de l a  phase retenue par t rempe depuis ce  domaine de melange fait  l 'objet du 
chapitre suivant. 



a 

b 

C 

Figure 14 - Micrographies optiques obtenues s u r  un alliage . Q 2 , 5  atomes 70 de  niobium trempe depuis l e  
domaine y dans differentes conditions. Polissage electrolytique au bain ac6tochromique. Examen en lumiere  
naturelle. G = x 200 
a) - Trempe dans l'huile (vitesse de  refroidissement : 80" C/sec.  B 750' C). b) - Trempe dans l 'eau (vitesse 
de refroidissement : 600' C/sec.  5 750" C). c) - Trempe dans l'etain fondu Q 300" C. 
On observe des  aiguilles mirtensitiques de  phase a .  La structure  du grain y est  tres nette sur l e s  all iages 
t rempes Q l'huile e t  Q l 'eau. 



Figure 15 - Micrographie optique d'un alliage B 2,5 atomes 70 de niobium trempe dans l'eau depuis le  domai- 
ne y (vitesse de refroidissement : 600' C/sec.  B 750" C). Polissage Clectrolytique au bain acetochromique . 
Examen en lumiere polarisee. G = x 200. Les aiguilles martensitiques de phase a apparaissent nettement : 
certaines d'entre e l k s  sont t r e s  larges. 

a 

b 

Figure 16 - icrographies optiques obtenues sur un alliage Q 5 atomes % de niobium trempe depuis le  do- 
maine y dans differentes conditions. Polissage dlectrolytique au bain acetochromique. Examen en lumiere 
polarisee. G = x 200 
a)  - Trempe dans l'huile (vitesse de refroidissement : 80" C/sec.  a 750" C). b) - Trempe dans l'eau (vitesse 
de refroidissement : 600° C/sec.  750" C). 
Les aiguilles martensitiques de phase a ont des  dimensions t r e s  variables : l es  plus longues sont orientees 
suivant t rois  directions. 

22 



.- 

Figure 17 - Micrographie optique obtenue s u r  un alliage B 9, 7 atomes yo de niobium trempe dans I'eau depuis 
le  domaine y (vitesse de  refroidissement : 600" C/sec.  B 750" C). Polissage electrolytique au bain acetochro- 
mique. Examen en lumiere  polarisee. G = x 500. On peut rapprocher cette s t ructure  a de  celle que A. G. 
Harding et M. B. Waldron (17) ont obtenue par t rempe d'un alliage de teneur en niobium voisine et  qu'ils ont 
designee sous  le  nom de "structure de  bandes paralleles". 

Figure 18 - Micrographie optique obtenue sur un alliage B 2.5 atomes 70 de  niobium trempC dans l'eau depuis 
le  domaine y, puis revenu 50 heures B 550" C. Polissage Clectrolytique au bain acetochromique. Examen en 
lumiere polarisee. G = x 200. On observe des  grains a 6quiaxes tres fins. 
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CHAPITRE 111 

ETUDE CINETIQUE DES TRANSFORMATIONS A PARTIR DU DOMAINE P + y l  

Temperature  de revenu 
en "C 

50 

82 

98  

127 

155 

I - CONDITIONS DE CONSERVATION DE LA PRASE p .  

- 

I 
Temps pour le dBbut Temps pour la fin 
de la transformadion de la t ransfor-  

(sec.  ) mation (sec . )  

130 2.700 

1 4  3 44 

7 147 

1, 5 39  

10,7 20, 7 

La phase $ peut &t re  retenue 2 la temperature  ambiante par  t rempe des  alliages uranium-nio- 
bium B 2 , 5  et 5 at. 70 de niobium depuis le domaine p + Y 1  . Ce but n ' e s t  atteint que dans des  con- 
ditions bien definies. D'une par t  un long maintien prealable, de l 'ordre  de 1 2  heures, en phase 
es t  necessaise, d 'autre  par t  la vi tesse  de t rempe doit S t r e  suffisamment 6levCe. L'eau ne se reve- 
le pas un liquide de t rempe assez efficace. Nous avons utilise une solution diluee de chlorure de 
potassium (10 YO). Nous avons determine la valeur de la vi tesse  critique de t rempe qui es t  de 700" C / s .  
B 668" C .  

Nos deux alliages s e  caracter isent  par la difference de stabilite de la phase p .  L'alliage B 
2, 5 at. YO de niobium es t  le plus stable. L'alliage B 5 at. 70 semble s ' @ t r e  decompose partiellement 
pendant la trempe, bien qu'il ait et6 t ra i t6  de fayon idcntique. Les  cliches de rayons X confirment 
ce  point : l ' intensite des  ra ies  de la phase es t  deja t r e s  reduite apres  un revenu d'une demi- 
heure B la temperature  ambiante, tandis que les  r a i e s  a apparaissent t r e s  dkveloppees. De plus, 
nous avons effectuC un revenu B 127°C sur chacun de ces  alliages : la duree de la transformation 
pour l'alliage B 5 at. 70 de niobium es t  la m&me que pour l 'alliage 21 2, 5 at. 70; mais l 'ampleur  
de la contraction relative est environ deux fois et demie plus faible. 

I1 - TRACE DES COURBES TTT PAR TREMPE ET REVENU. 



Lors du revenu B la tempkrature ambiante, nous constatons que l a  contraction s e  poursuit 
pendant 5 heures  1 / 2  environ. Son amplitude es t  de 150 microns (d'une faqon gen6rale elle e s t  d'au- 
tant plus grande que la temperature  de revenu e s t  plus basse;  B 155°C elle atteint seulement 50 
microns). I1 e s t  difficile de d6celer le debut de l a  transformation B cause de sa lenteur. Cepen- 
dant, l a  contraction semble amorc6e au bout d'une demi-heure. L'allure g6n6rale de l a  courbe es t  
tout a fait analogue B celle des  courbes obtenues B des  temperatures  plus 6lev6es. 

