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Contribution ä l'etude roentgenographique de

l'6tat cristallin du fer
par Robert Bach.

(16. II. 29.)

Sommaire: Gräce ä l'emploi d'une methode differentielle, on a pu
etudier avec un soin particulier la Variation thermique reguliere entre 700° et
1100° de la constante du reseau du fer, et les changements subis par le reseau
aux points de transformation. A une temperature comprise entre 700° et 850°,
qui depend des impuretes contenues dans le fer, on a observe une Variation
discontinue relativement considerable de la constante du reseau, correspondant
au passage de la variete u ä la variete ß.

1. Introduction.

L'etude de l'etat cristallin du fer est un sujet d'une importance
scientifique et technique considerable. d'une part ä cause du
röle joue par le fer dans la Constitution des aciers, d'autre part
ä cause des proprietes magnetiques du fer qui varient avec la
temperature et avec l'etat de ce corps. La facon dont se comporte
ä cet egard le fer a qui est le representant typique des corps ferro-
magnetiques est de premiere importance pour la theorie generale
du magnetisme.

L'analyse thermique a revelc l'existence de trois points
de transformation du fer qui ont ete observees ä 758 degres1) ä
920 et ä 1395 degres.

A ces trois points de transformation on a fait correspondre,
au dehnt, quatre varietes allotropiques, le fer a, ß. y et d, dont
deux seulement, le fer a et le fer y sc trouvent dans les aciers.

Le point de transformation a—ß, k 758 degres, coi'ncide
avec la temperature critique de la disparition du ferromagnetisme
et presente, selon la theorie du ferromagnetisme de Pierre Weiss2)
une signification purement magnetique. D'apres cette theorie,
basee sur l'hypothese du champ moleculaire, il existe pour tout
corps ferromagnetique une certaine temperature, le «point de

Curie», ä laquelle le corps s'aimante spontanement en l'absence
de tout champ magnetique exterieur.

') F. Hegg, Diss. Zürich. 1910.
2) Journ. de Phys. (4) (i, 1907, p. 661.
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Au-dessus du point de Curie, l'aimantation spontanee cesse
d'exister. Au-dessous de ce point, le corps est aimante. II en
resulte, comme on le demontre thermodynamiquement, un accrois-
sement considerable de la chaleur speeifique qui presente une valeur
maximum au point de Curie, fait qui a ete verifie experimentale-
ment pour le fer et pour le nickel par P. Weiss et ses collaborateurs.1)

La conception de P. Weiss a ete confirmee par l'analyse
de la strueture cristalline du fer dans ses differents etats. A. West-
oren et A. Lindt2) ont demontre que le fer a le meme reseau
cristallin ä l'etat a et ß. Cette constatation ä eile seule ne serait
cependant pas süffisante pour nous renseigner sur la nature de la
transformation en question si eile n'6tait pas completee par les
resultats des mesures magnetiques.

La disparition du ferromagnetisme est d'ailleurs un fait
tellement remarquable qu'on desirerait etre renseigne aussi exaete-
ment que possible sur tous les effets physiques aecompagnant cette
transformation. En particulier on se demandera si la transformation

a—ß ne donne pas lieu ä un changement de volume du fer.
Si l'on examine cette question en prenant en consideration

uniquement la disparition de l'aimantation spontanee, on verra
que Pinduction magnetique B correspondant ä une intensite
d'aimantation J doit produire, ä l'interieur du corps
ferromagnetique une tension uniforme

B2
-+~ 2nJ2

(en supposant la permeabilite magnetique voisine de 1 ä l'etat
de Saturation).

Cette tension provoquera une augmentation de volume qu'on
peut evaluer ä l'aide des constantes elastiques du corps considere.

Soit donc V le volume d'une certaine masse de fer, A V
l'augmentation de volume due ä l'aimantation, E le premier
module d'elasticite du fer et p le coefficient de Poisson, il vient:

AV 6tiJ2 (1-2/0
V E

L'augmentation correspondante des dimensions lineaires est:

A_il 27iJ2(l-2p)
d E

A. Carrard, Diss. Zürich. E.P.F. 1916. — P. Weiss et A. Piccard, Arch.
des sc. phys. et nat. 45,1918, p. 329. - P. Weiss, Journ. de Phys. (2) 6, 1921, p. 161.

2) Zeitschr. f. phvs. Chem. 98, 1921, p. 181.
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Si on admet qu'ä une certaine temperature, inferieure par
exemple de 100 degres au point de Curie, le fer est aimante,
approximativement, ä Saturation, on peut calculer la contraction
lineaire, due ä la disparition de l'aimantation spontanee.

En utilisant les donnees numeriques:

J 1700 c. g. s. E 1,7 X 1012 c. g. s. p 0,25

on trouve une contraction rapportee ä l'unite de longueur, devant
se produire entre 700 et 800 degres:

A-=5-10"«.

Cet effet est extremement petit et trop faible pour etre
accessible ä l'analyse roentgenographique.

La determination directe du coefficient de dilatation du fer,
d'autre part, a fourni les resultats suivants:

X 0.0000165 entre 600 et 700 degres
X 0,0000150 entre 700 et 800 degres

(d'apres les mesures de Le Ciiätelier.1)
Les mesures de la dilatation ont donc mis en evidence, effec-

tivement, une contraction ayant lieu dans le sens prevu, mais
l'effet en question, calcule d'apres la diminution du coefficient
de dilatation lineaire du fer entre 700 et 800 degres est environ
200 fois plus grand que la contraction resultant uniquement
de la disparition de raimantation spontanee.

