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Contexte industriel 

 

Les réacteurs à neutrons rapides 

 La production électrique des réacteurs nucléaires représente une part importante des 

ressources d'énergie françaises (78 % en 2011). La France est ainsi devenue leader dans ce domaine 

et se doit d'innover. A terme, de nouvelles contraintes en matière d'énergie vont apparaitre, 

notamment à cause des ressources limitées en uranium ou de la problématique de la gestion des 

actinides mineurs générés par le parc en fonctionnement. Sur une tonne d'uranium naturel, 

seulement 5 kg sont utilisables dans les réacteurs à eau pressurisée. EŶ effet, seul l͛isotope Ϯϯϱ de 
l͛uƌaŶiuŵ Ǉ est utilisĠ. Cela pose des problèmes pour l͛appƌoǀisioŶŶeŵeŶt à long terme de l'activité 

nucléaire avec des réacteurs à spectre thermique. De tels arguments ont conduit au développement 

de réacteurs à ŶeutƌoŶs ƌapides afiŶ d͛eǆploiteƌ les ϵϵ,ϯ % ƌestaŶts d͛uƌaŶiuŵ Ϯϯϴ. Ces atoŵes ĠtaŶt 
ŶoŶ fissiles, il faut d͛aďoƌd les tƌaŶsŵuteƌ paƌ Đaptuƌe ŶeutƌoŶiƋue eŶ plutoŶiuŵ Ϯϯϵ, Ƌui lui est 
fissile. Ceci est permis de façon efficace par un réacteur surgénérateur : Đ͛est à diƌe Ƌu͛il pƌoduit plus 
de matiğƌe fissile Ƌu͛il Ŷ͛eŶ ĐoŶsoŵŵe. Ce ĐaƌaĐtğƌe suƌgĠŶĠƌateuƌ est ƌeŶdu possiďle eŶ liŵitaŶt les 
Đaptuƌes stĠƌiles paƌ l͛utilisatioŶ d͛uŶ ŵilieu ŶoŶ-modérateur, où les neutrons conservent un spectre 

ƌapide eŶ ĠŶeƌgie. L͛eau lĠgğƌe utilisĠe daŶs les ĐoŶditioŶs des ƌĠaĐteuƌs à eau pƌessuƌisĠe Ŷ͛est pas 
un milieu candidat pour les réacteurs nucléaires surgénérateurs contrairement au sodium liquide, 

par exemple.  

Une partie des neutrons produits sert donc à rendre fissile le combustible fertile (uranium 

238) et à fissionner les atomes de plutonium, source de la chaleur qui est ensuite convertie en 

énergie électrique. On notera que le couple Thorium 232 / Uranium 233 est également un cycle 

possiďle pouƌ ƌeŵplaĐeƌ l͛uƌaŶiuŵ et le plutoŶiuŵ. CepeŶdaŶt, le plutoŶiuŵ est un sous-produit de 

plusieurs années de fonctionnement des réacteurs à neutrons thermiques, et la France en possède 

donc déjà un stock suffisant. Avec un parc à neutrons rapides, seul l'uranium naturel entre dans le 

cycle, on peut ainsi le consommer entièrement et multiplier les réserves par 80. Un autre avantage 

de ces réacteurs est leur capacité à transmuter les déchets à durée de vie longue et à en limiter la 

production. 

 

Passé et choix français 

La France a fait partie des pays pionniers dans le domaine des réacteurs rapides. Le premier 

réacteur expérimental français en fonctionnement était celui de Rapsodie, qui a divergé en 1967. Il 

constitue le premier essai d'un réacteur à boucle à caloporteur sodium couplé à un combustible 

oxyde. S'en sont suivi plusieurs réacteurs intégrés cette fois utilisant les mêmes caractéristiques : 

Phénix, un réacteur de recherche, qui a divergé en 1973, et Superphénix, un réacteur de puissance 

qui a divergé en 1986. Les ϯϲ aŶŶĠes d͛exploitation du réacteur Phénix permettent un retour 

d'expérience important sur le sodium et les réacteurs à neutrons rapides, ainsi que sur les choix 

technologiques (matériaux, agencement du cœur, etc.). Le retraitement des cœurs a ainsi pu être mis 

en œuvre et éprouvé, de même que la transmutation de déchets à durée de vie longue. Aucun 
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accident majeur n'a impacté son fonctionnement. De plus, Superphénix était un prototype industriel 

de 1200 MWe avec un rendement de 40 %. De nombreux petits incidents, ainsi que les choix 

politiques qui ont eu lieu à cette période ont entaché son fonctionnement. Cependant, la faisabilité a 

été démontrée, de même que sa conception qui n'a révélé aucun problème rédhibitoire. Enfin, le 

projet EFR a été lancé en 1989 et s'en est suivi la conception d'un réacteur qui n'a jamais conduit à sa 

construction. C'est donc dans la continuité de cette expérience que s'inscrit la quatrième génération 

de réacteurs. 

 

Génération 4 

 

 Le Forum « Generation 4 » apporte de nouvelles exigences pour les réacteurs de quatrième 

génération afin de concevoir un nucléaire durable. Parmi celles-ci, on retrouve une meilleure gestion 

des ressources, la minimisation des déchets et la résistance à la prolifération. D'autres progrès en 

continuité sont aussi attendus, tels qu'une bonne compétitivité économique ainsi qu'une grande 

sûreté et une bonne fiabilité. Les systèmes seraient déployables à l'horizon 2040 (figure 1), avec des 

atouts pour de nouvelles applications, comme par exemple la production d'eau potable, de chaleur, 

ou d'hydrogène. Ce projet ambitieux s'accompagne d'une campagne de recherche et développement 

internationalisée. 

 

Différents choix technologiques 

 De nombreuses solutions technologiques ont été envisagées pour la conception de réacteurs 

de génération 4. Voici les six systèmes sélectionnés qui sont examinés en détail et foŶt l͛oďjet de 

nombreux travaux de recherche. 

Trois types de réacteurs sont à spectre rapide: 

 le réacteur rapide à gaz 

Figure 1 : Calendrier des différentes générations de réacteurs nucléaires 
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 le réacteur rapide au sodium (RNR-Na)  le réacteur rapide au plomb 
 

Ainsi que trois autres à spectre thermique: 

 le réacteur à eau supercritique   le réacteur à sels fondus   le réacteur à très haute température 
 

On note également que les réacteurs à eau supercritique et à sels fondus peuvent également 

avoir un spectre rapide en énergie. Suite à tous ces travaux, certains projets ont été sélectionnés et 

d'autres écartés pour le moment à cause de problèmes technologiques insolubles ou paƌĐe Ƌu͛ils 
seƌaieŶt diffiĐiles à ŵettƌe eŶ œuvre. La France a misé sur les réacteurs rapides refroidis au sodium, 

pour sa plus grande facilité de conception, mais également son importante expérience passée en la 

matière. 

 

Astrid 

 Actuellement, un nouveau projet est en cours, le réacteur Astrid, qui doit constituer un 

prototype industriel, intégrant les différents retours d'expériences sur les réacteurs à neutrons 

rapides à caloporteurs sodium et répondant aux critères de génération 4. Les objectifs de sûreté sont 

ĠƋuiǀaleŶts auǆ eǆigeŶĐes d͛uŶ EP‘ aǀeĐ des pƌogƌğs sigŶifiĐatifs suƌ les poiŶts pƌopƌes auǆ ‘N‘-Na. 

Un coût d'investissement maîtrisé est également exigé, ainsi que la démonstration de la faisabilité de 

la transmutation des déchets ultimes à une échelle significative. On vise également à démontrer la 

capacité des RNR-Na à présenter une disponibilité industrielle importante dans la durée et à aller 

plus loin que les démonstrations de faisabilité réalisées sur Phénix et Superphénix. La phase 1 de 

l'avant-projet s͛est terminé en 2012 et de nombreuses options sont déjà a priori figées: chaudière de 

600 MWe avec circuit intermédiaire en sodium, architecture intégrée, combustible oxyde, capacité 

de transmutation, etc. La phase Ϯ de l͛avant-projet sommaire est actuellement en cours et prendra 

fin en 2015. 

 

Contexte de l’étude 

 

Structure et matériaux d’Astrid 

  Un schéma de la structure d'un réacteur à neutrons rapides à structure intégrée et à 

caloporteur sodium, tel que pourrait être Astrid, est présenté en figure 2. Le fonctionnement de la 

centrale nucléaire impose des conditions d'utilisation extrêmes aux matériaux de structure 

(principalement des aciers). L'expérience de la France dans le domaine des réacteurs nucléaires et en 

particulier à neutroŶs ƌapides, ŵais ĠgaleŵeŶt des ƌeĐheƌĐhes eŶtƌepƌises jusƋu͛à aujouƌd͛hui, ont 

permis de présélectionner les nuances à utiliser.  
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 Le sodium liquide, utilisé comme caloporteur pour le circuit primaire, est en contact 

permaŶeŶt aǀeĐ le Đœuƌ du ƌĠaĐteuƌ où la teŵpĠƌatuƌe est Đoŵpƌise eŶtƌe ϲϳϯ K et ϵϮϯ K. Les 
matériaux utilisés dans le Đœuƌ soŶt l͛EMϭϬ pouƌ les tuďes heǆagoŶauǆ et l͛AIMϭ pouƌ le gaiŶage du 
combustible. Ces matériaux sont soumis à une température élevée aiŶsi Ƌu͛uŶe iƌƌadiatioŶ 
iŵpoƌtaŶte. Il est doŶĐ esseŶtiel d͛Ġǀiteƌ leuƌ goŶfleŵeŶt daŶs Đette zoŶe. EŶ dehoƌs du Đœuƌ, l͛aĐieƌ 
316LN est le candidat principal pour les autres pièces. Ce matériau est donc envisagé pour : 

-  les zones chaudes qui sont soumises à une température de 823 K et à une faible 

irradiation où les problématiques principales sont le fluage des matériaux et les 

conséquences liées au soudage 

- les zones froides où le matériau serait soumis à une température de 673 K, pas de 

déformation significative et une faible irradiation 

- la cuve où il serait soumis à une température de 673 K, pas de déformation significative 

et un fluage faible. 

 A travers un échangeur, la chaleur est transmise du circuit primaire, en contaĐt aǀeĐ le Đœuƌ, 
au circuit secondaire où le caloporteur est également du sodium liquide. Les circuits et tuyauteries, 

exposées à des températures comprises entre 623 K et 823 K, sont également envisagés en acier 

316LN. Les principales problématiques matériaux sont ici le fluage, la fatigue, la fatigue-fluage, la 

fatigue thermique, le vieillissement des matériaux et les conséquences liées au soudage. 

A travers un second échangeur, la chaleur est ensuite transmise à un générateur de vapeur. 

Au dĠďut des tƌaǀauǆ de thğse, l͛eau Ġtait le ŵilieu sĠleĐtioŶŶĠ pouƌ faiƌe la ĐoŶǀeƌsioŶ d͛ĠŶeƌgie et 

Figure 2 : Structure d'un RNR-Na intégré 
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le ŵatĠƌiau eŶǀisagĠ Ġtait l͛aĐieƌ Tϵϭ. Ce ŵatĠƌiau aurait été exposé à une température comprise 

entre 623 K et 798 K. Les problématiques de vieillissement, de compatibilité avec les deux 

eŶǀiƌoŶŶeŵeŶts et les ĐoŶsĠƋueŶĐes d͛utilisatioŶ de souduƌes Đoŵŵe ŵoǇeŶ d͛asseŵďlage 
représentent des points à vérifier. 

 

Problématique de la thèse 

 La nature métallique liquide du caloporteur implique des études de compatibilité avec les 

matériaux. Ce tǇpe d͛eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt, eŶ plus d͛ġtƌe à l͛oƌigiŶe de phénomènes de corrosion, est 

souƌĐe d͛uŶ phĠŶoŵğŶe de fissuƌatioŶ assistĠe paƌ l͛eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt Ƌui lui est pƌopƌe : la 

Fragilisation par les Métaux Liquides (FML). Sous certaines conditions, les propriétés mécaniques du 

matériau sont fortement affectées par cet environnement. Toutefois le sodium a toujours été 

considéré comme un milieu qui faisait exception à ce comportement, conformément aux conclusions 

des études qui se sont focalisées sur les aciers [Rostoker 1960] [Tanaka 1969] [Old 1973]. Cependant, 

les ĐoŶsĠƋueŶĐes poteŶtielleŵeŶt dƌaŵatiƋues d͛uŶe ƌĠduĐtioŶ iŶatteŶdue des pƌopƌiĠtĠs 
ŵĠĐaŶiƋues daŶs le ĐoŶteǆte d͛uŶ ƌĠacteur nucléaire imposent de revisiter cette problématique.  

 La pƌĠseŶte Ġtude se foĐalise suƌ uŶe poteŶtielle fƌagilisatioŶ paƌ le sodiuŵ liƋuide suƌ l͛aĐieƌ 
Tϵϭ. Ce Đhoiǆ de ŵatĠƌiau d͛Ġtude s͛eǆpliƋue paƌ les Ŷoŵďƌeuǆ tƌaǀauǆ à soŶ sujet Ƌui oŶt ŵoŶtƌĠ 
une sensibilité à la FML dans de nombreux métaux liquides tels que le mercure [Medina 2008], 

l͛iŶdiuŵ [Martin 2012] ou eŶĐoƌe l͛euteĐtiƋue ploŵď-bismuth [Auger 2005]. A partir de cette solide 

ďase de ĐoŶŶaissaŶĐes suƌ Đet aĐieƌ, l͛oďjeĐtif est de ĐoŶfiƌŵeƌ ce comportement singulier en milieu 

sodiuŵ et de teŶteƌ d͛Ǉ appoƌteƌ uŶe justifiĐatioŶ. Le Đas ĠĐhaŶt, si la pƌĠseŶĐe de FML est aǀĠƌĠe, 
une caractérisation détaillée du phénomène sera entreprise. 

 AfiŶ d͛atteiŶdƌe Đet oďjeĐtif, uŶe pƌeŵiğƌe Ġtape du tƌaǀail Ġtait de faiƌe l͛Ġtat de l͛aƌt des 
connaissances sur la FML, et en particulier dans le sodium liquide, mais également de tous les 

phénomènes qui peuvent interagir avec la FML et modifier la sensibilité du matériau. Parmi ceux-ci, 

l͛ĠǀolutioŶ de l͛iŶteƌfaĐe et la ŵouillaďilitĠ soŶt des poiŶts ĐƌitiƋues auǆƋuels il est ŶĠĐessaiƌe d͛ġtƌe 
vigilant. Dans cette optique, une seconde partie du travail a été consacrée à la caractérisation de 

l͛ĠǀolutioŶ de l͛iŶteƌfaĐe daŶs diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs phǇsiĐo-chimiques. L͛iŶflueŶĐe de Đes 
paramètres physico-chimiques sur la sensibilité à la FML a ensuite été étudiée. Une partie consacrée 

à la caractérisation du comportement mécanique et à la compréhension des phénomènes impliqués 

traite des particularités du phénomène de fissuration en milieu sodium. Enfin, la compréhension des 

ŵĠĐaŶisŵes iŵpliƋuĠs passe gĠŶĠƌaleŵeŶt paƌ l͛utilisatioŶ de ŵatĠƌiauǆ ŵodğles et paƌ la 
ĐoŶfƌoŶtatioŶ des oďseƌǀatioŶs daŶs diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs. C͛est pouƌƋuoi le ĐoŵpoƌteŵeŶt 
d͛autƌes ŶuaŶĐes d͛aĐieƌ a ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ĠtudiĠ eŶ ŵilieu sodiuŵ liƋuide. 
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1. Revue bibliographique 

 

1.1. Fragilisation par les métaux liquides 

 

 La duĐtilitĠ dĠsigŶe la ĐapaĐitĠ d͛uŶ ŵatĠƌiau à se dĠfoƌŵeƌ plastiƋueŵeŶt aǀaŶt de ƌoŵpƌe. 
Cette pƌopƌiĠtĠ Ŷ͛est pas iŶtƌiŶsğƋue au ŵatĠƌiau et de Ŷoŵďƌeuǆ paƌaŵğtƌes peuǀeŶt l͛affeĐteƌ. Le 
terme fragilisation désigne la perte de ductilité, qui peut donc avoir de nombreuses causes. Par 

eǆeŵple, la teŵpĠƌatuƌe, la ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ ou l͛eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt du ŵatĠƌiau peuǀent avoir 

un rôle fragilisant significatif.  