Nour remarquons que la methode de t rempe e t  revenu ne permet d'atteindre que l a  par t ie  
inf6rieure des  courbes TTT (figure 20). Notre etude a Ct6 limitee B 155°C. Au del& de cette temp& 
rature ,  l a  d6composition de la phase p es t  tellement rapide qu'elle se produit pendant la mise  en 
temperature. 

I11 - ETUDE DE LA CINETIQUE DE LA TRANSFORMATION 

Appelons 61 la contraction de 1'6chanrillon au temps t de maintien isotherme (61 nul pour t 6 t d )  

et soit 01 la contraction maximum du mEme Cchantillon lorsque la transformation est  terminee. 

Le taux d'avancement es t  caract6r is6 par  le  rapport  7 que nous dCsignons par  x : c 'es t  l e  61 
01 taux de l a  phase a form6e au temps t .  

(1 - x) carac te r i se  le taux de l a  phase p non t ransformee au meme instant. 

Nous avons port6 s u r  un graphique l e s  variations de (1 - x) en fonction du logarithme du 
temps. Les courbes de la figure 2 1  sont les  t ransformees semi-logarithmiques (abscisses)  des  
courbes dilatometriques experimentales. 

Les figure 22 indique les  variations de la vi tesse  apparente de rCaction x' 9. 82" Cen  fonction 
du temps. Les  courbes de vi tesse  relatives aux diverses  ternpCratures de revenu prCsentent le rn&- 
me aspect : x' croit jusqu'8 m e  valeur maximum qui correspond a un degre d'avancement de 50 70 
environ, puis dbcroit. 

Mishima, Hasiguti et Kimura (18) d6finissent la vi tesse  apparente de transformation par  l'ex- 
Dression suivante : 

L'integration de cette derni6re  conduit B 1'6quation utilisCe par Austin et Rickett (19) : 

x = K,  (1 - x) t P  avec la relation K~ = (+)' 
Toutefois plusieurs auteurs (20) (21) ont prefer6 Ccrire l a  vi tesse  vra ie  de transformation : 

dx tenant compte de la disparition progressive de la phase en t ransformation l 'expression 7 - 
1 x ' d t  

L'integration de cette formule donne : 

1 

K, t m + l  - Log (1 - x) = m + l  

ou 

avec n = m + 1 et 

1 - x = exp. (-kt)" 

1 - 

Lors de l'etude s u r  la transformation dans les  alliages uranium-chrome, White (22)  
puis Degois (16) ont obtenu des r6sultats satisfaisants 5. l 'aide de cette repr6sentation. De m&me 
Racdcliffe et Rollason (25) l'ont utilisee dans leur  t ravai l  sur  la transformation de l 'austenite en 
bainite dans les  alliages fer-carbone. 

Nous avons egalement employe l'equation (A) en 1'6crivant sous la forme : 
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Longueur 

Figure 19 - Enregistrement dilatometrique complet obtenu au c o w s  du revenu d'un alliage uranium-niobium 
B 2, 5 atomes 70 de  niobium trempe depuis le  domaine p + yI  . 
I - mise en temperature (duree : 2 sec.) .  I1 - periode d'incubation. I11 - transformation @-+a . 
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Figure 20 - Courbes TTT obtenues par t rempe et revenu s u r  l'alliage uranium-niobium 21 2, 5 at. 70 de  
niobium. 
- en abscisses  : logarithme du temps. - en ordonnees : temperature. 
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Figure 21 - Transformees semi-logarithmiques des  courbes dllatometrlques U U L ~ I I U C J  p u u ~  I- u---...~~-----.- 
de la phase f3 au cours du revenu d'un alliage uranium-niobium B 2.5 atomes % de niobium. t rempe depuis 
l e  domaine p + yl. 
- en abscisses  : logarithme du temps. - en ordonnees : 1 - x, x ddsignant le  taux d'avancement de la  t rans-  
formation f3-+ a . 

Figure 22 - Courbe donnant les  variations de l a  vi tesse  apparente de transformation x' en fonction du temps, 
au cours du revenu d'un alliage uranium-niobium B 2.5 atomes "/o de niobium effectue B la temperature de 
82" C. 
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log (Log A) = nlogt + nlog k (A')  

1 
1 x  Les courbes de  la figure 23 representent les  variations de log (Log -) en fonction du 

logarithme du temps.  Nous voyons que pour les  valeurs de x comprises  entre  0,02 et 0,98 nous 
obtenons des  droi tes  de pentes t r e s  voisines. Voici l es  valeurs de ces  pentes : 

Temperature  du reve 

en "C 

50 

82 

98 

127  

155 

Coefficient 

n 

2,02 

2, 10 

2, 165 

1 , 9 1 2  

2 , o  

La courbe de la figure 24 montre que dans le cas  du revenu B la temperature  ambiante l e  co- 
efficient n est 6gal B 2. Par consequent, l e  facteur n ne depend pas de la temperature  durevenu. 
I1 e s t  caracteristique de l'alliage 6tudie. 

En determinant les  valeur de k nous remarquons que ce coefficient croft avec la temperature: 

Temperature  de revenu 

en "C 

Coefficient 

k 

7, 14. l o - '  

5, 57. 10 -3 

1,38. lo - '  
5, 87. l o - '  
1, 25. 10-1 

Nous 
tion de > IT ,  
obtenus s l a  
155"C), ce  

avons essay6 de porter  s u r  un graphique le logarithme n6pCrien de k, ogk, en fonc- 
T temperature  absolue du revenu exprimee en k. La figure 25 indique que l e s  points 

lignent de faqon fr&s satisfaisante (5 l'exception, peut Gtre, ' de  celui qui correspond B 
qui nous conduit B ecrire la loi suivante : 

a 
+. b ou k =-exp .  -r+ b (B) Log k = -a T 

a e t  b &ant des  constantes positives. 
Pour  determiner a, il suffit de mesurer  la pente  de la droite qui represente  1'Cquation (B) : 

- .  
On trouve : a = 7335 e t  b = 15,5 

L'equation k = exp. - a + b 

e s t  t r e s  voisine de la formule d'Arrh6nius. Elle nous menera au calcul de 1'Cnergie d'activation. 
T 
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X log (Log - l )  
1-x 

1 

Figure 23 - Transformees logarithmiques des  courbes dilatometriques obtenues pour la dkomposition de la 
phase 13 au cours du revenu d'un alliage uranium-niobium B 2,5 atomes % de niobium trempe depuis le  do- 

l maine p + yl. - en abscisses  : logarithms du temps; - en ordonnees : logarithme decimal du logarithme ndperien de - 1 - x. 