Dans un travail recent se rapportant ä des aciers au carbone
et au manganese de compositum variable, Stäblein2) ne confirme
pas les observations de Le Ciiätelier3), mais il trouve dans
l'intervalle de temperature de 600 ä 1000 degres un effet d'hysteresis
thermique de la dilatation. Celle-ci suit une autre Ioi suivant
qu'on elcve ou qu'on abaisse la temperature. L'effet etudie est
sans doute en relation avec la Constitution oomploxc des aciers,
mais aussi avec les differents etats allotropiques quo peut prendre
le fer dans l'intervalle de temperature etudie.

Ces observations augmentent l'interet qui se rattache ä

l'examen approfondi des circonstances aecompagnant la trans-

') OK. 129, 1899, p. 331 et Phvs. Chem. Tab. Landoi.t et Börnstein,
45 edit. 1923.

2) Stahl und Eisen, 46, 101. 1926, Xr. 1.

:!) I. e.
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formation du fer a en ß. Nous avons donc pense qu'une reprise
des recherches de Westgren et Lindt1) ne serait pas depourvue
d'interet, ä condition de concentrer l'attention specialement
sur le changement de la constante du reseau cristallin aecompagnant
la transformation. Ce changement, qui doit avoir lieu au voisinage
du point de transformation a—ß, calcule d'apres les donnees
de Lb Ciiätelier2) relatives ä la dilatation lineaire du fer, quoique
certainement tres faible, n'est cependant pas tellement insigni-
fiant qu'il doive necessairement echapper ä. l'analyse roentgeno-
graphique affinee. Les methodes de recherches basees sur l'appli-
cation des rayons X ont, (Tailleurs, un avantage appreciable sur
d'autres methodes plus precises qu'on a utilisees dans le meme
but. Elles permettent de suivre pas k pas les transformations
progressives du reseau cristallin en fonction de la temperature.
C'est lä le but que nous nous sommes propose dans les presentes
recherches.

Le fer ß n'existant que dans un Intervalle de temperature
relativement petit, on devait craindre de se heurter ä des
difficultes d'Interpretation des resultats, vu la faible grandeur de

l'effet, si on n'etendait pas les observations aussi aux autres
etats allotropiques du fer. A ce point de vue, le fer 6, qui selon
Westgren et Phragmen3) a le meine reseau cristallin que le fer
a et ß, presentait un interet particulier, puisqu'il permet de suivre
jusqu'a une temperature de 1400 degres environ les variations
thermiques de la constante du reseau du fer cubique, ä cube centre.

Enfin, pour completer la comparaison, il nous importait
aussi d'etudier la Variation de la constante du reseau cubique,
ä faces centrees, du fer y.

2. Le dispositif experimental.

Le programme des presentes recherches comportant une
etude, aussi eomplcle que possible, des variations de la constante
du reseau du fer dans ses differents etats en fonction de la temperature,

le dispositif experimental devait comprendre deux parties
distinetes:

A. L'appareil servant ä la produetion des cliches roentgeno-
graphiques.

B. Le dispositif de determination et de controle de la temperature.

') 1. c.
2) 1. c.
3) Zeitschr. f. phys. Chem. 102, 1921, p. 1.
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La methode d'analyse roentgenographique la mieux appropriee
au but vise est la methode des poudres cristallines de Debye et
Scherrer. s'appliquant sans autres ä un fil metallique frappe par
un faisceau etroit de rayons X. On obtient sensiblement les

meines effets de diffraction qu'avec une poudre cristalline si l'on
fait tourner le fil pendant la pose, autour de son axe. Cette methode
a ete employee par Westgren1) et par d'autres auteurs qui out
etudie le reseau cristallin des metaux et des alliages. Nous avons
pu. par un procede simple, augmenter considerablement la
precision de la mesure de la Variation de la constante du reseau.

A. Production des roentgenogrammes.

La figure 1 represente schematiquement la chambre servant
ä la production des cliches roentgenographiques. Le fil ä analyser,

4,
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Fig. 1.

place dans l'axe de la chambre cylindrique et centre exaetement
ä l'interieur de celle-ci, peut etre chauffe au moyen d'un courant
electrique qui permet de le porter ä la temperature voulue. Pour
que le fil puisse tourner pendant la pose, le courant y arrive par
1 'intermediaire de contacts glissants. L'extremite inferieure
du fil plonge dans une petite quantitö de mercure contenue dans

une cavite du fond de la chambre. L'extremite superieure du
fil est fixee a un tube metallique, refroidi k l'eau et isole electrique-
inent de la chambre, sur lequel glissent des balais. Le tube suppor-
tant le fil est entoure d'un second tube metallique, traversant lc

») 1. c.
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couvercle de la chambre, auquel on peut imprimer, au moyen
d'un engrenage, un mouvement de rotation qui se communique
au fil. Le support de celui-ci est maintenu, ä l'interieur du tube
en question, dans une position fixe au moyen d'un anneau de

caoutchouc servant comme isolant et garantissant, en meme
temps, la fermeture hermetique de la chambre en cet endroit.
II importe, en effet. comme l'on verra plus loin, de rendre la
chambre etanche, pour pouvoir proteger le fil incandescent contre
l'action oxydante de l'air.