 La fragilisation par les métaux liquide (FML), au même titre que les autres types de 

fƌagilisatioŶ, peut ġtƌe uŶe pƌoďlĠŵatiƋue ĐƌuĐiale pouƌ le diŵeŶsioŶŶeŵeŶt et l͛usage de ŵatĠƌiauǆ 
ŵĠtalliƋues. C͛est pouƌƋuoi de nombreuses études se sont portées sur des cas aux enjeux industriels 

importants [Auger 2011] [Gorse 2011] [Beal 2012]. La compréhension de la FML est toutefois difficile 

daŶs Đes ĐoŶditioŶs, à Đause de l͛utilisatioŶ de ŵatĠƌiauǆ à la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe et à la composition 

complexes visant à ƌĠpoŶdƌe auǆ eǆigeŶĐes iŶdustƌielles. L͛ideŶtifiĐatioŶ des ŵĠĐaŶisŵes iŵpliƋuĠs 
passe doŶĐ paƌ des Ġtudes foĐalisĠes suƌ des ŵatĠƌiauǆ ŵodğles daŶs le ďut de siŵplifieƌ l͛aŶalǇse 
des résultats [Wolski 2008] [Joseph1999] [Hugo 2000] [Ludwig 2005]. Ce type d͛Ġtudes a peƌŵis 
d͛eǆtƌaiƌe les ĐaƌaĐtĠƌistiƋues phĠŶoŵĠŶologiƋues de la FML telles Ƌue les ĐoŶditioŶs ŶĠĐessaiƌes à 
son occurrence ou encore les différents paramètres influents. Elles ont depuis été revues 

intégralement par de nombreux auteurs [Rostoker 1960] [Kamdar 1973] [Nicholas 1979] [Old 1980] 

[Lynch 1992]. Une synthèse de ces données sera détaillée dans les prochains paragraphes. Ces revues 

oŶt ĠgaleŵeŶt peƌŵis d͛Ġtudieƌ les ŵĠĐaŶisŵes iŵpliƋuĠs daŶs la FML. HistoƌiƋueŵeŶt, l͛adsoƌptioŶ 
du métal liƋuide eŶ suƌfaĐe du ŵĠtal solide est ĐoŶsidĠƌĠe Đoŵŵe ƌespoŶsaďle d͛uŶe ƌĠduĐtioŶ des 
propriétés mécaniques conformément au critère de Griffith [Griffith 1921]. Cependant, la complexité 

des interactions physico-chimiques entre le métal liquide et le métal solide fait que les mécanismes 

qui régissent la FML sont encore obscurs. Parmi ces interactions, on peut citer par exemple la 

diffusion, le gravage aux joints de grains [Mullins 1957] ou encore la corrosion [Zhang 2009]. Celles-ci 

ont servi de base pour proposer différents mécanismes de FML liés à la diffusion [Krishtal 1969], au 

ŵouillage des joiŶts de gƌaiŶs [‘aďkiŶ ϮϬϬϬ], à la dissolutioŶ [‘oďeƌtsoŶ ϭϵϲϲ] ou eŶĐoƌe à l͛ĠŵissioŶ 
de dislocations liĠe à l͛adsoƌptioŶ [LǇŶĐh ϭϵϴϰ]. EŶĐoƌe aujouƌd͛hui, l͛application de ces mécanismes 

et leuƌ ĐoŶfƌoŶtatioŶ aǀeĐ les oďseƌǀatioŶs eǆpĠƌiŵeŶtales foŶt l͛oďjet de disĐussioŶs [Peƌƌeiƌo Lopez 
ϮϬϬϱ]. EŶfiŶ, Ŷotƌe Đas d͛Ġtude ĠtaŶt le Đouple aĐieƌ / sodium, une revue détaillée des travaux sur la 

fragilisation des aciers dans le sodium liquide sera présentée. 

 

1.1.1. Définition & description de la FML 

 

Définition  

La fragilisation par les métaux liquides est un phénomène de dégradation des propriétés 

ŵĠĐaŶiƋues assistĠ paƌ l͛eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt, daŶs Đe seŶs siŵilaiƌe à la ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte et la 
fƌagilisatioŶ paƌ l͛hǇdƌogğŶe. EtudiĠe depuis ϭϵϭϰ [HuŶtiŶgtoŶ ϭϵϭϰ], la FML a fait l͛oďjet de 
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nombreuses recherches au cours du siècle écoulé depuis les premiers travaux. Les premières revues 

[Rostoker 1960], rassemblant des données issues de larges campagnes expérimentales sur de 

multiples couples métal solide / métal liquide, ont permis de mettre en évidence la complexité de la 

FML par la diversité des phénoménologies rapportées. Cette complexité, qui se traduit encore 

aujouƌd͛hui paƌ uŶe ĐoŵpƌĠheŶsioŶ liŵitĠe des ŵĠĐaŶisŵes iŵpliƋuĠs, est liĠe au Ŷoŵďƌe 
conséquent de paramètres physico-ĐhiŵiƋues et ŵĠĐaŶiƋues Ƌui l͛iŶflueŶĐeŶt, aiŶsi Ƌu͛à la  
spécificité de chaque milieu. 

En conséquence, de nombreuses définitions ont été données par les différents auteurs qui 

ont contribué à son étude. Parmi celles-ci, on va retenir ici celle de Nicholas [Nicholas 1979] : « La 

fƌagilisatioŶ paƌ les ŵĠtauǆ liƋuides est la ƌĠduĐtioŶ de l͛alloŶgeŵeŶt à ƌuptuƌe Ƌui peut-être 

pƌoduite ƋuaŶd des ŵĠtauǆ solides, ŶoƌŵaleŵeŶt duĐtiles, soŶt solliĐitĠs ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt aloƌs Ƌu͛ils 
sont en contact avec un métal liquide ». CoŶtƌaiƌeŵeŶt à d͛autƌes dĠfiŶitioŶs plus ƌestƌiĐtiǀes, Đelle-ci 

Ŷ͛eǆĐlut poteŶtielleŵeŶt auĐuŶ tǇpe d͛iŶteƌaĐtioŶ liĠ à la pƌĠseŶĐe du ŵĠtal liƋuide eŶ ĐoŶtaĐt aǀeĐ 
le métal solide pouvant potentiellement influer sur son comportement mécanique, tels que 

l͛adsoƌptioŶ du ŵĠtal liƋuide eŶ suƌfaĐe du ŵĠtal solide [Kaŵdaƌ ϭϵϳϯ], la diffusioŶ du ŵĠtal liƋuide 
dans les joints de grains du métal liquide [Wolski 2008] ou encore des phénomènes de corrosion tels 

que suggérés dans la définition donnée par Glickman [Glickman 2003]. Celle de Kamdar par exemple 

eǆĐlut l͛iŵpliĐatioŶ de phĠŶoŵğŶes de diffusioŶ daŶs la FML [Kaŵdaƌ ϭϵϳϯ], doŶt le ƌôle, 
ŶotaŵŵeŶt duƌaŶt l͛iŶitiatioŶ des fissuƌes, a ĠtĠ suggĠƌĠ plus taƌd paƌ GoƌdoŶ paƌ eǆeŵple [GoƌdoŶ 
1982]. 

  

Description du phénomène 

Conformément à la définition retenue, la FML fait référence à une réduction des propriétés 

mécaniques du métal solide engendrée par la présence de métal liquide. Celle-ci est généralement 

ĐoŶstituĠe d͛uŶe ƌĠduĐtioŶ de l͛alloŶgeŵeŶt à ƌuptuƌe du ŵatĠƌiau, à laƋuelle s͛ajoute paƌfois uŶe 
diminution de la résistance à la traction pour les cas les plus sévères [Nicholas 1979].  

  
Figure 3 : a) Comparaison de courbes force – déplacement de nickel polycristallin en milieu argon et lithium à 523K, b) 

Rupture intergranulaire associée à la réduction des propriétés mécaniques observée [Nicholas 1991] 

Ces dégradations du comportement mécanique sont associées à une modification du mode 

de rupture du matériau. Le mécanisme de rupture ductile par germination, croissance et coalescence 

de cavités est remplacé par un mécanisme de rupture fragile. Ainsi, le chemin de fissuration dans le 

cas des métaux polycristallins est généralement décrit comme intergranulaire [Rostoker 1960]. Bien 

Ƌue ĐeƌtaiŶes Ġtudes aieŶt ƌappoƌtĠ uŶe fissuƌatioŶ tƌaŶsgƌaŶulaiƌe d͛aĐieƌs à ŵiĐƌostƌuĐtuƌe 

a b 
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martensitique dans le plomb liquide par exemple [Serre 2007], des travaux récents ont permis de 

montrer que la fissuration est en réalité intergranulaire ou interlatte [Martin 2012]. Ces observations 

soulğǀeŶt la ƋuestioŶ la ƋuestioŶ d͛uŶ ŵode de ƌuptuƌe uŶiƋue. Des essais suƌ des ŵoŶoĐƌistaux ont 

également permis de mettre en évidence une fragilisation dans un milieu métallique liquide. Ce 

résultat suggère donc que dans certains cas, la fissuration peut être transgranulaire [Rostoker 1960] 

[Kamdar 1973]. 

La réduction des propriétés mécaniques décrite précédemment ne peut avoir lieu que si deux 

conditions expérimentales sont satisfaites. 

- Le ŵĠtal solide doit ġtƌe solliĐitĠ ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt. EŶ effet, la pƌĠseŶĐe de ĐoŶtƌaiŶtes 
ŵĠĐaŶiƋues est sǇstĠŵatiƋueŵeŶt ŶĠĐessaiƌe à l͛oďseƌǀatioŶ de FML. CeƌtaiŶs auteuƌs 
pƌĠĐiseŶt ĠgaleŵeŶt Ƌue la dĠfoƌŵatioŶ assoĐiĠe doit ġtƌe plastiƋue [HaŶĐoĐk ϭϵϳϭ] 
[NiĐholas ϭϵϳϵ]. Cette ĐaƌaĐtĠƌistiƋue, ďieŶ Ƌu͛oďseƌǀĠe eǆpĠƌiŵeŶtaleŵeŶt, Ŷ e͛ǆĐlut pas 
ƋuelƋues ĐoŶtƌe-eǆeŵples, ŶotaŵŵeŶt les Đouples aluŵiŶiuŵ / galliuŵ ou Đuiǀƌe / ďisŵuth 
paƌ eǆeŵple, pouƌ lesƋuels la fƌagilisatioŶ a lieu au-dessous du seuil de dĠfoƌŵatioŶ 
plastiƋue. Le teƌŵe de pĠŶĠtƌatioŶ iŶteƌgƌaŶulaiƌe est pƌĠfĠƌĠ eŶ aďseŶĐe de ĐoŶtƌaiŶte. 

- Il est ĠgaleŵeŶt ŶĠĐessaiƌe Ƌu͛uŶ ĐoŶtaĐt diƌeĐt eǆiste eŶtƌe le ŵĠtal solide et le ŵĠtal 
liƋuide. Cela se tƌaduit paƌ l͛oďseƌǀatioŶ d͛uŶ ďoŶ ŵouillage. Le pƌiŶĐipal oďstaĐle à Đe Đƌitğƌe 
est ĐoŶstituĠ paƌ la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde pƌĠǀeŶaŶt tout ĐoŶtaĐt iŶtiŵe. Cette 
ĐouĐhe d͛oǆǇde peut-ġtƌe foƌŵĠe soit daŶs le ŵĠtal liƋuide daŶs ĐeƌtaiŶes ĐoŶditioŶs 
paƌtiĐuliğƌes ;eǆeŵple Pď-Bi [Balďaud ϮϬϬϭ]Ϳ, soit daŶs uŶ autƌe ŵilieu, paƌ eǆeŵple à l a͛iƌ. La 
Ŷatuƌe pƌoteĐtƌiĐe, ou ŶoŶ, de la ĐouĐhe d͛oǆǇde pƌĠseŶte eŶ suƌfaĐe du ŵĠtal solide dĠpeŶd 
diƌeĐteŵeŶt de l͛oǆǇde foƌŵĠ [Augeƌ ϮϬϬϴ]. Il eǆiste ĠgaleŵeŶt diffĠƌeŶtes teĐhŶiƋues afiŶ 
d Ġ͛liŵiŶeƌ uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde et de pƌoŵouǀoiƌ le ŵouillage diƌeĐt d͛uŶ ŵĠtal solide paƌ uŶ 
ŵĠtal liƋuide. Paƌŵi Đelles-Đi, oŶ peut Điteƌ l͛utilisatioŶ de fluǆ siŵilaiƌes à Đeuǆ utilisĠs daŶs le 
Đadƌe de la souduƌe, le dĠĐapage ioŶiƋue [Baƌloǁ ϭϵϲϵ] ou eŶĐoƌe la pƌĠ-eǆpositioŶ au ŵĠtal 
liƋuide daŶs des ĐoŶditioŶs ƌĠduĐtƌiĐes Ƌui Ŷe ĐoŶduiseŶt pas à la foƌŵatioŶ d͛uŶe autƌe 
ĐouĐhe d͛oǆǇde [HojŶa ϮϬϭϭ]. 

Il faut noter que ces conditions sont nécessaires mais ne sont pas suffisantes puisque 

l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de FML dĠpeŶd ĠgaleŵeŶt d͛autƌes paƌaŵğtƌes Ƌui seƌoŶt dĠtaillĠs daŶs la paƌtie 
suivante.  



14 Fragilisation par les métaux liquides 

 

1.1.2. Paramètres influents 

 

Il a été précédemment mentionné que de nombreux paramètres peuvent influencer la 

seŶsiďilitĠ d͛uŶ ŵatĠƌiau à la FML. Les diffĠƌeŶts paƌaŵğtƌes ĐoŶŶus à Đe jouƌ soŶt pƌĠseŶtĠs uŶ paƌ 
uŶ afiŶ de pƌĠseŶteƌ l͛Ġtat de l͛aƌt des ĐoŶŶaissaŶĐes. 

 

Couples mis en jeu 

 Telle que décrite précédemment, la FML peut potentiellement être observée lors de l͛Ġtude 
de Ŷ͛iŵpoƌte Ƌuel Đouple ŵĠtal solide/ŵĠtal liƋuide. EŶ pƌatiƋue, de Ŷoŵďƌeuses Ġtudes oŶt ŵoŶtƌĠ 
Ƌue ĐeƌtaiŶes ĐoŵďiŶaisoŶs Ŷ͛Ǉ soŶt pas sujettes. C͛est paƌ eǆeŵple le Đas des Đouples ŶiĐkel / 
potassium, nickel / cesium [Nicholas 1991]. Souvent, ces cas particuliers peuvent être expliqués par 

une analyse de la physico-Đhiŵie de l͛iŶteƌfaĐe. Cela a peƌŵis d͛Ġtaďliƌ ƋuelƋues Đƌitğƌes siŵples ŵais 
décisifs quant à la sensibilité à la FML. Une des règles empiriques esseŶtielles est d͛aǀoiƌ uŶ ďoŶ 
mouillage comme cela a déjà été mentionné. En effet, il peut être difficile à obtenir et donc conduire 

à une interprétation erronée des résultats. Les études portant sur le couple acier / eutectique plomb-

bismuth en sont un bon exemple. En effet, une équipe Ŷ͛a pas oďseƌǀĠ de fƌagilisatioŶ du ŵatĠƌiau 
[Van Den BosĐh ϮϬϬϲ] aloƌs Ƌue d͛autƌes l͛ont mise en évidence avec des sollicitations équivalentes  

[Auger 2005] [Verleene 2007] [Dai 2006] [Hojna 2011]. Un autre exemple est visible dans la liste des 

couples reportés comme non-fragilisants établie dans [Rostoler 1960]. En effet, le couple acier / 

gallium fut plus tard reporté comme fragilisant [Vigilante 1999]. Il faut donc faire attention à une 

telle liste Ƌui aĐĐƌĠditeƌait l͛idĠe d͛uŶe spĠĐifiĐitĠ des Đouples sujets à la FML. 

 La formation de composés intermétalliques est également un phénomène susceptible 

d͛eŵpġĐheƌ la FML [‘ostokeƌ ϭϵϲϬ]. La Đouple aluŵiŶiuŵ/lithiuŵ eŶ est uŶ ďoŶ eǆeŵple d͛apƌğs le 
ŵġŵe auteuƌ. Il faut ĐepeŶdaŶt, de la ŵġŵe façoŶ Ƌue pouƌ l͛étude du mouillage, procéder au cas 

par cas. En effet, par exemple, la formation de composés intermétalliques dans le cas des couples fer 

/ zinc ou fer / étain est connue mais le phénomène de fragilisation y est également avéré [Carpio 

2009]. La cinétique et le domaine en température de formation des composés intermétalliques a 

certainement un rôle à jouer dans la susceptibilité à la FML. De même, une faible solubilité mutuelle 

est Ġtaďlie Đoŵŵe Đƌitğƌe eŵpiƌiƋue [Kaŵdaƌ ϭϵϳϯ], ŵais oŶ Ǉ tƌouǀe aujouƌd͛hui des exceptions 

également (aluminium / gallium ou cuivre / bismuth par exemple [Joseph 1999]). En effet, la 

pƌopagatioŶ des fissuƌes seƌait eŶtƌaǀĠe à Đause d͛uŶ ĠŵousseŵeŶt de la fissuƌe ƌĠsultaŶt de 
processus de dissolution liés à la solubilité importante. Ce critère est en désaccord avec les modèles 

de Robertson [Robertson 1966] et Glickman [Glickman 2003], détaillés en section 1.1.3 et basés sur 

des phénomènes de dissolution du métal solide en pointe de fissure. Ceci étant, on peut saturer le 

métal liquide afin de limiter les problématiques liées à la solubilité. Lynch suggère également que la 

foƌŵatioŶ de ĐoŵposĠs iŶteƌŵĠtalliƋues fƌagiles, de ŵġŵe Ƌu͛uŶe dissolutioŶ sĠleĐtiǀe puisse 
faĐiliteƌ l͛aŵoƌçage des fissuƌes [LǇŶĐh ϭϵϵϮ]. 