0.5 

0 

- 0,s 

-1 

- 1,s 

I 

1000 2000 5000 10,000 t(scc) 

Fippre 24 - Transform& logarithmique de la courbe dilatometrique obtenue pour la decomposition de la  
phase p au cours du revenu, B la  temperature ambiante, d'un alliage uranium-niobium B 2.5 atomes % de 
niobium. 1 

- en abscisses  : logarithme du temps; - en ordonnees : logarithme decimal du logarithme neperien de - 1 - x '  
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Figure 25 - Relation entre  le  coefficient k et la  temperature du revenu pour un alliage uranium-niobium B 
2 , 5  atomes % de niobium. 

IV - METHODES DE CALCUL DE L'ENERGIE D'ACTIVATTON 

1/ Considerations d n 6 r a l e s  

Au cours  d'une transformation allotropique, il y a formation de germes  puis croissance de 
ces  germes.  La figure 26 represente  la variation de l'bnergie l ibre  C Fp due B l a  formation d'un 
germe en fonction des  dimensions a de ce germe. Nous observons l'existence d'un seui l  d ' h e r g i e  
l ibre  A ,  qui peut representer  le t ravai l  de formation d'un germe susceptible de  s e  developper ou 
energie d'activation de germination. 

Figure 26 - Courbe theorique donnant la variation d'energie libre Z F p  dQe B la  formation d'un germe en 
fonction de s a  dimension a. 
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Dans leur  Ctude su r  l e s  changements de  phase, Volmer-Weber (24) et Becker-Doring (25) don- 
nent la relation suivante en t re  la vi tesse  initiale de transformation I et l'Cnergie d'activation A : 

A 
RT ' 1 = K O  exp. - - 

R Ctant l a  constante des  gaz parfaits Cgale B 1,987 cal/"C.mole. 

Lorsque les  germes ont atteint ou dCpass6 la taille ao , i l s  croissent rapidement avec diminu- 
tion d'Cnergie libre. Le processus de croissance fait a lors  intervenir l'knergie d'activation relat i -  
ve B l a  diffusion d'un des  ClCments constituant l'alliage CtudiC. La formule devient : 

+ A  Q 
RT 

0 
I = K exp. - 

K : constante homogene B l ' inverse d'un temps, 

A : t ravai l  de formation des  germes,  

Q : Cnergie d'activation relative B l a  diffusion. 

2/ Calcul de l 'energie d'activation 

Lorsque la temperature  varie, Q r e s t e  constant. Au contraire A, infini B la temperature d'C- 
quilibre entre  les deux phases, decroft tres rapidement et devient negligeable aux basses  tempera-  
tures .  L'Cquation (C) peut donc s ' ec r i r e  sous la forme : 

Q Log1 = - -+ LogK RT 

. La courbe representant  Log1 en fonction de 1/T doit Stre une droite de pente - 6( Comme 1'Cva- 

luation de la vi tesse  initiale de transformation n 'es t  pas  facile, nous sommes amen6 B utiliser les  
R 

t ro i s  mCthodes suivantes : 1 

a) Nous avons dCjB port6 Logk en fonction de- T (figure 25). Nous avons dbtenu ainsi une 

Q droi te  dont la pente est egale B -z 
X' X' 

b) a par t i r  de Log l-x (figure 27a) : -dCsipe la vi tesse  d e l l e  de transformation, 1 - x  

c'est-&-dire la vi tesse  apparente X I  = * dt rapportee aux taux de phase fj restant  2 t ransformer.  Nous 

XI avons choisi t ro i s  valeurs  de x : 0.25, 0, 50 et 0.75. En portant Q 

observons un faisceau de t ro is  droites paralleles de pente - R' 
Log l-x en fonction de +, nous 

1 
t T 

1 c) 2 part i r  de L o g t ( f i g u r e  27b): nous avons represent6 Log- en fontion de+ t desi- 

gnant les  temps au bout desquels 25 70, 50 % et 75  % de l a  Q transformation sont effectues. Ce pro- 

cCdC fournit Cgalement t ro i s  droi tes  paralleles de pente - - R' 

I1 est  ais6 de constater que les t ro is  paramet res  ont les  m&mes dimensions que I (inverse 
d'un temps). Nous allons montrer  leur  equivalence B une constante pres .  La dCrivation de la for- 
mule (A) donne :. 

dx 
dt 
- = X I  = nk"t"-l exp. - (kt)", 

sachant que k var ie  avec la temperature  mais  que n n'en dCpend pas 

s oit n-1 
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et 

Pa rame t re  

Nous  avons Cgalement : 

soit 

1 

Q (cal. /mole) Valeur moyenne Q / R  
de Q 

1 
Log - 1 - x .  

k "  t =  

Logk 

Log - x '  
1 - x  
1 

Log - t 

k - _  1 -  
t (Log -)l'" 1 

1 - x  

7.335 14.670 

7. 150 14.300 14.600 cal /mole 

7. 425 14.850 

X'  1 
1 - x  t Ainsi nous pouyons exprimer - et-  en fonction de k. Pour un alliage donne n est constant ; 

pour chaque taux d'avancement nous avons : 

X I  1 
1 - x  t k K, - = k K ' ,  -= 

K et K '  etant des constantes. 