Des vis calantes, fixces au bord superieur du tube conte-
nant le support tubulaire du fil, permettent d'en regier le

centrage du dehors et au cours de la pose. Cette Operation est
necessaire, car le fil, porte ä l'incandeseence, se courbe souvent
pendant la pose par suite du chauffage et par l'effet de la rotation
imprimee au fil. Le mouvement de rotation, quoique toujours
tres lent (environ deux tours par heure), produisait dans certains
cas une deformation du fil dont il fallait corriger l'effet.

Le couvercle de la chambre est fixe, centre sur celle-ci a
haute precision et de maniere definitive, et constitue le guide
du tube tournant. Le couvercle et la chambre elle-meme sont
munis d'une double enveloppe ä parois minces traversee par une
circulation d'eau froide.

Les rayons X entrent dans la chambre par un tube de plomb
de 2 mm de diametre interieur. La chambre devant etre etanche,
ce tube est ferme par une feuille tres mince de cellophanc. Nous
avons adopte ce mode de fermeture apres beaueoup d'essais, la
cellophanc ayant montre un minimum d'absorption parmi les

autres matieres examinees.
En face du tube d'entree se trouve l'ouverture de sortie

du faisceau des rayons Rrrntgen. Celle-ci a ete elargie, parce
qu'elle devait servir en meme temps ä l'observation pyrometrique
de la temperature du fil incandescent. La fenetre d'observation
ost fermöe par uno lamclle de mioroscope. Cette lamelle, ainsi
que la feuille de cellophanc, sont appliquees aux bords exterieurs
des deux tu bes.

Pour eviter l'oxydation du fil de fer, il est necessaire de

l'entourer, lorsque il est porte ä l'incandeseence, d'une atmo-
sphere de gaz inerte. II etait donc indispensable de rendre la
chambre etanche, pour pouvoir la maintenir remplie d'azote
pendant toute la duree de pose.

A cet egard nous tenons ä signaler quelques difficultes aux-
quelles nous nous sommes heurtes au cours des experiences. Des
le dehnt nous avons constate que les procedes habituels de puri-
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fication de l'azote sc montrent absolument insuffisants pour
fournir un gaz prive d'oxygene. Si on utilise l'azote content!
dans les bonbonnes commerciales, purifie par le passage sur du
cuivre incandescent. et desseche, le fil s'oxyde en quelques instants.

Apres beaueoup de tätonnements nous avons fini par adopter
la methode suivante, presentant le double avantage d'etre plus
efficace que tout autre et tres simple. On ajoute k l'azote une
petite quantite d'hydrogene et on fait passer le melange des deux
gaz sur du cuivre incandescent. Gräce ä l'action catalytique du
cuivre, l'oxygene, meme allie au soufre ou ä d'autres corps, est
absorbe quantitativement par l'hydrogene en formant de l'eau.
Le gaz, lave dans de la lessive de soude et desseche au moyen
de la soude caustique et de l'anhydride phosphorique ne contient
ensuite que des gaz rares et un peu d'hydrogene. En entourant
le fil incandescent du gaz ainsi prepare. on evile toute Oxydation
quelle que soit la duree de l'experience.

La chambre rendue etanche autant que possible et dessechee
continuellement par de l'anhydride phosjihorique contenu dans
un godet Joint ä la sortie de la chambre, etait donc lavee, avant
chaque pose, par le nielange de gaz inactif obtenu au moyen
du procede decrit plus haut. Pendant la pose le courant gazeux
traversait la chambre d'une facon ininterrompue. On reglait ce
courant de facon ä maintenir ä l'interieur de la chambre une pres-
sion legerement superieure k la pression atmospherique. L'exces
de pression, controle ä l'aide d'un manometre, suffisait k empecher
toute entree d'oxygene de l'air, nialgrc les petits defauts d'etan-
chei'te inevitables de la chambre, qui subsistaient en depit de
toutes les precautions, dues surtout ä la necessite de faire tourner
le fil.

B. Determination de la temperature du fil.

rour la determination de la temperature du fil incandescent
nous nous sommes servis d'un oeulaire pyrometrique de Spindler
ct IIoyer, permettant la comjiaraison de l'eclat de l'image du
fil, monochromatise au moyen de filtres appropries, avec celui
du filament d'une ampoule electrique etalonnee. On observe
le fil au moyen d'un viseur en substituant ä l'oculaire ordinaire
de celui-ci l'oculaire pyrometrique et on regle l'intensite du courant
traversant le filament de la lampe ä incandescence etalonnee,
de teile facon que les deux images, vues simultanement, presentent
le meme eclat. Un amperemetre de precision indique l'intensite
de courant passant dans le filament de la lampe (filament pyro-
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metrique). En notant cette intensite on peut en deduire, grae-1
äla courbe d'etalonnage, la temperature du filament pyrometriqut.
Un observateur exerce arrive ä distinguer k l'aide de cet instrument
des differences de temperature de 5 degres environ.

Nous avons dit plus haut que l'ouverture de sortie du faiscea i
des rayons X, suffisament elargie, permettait une bonne
Observation du fil incandescent. Pour soustraire l'observateur ä l'action
directe du rayonnement Roentgen, l'axe du viseur n'etait pas
dispose parallelement k la direction de propagation des rayons,
mais obliquement. Le fil etait visible gräce ä l'interposition d'un
miroir entre la fenetre de la chambre et le viseur.