 L͛Ġtude de la seŶsiďilité de chaque couple à la FML demande donc une étude dédié où la 

physico-chimie des interactions entre les deux espèces (ou plus) doit être intégrée sous peine de 

conduire à une interprétation erronée des résultats. 
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 On peut cependant regrouper une partie des résultats présents dans la littérature dans une 

liste non-exhaustive de cas de FML avérés. Celle-ci est présentée dans le tableau 1. On note que les 

cas « non-avérés » peuvent être soit des couples reportés comme non-fragilisants (mercure / 

magnésium, par exemple, système où se forment des composés intermétalliques), soit des 

combinaisons métal liquide / métal solide non testées (sodium / zinc par exemple). On note que le 

couple sodium / fer est reporté comme non-fragilisant. Une étude bibliographique dédiée à ce 

couple sera présentée en section 1.1.4. 

 Hg In Pb Bi Na Li Cd Sn Zn Ga 

Al X X   X  X X X X 

Fe X X X X (*)  X X X X X 

Cu X X X X X X     

Ni X  X X X X  X   

Zn X X X     X  X 

Mg     X    X X 
Tableau 1 : Tableau non-exhaustif récapitulant les cas de FML connus faisant intervenir les métaux solides et liquides les 

plus étudiés [Shunk 1974] [Vigilante 1999] [Marie 2001] [Nicholas 1991] [Rostoker 1960] [Stoloff  1968] (*)=allié à du 
plomb. 

 

Température 

 La teŵpĠƌatuƌe à laƋuelle est effeĐtuĠ l͛essai ŵĠĐaŶiƋue est uŶ des pƌiŶĐipauǆ paƌaŵğtƌes 
influençant la sensibilité du matériau à la FML. La dépendance à la température est généralement 

décrite de la façon suivante : 

- Le phénomène de fragilisation par les métaux liquides commence généralement à la 

teŵpĠƌatuƌe de fusioŶ du ŵĠtal liƋuide. C͛est là Ƌu͛est gĠŶĠƌaleŵeŶt oďseƌǀĠe l͛iŶteŶsitĠ ŵaǆiŵale 
de la fragilisation. Cette observation est attribuée à la relaxation des contraintes en pointe de fissure 

augŵeŶtaŶt aǀeĐ la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai paƌ LǇŶĐh [LǇŶĐh ϭϵϵϮ]. OŶ Ŷoteƌa Ƌu͛il eǆiste ĠgaleŵeŶt 
des Đas Ƌui foŶt eǆĐeptioŶ à Đette ƌğgle et où l͛iŶteŶsité maximale est observée à plus haute 

température. Le couple fer / indium en est  un exemple [Dmukhovs'ka 1993]. 

- UŶ ƌetouƌ à la duĐtilitĠ s͛opğƌe au-delà d͛uŶe teŵpĠƌatuƌe pƌopƌe au Đouple ŵĠtal solide / 
métal liquide étudié. Ceci constitue une autre caraĐtĠƌistiƋue de la FML. La dĠpeŶdaŶĐe de l͛iŶteŶsitĠ 
de la FML à la température peut être représentée schématiquement comme dans la figure 4. 

 

Figure 4 : ‘epƌĠseŶtatioŶ sĐhĠŵatiƋue de la dĠpeŶdaŶĐe de la FML à la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue 
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Il est à Ŷoteƌ Ƌu͛eŶ ƌĠalitĠ Đette dĠpeŶdaŶĐe est plus Đoŵpleǆe. EŶ effet, des phĠŶoŵğŶes de 
fragilisation peuvent notamment avoir lieu au-dessous de la température de fusion du métal 

fragilisant [Lynch 1989]. On parle alors de fragilisation par les métaux solides. Les détails de ce mode 

de dégradation des propriétés mécaniques ne seront pas détaillés ici. La phénoménologie est 

toutefois similaire à celle de la fragilisation par les métaux liquides sur de nombreux points [Gordon 

1982].  

La dépendance à la température a également été utilisée par de nombreux auteurs pour 

étudier les phénomènes sous-jacents à la FML. Les résultats de Gordon sont particulièrement 

iŶtĠƌessaŶts. D͛apƌğs ses essais effeĐtuĠs aǀeĐ le Đouple feƌ / iŶdiuŵ, il a ŵoŶtƌĠ Ƌue, du ŵoiŶs dans 

Đe Đas, la FML est ĐoŶstituĠe d͛uŶe phase d͛aŵoƌçage des fissuƌes, suiǀie d͛uŶe phase de 
pƌopagatioŶ. Des ĠŶeƌgies d͛aĐtiǀatioŶ oŶt ĠtĠ tiƌĠes de Đes essais et oŶt peƌŵis de ŵettƌe eŶ 
ĠǀideŶĐe Ƌue la FML du feƌ paƌ l͛iŶdiuŵ est theƌŵiƋueŵeŶt aĐtiǀĠe. La suite de ses interprétations 

sera discutée lors de la description des mécanismes proposés pour la FML (section 1.1.3).  

Un autre auteur a utilisé une démarche similaire [Johnson 1977]. En effet, la température de 

retour à la ductilité dépend notamment de la ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ utilisĠe peŶdaŶt l͛essai 
mécanique. Généralement, cette température augmente avec la vitesse de déformation. Avant lui, 

Rostoker [Rostoker 1960] avait déjà remarqué une dépendance qui pouvait être mise sous la forme :                ̇ 

avec TR la température de retour à la ductilité, A et B des constantes et  ̇ la vitesse de déformation 

associée au retour à la ductilité. On note que cette forme est identique à celle établie par Stroh dans 

son mécanisme de rupture fragile [Stroh 1957]. En utilisant ses résultats sur un acier 4145 dopé au 

ploŵď et uŶ alliage d͛aluŵiŶiuŵ solliĐitĠ au ĐoŶtaĐt du ŵeƌĐuƌe, JohŶsoŶ ǀa plus loiŶ eŶ ŵettaŶt 
Đette ƌelatioŶ sous la foƌŵe d͛uŶe loi d͛AƌƌheŶius afiŶ de ƌelieƌ le ƌetouƌ daŶs uŶ ƌĠgiŵe de 
compoƌteŵeŶt duĐtile à uŶe deŶsitĠ de disloĐatioŶs ĐƌitiƋue. L͛auteuƌ assoĐie doŶĐ le ƌetouƌ de la 

ductilité à une plasticité suffisante, apportée par une activité importante de la part des dislocations. 

EŶ utilisaŶt l͛aĐtiǀatioŶ theƌŵiƋue assoĐiĠe au ŵouǀeŵeŶt des disloĐatioŶs, il aƌƌiǀe à l͛eǆpƌessioŶ 
suivante. 

  ̇               

avec   ̇  la vitesse de déformation à la transition fragile / ductile, b la norme du vecteur de Burgers, ρ* 

la densité de dislocation critique de retour à la ductilité, v0 la vélocité maximale atteignable par les 

dislocations,  G l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe au ŵouǀeŵeŶt des disloĐatioŶs et R la constante des 

gaz paƌfaits. MalheuƌeuseŵeŶt, l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ ŵesuƌĠe ;de l͛oƌdƌe de ϯϬϬ - 400 kJ/mol) est 

gƌaŶde deǀaŶt les ǀaleuƌs de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ gĠŶĠƌaleŵeŶt adŵises pouƌ l͛aĐtiǀatioŶ 
theƌŵiƋue du ŵouǀeŵeŶt des disloĐatioŶs. L͛auteur justifie cela par le fait que cette énergie 

d͛aĐtiǀatioŶ est pƌoďaďleŵeŶt appaƌeŶte et ƌĠsulte d͛uŶe ĐoŵďiŶaisoŶ de plusieuƌs phĠŶoŵğŶes 
physiques. 
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Vitesse de déformation 

La ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ est ĠgaleŵeŶt uŶ paƌaŵğtƌe d͛essai tƌğs iŶflueŶt suƌ la sensibilité 

d͛uŶ ŵatĠƌiau à la FML. EŶ foŶĐtioŶ de sa ǀaleuƌ, oŶ peut oďseƌǀeƌ l͛oĐĐuƌƌeŶĐe, ou ŶoŶ, de 
fragilisation pour un même couple métal solide / métal liquide. Cependant, la nature de son 

influence dépend du couple étudié. En effet, dans certains cas, la FML ne se manifeste que pour des 

ǀitesses de dĠfoƌŵatioŶ ƌapides. C͛est paƌ eǆeŵple le Đas pouƌ les Đouples laitoŶ / galliuŵ [FeƌŶaŶdes 
1997] ou aluminium / mercure [Rostoker 1960]. Toutefois, dans le cas des aciers par exemple, la 

tendance semble êtƌe iŶǀeƌse [HaŵouĐhe ϮϬϬϴ] et l͛utilisatioŶ d͛uŶe ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ faiďle 
augmente la sensibilité du matériau à la FML (voir figure 5). Ainsi, les nombreuses observations 

rapportées dans la littérature peuvent sembler contradictoires. 

 

Figure 5 : Mesure de l͛ouǀeƌtuƌe de la fissuƌe et mode de rupture en fonction de la longueur de fissure et de la vitesse de 
solliĐitatioŶ d͛uŶ aĐieƌ Tϵϭ daŶs du ŵeƌĐuƌe liƋuide [MediŶa ϮϬϬϴ] 

Rostoker justifie cette observation par l'existence d'un temps d'incubation nécessaire à 

l'occurrence de la FML [Rostoker 1960]. En effet, pour certains couples, il sous-entend que ce temps 

d'inĐuďatioŶ, ŶĠĐessaiƌe à l͛oďteŶtioŶ du ŵouillage apƌğs la ƌuptuƌe de la ĐouĐhe d͛oǆǇdes, Ŷe peut 
être atteint que pour des vitesses de sollicitations lentes. Ce concept a depuis été repris par plusieurs 

auteurs, qui ont pu lui apporter un certain support expérimental [Gordon 1982] ou par modélisation 

[Rabkin 2006]. Il est cependant à noter que pour ces derniers, cette étape est plutôt associée à un 

phénomène de diffusion intergranulaire du métal fragilisant. 

Enfin, comme précisé précédemment, la plage de température où opère la FML est liée à la 

vitesse de sollicitation du matériau [Fernandes 1997] puisque cette dernière influence la 

température de retour à la ductilité. Il est généralement observé que plus la vitesse de sollicitation 

est importante, plus cette plage de température est large. 

 

Contrainte - déformation 

Il est souvent mentionné dans la littérature qu'un seuil de contrainte est parfois considéré 

comme nécessaire à l'observation de la FML [Old 1980]. C'est notamment un des critères qui servent 

à Kamdar [Kamdar 1973] pour définir la FML. Une telle définition exclut donc les formes de 

fragilisation par les métaux liquides impliquant de la pénétration intergranulaire telle que mise en 
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évidence dans le cas du couple cuivre / bismuth ou encore nickel / bismuth [Wolski 2008]. Le couple 

aluminium / gallium, également sujet à la pénétration intergranulaire, a été étudié par Ludwig 

ŶotaŵŵeŶt [Ludǁig ϮϬϬϱ]. D͛apƌğs ses oďseƌǀatioŶs, Đe deƌŶieƌ ŵoŶtƌe uŶe foƌte iŶflueŶĐe de la 
contrainte sur la vitesse de pénétƌatioŶ du ŵĠtal liƋuide, aiŶsi Ƌue suƌ l͛Ġpaisseuƌ du filŵ iŵpliƋuĠ. 
De plus, l͛aŶalǇse de ses ƌĠsultats lui fait ĠgaleŵeŶt Ġŵettƌe des doutes ƋuaŶt à l͛oĐĐuƌƌeŶĐe d͛uŶe 
pénétration intergranulaire en absence totale de contrainte dans le métal solide. 

 Ce critère en contrainte est toutefois en accord avec le fait généralement admis que plus la 

dureté du matériau est importante, plus il sera sensible à la FML. Cela a notamment été mis en 

ĠǀideŶĐe paƌ plusieuƌs ĠƋuipes loƌs de l͛Ġtude de la seŶsiďilitĠ à la FML par l'eutectique plomb-

ďisŵuth liƋuide d'uŶe ŶuaŶĐe d͛aĐieƌ doŶt la duƌetĠ est ŵodifiĠe paƌ l͛utilisatioŶ de diffĠƌeŶtes 
températures de revenu [Legris 2000] [Serre 2008] [Long 2008]. Par extension, la dureté étant reliée 

à la liŵite d͛ĠlastiĐitĠ du ŵatériau et à la résistance à la traction, plus ces valeurs sont importantes, 

plus le matériau sera sensible à la FML. 

Le champ de contrainte a également une influence importante sur la sensibilité à la FML. En 

effet, seuls les essais imposant une sollicitation du matériau en compression ne donnent pas lieu à un 

phénomène de fragilisation. De même, une géométrie compatible avec des conditions de 

déformations planes est plus propice à l'observation de FML qu'une géométrie compatible avec des 

conditions de contraintes planes. Un essai mécanique conduisant à une sollicitation en mode I est 

ĠgaleŵeŶt gĠŶĠƌaleŵeŶt plus faǀoƌaďle à l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de FML Ƌu͛uŶe gĠoŵĠtƌie solliĐitĠe eŶ ŵode 
III. UŶe solliĐitatioŶ ĐǇĐliƋue est ĠgaleŵeŶt uŶe ĐoŶditioŶ d͛essai plus sĠǀğƌe Ƌu͛uŶ ŵaiŶtieŶ à Đhaƌge 
ĐoŶstaŶte [LǇŶĐh ϭϵϵϮ]. De plus, la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de ĐoŶtƌaiŶte seŵďle ġtƌe 
nécessaire à la fragilisation [Rostoker 1960] [Kamdar 1973]. Des essais mécaniques sur les couples 

laiton / gallium et acier / plomb n'ont pas montré de réduction des propriétés mécaniques sur des 

éprouvettes cylindriques, alors que lorsqu'une entaille est ajoutée, le matériau devient sensible à la 

FML daŶs des ĐoŶditioŶs d͛essais pouƌtaŶt siŵilaiƌes [FeƌŶaŶdes ϭϵϵϳ] [NiĐaise ϮϬϬϭ].  

 D'autre part, certains auteurs ont d'ailleurs étudié en détail le retour à la ductilité du 

matériau en fonction de la contrainte d'écoulement et de sa dépendance à la température et à la 

vitesse de déformation [Robertson 1970] [Ichinose 1968]. L'occurrence d'une transition de 

comportement du matériau est attribuée à un phénomène de compétition entre la propagation de la 

fissure et la plastification présente en pointe de fissure. Tout comme Johnson [Johnson 1977], 

Ichinose suggère donc qu'une plastification de la pointe de fissure au-delà d'un certain seuil tendrait 

à stopper la FML. A partir de leurs observations expérimentales, d'autres auteurs évoquent 

cependant qu'un seuil de déformation plastique est nécessaire à l'observation de la FML [Nicholas 

1980] [Hancock 1971] [Fernandes 1993]. Hancock suggère d'ailleurs un mécanisme de la FML où les 

dislocations empilées sur les joints de grains permettent une diffusion rapide de l'espèce fragilisante 

dans le matériau. Il existe cependant plusieurs cas apparemment en contradiction avec cette 

hypothèse, tels que par exemple le couple aluminium-mercure où la FML a lieu pour un niveau de 

ĐoŶtƌaiŶte Ġgal à la ŵoitiĠ de la liŵite d͛ĠlastiĐitĠ [‘ostokeƌ ϭϵϲϬ]. 

 

Microstructure du métal solide 

 Les ĐaƌaĐtĠƌistiƋues d͛uŶe ŵiĐƌostƌuĐtuƌe peuǀeŶt la ƌeŶdƌe plus ou ŵoiŶs faǀoƌaďle à 
l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de FML. Les Ġtudes eǆistaŶtes se foĐaliseŶt esseŶtielleŵeŶt suƌ des ĠĐhaŶtilloŶs 
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cristallins et ont permis de montrer que toutes les structures cristallines peuvent être sensibles à la 

FML. Il faut toutefois noter que les verres métalliques, amorphes, sont également fragilisés par les 

métaux liquides [Slavin 1984].  

Nous avons vu lors de la description de la FML que les échantillons polycristallins sont 

généralement sujets à une fissuration intergranulaire. La taille des grains constituant le polycristal a 

une influence forte sur la sensibilité du matériau à la FML. En effet, plus celle-ci est importante, plus 

la fragilisation est importante [Rostoker 1960] [Fernandes 1997] [Lynch 1992]. Cet effet est visible en 

figure 6. En effet, en se plaçant à 323 K et en prenant RA%, la réduction de section à la rupture de 

l͛Ġpƌouǀette, Đoŵŵe uŶ iŶdiĐateuƌ du degƌĠ de FML, oŶ oďseƌǀe Ƌue Đelle-ci est plus intense quand 

la taille de gƌaiŶs augŵeŶte. Cette dĠpeŶdaŶĐe peut s͛eǆpliƋueƌ par le fait que, selon certains 

auteurs, une concentration de contrainte est nécessaire à l'observation de la FML. En effet, celle-ci 

peut être constituée par des empilements de dislocations sur les joints de grains. Or, la longueur de 

ces empilements ainsi que les concentrations de contraintes associées sont directement 

dépendantes de la taille des grains [Kamdar 1973].  