1 1 et Log - en fonction de - doit conduire aux mCmes va leursde l ' e -  t T Le t r ace  de Log k, Log - 1 - x  
nergie diactivation. Les resul ta ts  expkrimentaux vCrifient bien ces  calculs : 

V - MISE E N  EVIDENCE D E  LA TRANSFORMATION P A R  RADICCRISTALLCGRAPHIE 

Nous  avons complet6 cette Ctude cinCtique par  quelques dCterminations radiocristallographiques 
qui nous ont permis  d'identifier les  phases prCsentes dans ces  alliages apres  t rempe e t  de suivre  
leur  evolution B la temp6rature ambiante. 

N o s  cliches de Debye-Scherrer ont et6 effectues par  reflexion s u r  des surfaces  d6capCes Clec- 
trolytiquement afin d'6liminer la couche d'oxyde et nous avons utilise le goniometre de Berthold B 
compteur de Geiger plutat que la chambre photographique de Guinier-Seeman-Bohlin qui necessite 
des temps de  pose de l 'o rdre  de 20  heures, besucoup plus longs que la dur6e de l a  t ransforma- 
tion. La plus grande difficult6 r6sulte de l 'extreme complexit6 du cliche de Debye-Scherrer de la 
phase p dont la maille quadratique renferme 30 atomes d'uranium. 

Nous observations ont port6 essentiellement s u r  les r a i e s  (212)p,  (411)p et (312)p qui ne che- 
vauchent avec aucune ra ie  de phase a et s u r  l a  r a i e  (112), qui es t  6galement d6gag6e de toute ra ie  

@ . Cependant, l'6tude qualitative du comportement des  r a i e s  (410)p, (330)p e t  ( 2 0 2 ) b  (331)p qui coin- 
cident respectivement avec les  ra ies  (110)=, (002),. (lll),  a parfaitement confirm6 nos conclu- 
sions. 

Le premier  cliche a 6t6 effectu6 une demi-heure aprPs t rempe et l es  suivants lh.  40 minu - 
tes ,  2h. 10 minutes, 4 h. 1 / 2 ,  6h. 15 minutes e t  7 heures  ap r s s  t rempe (figure 28) .  La courbe de 
la figure (29b) repr6sente  les  variations de l ' intensite de la ra ie  (112),en fonction du temps. On voit 
que son al lure  es t  semblable ?I celle des courbes dilatom6triques. De plus, cette intensit6 ne var ie  
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T Figure 27 - Representation de Log y en fonction de 7 T temperature du revenu en "K, pour un alliage ura-  

nium-niobium B 2, 5 atomes 7' de niobium ; y, calcule pour x = 0, 25 - 0, 50 - 0.75, es t  egal ?I : 
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a 

b 

C 

d 

L .  

Figure 28 - Enregistrem-ents au goniomktre de Berthold 4 compteur ?ie Geiger effectues sur un alliage ura- 
nium-niobium Q 2, 5 at. To de niobium. 
a) - Echantillon trempe dans une solution diluee de chlorure de potassium et revenu 30 minutes Q la temp6- 
rature ambiante : phase a + phase p .  b) - Meme khantillon revenu 1 H. 40 mn. Q la temperature ambian- 
te : phase a + phase @. c )  - M&me khantillon revenu 4 h. 30 mn. Q la temperature ambiante : phase a 
+ phase @ . d) - Mdme echantillon revenu 6h. 15 mn. Q la temperature ambiante : phase a. 
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Figure 29 - Evolution de l'intensitb de la ra ie  (112)  de la  phase a au cours du revenu B la  temperature 
ambiante d'un alliage uranium-niobium B 2,5 atomes % de niobium. 
a) - Courbes experimentales enregistrCes au goniombtre de Berthold. Les durees de revenu successives 
sont : 50 mn - 2 h. - 2h. 30 mn - 4h.50 mn - 6h.30 mn - 7 h. b) - Courbe, calculCe d 'aprss  le  gra-  
phique precedent. donnant l'intensite de la raie  (112), en fonction de la duree du revenu. 

m 
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plus apres  6 heures  112 de sejour B la temperature  ordinaire La transformation es t  a lors  com- 
plete ce qui es t  en accord avec les rdsultats de 1'Ctude dilat ne t r ique  du revenu isotherme 21 la 
temperature  ambiante. On observe egalement s u r  cette courbe que l'intensite de la ra ie  (112), es t  
loin d l&tre  nulle au  temps zero du revenu. L'alliage t rempe contenait donc deja une quantite assez 
importante de phase a. Une partie seulement de cette phase a provient de la transformation p +a 
de la phase f3 retenue comme le  montrent les  resul ta ts  de l'6tude dilatometrique e t  la comparaison 
avec le cas des alliages uranium-molybdhne (voir chapitre IV).  L 'autre  par t ie  provient de la de-  
composition de l a  phase Y 1  dans le doniaine du melange (a+Y,) (figure 1) suivant le schema : 
y l  pauvre - y1 r iche + a. Cette reaction est  relativement importante parce  que l ' a r c  de courbe TE 
(f igure 1) est tres peu incline s u r  l'horizontale et qu'un faible abaissement de temperature  peutpro- 
voquer une importante variation de composition. 

L'Ctude aux rayons X indique, en outre, que la phase p retenue dans l'alliage B 5 atomeso/o 
de niobium es t  moins stable B la temperature  ambiante que celle de l'alliage ?I 2,  5 atomes 70. Dans 
le premier  cas  les  ra ies  caracter is t iques de  cette phase disparaissent au bout de 3 heures  au lieu 
de 6 heures  1 1 2  dans l e  cas  de l'alliage B 2, 5 atomes yo de niobium. 

Enfin, la micrographie de l a  figure 30 montre l 'aspect de l'alliage ?I 2, 5 atomes 70 de nio- 
bium qui a et6 t rempe dans une solution dilude de chlorure de potassium et qui a subi un revenu de 
5 minutes B 155" C. On observe la s t ructure  vermiculaire  du melange a + ( a  + Y1) et on constate 
qu'elle a conserv6 un grand souvenir de la s t ructure  y .  