La sensibilite de ce dispositif thermometrique etait largement
süffisante pour le but de nos recherches, mais il suhsistait une
grande incertitude sur la valeur absolue de la temperature du
fil. D'une part la courbe d'etalonnage jointe par les constructeurs
ä l'appareil ne donne aucun renseignement sur la veritable temperature

du fil de fer incandescent, puisque cclui-ci ne peut certainc-
ment pas etre assimile au corps noir, d'autre part, les conditions
optiques de l'etalonnage n'etaient nullement respectees dans notre
dispositif experimental. Or, l'interposition d'un miroir, d'une
lame, la Substitution de certains verres optiques ä d'autres, le

changement d'ouverture des diaphragmes devaient produire
des effets tres difficiles ä evaluer par le calcul.

3. Etalonnage du |i\ loinelre.

Dans ces conditions nous devions etablir nous meines la
courbe d'etalonnage de notre dispositif. Nous avons eu recours,
dans ce but, ä l'appareil suivant, fache a realiser qui se recommande
par sa simplicite et par la precision relativement considerable
qu'il permet d'atteindre sans aucune difficulte. Cet appareil
permet, de plus, le controle tres desirable de l'invariabilite des

proprietes du filament pyrometrique, et il peut etre utilise pour
la verification de n'importe quel pyrometre optique.

La partie principale du dispositif en question, represente
par la fig. 2, est le «tube d'etalonnage», un tube de 6 mm de diametre
et de 150 mm de longueur, en meme imitiere que le corps incandescent

dont on veut mesurer la temperature. Au milieu du tube
se trouve une fente de 0,5 mm de largeur et d'une longueur de
10 mm.

Le tube est enferme dans une enveloppe k circulation d'eau
munie d'une fenetre ä glace echangeable. Au moyen d'un courant
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electrique intense on porte ä l'incandeseence le tube d'etalonnage
dont on evite l'oxydation en l'entourant d'une atmosphere de

gaz inerte.
A l'interieur du tube d'etalonnage, dans la region meme

ou se trouve la fente, est dispose un fil metallique tres fin (fil
d'argent, d'or etc.) dont la temperature est, ä chaque instant,
sensiblement egale k la temperature du rayonnement qui remplit
la partie mediane du tube. En elevant progressivement la tempe-
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rature du tube d'etalonnage on finit par atteindre la temperature
de fusion du fil, indiquee par l'interruption d'un courant tres
faible (10~5 amp.) traversant le fil et un galvanoscope.

Pour etalonner le pyrometre ä l'aide de cet appareil, il faut
substituer le tube d'etalonnage au corps ä etudier en reproduisant
aussi exaetement que possible les conditions optiques de l'obser-
vation du corps. Le tube d'etalonnage etant porte ä l'incandeseence

on voit dans l'oculaire pyrometrique ä la fois la surface
exterieure du tube, dont le rayonnement est, pour une meme
temperature, identique k celui du corps etudie, et la fente plus
lumineuse et nettement delimitee. En reglant, au moment de la
rupture du fusible, l'intensite du courant traversant le filament
pyrometrique, de maniere ä rendre egal l'eclat du filament d'une
part k celui de la fente, d'autre part ä celui de la paroi exterieure
du tube au voisinage des bords de la fente. on obtient deux inten-
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sites du courant pyrometrique, correspondant pour une meme
temperature soit au rayonnement du corps noir, soit ä celui du

corps etudie.
Au moyen de plusieurs points de fusion exactement connus

on peut donc etablir la courbe d'etalonnage thermometrique
pour le fil de fer etudie et la courbe se rapportant au corps noir
cpii servira pour le controle de l'invariabihte des indications du

pyrometre.
Ce dispositif tres simple nous a permis de determiner ä une

erreur maximum de + 10 degres pres la temperature absolue
du fil de fer et d'eviter ainsi des incertitudes qui, en l'absence
de tout controle, auraient depasse 100 degres.

¦\. ('.Hohes roentgenographlques et preeision dos observations.

Les poses ont ete faites avec le rayonnement K„ du fer
provenant d'un tube «Haddig» qui a ete, faule de mieux, actionne
au moyen d'une bobine d'induction de Klingelfuss. On ne pouvait,
sans provoquer un echauffement exagere de la bobine. mettant
en danger l'isolation du cireuit secondaire, augmenter outre mesure
la charge de la bobine en service continu. Avec les charges admis-
sibles, la puissance obtenue au secondaire etait faible, et, de plus,
les feuilles de papier et de cellophane interposees absorbaient,
malgre leur petite epaisseur, une partie tres appreciable du

rayonnement emis. Dans ces conditions il etait necessaire, pour
obtenir des cliches utilisables, de prolonger beaueoup la duree
des poses. Ordinairement, les poses s'etendaient sur deux jours,
ce qui correspond k une consommation de 20 ä 30 heures m. amp.
Ces durees de poses excessives causent evidemment des
difficultes surtout en raison de la neeessite de maintenir la temperature
du fil de fer constante pendant toute l'exposition.

Les premiers cliches avant montre que, pour le but princi-
pal du present travail, la precision habituellement atteintc etait
absolument insuffisante, nous avons eu recours au procede suivant
permettant de diminuer considerablement la grandeur des erreurs
possibles. II est possible d'eviter ä la fois toutes les incertitudes
provenant des defauts de centrage du fil, de l'application imparfaite
du film ä la paroi de la chambre, des deformations de la pellicule
au cours de l'exposition et du developpement, ainsi que du deplace-
ment des raies du ä 1'epaisseur du fil, si on a soin de marquer,
dans chaque experience, sur le film les raies d'un reseau connu.
Dans nos experiences il importait de pouvoir eomparer les raies
produites par un fil de fer k une temperature et dans un etat
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determines avec les raies produites par le meme fil ä hasse temperature.