 

Figure 6 : Influence du mercure sur la ductilité du laiton en fonction de la température et de la taille de grains (RA = 
ƌĠduĐtioŶ de seĐtioŶ à la ƌuptuƌe de l͛ĠpƌouǀetteͿ [Fernandes 1997] 

L͛effet Hall-PetĐh peƌŵet de ƌelieƌ la taille de gƌaiŶs aǀeĐ la duƌetĠ et la liŵite d͛ĠlastiĐitĠ du 
ŵatĠƌiau. Toutefois, l͛iŶflueŶĐe attendue, à travers la modification de la dureté, est contraire à celle 

observée. On constate également que la taille de grains a une influence sur la température de retour 

à la ductilité (voir figure 7).  

Augmentation de la 

taille de grains 
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Figure 7 : Influence de la taille de grains sur la température de recouvrement de la ductilité pour le couple laiton / mercure 
[Rostoker 1960] 

 La taille des grains n'est pas le seul paramètre microstructural influençant la FML. En effet, 

l͛oƌieŶtatioŶ et la stƌuĐtuƌe du joiŶt de gƌaiŶs soŶt ĠgaleŵeŶt des paƌaŵğtƌes esseŶtiels. L'Ġtude de 
la sensibilité de bicristaux de cuivre à la FML a permis de mettre en évidence une forte dépendance à 

l͛oƌieŶtatioŶ du joiŶt paƌ ƌappoƌt à la diƌeĐtioŶ de solliĐitatioŶ [‘ostokeƌ ϭϵϲϬ]. Il s͛aǀğƌe Ƌue la 
fragilisation est plus intense si le joint est orienté perpendiculairement à l͛aǆe de tƌaĐtioŶ. Ce résultat 

est en accord aǀeĐ l͛iŶflueŶĐe du ŵode de solliĐitatioŶ dĠĐƌit aupaƌaǀaŶt. EŶ effet, Đe tǇpe 
d͛oƌieŶtatioŶ ĐoŶduit à uŶe solliĐitatioŶ eŶ ŵode I du joiŶt, plus pƌopiĐe à l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de la FML. La 

désorientation entre les grains est également un paramètre important. Tous les joints de grains ne 

présentent pas la même sensibilité à la fragilisation. Une campagne d'essais particulièrement fournie 

a ĠtĠ ŵeŶĠe pouƌ le Đas d͛Ġtude aluŵiŶiuŵ / ŵeƌĐuƌe + ϯ % galliuŵ [Kaƌgol ϭϵϳϳ]. OŶ ǀoit uŶe 
illustration de la relation directe eŶtƌe l'ĠŶeƌgie du joiŶt et le tauǆ de ƌestitutioŶ d͛ĠŶeƌgie assoĐiĠ à la 
pƌopagatioŶ d͛uŶe fissuƌe daŶs Đe joiŶt eŶ figure 8. Cela traduit notamment que les joints de grains 

spéciaux ont tendance à être plus résistants à la FML que des joints généraux. 

  
Figure 8 : aͿ Tauǆ de ƌestitutioŶ d͛ĠŶeƌgie pouƌ uŶe ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissure de 3,5 µm/s en fonction de la 

désorientation d͛aǆe <ϭϭϬ> de gƌaiŶs d͛aluŵiŶiuŵ au ĐoŶtaĐt d͛uŶ ŵĠlaŶge ŵeƌĐuƌe + ϯ % gallium, b) Energie du joint de 
grain pour des désorientations similaires  [Kargol 1977] 

 Les différents procédés permettant de modifier les propriétés des alliages métalliques 

peuvent également modifier leur sensibilité. Le durcissement en solution solide, augmentant la limite 

élastique du matériau et le niveau général des contraintes, augmente par exemple cette sensibilité 

[Serre 2008]. Par contre, aucun rôle clair des carbures n'est reporté dans la littérature. En fonction de 

a 
b 

∑ϵ 

∑ϯ ∑ϭϭ 
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leur taille et de leur position dans la microstructure, ils peuvent avoir un effet plus ou moins 

durcissant pour le matériau, avec des conséquences en accord avec celles associées aux 

modifications de la dureté décrites précédemment. Cependant, rien n'est clair pour les carbures de 

grande taille situés dans les joints de grains, modifiant la structure du joint, mais peu les propriétés 

mécaniques. Martin suggèƌe d͛ailleuƌs Ƌue les Đaƌďuƌes soŶt des oďstaĐles à la pƌopagatioŶ de fissuƌe 
[MaƌtiŶ ϮϬϭϮ]. Les sĠgƌĠgatioŶs d͛iŵpuƌetĠs auǆ joiŶts de gƌaiŶs peuǀeŶt ĠgaleŵeŶt ŵodifieƌ la 
seŶsiďilitĠ à la FML, ŵais la Ŷatuƌe de l͛iŶflueŶĐe dĠpeŶd ĠtƌoiteŵeŶt de l͛iŵpuƌeté ségrégée 

[Dinda ϭϵϳϲ]. DaŶs les aĐieƌs, paƌ eǆeŵple, l͛ĠtaiŶ et l͛aŶtiŵoiŶe oŶt teŶdaŶĐe à augŵeŶteƌ la 
seŶsiďilitĠ à la FML paƌ le ploŵď ou l͛iŶdiuŵ, aloƌs Ƌue le phosphoƌe et l͛aƌseŶiĐ oŶt l͛effet iŶǀeƌse. 

 La pƌĠseŶĐe d͛uŶ ĐheŵiŶ pƌĠfĠƌeŶtiel de fissuƌatioŶ peut s͛eǆpliƋueƌ de diffĠƌeŶtes ŵaŶiğƌes 
eŶ foŶĐtioŶ des auteuƌs et des diffĠƌeŶts ŵĠĐaŶisŵes de fƌagilisatioŶ pƌoposĠs. UŶe paƌtie d͛eŶtƌe 
elles se ďase ŶotaŵŵeŶt suƌ la pƌĠseŶĐe d͛iŵpuƌetĠs sĠgƌĠgĠes daŶs les joiŶts de gƌaiŶs. “eloŶ 
Glickman et coŶfoƌŵĠŵeŶt au ŵĠĐaŶisŵe Ƌu͛il pƌopose [GliĐkŵaŶ ϮϬϬϬ], la pƌĠseŶĐe d͛iŵpuƌetĠs 
contenues dans les joints de grains permet une dissolution préférentielle des atomes présents dans 

les joints de grains au sein du métal liquide. En effet, la solubilité en éléments constitutifs de la 

ŵatƌiĐe ĠtaŶt liŵitĠe, leuƌ Ŷatuƌe diffĠƌeŶte peƌŵet d͛iŶteŶsifieƌ loĐaleŵeŶt les phĠŶoŵğŶes de 
dissolution. Gordon, quant à lui, suggère que les joints de grains sont fragilisés par le métal liquide du 

fait Ƌu͛ils soŶt des ĐheŵiŶs préférentiels de diffusion.  

Il est ďieŶ ĐoŶŶu Ƌue ĐeƌtaiŶs ĠlĠŵeŶts ƌĠduiseŶt la ĐohĠsioŶ des joiŶts de gƌaiŶs loƌsƋu͛ils Ǉ 
soŶt sĠgƌĠgĠs. Ce phĠŶoŵğŶe a fait l͛oďjet de Ŷoŵďƌeuses Ġtudes ǀisaŶt à pƌĠdiƌe le ĐaƌaĐtğƌe 
fƌagilisaŶt ou ŶoŶ d͛uŶe iŵpuƌetĠ dans le fer [McLean 1957] [Hirth 1980] [Seah 1983]. A partir de 

certaines hypothèses et en utilisant notamment les enthalpies de sublimation des différents 

ĠlĠŵeŶts, “eah a pu dƌesseƌ uŶ diagƌaŵŵe peƌŵettaŶt d͛estiŵeƌ si l͛espğĐe sĠgƌĠgĠe est fƌagilisaŶte 
ou au contraire renforce la cohésion du joint. Celui-ci est présenté en figure 9. 

 

Figure 9 : Diagƌaŵŵe de l͛eŶthalpie de suďliŵatioŶ eŶ foŶĐtioŶ du paƌaŵğtƌe de ŵaille [Seah 1983] 
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 Les éléments situés sous la droite tracée horizontalement sont considérés comme fragilisants 

pour le fer alors que ceux au-dessus ont une tendance à renforcer la cohésion du joint. On peut 

notamment constater sur ce diagramme que le sodium est considéré comme un élément fragilisant 

loƌsƋu͛il est ségrégé dans les joints de grains du fer, aloƌs Ƌu͛il Ŷ͛est pas ƌepoƌtĠ Đoŵŵe fƌagilisaŶt eŶ 
termes de FML. Si une pénétration intergranulaire est impliquée dans le phénomène de FML, une 

fragilisation par le sodium seƌait doŶĐ susĐeptiďle d͛ġtƌe oďseƌǀĠe. 

 

Composition du métal liquide 

 La FML est souvent étudiée avec un milieu liquide le plus pur possible, et constitué d'une 

seule espğĐe ĐhiŵiƋue, afiŶ de siŵplifieƌ l͛aŶalǇse des ƌĠsultats. EŶ effet, des ajouts d͛ĠlĠŵeŶts 
diffĠƌeŶts eŶ faiďle ƋuaŶtitĠs peuǀeŶt siŶguliğƌeŵeŶt ŵodifieƌ l͛iŶflueŶĐe du ŵĠtal liƋuide suƌ les 
pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues du ŵatĠƌiau [Westǁood ϭϵϳϭ]. L͛effet pƌoduit est spécifique à la nature 

même de ces éléments. Les ĐoŶsĠƋueŶĐes d'additioŶ d͛ĠlĠŵeŶts à ďas poiŶt de fusion dans une 

solutioŶ de ŵeƌĐuƌe suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue d͛aluŵiŶiuŵ polǇĐƌistalliŶ soŶt ǀisiďles eŶ 
figure 10. 

 

Figure 10 : Influence de la composition du métal liquide sur l'intensité de la fragilisation d͛aluminium polycristallin pur à 

99,999% atomiques à 298K [Westwood 1971] (a/o = % atomique) 

 Le métal liquide peut jouer le rôle de porteur « inerte ». Un tel exemple est observé par 

Nicholas [Nicholas 1991]. Alors que le nickel est très peu fragilisé par le sodium pur, l'ajout de 0,2 % 

de lithium entraine une dégradation dramatique des propriétés du matériau (figure 11). A contrario, 

un élément susceptible de former des composés intermétalliques aura tendance à stopper la 

fƌagilisatioŶ. C͛est le Đas pouƌ le Đouple aĐieƌ / ziŶĐ pouƌ des teŵpĠƌatuƌes iŶfĠƌieuƌes à ϵϳϯ K [Beal 
2012]. 
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Figure 11 : Allongement à rupture de nickel polycristallin en fonction de la teneur en lithium du sodium avec lequel il est en 

contact [Nicholas 1991] 

 Le métal liquide est également susceptible d'être pollué par des impuretés non-métalliques. 

Généralement, cela a pour conséquence de modifier la nature de l'oxyde stable à l'interface métal 

solide – métal liquide. Les conséquences peuvent être variées et conduire soit à un non-mouillage du 

ŵatĠƌiau, soit à uŶ ŵouillage suƌ uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde, ǀoiƌe à uŶ ŵouillage diƌeĐt si auĐuŶe ĐouĐhe 
d'oxyde n'est stable dans ces conditions. 

 Un cas particulièrement étudié est le couple acier / eutectique plomb-bismuth. Une teneur 

importante en oxygène dissous daŶs ŵĠtal liƋuide iŶduit uŶe oǆǇdatioŶ de l͛aĐieƌ, eŵpġĐhaŶt soŶ 
ŵouillage. DaŶs Đette ĐoŶditioŶ, l͛aĐieƌ est iŶseŶsiďle à la FML. DaŶs le Đas contraire, avec une faible 

teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe, le ƌĠgiŵe de ĐoƌƌosioŶ ƌeŶtƌe daŶs uŶ ƌĠgiŵe de dissolutioŶ. L͛aĐieƌ Ŷ͛est pas 
oǆǇdĠ et le ŵouillage peut se faiƌe à sa suƌfaĐe. DaŶs Đette ĐoŶditioŶ, l͛aĐieƌ est seŶsiďle à la FML 
[Hojna 2011]. 

 Les métaux alcalins, tels que le lithium ou le sodium par exemple, présentent des solubilités 

significatives en éléments non-métalliques (hydrogène, carbone, oxygène, azote). Des transferts de 

ces éléments interstitiels peuvent avoir lieu entre le métal liquide et le métal solide, impliquant 

généralement une modification des propriétés du matériau et de sa sensibilité à la FML. Le cas 

particulier du sodium sera détaillé dans la section 1.1.4.  

 

Effet de la plasticité 

 Bien que mentionnée précédemment, la plasticité, si elle Ŷ͛est pas sǇstĠŵatiƋueŵeŶt 
ŶĠĐessaiƌe à l͛oďseƌǀatioŶ de la FML, peut aǀoiƌ uŶe foƌte iŶflueŶĐe suƌ soŶ iŶteŶsitĠ. EŶ effet, la 
nature du glissement des dislocations sur les plans cristallins (planaire ou dévié) peut fortement la 

ŵodifieƌ. L͛iŶflueŶce de ce paramètre sur la FML a été étudiée par Johnston [Johnston 1963] sur des 

alliages cuivre / zinc, cuivre / aluminium et cuivre / germanium sollicités mécaniquement en contact 

aǀeĐ du ŵeƌĐuƌe. La teŶeuƌ et la Ŷatuƌe de l͛ĠlĠŵeŶt d͛additioŶ de l͛alliage de cuivre vont fortement 

ŵodifieƌ soŶ ĠŶeƌgie de faute d͛eŵpileŵeŶt. Celle-ci va caractériser sa propension à présenter un 
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glissement planaire (valeurs faibles) ou dévié (valeurs importantes) des dislocations, mais également 

influencer la densité de macles. L͛auteuƌ ĐoŶstate Ƌue l͛iŶteŶsitĠ de la fƌagilisatioŶ est iŶǀeƌseŵeŶt 
pƌopoƌtioŶŶelle à l͛ĠŶeƌgie de faute d͛eŵpileŵeŶt ;figure 12). On observe également sur cette figure 

Ƌue pouƌ les ǀaleuƌs les plus faiďles, la ƌĠsistaŶĐe à la tƌaĐtioŶ de l͛Ġpƌouǀette ĐoïŶĐide aǀeĐ la liŵite 
d͛ĠlastiĐitĠ du ŵatĠƌiau.  

 

Figure 12 : Intensité de la FML en fonction de la nature de l͛alliage et de soŶ ĠŶeƌgie de faute d͛eŵpileŵeŶt [Johnston 1963] 
(σf = résistance à la traction, σy = liŵite d͛ĠlastiĐitĠ, ϭeƌg/Đŵ2 = 10-3N/m) 

Ces résultats sont discutés plus tard par Fernandes [Fernandes 1997] qui en déduit que le 

glissement dévié permet de réduire le niveau des contraintes générées aux empilements de 

disloĐatioŶs et iŶhiďeƌ la ŶuĐlĠatioŶ des fissuƌes. Cette aŶalǇse souligŶe doŶĐ l͛iŵpoƌtaŶĐe des 
concentrations de contraintes sur la FML. 

 

1.1.3. Mécanismes de fragilisation par les métaux liquides 

 

Les nombreuses campagnes expérimentales décrites dans la partie précédente ont largement 

peƌŵis auǆ auteuƌs de s͛iŶteƌƌogeƌ suƌ les diffĠƌeŶts ŵĠĐaŶisŵes poteŶtielleŵeŶt iŵpliƋuĠs daŶs la 
fragilisation par les métaux liquides. La variété des observations faites lors de ces études a conduit à 

uŶe ŵultipliĐitĠ de ŵĠĐaŶisŵes Ƌui, ďieŶ Ƌue s͛appuǇaŶt suƌ plusieuƌs Đas d͛Ġtude, peiŶeŶt à dĠĐƌiƌe 
paƌfaiteŵeŶt toutes les ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de la FML et eŶ paƌtiĐulieƌ à pƌĠdiƌe la seŶsiďilitĠ d͛uŶ Đouple 
à ce type de fƌagilisatioŶ. Cela soulğǀe ŶotaŵŵeŶt la ƋuestioŶ de l͛eǆisteŶĐe d͛uŶ ŵĠĐaŶisŵe uŶiƋue 
à tous les cas de FML observés. Il est toutefois possible de comparer les différentes observations 

effectuées pour chaque couple fragilisant étudié avec les prédictions des mécanismes proposés. Les 

principaux mécanismes peuvent être rassemblés dans trois groupes ayant en commun le phénomène 

phǇsiƋue suƌ leƋuel s͛appuie la fƌagilisatioŶ : l͛adsoƌptioŶ, la dissolutioŶ ou la diffusioŶ.  

 

Mécanismes liés à l’adsorption 

Mécanisme de Westwood & Kamdar (Stoloff & Johnson) 

 Le mécanisme de Westwood et Kamdar [Kamdar 1973] se base sur le phénomène 

d'adsorption du métal liquide en surface du métal solide. Il a été construit en extension des idées 

présentées auparavant par Rostoker [Rostoker 1960], selon qui, la réduction des propriétés 
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ŵĠĐaŶiƋues est due à la diŵiŶutioŶ de l͛ĠŶeƌgie de suƌfaĐe du ŵĠtal solide loƌsƋu͛uŶ ŵĠtal liƋuide 
est adsorbé à sa surface. 