Figure 30 - Micrographie optique obtenue sur  un alliage uranium-niobium 2, 5 at. 70 de niobium qui a et6 
tremp6 dans une solution diluee de chlorure de potassium depuis le domaine + Yi et qui a subi un revenu 
de 5 minutes B 155" C. Polissage au Disa-Electropol. Examen en lumihe naturelle. G = x 200. On observe 
la structure vermiculaire du melange a + ( a + yl); elle a conserve un grand souvenir de la structure y .  
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CHAPITRE IV 

Temps pour le  Temps pour la fin de 
debut de la la transformation 

transformation (sec. ) 
(Set- 1 

t 375 2.325 

32 3 57 

7.5 39,5 

2 1 4  

COMPARAISON DES TRANSFORMATIONS DES ALLIAGES URANIUM-NIOBIUM 
A CELLES DES ALLIAGES URANIUM-MOLYBDENE 

Nous avons compare l'influence des  elements niobium et molybdene s u r  la  transformation 
$ _j CL de l'uranium en Ctudiant un alliage uranium-molybdene B 2,8  atomes 70 de Mo. Les teneurs 
en molybdhne et en niobium sont donc voisines puisque nous venons de  considerer l'alliage B 2, 5 
atomes 70 de Nb. 

J. Delaplace (11) a montre que le molybdene stabilise la phase f3 par  t rempe depuis le  do- 
maine $ + y : il suffit d'une vi tesse  de refroidissement superieure  B 100' C/seconde. Les  conditions 
requises  sont donc moins severe  que pour les  alliages uranium-niobium. Cet auteur B suivi la 
transformation $---+a B la temperature  ordinaire et a constat6 que les r a i e s  observCes s u r  les  
cliches de Debye-Scherrer disparaissent totalement 18 jours apres  t rempe.  

Dans nos experiences, nous avons maintenu l'alliage B 2 . 8  atomes 70 de molybdene pendant 
12 heures  B 710" C, puis nous l'avons t rempe dans l'eau : la mesure  de l a  vitesse de refroidisse- 
ment 8 668" C nous donne l a  valeur 600" C/seconde. Pour  l'etude dilatometrique, nous procedons de 
la m@me facon que dans le  cas  de l'alliage B 2, 5 atomes 70 de niobium. Nous suivons la decompo- 
sition de la phase $ retenue en effectuant des  revenus B des temperatures  superieures  B la tempe- 
ra ture  ambiante. Nous pouvons atteindre deux domaines de transformation : l'un est  compris  entre  
les temperatures  de 100 et 250°C. l 'autre  entre  les  temperatures  de 470 et 600°C.  On doit noter 
ici une importante difference entre  l'alliage au niobium e t  l'alliage au  molybdhe .  Dans le  premier  
cas  nous ne sommes  pas parvenu B atteindre le  "C" supbrieur des courbes TTT parce que le  nio- 
bium B un pouvoir de stabilisation de la phase f3 plus faible que le  molybdene. 

I - COMPARAISON DE LA TRANSFORMATION D E  BASSE TEMPERATURE. 
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Nous voyons que les  courbes correspondant B l 'alliage uranium-molybdene s e  situent B des 
temperatures  plus Clevees que celles de l'alliage uranium-niobium (figure 3 1). Le molybdene possede 
une influence beaucoup plus sensible que le niobium pour s tabi l iser  la phase p de l 'uranium. Ainsi, 
B 100°C, les durees  de transformation sont respectivement de 1950 et de 140 secondes. 

Nous avons effectue l'btude cinetique des  transformations de cet alliage en utilisant les rn&mes 
dCfinitions que dans le  cas  de l 'alliages uranium-niobium. Les courbes de la figure 32, qui sont 
les t ransformees semi-logarithmiques des  courbes experimentales, presentent la m&me al lure  que 
celles que nous avons obtenues dans le cas  du niobium. Cette constatation es t  importante, c a r  
elle permet d'attribuer une equation de m&me forme B l a  loi  de transformation de la phase p des 
differents alliages 

Nous sommes amen6 B appliquer l a  formule 

1 - x = exp. - (kt)" 

Temperature  de 
revenu en OC 

100 

150 

200 

238 

en portant s u r  un graphique 

Coefficient Coefficient 
n k 

3, 56 6, 86 .  lo-' 

3,25 5 , 3 5 . 1 0 - ~  

4, 40 4,43. 

3,92 1,30. 10-1 

en fonction du logarithme du temps (figure 33). Nous obtenons des droi tes  (ou une portion de droite 
pour la reaction B 238' C). La valeur de la pente es t  comprise entre  3,25 et 4,4. On remarque 
immCdiatement qu'elle e s t  plus for te  que celle des  droi tes  correspondantes dans le  cas  de l 'allia- 
ge uranium-niobium (n es t  tres voisin de 2)  ; n depend donc de 1'Clement d'addition. Le coefficient 
k croft assez rapidement avec la temperature  du revenu. Le tableau ci-dessous donne les  valeurs 
de  n e t  de  k aux differentes temperatures  : 

Remarque : B l a  tempCrature de 100" C, les  valeurs  de k pour le  molybdene et le niobium sont 
respectivement 6 , 8 6 .  et 1.38. lo-' ; ce coefficient depend essentiellement de la durde de l a t r ans -  
formation ; il es t  homogene a l ' inverse  du temps. 

1 
T. Nous avons represent6 auss i  les variations de Logk en fonction de - (figure 34). Les  points 

s'alignent assez  bien. La pente de la droite 

a 
T f b  Log k = - -  

es t  l a  constante a qui vaut 7.400. On t i r e  ensuite b = 12, 45. Ces coefficients sont sensiblement 
les m&mes que dans le cas  de l'alliage uranium-niobium. 