II suffisait donc d'impressionner, au dehnt, la pellicule
sensible en faisant agir les rayons X sur du fer a ä basse temperature
avant d'entreprendre l'exposition du fil incandescent, soit encore
de faire alterner les deux genres de poses, pour trouver sur le film
developpe les reperes desires.

Pour pouvoir distinguer commodement les deux systemes de

raies ainsi obtenues, nous avons recouvert d'un anneau de plomb
dans les poses faites ä basse temperature la partie inferieure,
et dans les poses faites ä temperature elevee la partie superieure
du film. La premiere espece de raies se marque donc dans la partie
inferieure et la seconde espece de raies dans la partie superieure

880

m&
y;

Fig. 3.

du cliche, mais toutes les raies sont visibles dans la partie mediane,
precisement la oü les mesures doivent etre effectuees.

L'anneau de plomb qui permet d'atteindre ce resultat pouvait
etre manie du dehors, au cours de la pose, sans provoquer aucun
derangement de la disposition de la chambre ou du fil. Gräce
k ce fait les deux especes de raies, obtenues exactement dans les
memes conditions, sont rigoureusement comparables. Toutes les
causes d'erreurs mcntionnees plus haut, sont öliminees, puisqu'elles
interviennent de la meme facon dans les deux poses.

Meme si le fil se dereglait au cours de l'experience, il n'en
resulterait pas un deplacement, mais un elargissement symetrique
des raies. Pour cette raison et gräce au centrage invariable du
couvercle de la chambre, qui constitue le guide du support tournant
du fil, on peut sans inconvenients proceder k un changement
du fil au cours de la pose. On peut aussi substituer au fil un autre
corps et comparer par suite, ä peu pres avec la meme precision,
les raies produites par deux corps differents.

La figure 3 est une reproduction d'un des cliches obtenu
selon le procede ci-dessus deerit. Les raies superieures sont dües
au fer ß k une temperature de 860 degres, les raies visibles dans
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la partie inferieure du cliche sont eelles du fer a k 11,5 degres1).
Pour des raisons d'ordre pratique le film n'a pas ete dispose dans
ces experiences de la facon habituelle, mais il a subi un depla-
cement de 180 degres, de sorte que les raies correspondant aux
petits angles d'incidence se trouvent aux extremites du cliche
et Celles qui proviennent des rayons les plus ecartes de la direction
d'incidence au milieu.

Pour la determination de la constante du reseau, on ne mesure,
en effet, pas, comme d'habitude, les distances des raies syme-
triques, mais on determine les distances entre les raies voisines
des deux systemes. Connaissant les angles de reflexion du fer a
ä basse temperature, on trouve les angles qui correspondent
au reseau modifie par une simple interpolation sans avoir ä faire
intervenir les dimensions de la chambre et sans etre oblige par
suite d'avoir recours k des corrections difficiles ä evaluer.

A titre d'exemple de la facon dont on a effectue les mesures
et les calculs qui s'y rapportent, nous reproduisons ci-dessous

un tableau des donnees numeriques relatives ä un de nos cliches.
La seule cause d'erreurs qui subsiste est la precision, malheureuse-
ment tres limitee, de la mesure des distances des raies. Ces

distances sont en general tres faibles. Les raies les plus ecartees
des deux systemes, correspondant aux petits angles de reflexion,
sont peu nettes, et les meilleurs resultats sont ceux fournis par
les raies provenant des rayons reflechis sous un angle moyen
plus ou moins voisin de 45 degres. Nous admettons qu'en repetant
les mesures et en prenant des moyennes nous avons pu atteindre,
dans les cas les plus favorables, les variations de l'ordre de 10~4 de la
constante du reseau.

Tableau 1

Doime.es du film B2: S(10", fil V 1.

Reflexion Ah A h_ M, A <pz
Aix

¦ d
Ad.2
~d~

2 0.40 mm 0,40 mm 0. 39° 0, 39» 0,0124 0,0124
¦1 0,65 - 0, 63 - 0,0119 -
G 0,96 0,99 0, 9:! 0,96 0,0112 0.0118
8 2,35 2,39 2,28 2, 31 0,0122 0,0124

Ah, A '., deplacement lineaire d'une raie de diffraction.
A (pv A (p2 deplacement angulaire correspondant.
A dj/d, A d2/d Variation de la constante du reseau.

(I.e.).
') Valeur admise pour da du fer a «0°: da 2,8700 Ä d'apres Westgren
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5. Limites do l'etude do la Variation thermique du reseau

cristallin du fer.

Le but du travail etant l'etude de la Variation de la constante
du reseau du fer au voisinage des points de transformation, il
etait essentiel de se rapprocher le plus possible de ces points et
specialement du point de transformation a—ß. Pour y arriver
on faisait des poses k une temperature superieure et ä une temperature

inferieure au point de transformation en eherchant k
diminuer progressivement la difference de temperature entre
les deux poses. En ce cpii concerne le point de transformation
ß—y, nous avons reussi de nous en rapprocher suffisamment,
pour que l'ecart entre les temperatures des deux poses ne
depasse pas 20 degres.

Cependant pour les deux autres points de transformation
et en particulier pour le point a—ß nous nous sommes heurtes
ä. plusieurs difficultes.