Toutefois, Kaŵdaƌ suggğƌe Ƌue l͛adsoƌptioŶ Ŷe peut pas ŵodifieƌ les liaisoŶs interatomiques 

à une distance suffisante pour expliquer la fragilité du matériau dans sa globalité. Pour cela, il crée un 

mécanisme impliquant une propagation de fissure. La réduction des propriétés mécaniques observée 

résulte de l'adsorption du métal liquide en pointe de fissure qui crée une réduction de la cohésion en 

affaiblissant les liaisons atomiques à proximité de la surface. La propagation de la fissure fragile se 

fait par répétition de cette étape. Une représentation schématique est visible en figure 13. 

 

Figure 13 : Schéma des atomes de la fissure avec B le métal liquide et A-A0 la pointe de la fissure 

D͛apƌğs les Đouƌďes de l͛ĠŶeƌgie poteŶtielle eŶtƌe les atoŵes A et A0, fonction de la distance 

eŶtƌe les atoŵes, oŶ peut dĠduiƌe l͛eǆpƌessioŶ de la ĐoŶtƌaiŶte ĠgaleŵeŶt eŶ foŶĐtioŶ de la distaŶĐe 
entre les atomes. Si le travail nécessaire à la rupture est égal à celui nécessaire pour produire les 

deux surfaces de rupture, on a : 

   √     

avec σm la contrainte à rupture du matériau, E le module de Young du matériau, a0 la distance 

iŶteƌatoŵiƋue à laƋuelle la ĐoŶtƌaiŶte est Ŷulle eŶ l͛aďseŶĐe de ŵĠtal liƋuide et ɶ l͛ĠŶeƌgie de 
ĐhaĐuŶe des suƌfaĐes ĐƌĠĠes loƌs de la ƌuptuƌe. OŶ se plaĐe daŶs le Đas d͛uŶe fissuƌe elliptiƋue de 
longueur c et de rayon minimal R. La contrainte en pointe de fissure σc, pour une plaque fine sous 

l͛effet d͛uŶe ĐoŶtƌaiŶte appliƋuĠe σa agissant perpendiculairement à la fissure, peut être approximée 

paƌ l͛eǆpƌessioŶ : 

      √   

avec c la longueur de la fissure et R le rayon de la pointe de la fissure. Pour déclencher la 

propagation, σc doit être supérieur à σm, et d͛apƌğs les ĠƋuations précédentes et en posant R = a0, 

ǀaleuƌ ŵiŶiŵale aǇaŶt uŶ seŶs phǇsiƋue, oŶ oďtieŶt l͛eǆpƌessioŶ Đi-dessous de la contrainte à 

appliquer (σp) :  
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   √     

En pratique, la pointe de fissure est émoussée par déformation plastique. En conséquence, 

Kamdaƌ iŶtƌoduit doŶĐ uŶe ǀaƌiaďle tƌaduisaŶt l͛ĠŵousseŵeŶt eŶ poiŶte de fissuƌe pouƌ pƌeŶdƌe eŶ 
compte ce phénomène. On peut écrire dans ce cas : 

                      √      

avec ρ le rapport du rayon en tête de la fissure émoussée sur son rayon initial. Ces considérations 

peƌŵetteŶt de ŵoŶtƌeƌ Ƌue l͛ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à la pƌopagatioŶ d͛uŶe fissuƌe de Đliǀage daŶs uŶ 
eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt est pƌopoƌtioŶŶelle à l͛ĠŶeƌgie de suƌfaĐe daŶs Đet eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt. Cela peƌŵet à 
Kaŵdaƌ d͛iŶtƌoduiƌe uŶ ĐoeffiĐient η ĐaƌaĐtĠƌisaŶt l͛effet de l͛eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt ŵĠtal liƋuide. 

  (       )    

 avec       l͛ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à pƌopageƌ uŶe fissuƌe de Đliǀage eŶ pƌĠseŶĐe de ŵĠtal liƋuide B et    l͛ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à la pƌopagatioŶ d͛uŶe fissuƌe de Đliǀage eŶ aďseŶĐe de ŵĠtal liƋuide. Des 
essais mécaniques sur des monocristaux de zinc au contact de mercure et de gallium liquides ont 

peƌŵis d͛appoƌteƌ uŶ ĐeƌtaiŶ suppoƌt à Đe ŵodğle, ŵġŵe si des prédictions sur la sensibilité à la FML 

Ŷ͛oŶt pas pu ġtƌe effeĐtuĠes [Kaŵdaƌ ϭϵϳϯ]. 

 

Mécanisme de Lynch 

 Au cours des études Ƌu͛il a ƌĠalisĠ sur la FML, Lynch a observé des faciès de rupture 

singuliers, couverts de petites cupules. Un mécanisme, permettant d͛eǆpliƋueƌ Đes oďseƌǀatioŶs, a 

été proposé en se basant suƌ l͛eǆisteŶĐe d͛uŶe plastiĐitĠ loĐalisĠe eŶ poiŶte de fissuƌe [Lynch 1984]. 

GloďaleŵeŶt, le phĠŶoŵğŶe est le ŵġŵe Ƌu͛eŶ rupture ductile classique : le mouvement des 

dislocations en tête de fissure provoque la ĐƌoissaŶĐe et la ĐoalesĐeŶĐe de ĐaǀitĠs à l͛aǀaŶt de la 
fissure. “eule uŶe faiďle paƌtie d͛eŶtƌe elles, arrivant exactement à la pointe, contribue à son avance, 

les autres participant à la plastification de la pointe de la fissure.  

Cependant, l͛adsoƌptioŶ du ŵĠtal liƋuide ŵodifie le ĐoŵpoƌteŵeŶt des disloĐatioŶs eŶ 
affaiblissant les liaisons interatomiques. La contrainte de cisaillement critique nécessaire pour activer 

les systèmes de glissements ou émettre une dislocation, est ainsi abaissée à proximité de la pointe de 

la fissure. La zone plastique est donc réduite, la contrainte de cisaillement critique du matériau étant 

recouvrée au-delà de quelques couches atomiques. En conséquence, davantage de dislocations 

arrivent en pointe de fissure et participent à sa propagation. Le raccourcissement de la zone 

plastique provoque également une diminution de la taille des cavités et les micro-cupules observées 

par Lynch. Par conséquent, les déformations plastiques observées en FML sont bien plus faibles. Le 

phénomène décrit est représenté schématiquement en figure 14. 
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Figure 14 : Schéma représentatif de la plasticité limitée en pointe de fissure décrite par Lynch [Lynch 1988]: a) Cas de 
plastiĐitĠ ĠteŶdue loƌs d͛essais effeĐtuĠs sous atŵosphğƌe iŶeƌte ou aiƌ, ďͿ Đas de plastiĐitĠ loĐalisĠe Đoŵŵe oďseƌǀĠe eŶ 

milieu mercure ou hydrogène 

 Ce mécanisme, proposé par Lynch et essentiellement basé sur des observations 

micrographiques, est également soutenu par des simulations de dynamique moléculaire [Zhou 1994]. 

Il est toutefois liŵitĠ paƌ l͛aďseŶĐe de ĐaƌaĐtğƌe pƌĠdiĐtif suƌ le phĠŶoŵğŶe de FML ;iŶteŶsitĠ, ǀitesse 
de propagation des fissures) et par des faciès de rupture très caractéristiques qui sont finalement 

ƌaƌeŵeŶt oďseƌǀĠs d͛apƌğs les doŶŶĠes de la littĠƌatuƌe. EŶfiŶ, oŶ Ŷoteƌa Ƌue Đe ŵĠĐaŶisŵe peut 
aussi s͛appliƋueƌ auǆ Đas de fƌagilisatioŶ paƌ l͛hǇdƌogğŶe ou de Đoƌƌosion sous contrainte.  

 

Mécanismes liés à la pénétration intergranulaire 

 Mécanisme de Krishtal/Gordon 

 Les bases de ce mécanisme ont été établies par Krishtal en 1969 [Kristhal 1969]. A partir de 

l͛Ġtude de la fƌagilisatioŶ du Đouple feƌ / iŶdiuŵ, l͛auteur propose un mécanisme pour expliquer ses 

observations. Celui-ci est basé sur deux étapes distinctes. La pƌeŵiğƌe est ĐoŶstituĠe d͛uŶe diffusioŶ 
du métal liquide dans les joints de grains du métal solide. La présence de métal liquide induit la 

formation de dislocations paƌ le ďiais d͛uŶe ƌĠduĐtioŶ de l͛ĠŶeƌgie de suƌfaĐe des joiŶts de gƌaiŶs 

[Krishtal 1989]. Il est à Ŷoteƌ Ƌu͛elles soŶt pƌĠseŶtes ŶoŶ seuleŵeŶt daŶs la zoŶe où le ŵĠtal liƋuide a 
diffusé mais également au-delà. Ces dislocations, ainsi que les joints de faible désorientation formés, 

peƌŵetteŶt ĠgaleŵeŶt d͛aĐĐĠlĠƌeƌ les phĠŶoŵğŶes de diffusioŶ. Au-delà d͛uŶe ĐeƌtaiŶe deŶsitĠ de 
disloĐatioŶs, le ŵatĠƌiau deǀieŶt fƌagile ;≈ ϭϬ12 – 1013 cm/cm²), ce qui conduit donc au phénomène 

de FML observé. Ce modèle est basé sur de nombreuses observations expérimentales telles que la 

ŵise eŶ ĠǀideŶĐe des diffĠƌeŶtes phases ĠǀoƋuĠes plus haut. La diffusioŶ de l͛iŶdiuŵ daŶs le feƌ, 
ainsi que les dislocations en résultant, sont observées par attaque chimique (figure 15). L͛ĠŵissioŶ de 
dislocations a également été mise en évidence en temps réelle par émission acoustique, par des 

oďseƌǀatioŶs eŶ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue eŶ tƌaŶsŵissioŶ et paƌ l͛oďseƌǀatioŶ d͛uŶe ŵodifiĐatioŶ de 
la limite élastique locale du matériau. 
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Figure 15 : aͿ ‘epƌĠseŶtatioŶ sĐhĠŵatiƋue de la ŵigƌatioŶ de l͛iŶdiuŵ daŶs le ǀoluŵe ;ϭͿ, les joiŶts de gƌaiŶs ;ϮͿ et les 

dislocations (3) avec (4) les dislocations et (5) les joints de grains, b) Micrographie de feƌ apƌğs ϱϬh à ϳϴϬ°C daŶs de l͛iŶdiuŵ 
et attaqué avec uŶ ŵĠlaŶge d͛aĐide piĐƌiƋue et sulfuƌiƋue ŵettaŶt eŶ ĠǀideŶĐe la pƌĠseŶĐe de disloĐatioŶs 

 Gordon en 1982 [Gordon 1982] utilise le même couple métal liquide / métal solide pour 

apporter du support à cette théorie. Pour cela, il a effectué des essais à charge constante et en 

dĠduit des ŵesuƌes de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ ĐaƌaĐtĠƌistiƋues des diffĠƌeŶtes Ġtapes du phĠŶoŵğŶe 
de fragilisation. Grace à cela, il met en évidence le caractère thermiquement activé de la FML et 

distiŶgue deuǆ phases. UŶe phase d͛aŵoƌçage est ĐoŶstituĠe d͛uŶe Ġtape de diffusioŶ daŶs les joiŶts 
de grains du fer. Celle-Đi est eŶsuite suiǀie d͛uŶe Ġtape de pƌopagatioŶ de la fissuƌe. 

 L͛Ġtape de pĠŶĠtƌatioŶ iŶteƌgƌaŶulaiƌe paƌ diffusioŶ du ŵĠtal liƋuide daŶs les joiŶts de gƌaiŶs 
a également ĠtĠ ŵodĠlisĠe paƌ ‘aďkiŶ [‘aďkiŶ ϮϬϬϲ]. D͛apƌğs soŶ ŵodğle, il ĐoŶstate Ƌue le teŵps 
d͛iŶĐuďatioŶ ŶĠĐessaiƌe pouƌ oďteŶiƌ uŶe ďiĐouĐhe d͛atoŵes fƌagilisaŶts est ƋualitatiǀeŵeŶt eŶ 
accord avec les valeurs rapportées dans la littérature pour les couples fer / indium et cuivre / 

bismuth. 

 

Mécanismes liés à la dissolution 

Mécanisme de Robertson 

 Le mécanisme de Robertson [Robertson 1966] est basé sur la dissolution du métal solide 

daŶs le ŵĠtal liƋuide sous l͛iŶflueŶĐe de la ĐoŶtƌaiŶte appliƋuĠe. Celle-ci crée un gradient de 

potentiel chimique à la pointe de la fissure, provoquant un flux de diffusion des atomes du métal 

solide dans le liquide. Les espèces dissoutes migrent par diffusion, toujours dans le métal liquide, et 

condensent sur les parois. La diffusivité y étant particulièrement importante, cela permet de justifier 

les ǀitesses de pƌopagatioŶ de fissuƌes ĠleǀĠes oďseƌǀĠes eŶ FML. L͛auteuƌ paƌǀieŶt à Ġtaďliƌ uŶe 
expression de la vitesse de propagation attendue : 

            [ቆ         ቇ] 

avec V la vitesse de propagation de la fissure,   le volume atomique des atomes de métal solide, D le 

coefficient de diffusion des atomes de métal solide dans le métal liquide, C0 la solubilité en atomes 

de métal solide dans le métal liquide,   le rayon en fond de fissure,   la constante de Boltzmann, T 

a b 



Revue bibliographique 29 

 

 
 

la température, a la longueur de fissure,   la contrainte appliquée, E le module de Young du 

matériau solide et      l͛ĠŶeƌgie iŶteƌfaĐiale solide / liƋuide du Đouple iŵpliƋuĠ. 

 OŶ eŶ dĠduit Ƌu͛au-delà d͛une certaine valeur de la contrainte, la fissure se propage, et que 

pour une vélocité nulle de la fissure, on retrouve le critère de Griffith. Généralement, les vitesses de 

pƌopagatioŶ de fissuƌes ĐalĐulĠes soŶt Đoŵpatiďles aǀeĐ Đelles oďseƌǀĠes, à l͛eǆĐeption de quelques 

Đas pouƌ lesƋuels elle est paƌtiĐuliğƌeŵeŶt ƌapide. C͛est paƌ eǆeŵple le Đas du Đouple laitoŶ / 
mercure, où celle-ci peut atteindre 0,1 m/s [Rostoker 1960]. On peut également noter que ce 

mécanisme prédit une dépendance de la vitesse de fissuƌatioŶ à la teŵpĠƌatuƌe Ƌui Ŷ͛est pas eŶ 
accord avec celle observée pour le couple T91 / eutectique plomb bismuth [Hamouche 2008]. 

 

Mécanisme de Glickman 

 Le mécanisme proposé par Glickman [Glickman 2003], reprenant les bases du modèle de 

Robertson, est composé de deux phénomènes interagissant en série. Le premier est une variante du 

gƌaǀage de MulliŶs, où sous l͛effet de la ĐoŶtƌaiŶte, le poteŶtiel ĐhiŵiƋue des atoŵes eŶ poiŶte de 
sillon est modifié, ce qui entraine leur dissolution de la même façon que pour le modèle de 

Robertson. La diffusivité dans le métal liquide étant importante, les atomes issus du joint de grains 

sont emmenés en direction de la surface du matériau. Leur solubilité dans le métal liquide étant très 

faible, ils se déposent dans une zoŶe où le poteŶtiel ĐhiŵiƋue est ŵoiŶs ĠleǀĠ. C͛est ŶotaŵŵeŶt le 
Đas des ďoƌds de la fissuƌe, Ƌui est ĠŵoussĠe à Đause de l͛ĠŵissioŶ ŵassiǀe de disloĐatioŶs issue de la 
concentration de contrainte provoquée par la pointe du sillon. Les différentes étapes de ce 

mécanisme sont présentées de façon schématique en figure 16. 

 

Figure 16 : Représentation schématique en plusieurs étapes du mécanisme proposé par Glickman : a) Gravage de Mullins 
dont la concentration de contrainte en pointe pƌoǀoƋue l͛ĠŵissioŶ de disloĐatioŶs, ďͿ l͛ĠŵissioŶ ŵassiǀe de disloĐatioŶs 

émousse la fissure et crée une zone de dépôt des atomes dissous, c) quand la profondeur du sillon atteint une valeur 
critique ΔL*  l͛ĠŵousseŵeŶt a lieu à Ŷouǀeau et dͿ les Ġtapes se ƌĠpğteŶt jusƋu͛à l͛oďteŶtioŶ d͛uŶe fissuƌe ŵaĐƌosĐopiƋue 

 Glickman a également pu modéliser partiellement son mécanisme et ainsi établir la vitesse 

maximale que peut atteindre une fissure. Son seul paramètre est ΔL* la longueur de sillon entre deux 

Ġtapes d͛ĠŵousseŵeŶt de fissuƌe. L͛eǆpƌessioŶ de la ǀitesse ŵaǆiŵale de pƌopagatioŶ de la fissuƌe 
est doŶŶĠe paƌ l͛ĠƋuatioŶ suiǀaŶte : 

         (     ) 
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avec   la vitesse maximale de propagation de fissure, ΔL* la longueur de sillon entre deux étapes 

d͛ĠŵousseŵeŶt de fissuƌe,   l͛aŶgle dihĠdƌal eŶ poiŶte de silloŶ et C tel que : 

              

avec DL le coefficient de diffusion du métal solide dans le métal liquide,    la solubilité du métal 

solide dans le métal liquide, ɶSL l͛ĠŶeƌgie iŶteƌfaĐiale solide / liƋuide, Ω le volume atomique, kB la 

constante de Boltzmann et T la température. 