Afin de completer cette comparaison, nous avons calcule 1'Cnergie d'activation B par t i r  des  
t ro i s  paramet res  : 

X' i e t  -, kw l-x t 

apres  avoir choisi les n-Smes taux de transformation x = 0,25, 0.50 e t  0, 75 que dans le  cas  du 
niobium. Nous observons s u r  les  figures (35a) e t  (35b) des  
traduisent les  variations de ' C  

X'  1 e t  Log - t 
en fonction de - L'e tableau suivarit indique les  resul ta ts  

Log - I - x  
1 
T' 

40 

faisceaux de t ro is  droi tes  paralleles qui 

obtenus par  ces  t ro i s  mCthodes : 
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Figure 3 1  - Courbes TTT obtenues par trempe suivie de revenu A basse temperature sur l es  alliages ura- 
nium-molybdhe et uranium-niobium. - en t ra i t s  continus : uranium-molybdhe B 2, 8 at. 70 de molybd8ne; - en t ra i t s  discontinus : uranium-nio- 
bium B 2 , 5  at. 70 de niobium. 

1-x 

1 '  

0,75 

0,50 

0,ZS 

0 

t ( s e c )  

Figure 3 2  - Transformees semi-logarithmiques des courbes dilatometriques obtenues pour la decomposition 
de la  phase p au c o w s  du revenu, B basse temperature, d'un alliage uranium-molybdbne B 2,8 at. 70 de 
molybdhne trempe depuis le  domaine p + y .  
- en abscisses : logarithme du temps;- en ordonnees : 1 - x, x designant le  taux d'avancement de la t rans-  
formation p- a . 
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Figure 33 - Transformees logarithmiques des courbes dilatometriques obtenues pour la decomposition de la  
Dhase 6 au cours du revenu, B basse temperature, d'un alliage uranium-molybdhne B 2 , 8  at. % de molybdLne 

1 i rempe depuis le  domaine- p + y  . 
- en abscisses  : logarithme du temps; en ordonnees : logarithme decimal du logarithme neperien de - 1 - x' 
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Figure 3 4  - Relation entre 
a 2, 8 at. 70 de molybdkne. 
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du revenu pour un alliage uranium -molybdhne 
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Figure 35 - Representation de Log y en fonction de 7 1 T temperature du revenu en k, pour un alliage 
T uranium-molybdhe B 2 , 8  atomes 70 de molybdene ; y, calcule pour x = 0 . 2 5  - 0,50 - 0,75, est &gal ?I : 

a) -- b) - X' 

1 - x ;  t 
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C 

Figure 36 - Enregistrements au goniometre de Berthold 'd compteur de Geiger effectues sur un alliage ura- 
nium-molybdene B 2 , 8  atomes % de molybd8ne. 
a) - Echantillon t rempe dans l 'eau et revenu 30 minutes 'd la  temperature ambiante : phase a + phase . 
b) - MCme Bchantillon revenu 150 secondes B 150' C : phase a + phase p .  c)  - Meme Cchantillon revenu 10 
minutes B 150" C : phase a .  
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ParamPtre  Q/R Q (cal/mole) 

7.400 14.800 

7.500 15.000 

Log - 7.400 14.800 

Valeur moyenne ,1 

Ainsi, que1 que soit 1'616ment d'addition et pour des teneurs atomiques en molybdene et en 
niobium presque semblables, 1'6nergie d'activation propre a la transformation 4 c r  de l 'ura- 
nium es t  de l 'o rdre  de 14.700 calories/mole. 

Nous avons soumis cet alliage uranium-molybdPne B l 'analyse radiocristallographique pour 
contr6ler nos resul ta ts .  Nous avons suivi au goniomPtre de Berthold l'evolution de la t ransforma- 
tion (figure 36).  Le premier  cliche es t  effectue une demi-heure apr6s t rempe : on constate comme 
dans le  cas  du niobium la presence des ra ies  de la phase a, mais elles sont moins intenses. Si 
la proportion de  phase a provenant de la decomposition de y es t  sensiblement la meme dans les  
deux alliages, celle qui r6sulte de la transformation @ +a es t  sQrement plus faible par  suite du 
pouvoir stabilisant plus eleve du molybdene. AprPs un revenu de 150 secondes B 150°C, tel  que 
le point figuratif s e  situe entre  les  deux courbes TTT, les  ra ies  (212)p (411)p et (312)p sont dejB 
t r P s  attenuees alors que l 'intensite d e s  ra ies  a a beauco-ip augmente. Le revenu final de 10 minutes 
B 150' C amPne la disparition de toutes les  ra ies  p. 

I1 - ETUDE DE LA TRANSFORMATION DE TEMPERATURE ELEVEE. 

Lors  de nos revenus effectues B des temperatures  comprises  entre  300 e t  450" C, nous avons 
constat6 que l a  transformation allotropique s e  produit avant que l'equilibre thermique soit atteint. 
Ce n 'es t  qu'a par t i r  de 470°C que la contraction caracteristique de l a  transformation se  deroule lente- 
ment. La methode de t rempe et revenu permet de t r ace r  le "C" supkrieur des  courbes TTT que 
Madame Lehman (10) B etabli en operant par t rempe etagee. Le tableau ci-apres  et la figure 37 
donnent les  points t ,  de debut et t ,  de fin de transformation que nous avons obtenus : 

Temperature  de  
revenu en "c 

470 

490 

500 

518 

5 46 

57 5 

587 

600 

Temps pour le debut de 
la transformation (sec.  ) 

1,5 . 

1 ,5  

4 

12 

40 

Temps pour l a  f i n  de 
la transformation (sec. ) 

67 

29, 5 

31,25 

20,5 

26, 5 

54 

112 

2 80 

On distingue t rPs  nettement la position du nez qui se situe en t re  500 et 550' C. Le point 470" C 
s e  trouve au-dessous puisque la duree de la contraction es t  nettement supdrieure B celle que l'on 
observe au nez. 