Au-dessous de 800 degres la visibilite du fil incandescent
diminue rapidement et ä 750 degres l'incandeseence du fil est
dejä ä peine perceptible. Or cette temperature est k peu pres
celle du point de Curie du fer, si l'on tient compte de la marge
d'incertitude des appreciations pyrometriques.

Lorsqu'on augmente progressivement l'intensite du courant
de chauffage, de maniere ä depasser la limite ä laquelle l'incandeseence

du fil de fer devenait perceptible, la temperature du fil
continuait ensuite ä croitre spontanement, en l'absence de toute
Variation de l'intensite du courant, depassait 750 degres et se

fixait vers 800 degres. Si on diminuait alors l'intensite du courant
de 1% environ, on obtenait l'effet inverse, la temperature baissait
spontanement et le fil devenait invisible. Dans l'intervalle de

temperature entre 750 et 800 degres il ne semble pas exister d'equi-
libre stable entre l'energie produite par un certain courant et
l'energie emise par le rayonnement et la conduetibilite exterieure
du fil. Nous avons constate que cet effet genant ne peut pas
etre evite en changeant le diametre du fil ou en modifiant, par
la composition du mclange gazeux, les conditions du refroidissement.

II est fort probable que ce phenomene est en relation avec
les changements de l'etat interieur du fil au point de Curie, et il
est tres remarquable qu'on n'observe rien de pareil au point de

transformation, ß—y. qui est un point de transformation allo-
tropique ordinaire.

La grande Variation que subit la chaleur speeifique du fer
au-dessous du point de Curie joue, sans doute, un röle dans l'effet
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en question. L'effet magneto-calorique1), du ä l'aimantation
variable du fer, peut egalement y intervenir.

On a cependant pu obtenir des temperatures k peu pres
constantes en-dessous de 800 degres au moyen d'un rheostat
branche en parallele sur le fil incandescent, permettant de main-
tenir le potentiel constant malgre les variations de la resistance
du fil, et d'atteindre un equilibre d'autant plus stähle que la
resistance branehee en derivation sur le fil incandescent est plus
petite.

Malgre cet artii'iee, il ne nous a pas ete possible d'obtenir
au-dessous du point de transformation a- ß une temperature
aussi constante qu'aux temperatures plus elevees, ce qui diminue
beaueoup la precision des mesures qui se rapportent ä cette region
particulierement interessante de la courbe des variations de l'etat
thermique du fer. Au-dessus de 800 degres, par contre, cette diffi-
culte disparait et on peut alors atteindre dans la mesure de la
temperature du fil une precision plus grande.

La limite superieure des temperatures auxquelles les
observations sont possibles est donnee, en principe, par le point de
fusion du fer vers 1550 degres; mais effectivement il est tres
difficile et, probablement impossible, d'etendre les mesures ä une
temperature aussi elevee, parce que les raies de diffraction dis-
paraissent ä des temperatures de beaueoup interieures au point
de fusion et bien longtemps avant que le ramollissement du fil
puisse produire des effets genants. Ce phenomene remarquable
de la disparition des raies de diffraction est du ä des causes com-
plexes qui seront discutees plus loin ä propos des resultats degages
de l'etude des cliches roentgenographiques. Nous en avons fait men-
tion ici parce qu'il constitue le prineipal obstacle d'une extension
des mesures au delä de 1400 degres.

6. Resultats.

Les cliches obtenus confirment, en premier lieu, les eonsta-
tations faites anterieuremont dejä par A. Westgren et ses colla-
borateurs.2) Le reseau cristallin du fer a et du fer ß est cubique,
ä cube centre, et celui du fer y cubique, ä faces eentrees. L'aspect
des roentgenogrammes change brusquement lorsqu'on passe
du fer ß au fer y. Au passage du fer a au fer ß, par contre, il n'y a
aueun changement dans la disposition des raies. Cela prouve

') P. Weiss et A. Piccard 1. c.
2) 1. c.
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que la temperature de 758 degres, mise en evidence par des mesures
calorimetriques, na pas la signification d'un point de transformation

de l'etat cristallin du fer.
Peut-on en conclure qu'ä aucun point de vue le fer ß ne doit

etre considere comme une variete allotropique distincte du fer ot?

Une affirmation aussi tranchante nous parait prematuree pour
des raisons qui seront exposees plus loin.

II aurait ete evidemment tres interessant d'examiner de

plus pres les proprietes du fer b et de pousser l'etude de la
dilatation du fer jusqu'au point de fusion, mais cette recherche s'est
heurtee ä des obstacles insurmontables. Westgren, dejä, indique,
qu'il est tres difficile d'obtenir tle bonnes poses de fer ö k 1400

degres.
Cela ne tient nullement ä la circonstance que le fil se deforme

ou qu'on arrive trop facilement ä la rupture du fil par suite d'une
petite elevation de la temperature. On peut, sans autres, remedicr
ä ces petites difficultes, mais ce qui laisse peu d'espoir de depasser
la temperature atteinte dans nos recherches, c'est le fait curieux,
mentionne plus haut: au dessus d'une certaine temperature le fil
ne donne plus de raies de diffraction observables.

Cette disparition des raies de diffraction est graduelle et
progressive.

Nous avons obtenu une serie de films qui tous ont eu la meine
duree de pose de 20 heures m. amp. environ et ont et6 faits avec
le meme fil de fer ä des temperatures croissantes de 1180 degres
ä 1400 degres. L'intensite des raies diminue d'une pose ä l'autre
ä mesure qu'on eleve la temperature. Sur le dernier cliche obtenu
ä pres de 1400 degres, les raies ont completement disparu. En
meme temps le noircissement general a augmente legerement.