 On peut également noter que ce mécanisme permet de justifier un chemin de fissuration de 

préférence intergranulaire à cause des impuretés contenues dans les joints de grains qui ont une 

soluďilitĠ distiŶĐte de Đelle du ŵĠtal solide. DaŶs le Đas d͛uŶ ŵoŶoĐƌistal, le ŵodğle pƌĠdit uŶe 
rupture transgranulaire conformément aux observations. Le profil caractéristique de la fissure a 

notamment été observé par le même auteur sur le couple cuivre / bismuth [Glickman 2000]. 

 

1.1.4. Fragilisation des aciers dans le sodium liquide 

 

Nous avons vu dans le tableau 1 que la susceptibilité à la FML du couple acier / sodium a déjà 

été étudiée par le passé. Dans la suite, les différentes études effectuées vont être passées en revue 

en se focalisant principaleŵeŶt suƌ les essais de tƌaĐtioŶ ŵoŶotoŶe, plus appƌopƌiĠs à l͛Ġtude de la 
FML. 

 

Essais de traction monotones 

Les premiers essais mécaniques sur un acier au contact du sodium ont été reportés par 

Rostoker [Rostoker 1960]. Peu de détails sont fournis sur le protocole expérimental. On connaît 

seuleŵeŶt la teŵpĠƌatuƌe ;ϯϵϴ KͿ et le tǇpe de solliĐitatioŶ ŵĠĐaŶiƋue ;essai de fleǆioŶͿ. ‘ieŶ Ŷ͛est 
ŵeŶtioŶŶĠ suƌ l͛atŵosphğƌe utilisĠe loƌs de l͛essai, ĐepeŶdaŶt uŶe iŵage du ŵoŶtage est doŶŶĠe et 
suggğƌe Ƌue l͛essai est effeĐtuĠ à l͛aiƌ. CeĐi iŵpliƋue doŶĐ uŶe ǀitesse de solliĐitatioŶ ƌapide, le 
sodiuŵ ĠtaŶt tƌğs ƌĠaĐtif à l͛aiƌ. Le tǇpe d͛aĐieƌ utilisĠ Ŷ͛est pas pƌĠĐisĠ, oŶ sait seuleŵeŶt Ƌue sa 
duƌetĠ est de ϰϱ ‘Đ ;≈ ϰϱϬ HVͿ et Ƌu͛il est daŶs uŶ Ġtat ŵĠtalluƌgiƋue ƌĠsultaŶt d͛uŶe tƌeŵpe puis 
d͛uŶ ƌeǀeŶu. Apƌğs l͛essai, uŶe estiŵatioŶ Ƌualitatiǀe peƌŵet de Đlasseƌ le Đouple Đoŵŵe fƌagilisaŶt 
si la rupture a lieu avant une déformation plastique significative. Dans ces conditions, Rostoker 

estiŵe Ƌue le Đouple Ŷ͛est pas sujet à la FML. 

Les résultats de Tanaka [Tanaka 1969] conduisent à une conclusion similaire pour des 

ĐoŶditioŶs eǆpĠƌiŵeŶtales lĠgğƌeŵeŶt diffĠƌeŶtes. L͛aĐieƌ utilisĠ est uŶ aĐieƌ faiďleŵeŶt alliĠ aǀeĐ 
0,19 % massique de carbone, 0,49 % de manganèse, 0,22 % de silicium, 0,022 % de phosphore et 

0,02 % de souffre. Les essais sont effectués à une vitesse de déformation de 10-3 s-1 pour des 

températures de 423 K et 523 K. Les résultats bruts des essais mécaniques sont présentés dans le 

tableau 2 et ne montrent pas d͛effet sigŶifiĐatif du sodiuŵ suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt du ŵatĠƌiau. 
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Température (K) 
Résistance à la 

traction 
(Rm

Na/Rm
Air) 

Liŵite d͛ĠlastiĐitĠ 
(Re

Na/Re
Air) 

Allongement à 
rupture 

(AR
Na/AR

Air) 

Coefficient de 
striction 
(ZNa/ZAr) 

423 1,01 1,01 0,99 0,93 
523 0,99 1,00 1,04 0,90 

Tableau 2 : Résultats des essais menés par Tanaka sur un acier faiblement allié en milieu sodium liquide comparés aux 
ƌĠsultats Ƌu͛il a oďteŶus à l͛aiƌ [Tanaka 1969] 

Old est le premier auteur à entreprendre une étude plus conséquente sur la FML des 

matériaux à base feƌ daŶs le sodiuŵ liƋuide [Old ϭϵϳϯ]. Il Ġtudie le ĐoŵpoƌteŵeŶt d͛uŶ aĐieƌ ďas 
ĐaƌďoŶe et d͛uŶ aĐieƌ austĠŶitiƋue de tǇpe ϯϭϲ. Pouƌ Đela, il effeĐtue des essais ŵĠĐaŶiƋues de 
traction monotone sur une géométrie axisymétrique à une vitesse de déformation de 10-3 s-1 sur une 

plage de température allant de 473 K à 873 K. Afin de se rapprocher au maximum des conditions 

rencontrées dans un réacteur nucléaire, il est également le premier auteur à limiter, autant que 

possible, la teneur en impuretés du sodium. Les essais sont ainsi effectués sous une atmosphère 

d͛aƌgoŶ. La teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe dissous daŶs le sodiuŵ est d͛eŶǀiƌoŶ ϮϬ µg/g d͛apƌğs des ŵesuƌes paƌ 
distillation sous vide. Avant les essais mécaniques, le mouillage est promu par un maintien à 923 K 

pendant ϯϬ ŵiŶ. AuĐuŶe ǀĠƌifiĐatioŶ, ǀisuelle paƌ eǆeŵple, Ŷ͛est toutefois ŵeŶtioŶŶĠe paƌ l͛auteuƌ. 
L͛aĐieƌ de tǇpe ϯϭϲ Ŷe pƌĠseŶte auĐuŶ sigŶe de fƌagilisatioŶ hoƌŵis uŶe ƌuptuƌe iŶteƌgƌaŶulaiƌe pƌğs 
de la suƌfaĐe de l͛Ġpƌouǀette. Celle-ci est attribuée à une carburation du matériau, qui est confirmée 

paƌ des aŶalǇses effeĐtuĠes paƌ ŵiĐƌosoŶde ŶuĐlĠaiƌe. AfiŶ d͛augŵeŶteƌ la seŶsiďilitĠ de ĐeƌtaiŶes 
Ġpƌouǀettes d͛aĐieƌ ďas ĐaƌďoŶe à la FML, des eŶtailles oŶt ĠtĠ usiŶĠes. D͛apƌğs les ƌĠsultats des 
essais mécaniques et des oďseƌǀatioŶs eŶ ŵiĐƌosĐopie optiƋue des Ġpƌouǀettes ƌoŵpues, l͛auteuƌ 
ĐoŶĐlut Ƌu͛auĐuŶ phĠŶoŵğŶe de fƌagilisatioŶ Ŷ͛a eu lieu eŶ ŵilieu sodiuŵ liƋuide. OŶ Ŷoteƌa 
toutefois Ƌue l͛essai à ϲϳϯ K suƌ l͛aĐieƌ ďas ĐaƌďoŶe pƌĠseŶte uŶe Đhaƌge à ƌuptuƌe significativement 

réduite (3,4 kN contre 5,3 kN en argon) mais un allongement plus important, ce qui justifie 

pƌoďaďleŵeŶt la diffiĐultĠ d͛iŶteƌpƌĠtatioŶ ŵeŶtioŶŶĠe paƌ l͛auteuƌ. 

Les essais regroupés au cours de cette première partie mettent notamment en évidence les 

pƌogƌğs effeĐtuĠs suƌ la ĐoŵpƌĠheŶsioŶ de la FML et sa phĠŶoŵĠŶologie. L͛iŶtƌoduĐtioŶ d͛uŶ 
maintien en température avant les essais mécaniques effectués par Old traduit la compréhension du 

rôle du mouillage sur la sensibilité à la FML. Une procédure expérimentale adaptée aux particularités 

du couple étudié a également été mise en place progressivement : contrôle des impuretés, prise en 

compte de la problématique de carburation. Ces études préliminaires ont permis de souligner les 

principaux points à suƌǀeilleƌ loƌs d͛uŶe Ġtude de FML daŶs le sodiuŵ liƋuide. AuĐuŶe dĠgƌadatioŶ 
des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues Ŷ͛est aloƌs ĐoŶŶue jusƋu͛à uŶe seĐoŶde pĠƌiode Ƌui ǀa dĠŵaƌƌeƌ au dĠďut 
des années 1990. 

“keldoŶ eŶ ϭϵϵϰ puďlie les pƌeŵiğƌes pƌeuǀes d͛uŶe ƌĠduĐtioŶ des propriétés mécaniques en 

ŵilieu sodiuŵ liƋuide suƌ l͛aĐieƌ Tϵϭ [“keldoŶ ϭϵϵϰ]. Les essais ŵĠĐaŶiƋues soŶt effeĐtuĠs eŶ ŵilieu 
fermé et avec une teneur contrôlée en impuretés. Le montage expérimental de Skeldon permet 

l͛utilisatioŶ d͛Ġpƌouǀettes Đoŵpoƌtant un réservoir de sodium scellé. Ces éprouvettes étant étanches 

car leur extrémité est soudée, elles permettent de travailler dans un système fermé et de limiter à la 

fois la contamination du sodium et sa vaporisation à haute température. La particularité de cette 

Ġtude est l͛ajout d͛iŵpuƌetĠs au sodiuŵ liƋuide sous foƌŵe de soude. UŶ ŵaiŶtieŶ à ϲϳϯ K peŶdaŶt 
Ϯϰ h a peƌŵis de s͛assuƌeƌ Ƌue le ŵouillage Ŷ͛aǀait pas d͛iŶflueŶĐe suƌ les ƌĠsultats des essais 
mécaniques à basse température (423 K). Les essais sont effectués à une température comprise 
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entre 423 K et 773 K. A une vitesse de déformation de 10-6 s-1, “keldoŶ oďseƌǀe l͛oĐĐuƌƌeŶĐe d͛uŶe 
fƌagilisatioŶ, doŶt l͛iŶteŶsitĠ augŵeŶte aǀeĐ la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai jusƋu͛à uŶ ƌeĐouǀƌeŵeŶt de la 
ductilité entre 723 K et 748 K (voir figure 17a). Cette température de recouvrement de la ductilité 

augŵeŶte aǀeĐ la ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ. A l͛iŶǀeƌse, l͛alloŶgeŵeŶt à ƌuptuƌe des Ġpƌouǀettes 
diŵiŶue aǀeĐ l͛aďaisseŵeŶt de la ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ. L͛auteuƌ paƌle de loŶgueuƌs de fissuƌes 
variables en fonction des essais, et celles-ci augmentent avec la température. Il est également 

ŵeŶtioŶŶĠ Ƌue la ƌuptuƌe a lieu aǀaŶt d͛atteiŶdƌe la ƌĠsistaŶĐe à la tƌaĐtioŶ pouƌ des teŵpĠƌatuƌes 
supérieures ou égales à 573 K. La réduction des propriétés mécaniques est associée à un changement 

de ŵode de ƌuptuƌe. L͛oďseƌǀatioŶ des faĐiğs de ƌuptuƌe peƌŵet à l͛auteuƌ d͛ideŶtifieƌ le ŵode de 
rupture comme étant du quasi-clivage. Un exemple de faciès est visible en figure 17b. 

 
 

Figure 17 : aͿ IŶflueŶĐe du sodiuŵ liƋuide suƌ l͛alloŶgeŵeŶt à ƌuptuƌe du Tϵϭ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai pouƌ 
une vitesse de déformation de 10-6 s-1, b) faciès de rupture obtenu en milieu sodium liquide [Skeldon 1994] 

DaŶs uŶe seĐoŶde paƌtie, l͛auteuƌ Ġtudie eŶ dĠtail le ƌôle des iŵpuƌetĠs ŶoŶ-métalliques (O, 

HͿ. Il ĠĐaƌte le ƌôle du ĐaƌďoŶe aiŶsi Ƌue Đelui de l͛azote à Đause de leuƌs tƌğs faiďles soluďilitĠs à Đes 
températures. Pour ce faire, Skeldon utilise trois méthodes différentes. La première consiste à 

ƌefƌoidiƌ uŶe paƌtie de l͛Ġpƌouǀette peŶdaŶt ϰϴ h afiŶ de faiƌe pƌĠĐipiteƌ uŶe paƌtie des iŵpuƌetĠs. 
Cette ŵĠthode a l͛aǀaŶtage de pouǀoiƌ ƌĠguleƌ la teŶeuƌ du sodiuŵ eŶ iŵpuƌetĠs eŶ foŶĐtioŶ de leuƌ 
solubilité. En effet, celle-ci est étroitement dépendante de la température comme décrit en section 

1.2.1. Il met également en place une autre méthode, qui consiste à piéger les impuretés avec du 

ziƌĐoŶiuŵ loƌs d͛uŶ ŵaiŶtieŶ à Đhaud ;ϵϮϯ K peŶdaŶt ϳϮ hͿ. EŶfiŶ, uŶ essai est effectué avec du 

sodiuŵ issu d͛uŶe ďouĐle aŶisotheƌŵe, doŶt le passage daŶs uŶ piğge fƌoid a peƌŵis de liŵiteƌ sa 
teneur en impuretés. Avec les deux premières méthodes, il établit le diagramme présenté en figure 

18. 

a 
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Figure 18 : IŶflueŶĐe de la teŶeuƌ eŶ iŵpuƌetĠs ;ƌepƌĠseŶtĠe paƌ la teŵpĠƌatuƌe de satuƌatioŶͿ suƌ l͛alloŶgeŵeŶt à ƌuptuƌe 
après essai mécanique à 673K (cold trapped = purifié par passage du sodium dans un piège froid, hot trapped = purifié par 

un piège de zirconium) [Skeldon 1994] 

L͛iŶflueŶĐe des iŵpuƌetĠs suƌ la FML du Tϵϭ daŶs le sodiuŵ liƋuide est ĠǀideŶte. C͛est Đe Ƌui 
ĐoŶduit l͛auteuƌ à ĐoŶĐluƌe Ƌu͛uŶe iŵpuƌetĠ est ƌespoŶsaďle de la fƌagilisatioŶ du Tϵϭ. Cependant, 

l͛iŵpuƌetĠ ŵise eŶ Đause ;oǆǇgğŶe ou hǇdƌogğŶeͿ Ŷ͛a pas pu ġtƌe ideŶtifiĠe. 

Les ŵġŵes auteuƌs oŶt eŶsuite fait des essais siŵilaiƌes aǀeĐ d͛autƌes ŵatĠƌiauǆ à ďase feƌ 
afiŶ d͛Ġtudieƌ le ƌôle du chrome et de la microstructure [Hilditch 1995]. Seul un ou deux essais sont 

effectués pour chaque matériau. La température varie entre 473 K et 573 K et la vitesse de 

déformation est de 10-6 s-1. Il est mentionné que le sodium utilisé contenait des impuretés. On se 

place donc dans des conditions similaires à celles entraînant la fragilisation du T91, présentées 

précédemment. Pour cela, les essais sont effectués sur du fer Armco et des aciers 15Mo3, A508III et 

2¼Cr-1Mo. Quelle que soit la nature de la microstructure (respectivement ferritique, perlitique, 

bainitique ou martensitique), les matériaux sont fragilisés dans le sodium liquide. Cela montre 

ĠgaleŵeŶt Ƌue le Đhƌoŵe Ŷ͛est pas esseŶtiel à l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de la FML et Ŷe ĐhaŶge pas 
significativement son intensité. Différents résultats des essais mécaniques sont présentés en figure 

19. 
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Figure 19 : ‘ĠduĐtioŶ de l͛alloŶgeŵeŶt à ƌuptuƌe pouƌ l͛aĐieƌ ďaiŶitiƋue AϱϬϴIII et l͛aĐieƌ ŵaƌteŶsitiƋue Ϯ ¼ Cr-1Mo en 
fonction de la température et en comparaison avec celle du T91 [Hilditch 1995] 

 Des traitements thermiques différents ont été appliqués sur certains matériaux, ainsi l͛aĐieƌ 
15Mo3 a été testé dans une condition trempé – revenu (microstructure perlitique) et dans une 

ĐoŶditioŶ ŶoŶ ƌeǀeŶu ;tƌeŵpe uŶiƋueŵeŶt, ŵiĐƌostƌuĐtuƌe ŵaƌteŶsitiƋueͿ. De ŵġŵe, l͛aĐieƌ Ϯ ¼ Cƌ-

1Mo a été testé dans une condition trempé – revenu et dans une condition non revenu 

(microstructure « martensitique » daŶs les deuǆ ĐasͿ. Les alliages Ŷ͛aǇaŶt pas eu de ƌeǀeŶu oŶt 
montré une sensibilité plus importante à la FML à travers un allongement à rupture réduit par 

rapport à la condition trempé – revenu. 