Les courbes obtenues sont un peu differentes de celles de Madame Lehmann. Le tableau sui- 
vant et l a  figure 38 permettent de comparer  les  periodes d'incubation et l es  temps d'bvolution selon 
les  methodes utilisees : 
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Figure 37 - Courbes TTT obtenues par trempe suivie de revenu B temperature Blevee sur l’alliage uranium- 
molybdene B 2.8 atomes % de molybdbne. 
- en abscisses  : logarithme du temps; - en ordonndes : temperature. 
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Figure 38 - Comparaison des  courbes TTT obtenues sur les alliages uranium-molybdgne. 
- en traits continus : par  t rempe suivie de revenu et methode dilatometrique (present travail). - e n  t ra i t s  
discontinus : par  trempe Btagee et m6thode micrographique [ travaux de Mme Lehmann (IO)]. 
Les points B qui representent le debut de la transformation et les points A qui representent la fin de la  
transformation ont Bte determines par nous-mCme en utilisant la trempe etagee et la methode dilatometri- 
que. Le decalage entre  ces points Pt les points de nos ‘courbes TTT situ& B la meme temperature es t  dll 
B la  difference de traitements thermiques. 

’ 
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Afin de nous affranchir des differences entre  le  mode operatoire de Madame Lehmann et l e  
natre, nous avons effectu6 deux experiences de t rempe 6tagi.e s u r  un echantillon identique B ceux 
que nous avions employes au cours de nos essa is  de t rempe e t  revenu, en determinant le  passage 
de la phase p B la phase a par  dilatometrie isotherme. Ainsi, B 500°C. la transformation debute 
ap res  un temps de maintien de 7 secondes (au lieu de 1,25 secmde  par  t rempe et revenu) e t s e  
poursuit pendant pres  de 55 secondes (au lieu de 31,5 secondes). 

On remarque immediatement que le  temps d'incubation et l a  duree de la transformation sont 
plus courts  par le procede de t rempe et revenu que par t rempe 6tagi.e. Pour  es t imer  ce resultat 
21 s a  juste valeur, il faut tenir compte de ce que l a  duree de maintien de l 'alliage dans le  domai- 
ne (p  + y ) Ctait beaucoup plus grande dans le  cas  de la t rempe et. revenu que dans celui de la 
t rempe etagee. La phase @ que nous avons etudibe par  t rempe et revenu Ctait donc plus stable que 
celle que nous utilisions dans le cas  de la t rempe etagee. Le fait que s a  periode d'incubation est  
plus faible es t  dii B la difference des  traitements thermiques impJsCs B l'kchantillon. 

En particulier, il es t  evident que la d u d e  de sejour de l'alliage dans l ' intervalle critique de 
transformation est  generalement plus faible dans le  cas de la t rempe etagee que dans celui de la 
t rempe suivie de revenu. La difference est  t r e s  nette lorsque l'on determine la branche superieure  
du "C". Elle peut devenir t r e s  faible lorsqu'on etudie s a  branche infer ieure .  Au cours de ce s k j o u r  
dans l'intervalle critique, des  germes  peuvent s e  fo rmer  dans l'alliage, ce  qui reduit d'autant la 
periode d'incubation. La d u d e  de la transformation proprement dite e s t  egalement reduite. 

I1 faut remarquer ,  en outre, que l e s  tensions auxquelles es t  soumis l e  metal sont beaucoup 
plus ClevCes dans le  cas  de la t rempe suivie de revenu parce que les  differences de temperatures  
qu'il subit sont beaucoup plus grandes. 

Nous avons aussi  etudie la cinetique de la transformation. Les courbes de la figure 39, r e -  
produites B part i r  des  enregis t rements  experimentaux, repr6sentent l'apparition progressive de la 
phase a. Nous portons, comme d'habitude, 

Debut de la t ransf .  Fin de la transf. ( sec . )  

t rempe et t rempe t rempe et t rempe 
revenu etagee revenu &tagbe 

1, 25 < 10 31,25 150 

1, 5 10 20, 5 150 

1, 5 < 30  26 ,  5 < 200 

40 300 2 80 700 

Temperature  de revenu 
en "c 

490 

518 

575 

587 

600 
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Coefficient Coefficient 
n k 

3, 15 1 , l O .  10-1 

2,60 3,45. l o . *  
3, 05 1,45.10 * 

3,09 . . 9, 50. l o . *  

3 ,  15 5,60. lo-' 



1-x 

1 

0,75 

0 , s  

0,25 

0 

t (sec) 

Figure 39 - Transformees semi-logarithmiques des  courbes dilatometriques obtenues pour la  decomposition 
de la phase p au c o w s  du revenu, A temperature blevee, d'un alliage uranium-molybdene B 2 , 8  at. To de 
molybdhe  tremp6 depuis le  domaine f3 + y .  
- en abscisses  : logarithme du temps, - en ordonnees : 1 - x, x designant le taux d'avancementde la tran's- 
formation f3- a . 

Figure 40 - Transformees logarithmiques des courbes dilatometriques obtenues pour la decomposition de la  
Dhase au cours du revenu, B temperature elevee, d'un alliage uranium-molybd+ne A 2,8 at. % de molyb- 
h n e  trempe depuis le  domafne p + y . 
- en abscisses  : logarithme du temps - en ordonnees : logarithme decimal du logarithme neperien de - 1 - x '  

1 
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0 
5 On remarque surtout que k, quasi-constant aux temperatures  correspondant au nez des courbes 
TTT, decroit ensuite au fur  et B mesure que la temperature  augmente. C'est l e  phenomhe  inverse 
de celui qui s e  produit au niveau des courbes inferieures. 