II est absolument certain que l'absence des raies indique
une modifieation interieure du fil. En effet, sur les cliches ä pose
double, les raies, obtenues avec le meme fil ä basse temperature,
ont la meme nettete normale. L'effacement progressif des raies
aux temperatures elevees indique donc un passage graduel de
l'etat cristallin ä l'etat amorphe.

Habituellement la fusion des substances pures cristallisees
est franche et a lieu ä une temperature determince. Le fil de fer
en question se comportait tout autrement. Dans ce fil la destruc-
tion des cristaux commence bien avant la fusion proprement dite.

Cet effet ne peut pas s'expliquer par l'agitation thermique.
Celle-ci pourrait bien diminuer la nettete des raies sans toutefois
les effacer completement, mais on devrait alors constater en meme
temps un elargissement des raies. qui, effectivement, n'a pas ete



— 110 —

observe. Tout au contraire, les raies les plus faibles qu'on voit
sur nos cliches sont aussi nettes que les raies les plus intenses,
quelle que soit la temperature du fil. II est donc certain, que
la disparition des raies aux temperatures elevees indique la destruc-
tion du reseau cristallin.

Nous constatons donc qu'ä des temperatures inferieures de
150 degres au point de fusion du fer, les microcristaux commencent
ä se dissoudre dans la matiere amorphe, comme les cristaux de
glace fondent dans l'eau. Toutefois, ä cause de la Constitution
variable de cos cristaux, renfermant une proportion plus ou moins
grande de substances etrangeres, la dissolution n'a pas lieu ä une
temperature determinee, mais eile se produit progressivement ä des

temperatures qui se repartissent sur un intervalle de plus de
150 degres. En effet la repartition des impuretes entre la matiere
cristallisee et la matiere amorphe doit jouer un röle prcdonünant
dans ce phenomene d'equilibre.

II s'agit lä, sans doute, d'un effet de meme genre que celui
de la coexistence de differentes especes de cristaux dans les aciers
dont la composition et la proportion dopend de la temperature
de la trempe. Pour cette raison il aurait ete interessant de verifier
nos observations, concernant la destruction progressive du reseau
cristallin, par des experiences portant sur d'autres metaux ou sur
des alliages. Malheureusement, ä cause de la trop grande duree de

pose, il etait impossible de faire des recherches sur ce sujet au
cours du present travail.

Apres avoir constate l'impossibilite d'obtenir les raies du fer ö

avec le materiel etudie, nous avons utilise un fil de fleuriste.
Dans ce fil le reseau cristallin subsiste encore ä des temperatures

un peu plus elevees, ce qui nous a permis do produire
des raies de fer i). Ces raies etaient tres faibles, malgre les poses
prolongees, mais elles ont cependant, permis de mesurer, avec
une precision süffisante, la constante du reseau du fer d.

Nous tenons ä exprimer notre vive reconnaissance ä M. le prof.
P. Wenger, dont l'obligeance nous permet de donner ici les resultats
de l'analyse chimique des deux fils qui ont servi ä la production
des roentgenogrammes.

Fil N° 1

fer 99,32%
Impuretes: C, Aln, traces de P et de Si.

Fil N° 2

fer 99,46%
Impuretes: C, traces de P.
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Les mesures, faites sur les cliches ä pose double, portant
ä la fois des raies de fer a ä basse temperature et les raies produites
par le meine fil de fer ä une temperature plus elevee, conduisent
aux resultats numeriques reunis dans le tableau N° 2.

Tableau 2.

Vari ition thermique de la constante (/„ du reseau cristallin du fer.

Film No. BIO BU Bl B2 B4 B3 B9 B12

Temp."
Ad/d%
<'«(A)

730

1,06

2,9004

785

1,02

2,882

830

1,29

2,9071

860

1,19«

2,9043

885

1,02

3,653*)

900

1,08

3,655*)

1370

2,01

3,688*)

1400

2,25

2,9347

On y trouvera les constantes du reseau cristallin du fer ainsi
que leur Variation relative ä differentes temperatures.

Pour mieux pouvoir Interpreter ces resultats nous avons
trace im graphique en y portant en abscisses les temperatures
et en ordonnees non les constantes du reseau elles-memes, mais

leur aecroissement relatif Ad
d (fig- 4)-

Variation thermique de la constante du reseau
du fer entre 700° et 1400°.
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La courbe indique donc la dilatation lineaire du fer dans
ses differents etats, pour autant que le reseau cristallin reste
le meme. II nous a semble, utile de ramener ä la meine echelle
la dilatation lineaire du fer y, afin de pouvoir la comparer avec
celle du fer dans ses autres etats. Cette Operation peut s'effectuer
tres simplement et avec grande precision.

En effet, le changement de volume accompagnant le passage
du reseau cubique, ä cube centre, au reseau cubique, ä faecs eentrees,
peut etre evalue au moyen du raisonnement suivant: quelle que
soit la transformation du reseau cristallin, le volume d'un corps
reste toujours proportionnel au volume atomique moyen, qui
est egal au volume elementaire divise par le nombre d'atomes

y contenus. La troisieme racine de ce volume est proportionnelle
aux dimensions lineaires exterieures du corps. Le nombre d'atomes
contenu dans le volume elementaire etant deux fois plus grand
pour le reseau cubique ä faces eentrees que pour le reseau ä cube
centre, en designant par dy la constante du reseau du fer y et

par da celle du fer a, la formule

Ad 1 dy
d ^/2 d<t

permet le calcul de -, pour le fer y. On peut alors utiliser pour
representer cette dilatation la meme echelle que pour les autres
etats du fer ä condition de prendre pour da la constante du reseau
du fer a k 0 degres. Ce calcul a fourni les ordonnees des points
de la courbe qui se rapportent au fer y.