 La ƌuptuƌe oďseƌǀĠe paƌ l͛auteuƌ est essentiellement par quasi-clivage, mais le chemin de 

fissuration semble également alternativement intergranulaire et transgranulaire dans certains cas. 

Les différents modes de rupture observés en fonction du matériau étudié sont présentés dans le 

tableau 3. Des exemples de faciès de rupture sont présentés en figure 20.  

Acier 15Mo3 (TR) 15Mo3 (T) A508III 
2 ¼ Cr-1Mo 

(TR) 
2 ¼ Cr-1Mo 

(T) 
Fer Armco 

Mode de 
rupture 

TG + IG TG + IG QC QC QC + IG QC 

Tableau 3 : Mode de ƌuptuƌe oďseƌǀĠ eŶ foŶĐtioŶ de l͛aĐieƌ testĠ eŶ sodiuŵ et de soŶ Ġtat ŵĠtalluƌgiƋue. T‘ = TƌeŵpĠ et 
revenu, T = Trempé uniquement, TG = Transgranulaire, IG = Intergranulaire, QC = Quasi-clivage 



Revue bibliographique 35 

 

 
 

  
Figure 20 : Micrographies MEB du faciès de rupture obtenu en milieu sodium : a) l͛aĐieƌ peƌlitiƋue ϭϱMoϯ, b) le fer Armco 

 D͛autƌes tƌaǀauǆ oŶt ĠtĠ effeĐtuĠs plus ƌĠĐeŵŵeŶt suƌ le Đouple Tϵϭ / sodiuŵ [HaŵdaŶe 
ϮϬϭϮ]. Cette fois, Đ͛est l͛iŶflueŶĐe de la duƌetĠ du ŵatĠƌiau qui est étudiée par le biais de 

ŵodifiĐatioŶs de la teŵpĠƌatuƌe de ƌeǀeŶu de l͛aĐieƌ. Les essais soŶt faits sous atŵosphğƌe aƌgoŶ, 
ŵais la teŶeuƌ du sodiuŵ et de l͛atŵosphğƌe d͛aƌgoŶ eŶ iŵpuƌetĠs soŶt iŶĐoŶŶues. Apƌğs des essais 
mécaniques biaxiaux (« small punch test »), des observations du faciès de rupture sont effectuées au 

MEB afiŶ d͛ideŶtifieƌ le ŵode de ƌuptuƌe. Les essais suƌ le Tϵϭ daŶs soŶ Ġtat ŵĠtalluƌgiƋue staŶdaƌd 
ne montrent pas de signe de réduction de la ductilité contrairement aux résultats de Skeldon 

[Skeldon 1994]. A contrario, les matériaux durcis (pas de revenu ou revenu à 823K) sont fragilisés. 

Ces observations confirment le rôle du revenu sur la sensibilité des aciers à la FML décrit par Hilditch 

[Hilditch 1995]. La réduction des propriétés mécaniques est amplifiée par une diminution de la 

vitesse de sollicitation et par une augmentation de la température conformément aux observations 

de Skeldon. La phénoménologie diffère toutefois, puisque la fragilisation se déroule visiblement en 

deuǆ phases. UŶe Ġtape d͛aŵoƌçage a lieu peŶdaŶt laƋuelle la fissuƌe se pƌopage daŶs les aŶĐieŶs 
joints de grains austénitiques. Au-delà de quelques dizaines ou centaines de microns, la fissure se 

propage en suivant un chemin transgranulaire. Des micrographies du faciès de rupture sont visibles 

en figure 21. 

   
Figure 21 : MiĐƌogƌaphies MEB du faĐiğs de ƌuptuƌe d͛ĠĐhaŶtilloŶs de “PT de T91 après un revenu à 823K au contact du 

sodium liquide : aͿ ǀue d͛eŶseŵďle, ďͿ zoŶe d͛aŵoƌçage iŶteƌgƌaŶulaiƌe et ĐͿ zoŶe de pƌopagatioŶ tƌaŶsgƌaŶulaiƌe 

 

Essais de fatigue 

  Nous avons vu prĠĐĠdeŵŵeŶt Ƌu͛uŶe solliĐitatioŶ ĐǇĐliƋue du ŵatĠƌiau peƌŵet 
d͛augŵeŶteƌ la seŶsiďilitĠ à la FML. Le ĐoŵpoƌteŵeŶt des aĐieƌs sous de telles ĐoŶditioŶs de 
sollicitation a été largement étudié dans le sodium liquide [Chopra 1983] [Kannan 2009] [Natesan 

a b 
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2009]. Les essais soŶt gĠŶĠƌaleŵeŶt effeĐtuĠs au seiŶ d͛uŶe ďouĐle aŶisotheƌŵe, où les impuretés en 

sursaturation sont piégées dans les zones froides afin de garantir une bonne pureté du sodium et des 

conditions physico-ĐhiŵiƋues ĐoŶstaŶtes tout au loŶg de l͛essai. Les conclusions tirées par les 

diffĠƌeŶts auteuƌs soŶt eŶ aĐĐoƌd. AuĐuŶ Đas de FML d͛aĐieƌ daŶs le sodiuŵ liƋuide Ŷ͛a ĠtĠ ƌappoƌtĠ 
en fatigue aux températures testées. Les différentes nuances étudiées sont les aciers 9Cr-1Mo, 2¼Cr-

1Mo, 304SS et 316SS [Chopra 1983]. Une augmentation du nombre de cycles nécessaires à la rupture 

est généralement observée dans le sodium (figure 22). 

 

Figure 22 : Amplitude du niveau des contraintes en fonction du nombre de cycles pouƌ l͛aĐieƌ ϵCƌ-1Mo à 873 K à l͛aiƌ et 
dans le sodium liquide ( 

          ,  ̇            ) 

Ce comportement est attribué à la faible teneur du sodium en oxygène (la pression partielle 

ĠƋuiǀaleŶte eŶ oǆǇgğŶe est de l͛oƌdƌe de ϭϬ-40 atm), qui supprime l͛oǆǇdatioŶ du ŵatĠƌiau. CoŵpaƌĠ 
auǆ essais effeĐtuĠs à l͛aiƌ, l͛aŵoƌçage des fissuƌes se fait plus taƌd et leuƌ pƌopagatioŶ est plus leŶte. 
EŶ effet, l͛oǆǇdation limite la réversibilité du glissement qui a lieu lors du cycle montant. La 

sĠgƌĠgatioŶ d͛ĠlĠŵeŶts ŶoŶ ŵĠtalliƋues auǆ joiŶts de gƌaiŶs ou daŶs les ďaŶdes de glisseŵeŶts peut 

également accélérer la fissuration. De plus, le durcissement de la surface à Đause de l͛oǆǇdatioŶ peut 
entraîner une accumulation de la déformation et de la cavitation [Chopra 1983]. Cette amélioration 

des propriétés mécaniques en milieu sodium est particulièrement visible pour les faibles amplitudes 

[Kannan 2009]. James a étudié la propagation de fissures de fatigue dans un acier 304SS immergé 

dans le sodium liquide pour des températures de 700 K et 811 K [James 1975]. Ces essais ont été 

effectués pour deux teneurs en oxygène dissous (1 - 3 µg/g et 20 - 40 µg/g). Quelle que soit la 

ĐoŶditioŶ utilisĠe, le ĐoŵpoƌteŵeŶt de l͛aĐieƌ ϯϬϰ““ est siŵilaiƌe à Đelui oďseƌǀĠ sous ǀide. L͛auteuƌ 
suggğƌe doŶĐ Ƌue daŶs Đes ĐoŶditioŶs, la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe du sodiuŵ Ŷ͛a pas d͛iŶflueŶĐe suƌ la 
propagation des fissures. On doit cependant relever une ƌĠduĐtioŶ du Ŷoŵďƌe de ĐǇĐles à ƌuptuƌe ;≈ -

ϱϬ%Ϳ due à uŶ eŶdoŵŵageŵeŶt eŶ fluage de l͛aĐieƌ Ϯ¼Cƌ-ϭMo loƌsƋu͛uŶ ŵaiŶtieŶ eŶ tƌaĐtioŶ est 
introduit ou lorsque la phase de traction du cycle de sollicitation est particulièrement lente (4.10-5 s-

1). Certaines conditions de sollicitations cycliques conduisent également à une modification du mode 

de ƌuptuƌe et à l͛appaƌitioŶ de rivières (figure 23) [Chopra 1983]. Un comportement similaire est 

ƌepoƌtĠ pouƌ l͛aĐieƌ ϵCƌ-1Mo [Kannan 2011].  
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Figure 23 : MiĐƌogƌaphies MEB du faĐiğs de ƌuptuƌe d͛uŶ aĐieƌ Ϯ ¼ Cƌ – 1 Mo rompu en fatigue en milieu sodium où des 

ƌiǀğƌes paƌtaŶt de la zoŶe d͛aŵoƌçage sont visibles 

 

Enfin, il faut également noter que les phénomènes de carburation/décarburation constituent 

la principale source de modification des propriétés mécaniques au cours de tels essais [Natesan 

2009]. Ils seront décrits plus en détail dans la section 1.2.2. 

 

Essais de fluage 

 De nombreux travaux ont été menés sur le fluage des aciers dans le sodium liquide [Fidler 

1978] [Borgstedt 1986] [Chopra 1983] [Borgstedt 1991] [Abe 1987] [Mishra 1992]. Similairement aux 

essais de fatigue, les essais de fluage sont généralement effectués dans une boucle anisotherme afin 

d͛aǀoiƌ uŶ ĐoŶtƌôle pƌĠĐis des iŵpuƌetĠs dissoutes (sauf [Abe 1987] et [Fidler 1978]). Le 

comportement des aciers 2¼Cr-1Mo, 304SS, 316SS, Incoloy 800 et 316LN est décrit dans la 

littĠƌatuƌe. De ŵaŶiğƌe eŶĐoƌe plus appuǇĠe Ƌu͛eŶ fatigue, les phĠŶoŵğŶes de ĐaƌďuƌatioŶ / 
décarburation influencent fortement le ĐoŵpoƌteŵeŶt eŶ fluage du ŵatĠƌiau. L͛aĐieƌ Ϯ¼Cƌ-1Mo est 

sujet à la décarburation dans le sodium, ce qui va considérablement réduire ses propriétés en fluage 

[Chopra 1983]. 

 UŶe dĠgƌadatioŶ des pƌopƌiĠtĠs eŶ fluage de l͛aĐieƌ austĠŶitiƋue ϯϬϰ““ a ĠtĠ ƌapportée dans 

plusieuƌs Ġtudes pouƌ des teŵpĠƌatuƌes d͛essai de ϴϮϯ K à ϴϳϯ K [Boƌgstedt ϭϵϴϲ] [Borgstedt 1991] 

[Abe 1987]. Une réduction du fluage tertiaire du matériau, associée à une rupture intergranulaire 

(figure 24), est observée. Cette fƌagilisatioŶ est d͛autaŶt plus iŶteŶse Ƌue la teŵpĠƌatuƌe d͛essai est 
iŵpoƌtaŶte. Le tƌaŶsfeƌt de ĐaƌďoŶe eŶtƌe l͛aĐieƌ et le ŵilieu sodiuŵ seŵďle ĠgaleŵeŶt affeĐteƌ Đe 
phénomène sans pour autant en être la cause. En condition carburante, une réduction du fluage 

tertiaire a lieu sans modifier le temps nécessaire pour atteindre le stade du fluage tertiaire. Ce temps 

est par contre réduit en sodium en condition décarburante. Cet effet additionnel observé 

uniquement en conditions décarburantes est attribué aux phénomènes de corrosion liés au transfert 

de carbone. Il existe par contre une controverse suƌ le ƌôle de l͛oǆǇgğŶe dissous dans le sodium sur la 

modification du mode de rupture. En effet, Abe montre un léger effet de la teneur en oxygène sur la 

propagatioŶ de fissuƌe [Aďe ϭϵϴϳ] et Ġtaďlit doŶĐ Ƌue l͛oǆǇgğŶe est ƌespoŶsaďle de Đe phĠŶoŵğŶe 
de fƌagilisatioŶ aloƌs Ƌue Boƌgstedt, a ĐoŶtƌaƌio, l͛iŵpute à l͛aďseŶĐe d͛oǆǇgğŶe, Ƌui eŵpġĐhe 
l͛ĠŵousseŵeŶt des fissuƌes eŶ ŵilieu sodiuŵ [Boƌgstedt ϭϵϵϭ]. CeƌtaiŶs tƌavaux ont également 

peƌŵis de ŵoŶtƌeƌ Ƌue l͛IŶĐoloǇ ϴϬϬ possğde uŶ ĐoŵpoƌteŵeŶt siŵilaiƌe [Fidleƌ ϭϵϳϴ]. 
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Figure 24 : Micrographie optique de fissures intergranulaires observées après une sollicitation en fluage à une température 

de 823 K : aͿ à l͛aiƌ de ϯϴϰϴh à ϮϮϰMPa ďͿ daŶs le sodiuŵ de 3236 h à 215 MPa [Borgstedt 1991] 

 Ce Ŷ͛est pas le Đas des aĐieƌs ϯϭϲ““ et ϯϭϲLN, Ƌui Ŷe pƌĠseŶteŶt pas de ŵodifiĐatioŶs 
significatives de leurs propriétés en fluage en milieu sodium. Cette différence de comportement avec 

les aciers de type 304 est expliquée par Mishra par la présence de molybdène dans les aciers de type 

316 qui va modifier la précipitation des carbures de chrome [Mishra 1992]. Comme lors des essais de 

fatigue, la carburation peut avoir une influence sur les propriétés en fluage des aciers austénitiques. 

Elle est cependant faible et ne sera pas détaillée dans cette partie.  

 

1.1.5. Synthèse 

 

 En conclusion, les paramètres influençant la sensibilité à la fragilisation par les métaux 

liƋuides soŶt Ŷoŵďƌeuǆ. Il est gĠŶĠƌaleŵeŶt diffiĐile de ŵodifieƌ uŶ uŶiƋue paƌaŵğtƌe afiŶ d͛Ġtudieƌ 
son influence indépendamment des autres. En conséquence, les démarches à entreprendre afin de 

ĐaƌaĐtĠƌiseƌ l͛effet de ĐhaƋue paƌaŵğtƌe suƌ la seŶsiďilitĠ à la FML soŶt souǀeŶt Đoŵpleǆes. La 
diǀeƌsitĠ des oďseƌǀatioŶs poƌtaŶt suƌ l͛iŶflueŶĐe d͛uŶ ŵġŵe paƌaŵğtre oblige à procéder au cas par 

cas et à établir une solide base expérimentale pour chaque étude. Toutefois, cette diversité suggère 

ĠgaleŵeŶt Ƌue les phĠŶoŵğŶes à l͛oƌigiŶe de la dĠgƌadatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues Ŷe soŶt pas 
identiques pour tous les couples métal solide / métal liquide étudiés. Cela a conduit les chercheurs à 

proposer nombre de mécanismes à partir de leurs observations expérimentales. Bien que 

transcrivant fidèlement ces observations, ces mécanismes peinent à donner une vision prédictive et 

fidèle à tous les cas de FML rencontrés. Comme évoqué précédemment, les interactions complexes 

entre les différents paramètres influents de la FML, que semblent soulever des observations 

apparemment contradictoires, montrent en réalité que ce phénomène est encore mal compris. 

L͛eǆisteŶĐe d͛uŶ uŶiƋue ŵĠĐaŶisŵe ƌeste à pƌouǀeƌ et le Đas ĠĐhĠaŶt, uŶ Đƌitğƌe peƌŵettaŶt 
d͛eǆpliƋueƌ l͛iŵpliĐatioŶ d͛uŶ ŵĠĐaŶisŵe pƌĠĐis plutôt Ƌu͛uŶ autƌe est ĠgaleŵeŶt à Ġtaďliƌ. 

Concernant le couple sodium / fer en particulieƌ, les diffĠƌeŶtes ĐaŵpagŶes d͛essais ǀisaŶt à 
mettre en évidence une éventuelle FML sont marquées par une évolution de la méthodologie 

appliquée. Les ĐoŶsĠƋueŶĐes d͛uŶe atteŶtioŶ paƌtiĐuliğƌe eŶǀeƌs la puƌetĠ du sodiuŵ, la ŶĠĐessitĠ de 
multiplier les coŶditioŶs d͛essais et les pƌoďlĠŵatiƋues de ŵouillage soŶt tƌaduites paƌ l͛ĠǀolutioŶ 
progressive des procédures expérimentales appliquées. Ces évolutions suivent parallèlement celles 

Fissures  
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décrites dans les paragraphes précédents et qui concernent la FML en général. Les autres modes de 

solliĐitatioŶ ;fatigue, fluageͿ Ŷ͛oŶt toutefois pas ŵoŶtƌĠ de fƌagilisatioŶ sigŶifiĐatiǀe du ŵatĠƌiau, 
hoƌŵis aǀeĐ les aĐieƌs de tǇpe ϯϬϰ et IŶĐoloǇ ϴϬϬ, et Đela ŵalgƌĠ l͛aďseŶĐe de Đƌitğƌe 
phĠŶoŵĠŶologiƋue ĐoŶŶu eǆpliƋuaŶt l͛aďseŶĐe de FML (pas de formation de composés 

intermétalliques, solubilité mutuelle limitée). Ces résultats montrent toutefois que la prise en 

Đoŵpte et l͛Ġtude d͛autƌes iŶteƌaĐtioŶs iŶduites paƌ l͛eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt ŵĠtal liƋuide est iŶdispeŶsaďle, 
en particulier dans le cas du sodium. En effet, des impuretés dissoutes dans le sodium (oxygène ou 

hydrogène) semblent provoquer une réduction des propriétés mécaniques. La carburation, liée au 

carbone dissous dans le sodium, semble également être un phénomène très influent sur les 

pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues. C͛est pouƌƋuoi la phǇsiĐo-chimie du sodium sera détaillée dans les 

paragraphes suivants. 