1 
T Si nous essayons de porter  s u r  un graphique Logk en fonction de 7 les points au-dela du nez 

paraissent s 'aligner, mais  la pente es t  inverse  de celle que nous avons calculee au paragraphe 1 , 
aussi  l es  valeurs des constantes de l'kquation 

+ b  a k = exp. -- T 

sont e l les  a = - 52.  500 e t  b = - 6 5  

Nous ne pouvons plus calculer l'dnergie d'activation Q B part i r  des donnees cinetiques dont 
nous disposons, parce que le t ravai l  de formation des germes A qui var ie  beaucoup avec la tempd- 
ra ture  aux tempdratures  elevdes e s t  loin d '&tre  nkgligeable. I1 faudrait appliquer la relation com- 
plBte de la vitesse initiale I de transformation : 

( Q+A 1 I = K exp. - - RT 

et les  developpements que nous avons donnt5s plus haut ne sont plus valables. 

Enfin, l a  micrographie de la figure 41 montre l 'aspect de l'alliage B 2, 8 atomes 7' de molyb- 
dsne qui a et6 trempC dans l 'eau et qui a subi un revenu de 10 minutes B 470" C. On observe de 
nouveau l a  s t ructure  vermiculaire du melange a + ( a  + y ), mais elle es t  plus fine que dans le  cas  
des  alliages uranium-niobium. Elle a conserve Cgalement un souvenir assez net de la s t ructure  y . 

Figure 4 1  - Micrographie optique obtenue sur un alliage uranium-molybdhe B 2,-8 atomes 70 de molybdsne 
qui a cite trempC d a n s  l'eau et qui a subi un revenu de 10 minutes 21 470°C. Polissage au Disa-Electropol. 
Examen en lumiere naturelle. G = x 200. On observe la s t ructure  vermiculaire du melange a + ( a  + y), 
elle a conservb m souvenir assez net de la  s t ructure  y .  
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CONCLUSION 

1/ Nous avons etudie les s t ructures  obtenues par  t rempe dans differents liquides, en atmos- 
phere d'argon, des  alliages uranium-niobium B 2, 5 et 5 atomes 70 de niobium depuis le  domaine Y. 
Nous avons mis  en evidence une s t ructure  martensitique, d6rivCe de la forme a de l'uranium, qu'il 
faut rapprocher de celle que l'on observe dans les alliages uranium-molybdene. La vi tesse  critique 
de formation de cette mar.tensite e s t  de  UO"C/seconde B 75OoC. 
Cette martensite qui resul te  de la transformation de la phase p se presente sous la formed'aiguil- 
l es  dont l e s  plus longues sont orientees dans t rois  directions. Sa maille elementaire derive de ce- 
le de l'uranium a par  contraction parallele B l 'axe [ O l O I .  Cette contraction est de  0.02 h dans 
l'alliage B 2, 5 atomes 70 de niobium et 0,06 h dans l'alliage B 5 atomes 70. 

2 /  Nous avons montre que lorsqu'on t rempe l'alliage B 2,5 atomes 70 de niobium depuis le 
domaine (p  + yl) dans une solution dilude de chlorure de potassium on conserve la phase P B la 
temperature ordinaire. La vitesse critique de t rempe es t  de 700" C/seconde B 668" C. Cette phase 
se t ransforme totalement en phase a des la temperature  ambiante. La duree de cette t ransforma - 
tion est  de l 'o rdre  de 6 heures. 

3/  Nous avons t r ace  l e s  courbes transformation-temperature-temps (courbes TTT) de l'allia- 
ge B 2 , 5  atomes 70 de niobium 5 l 'aide d'un dilatometre de faible inertie, par  le procede de t rempe 
suivie d'un revenu dans l ' intervalle de temperature  2 3  - 155°C. 

4/  Nous avons BtudiC la cinetique de la transformation @ _j) a de ce m&me alliage dans les  
m&mes conditions experimentales. Nous avons montrd qu'elle obeit B l a  loi : 

1 - x = exp. - (kt)" 

L'exposant n es t  independant de la temperature  et a l a  valeur n = 2 pour l'alliage que nous avons 
considere. Le coefficient k croft lorsque l a  tempBrature de revenu isotherme augmente. 
Nous  avons determine l 'bnergie d'activation. dans l'hypothese oh le t ravai l  de formation des germes  
es t  negligeable, par  t ro i s  procedes de calcul differents et nous avons trouve une valeur de l 'o rdre  
de 14 .600  cal. /mole. 

5/ Afin de pouvoir comparer  de facon valable les alliages uranium-niobium aux alliages ura-  
nium-molybdene, nous avons r ep r i s  1'Ctude de ce dernier  systeme, bien connu depuis les travaux 
de Madame J. Lehmann (10) et de J. Delaplace (ll), en utilisant l e s  mCthodes experimentales que 
nous avions mises  au point 5 propos des  alliages uranium-niobium : 

a) Le niobium es t  un agent stabilisant de la phase @ beaucoup moins efficace que le 
molybdene. En particulier, la transformation p + a des alliages uranium-niobium es t  si rapide 
dans le  domaine de hautes temperatures  que nous n'avons pas pu determiner  le  "C" superieur des  
courbes TTT ni  m&me la branche superieure  du "C" inferieur. C'est l a  methode de t rempe suivie 
de revenu qui convient le  mieux B l'etude de la branche inferieure du "C" inferieur qui es t  seule 
accessible 5 l 'experience. 

b) Dans ce  domaine des  basses  temperatures  nous avons pu comparer  les cinetiques de 
transformation des alliages uranium-niobium et uranium-molybdene et montrer  en particulier que @ l eurs  energies d'activation sont trBs voisines et Cgales B 14. 700 cal. /mole environ. 
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c) Dans le cas  de l'alliage uranium-molybdene k 2 , 8  at .  7' de Mo, nous avons pu com- 
pa re r  le procede de t rempe suivie de revenu B celui de l a  t rempe etagee. La premiere  methode 
donne des  periodes d'incubation plus courtes que l a  seconde parce qu'elle e n t r a h e  un &jour plus 
long de l'alliage dans la zone critique de transformation. I1 n'est  toutefois pas exclu que l e s  ten- 
sions beaucoup plus elevees qui sont obtenues au c o w s  de la t rempe jusqu'k la temperature  ordi- 
na i re  accClbrent la transformation. 
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