Pour la discussion de la courbe de dilatation nous devons
etablir avant tout une distinetion entre trois especes de points,
se rapportant, les uns au premier fil de fer (annlyse N° 1) marques
par des cercles (o), les autres au fil de fleuriste (analyse N° 2)

maremes par des points (m). Enfin le point correspondant ä la
temperature de 500 degres, marque par une croix (x), a ete
calcule d'apres les donnees relatives ä la dilatation du fer pur.
(Tables de Landolt et Börnstein.)

Comme on pouvait s'y attendre, la courbe montre des saiuts
brusques aux endroits des transformations ß—y et y—ö. Malgre
le changement complet de la disposition des atomes, les discon-
tinuites on question sont relativement faibles. Le fer subit une
diminution de volume de 2% environ en passant de l'etat ß k
l'etat y et le volume augmente ensuite ä peu pres dans la meme
proportion ä la transformation y—<5.
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La courbe de dilatation montre tres nettement que l'etat, b

du fer est la continuation, ä une temperature ölevee, de l'etat ß,
car le prolongement de la courbe de dilatation du fer ß aboutit
visiblement au point qui se rapporte au fer b. Cette constatation
est confirmee et renforcee par l'allure de la courbe de dilatation
du fer y qui est manifestement parallele ä la courbe ß—b.

Entre 830 et 900 degres on observe une anomalie de dilatation
du fer qui ne semble pas etre attribuable ä des erreurs d'obser-
vation. On rapprochera cet effet des phenomenes complexes,
signales par Stäblein.1) Bien plus manifeste est la signification
de l'anomalie observee avec le fil de fer N° 2 (fil de fleuriste) au
voisinage de la temperature de 758 degres. Le point de Curie
du fer s'interpose entre les temperatures des deux observations
et la contraction est precisement de l'ordre de grandeur de celle
qu'on a calculee d'apres les donnees relatives ä la dilatation moyenne
du fer de Li; Ciiätelier2), d'une part entre 600 et 700 degres
et d'autre part entre 700 et 800 degres. II s'agit donc lä indis-
cutablement d'un changement diseontinu de la constante du
reseau qui est en relation avec la transformation a—ß. Ce changement

etant bien plus grand que la Variation de volume
attribuable ä la disparition de l'aimantation spontanee, on constate
que celle-ci n'est pas l'unique effet physique distinguant l'etat ß
de l'etat a.

On reconnait aussi que le prolongement de la droite reliant
le point observe ä 780 degres avec le point du fer d passe par
le point obtenu ä 860 degres avec le fil de fer N° 1. D'autre part
la droite menee par le point correspondant aux temperatures de
500 et de 730 degres se prolonge jusqu'au point observe ä 840
degres avec le fil de fer N° 1.

Un obtient ainsi deux droites dont l'une est sensiblement
parallele ä la droite representant la dilatation du fer y, et on est
tente d'attribuer la premiere de, ces droites au fer a et la seconde
au fer ß-b qui, par suite, devrait etre considere comme une variete
allotropique distinete du fer a.

Cette maniere de voir est confirmee, dans une certaine mesure,
par des observations relatives ä la disparition du ferromagnetisme
qui pour le fil N° 1 a lieu ä une temperature plus elevee que pour
le fil N° 2.

') l. c.

2) I.e.
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7. Conclusions.

En ce qui concerne les varietes allotropiques du fer dont
l'etude a forme le sujet principal de nos recherches nous pouvons
formuler les conclusions suivantcs:

1° Cristallographiquement il n'existe dans tout l'intervalle
des temperatures, depuis la temperature ordinaire jusqu'au point
de fusion du fer, que deux varietes allotropiques: le fer cubique,
ä cube centre, variete u, ß et b, et le fer cubique ä faces eentrees
ou variete y.

2° Les varietes ß et b ne semblent constituer qu'un seid
et meme etat du fer, puisque le prolongement de la courbe de
dilatation du fer ß aboutit visiblement au point b.

3° Dans l'intervalle de 900 ä 1400 degres on observe que la
courbe de dilatation du fer y, apres une contraction due au re-
groupement des atomes du reseau cristallin, qui se trouve com-
pensee ensuite par une dilatation äquivalente au point de
transformation y—b, est parallele au prolongement de la courbe de
dilatation du fer ß aboutissant au point b.

4° La courbe de dilatation du fer obtenue dans le present
travail indique, au passage de l'etat a k l'etat ß, une contraction
d'une importance superieure ä celle qui serait attribuable ä la
disparition de l'aimantation spontanee seule. Elle ne semble

pas pouvoir s'expliquer par des erreurs d'observation. Par conse-
quent, il est douteux que l'etat physique du fer u se distingue
de celui du fer ß uniquement par les proprietes magnetiques.

Le present travail a ete effectuc au laboratoire de physique
de l'Universite de Geneve, avec les conseils de M. le Professeur
('. E. Guyk et avec le concours de ,-^on collaborateur M. le
Professeur A. Schidlof, auxquels nous exprimons ici notre vive
gratitude.


	Contribution à l'étude rœntgenographique de l'état cristallin du fer