Malgré ces nombreuses études, il reste de nombreuses questions en suspens à propos du 

couple acier / sodium : quel est le rôle joué par les impuretés décrit par Skeldon? Quelle(s) 

impureté(s) est(sont) impliquée(s)? Pourquoi la FML est-elle observée dans certaines conditions et 

ŶoŶ daŶs d͛autƌes ? Est-Đe Ƌu͛uŶ phĠŶoŵğŶe de FML est oďseƌǀĠ daŶs le Đas de la ƌĠduĐtioŶ du 
fluage tertiaire de l͛aĐieƌ ϯϬϰ ? Peut-on apporter une quantification de la réduction des propriétés 

mécaniques ? Quels sont les mécanismes qui régissent la fragilisation des aciers par le sodium 

liquide ? Nous teŶteƌoŶs d͛appoƌteƌ des ƌĠpoŶses à Đes diffĠƌeŶtes ƋuestioŶs gƌâce aux travaux 

entrepris dans cette thèse. 
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1.2. Physico-chimie du sodium 

 

Le sodium est utilisé comme caloporteur dans les réacteurs à neutrons rapides pour ses 

nombreuses qualités, telles que sa faible modération, sa bonne conductivité, sa bonne capacité 

calorifique, sa faible température de fusion et sa température de vaporisation élevée. Cette 

application a motivé de nombreuses études de ses propriétés physiques et chimiques. Comme 

précisé dans la partie précédente, une bonne connaissance de la physico-chimie du milieu est 

indispensable pour mener à bien une étude de FML. L͛Ġtat de l͛aƌt des ĐoŶŶaissaŶĐes suƌ l͛iŶflueŶĐe 
du sodium sur le comportement mécanique des aciers a permis de montrer que cette caractéristique 

est particulièrement vraie pour le sodium. C͛est pouƌƋuoi Đette paƌtie feƌa l͛oďjet d͛uŶe desĐƌiptioŶ 
de la physico-chimie dans ce milieu.  

L͛aĐĐeŶt seƌa ŵis suƌ la Đhiŵie des iŵpuƌetĠs et les diffĠƌeŶts tǇpes d͛iŶteƌaĐtioŶs eŶtƌe les 
aciers et le sodium (corrosion, diffusion, etc.). Enfin, nous nous focaliserons en particulier sur le 

mouillage des aciers par le sodium liquide puisque cela est un critère essentiel à l͛oďseƌǀatioŶ de 

fragilisation par les métaux liquides. 

 

1.2.1. Chimie du sodium 

 

Le sodium a pour état fondamental la configuration [Ne] 3s1 et fait partie de la famille des 

alcalins. Un électron est donc facilement cédé pour retrouver la structure électronique propre aux 

gaz nobles. L͛ĠŶeƌgie d͛ioŶisatioŶ faiďle du sodiuŵ eŶ fait uŶ ĠlĠŵeŶt tƌğs ƌĠaĐtif. Cette 

ĐaƌaĐtĠƌistiƋue est ĠgaleŵeŶt à l͛oƌigiŶe de son caractère fortement réducteur.  

 

Réactions du sodium solide avec l'air 

 Cas de l͛aiƌ huŵide 

D'un point de vue extérieur, le sodium solide au contact de l'air se ternit dans un premier 

temps, puis se recouvre d'une pellicule blanche. La première réaction qui se produit a lieu avec les 

molécules d'eau présentes dans l'air. L͛ĠƋuatioŶ Đorrespondante est la suivante: 

Na + H2O → NaOH + ½ H2 

La pellicule blanche qui est observée ensuite est constituée de carbonates de sodium. Ils se 

forment par réaction de la soude fraichement produite avec l'air et en particulier le dioxyde de 

carbone. Voici le schéma réactionnel qui peut avoir lieu [Borgstedt 1987]: 

NaOH + CO2 → NaHCO3 

2NaOH + CO2 → Na2CO3 + H2O 

Toujours dans le cas du sodium solide, l'apparition de ces carbonates permet de protéger le 

sodium contre les impuretés de l'air en créant une barrière, limitant sa contamination au phénomène 

de diffusion à travers la couche de carbonates, qui est relativement lent. La vitesse de cette réaction 
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dĠpeŶd de l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe de diffusioŶ et peut foƌteŵeŶt ǀaƌieƌ aǀeĐ la ĐoŵpositioŶ de l'aiƌ. 
Ce phénomène est rendu complexe par sa cinétique hétérogène (réaction entre un corps solide et un 

corps gazeux). Le CO2 peut également être utilisé comme atmosphère à basse température, car il 

neutralise les effets de la soude en formant des carbonates, qui ne sont pas corrosifs vis-à-vis de 

l͛aĐieƌ. 

Cas de l͛aiƌ seĐ 

En l'absence d'humidité dans l'air, il se forme une couche d'oxyde de sodium Na2O sur le 

sodium solide. Ce composé résulte de la réaction du sodiuŵ aǀeĐ l͛oǆǇgğŶe gazeuǆ. 

2Na + ½ O2 → Na2O 

 Conditions réelles 

Dans des conditions réelles, les deux types de réactions présentées précédemment peuvent 

intervenir simultanément. La proportion de chacune de ces réactions dépendra de la composition de 

l͛aiƌ. DaŶs des ĐoŶditioŶs atŵosphĠƌiƋues « Ŷoƌŵales » la foƌŵatioŶ d͛hǇdƌoǆǇde de sodiuŵ seŵďle 
prépondérante. 

 

Réaction avec les gaz rares 

Le sodium ne réagit pas avec les gaz rares, dont la structure électronique garantit une grande 

stabilité. Leur solubilité est également très faible [Borgstedt 1987]. Ils peuvent donc servir de 

couverture inerte. 

 

Réaction avec l’azote 

 Les interactions sodium – azote oŶt ĠtĠ ŵoiŶs ĠtudiĠes Ƌue Đelles aǀeĐ l͛oǆǇgğŶe, le ĐaƌďoŶe 
ou l͛hǇdƌogğŶe par exemple. CeĐi est pƌoďaďleŵeŶt dû à uŶe faiďle soluďilitĠ de l͛azote daŶs le 
sodium liquide pur. Celle-Đi peut ġtƌe estiŵĠe paƌ à paƌtiƌ d͛uŶe eǆpƌessioŶ établie à partir des 

données de Veleckis [Veleckis 1969]. 

                  (           ) 

avec SN la solubilité en azote du sodium en µg/g et T la température en K. A 773 K, elle est de l͛oƌdƌe 
de 2.10-5 µg/g. Cette très faible solubilité est cependant fortement influencée par la formation de 

composés ternaires par exemple tels que le composé NaCN par exemple. La thermochimie du 

système Na-C-N a été étudiée par Migge notamment [Migge 1982]. 

 

Réaction avec le carbone 

Le sodium ne réagit pas avec le carbone cristallisé, à l'exception de la formation de Na2C2 

avec le coke et le noir de fumée à 1173 K. “a soluďilitĠ daŶs le sodiuŵ liƋuide Ŷ͛est pas ŶĠgligeaďle, 
et on peut en retrouver dissous lors de pollutions dans le caloporteur des RNR. La limite de solubilité 
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du carbone peut être estimée par une expression établie par Thompson [Thompson 1979] à partir 

d͛uŶe ƌeǀue des doŶŶĠes de la littérature (figure 25). 

                  

avec Sc la solubilité du carbone en µg/g et T la température en K. 

 

Figure 25 : Solubilité du carbone dans le sodium liquide en fonction de la température 

 Un phénomène de transfert de carbone entre le sodium et les matériaux de structure peut 

avoir lieu et être problématique pour les matériaux de structure. Ainsi, on assiste par exemple à une 

décarburation des aciers ferritiques si leur teneur en chrome est inférieure à 5% massique [Sannier 

1975]. Cela conduit à une dégradation des propriétés mécaniques : résistance à la traction, en fluage, 

etc. Au contraire, ces aciers austénitiques sont plus souvent carburés, ce qui se traduit par une plus 

grande fragilité. Ces phénomènes seront détaillés en section 1.2.2. Le carbone est transporté libre 

dans le sodium ou sous forme liée : Na2C2, Na2CO3, NaCN, etc. La présence potentielle de Na2CO3 

explique le fait que la teneur en oxygène dans le sodium influence la solubilité en carbone [Borgstedt 

1986]. 

Une étude a cependant permis de montrer que ces carbonates ne sont stables au contact du 

sodiuŵ liƋuide Ƌu͛à haute teŵpĠƌatuƌe ;T>ϵϯϮKͿ et pouƌ uŶe teŶeuƌ iŵpoƌtaŶte eŶ ĐaƌďoŶe et en 

oxygène [Migge 1982]. Un exemple des domaines de stabilité est donné en figure 26. A basse 

température, ils vont se décomposer en carbone et en oxydes de sodium. 

  
Figure 26 : Domaines de stabilité de différents composés présents dans le système Na-C-O à a) 1000K, b) 1100K [Migge 

1982] 
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Réaction avec les halogènes 

Le sodium étant un fort réducteur, il aura tendance à réagir avec les oxydants. C'est le cas 

des halogènes à qui il manque un électron sur la couche de valence. Le produit de la réaction est le 

sel correspondant. 

 

Réaction avec les produits organiques 

Le sodium est fréquemment utilisé en chimie organique comme agent de réduction. Il réagit 

à température ambiante avec les composés comportant un groupement hydroxyle ou un élément 

oxygène dans leur groupement fonctionnel. On retrouve donc les alcools, les acides carboxyliques, 

certains aldéhydes, cétones, esters et les peroxydes. Les hydrocarbures saturés et aromatiques sont 

par contre sans réaction avec le sodium à température ambiante. Ils sont utilisés pour sa 

conservation (huile, dérivé pétrolifère, etc.). Les solvants chlorés provoquent avec le sodium la 

formation de dichloroacétylène qui engendre une réaction explosive, de même qu'avec le 

tétrachlorure de carbone [Rodriguez 1997]. 

Cas des alcools 

Plus modérée que celle du sodium avec l'eau, la réaction exothermique suivante se produit: 

Na + ‘OH → ‘ONa + ½ H2 

avec R la chaine hydrocarbonée. Plus la chaine carbonée est courte plus la cinétique est rapide. La 

tendance a donc été de privilégier des chaines longues. Cependant, plus la chaîne est longue, plus le 

risque de décomposition thermique est grand, ce qui peut donner lieu à un emballement thermique. 

 

Réaction avec l'oxygène 

Le diagramme de phase du système sodium - oxygène est donné en figure 27. 
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Figure 27 : Diagramme de phases sodium – oxygène [Wriedt 1987] 

OŶ ĐoŶstate Ƌu͛il eǆiste plusieuƌs ĐoŵposĠs sodiuŵ - oxygène susceptibles de se former en 

fonction des conditions physico-chimiques. Le composé Na2O est le plus susceptible de se former 

dans nos conditions (basse teneur en oxygène). Sa formation a déjà été mentionnée lors des 

ƌĠaĐtioŶs du sodiuŵ au ĐoŶtaĐt de l͛aiƌ. CepeŶdaŶt, jusƋu'a uŶe ĐeƌtaiŶe liŵite, fonction de la 

température, l'oxygène est soluble dans le sodium. On peut noter que l͛oǆǇgğŶe, loƌsƋu͛il est dissous 

dans le sodium, est présent sous la forme ionique O2-. Au-delà de la limite de solubilité, il y a 

formation de Na2O. 

2Na + ½ O2 → Na2O 

Son enthalpie liďƌe de foƌŵatioŶ peut ġtƌe estiŵĠe gƌâĐe à l͛eǆpƌessioŶ suiǀaŶte doŶŶĠe paƌ 
Sreedharan [Sreedharan 1980].                              

avec T la température en K et              l͛eŶthalpie liďƌe de foƌŵatioŶ exprimée en J/mol Na2O.  

Plusieuƌs lois peƌŵetteŶt d͛estiŵeƌ la soluďilitĠ de l͛oǆǇgğŶe daŶs le sodiuŵ liƋuide. Paƌŵi 
celles-ci, la loi de Thorley, issue d͛uŶe ƌeǀue ĐƌitiƋue et Đoŵplğte de la littĠƌatuƌe, est couramment 

utilisée [Thorley 1989].  

   [   ]              

avec [O2-] la concentration en oxygène en µg/g et T la température en K. Il est à noter que cette 

expression est valide suƌ l͛iŶteƌǀalle [ϯϴϳ K; 799 K] et uniquement lorsque le sodium contient une 

faible teneur en hǇdƌogğŶe. EŶ effet, l͛oǆǇgğŶe peut ƌĠagiƌ aǀeĐ l͛hǇdrogène et augmenter 

sensiblement sa solubilité. Ce point sera détaillé plus loin. La soluďilitĠ de l͛oǆǇgğŶe d͛apƌğs la 
formule établie par Thorley est tracée en figure 28. 
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Figure 28 : Solubilité de l͚oǆǇgğŶe daŶs le sodiuŵ liƋuide en fonction de la température 

OŶ ĐoŶstate suƌ Đette figuƌe Ƌue la soluďilitĠ de l͛oǆǇgğŶe augŵeŶte sigŶificativement avec la 

température. Ainsi, la teneur en oxygène avoisine zéro pour une température proche du point de 

fusion du sodium. Cette propriété est souvent utilisée dans les RNR et les boucles anisothermes. En 

effet, on peut contrôler la teneur du sodium en impuretés en fixant la température en un point à une 

valeur basse, où les impuretés précipitent loƌsƋu͛elles soŶt eŶ suƌsatuƌatioŶ, permettant ainsi un 

contrôle simple de la teneur en oxygène. Ceci est particulièrement important car certains 

mécanismes de corrosion sont activés par l'oxygène. La limitation de la concentration en oxygène 

peƌŵet aussi d͛Ġǀiteƌ le ďouĐhage des ĐoŶduits et les peƌtes de ƌefƌoidisseŵeŶt paƌ foƌŵation de 

dépôts. 

OŶ peut Ŷoteƌ Ƌue la pƌessioŶ d͛oǆǇgğŶe eŶ ĠƋuiliďƌe aǀeĐ du sodium saturé en oxygène est 

eǆtƌġŵeŵeŶt ďasse. CoŶĐƌğteŵeŶt, Đela sigŶifie Ƌue tout l͛oǆǇgğŶe pƌĠseŶt daŶs l͛atŵosphğƌe seƌa 
dissous dans le sodium ou présent sous forme de Na2O. EŶ effet, d͛apƌğs des ĐalĐuls 
thermodynamiques, Jansson estime la pression d͛oǆǇgğŶe satuƌaŶte à environ 10-95 atm à 400 K 

[Jansson 1970]. 

 

Réaction avec l'hydrogène 

De la même façon que l'oxygène, l'hydrogène a une certaine solubilité dans le sodium liquide 

et peut interagir avec celui-ci. Un diagramme de phase établi à une pression de 108 bars est visible 

en figure 29. 
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Figure 29 : Diagramme de phase du système Na-NaH à une pression de 108 bars 

 En solution, il est présent sous la forme de protons (ions H-). Plusieurs lois permettent de 

donner une estimation de sa solubilité. La plus utilisée a été établie par Whittingham [Whittingham 

1976] : 

   [  ]              

avec [H-] la concentration en hydrogène en µg/g et T la température en K. Cette expression est valide 

suƌ l͛iŶteƌǀalle [ϰϮϯ K; ϲϳϳ K] et uŶiƋueŵeŶt loƌsƋue le sodiuŵ ne contient Ƌu͛une faible teneur en 

oxygène dissous. 

 

Figure 30 : Solubilité de l͛hydrogène dans le sodium liquide en fonction de la température 

L͛hǇdƌogğŶe ƌespeĐte la loi de HeŶƌǇ daŶs le sodiuŵ liquide : 
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           [  ]   

avec      l͛aĐtiǀitĠ de l͛hǇdƌogğŶe daŶs le sodiuŵ liƋuide et γ ;HͿ le ĐoeffiĐieŶt d͛aĐtiǀitĠ Ƌui est Ġgal 
à l͛iŶǀeƌse de la soluďilitĠ eŶ hǇdƌogğŶe, dĠfiŶie pƌĠĐĠdeŵŵeŶt. 

 DaŶs le doŵaiŶe où le sodiuŵ Ŷ͛est pas satuƌĠ eŶ hǇdƌogğŶe, la loi de “ieǀeƌts s͛appliƋue et 

permet de décrire la teneur du sodium en hydrogène en fonction de la pression partielle 

d͛hǇdƌogğŶe : 

[  ]            

avec [  ]   la concentration en hydrogène du sodium liquide en µg/g,     la pression partielle en 

hydrogène en bar et    la ĐoŶstaŶte estiŵĠe paƌ Visseƌs [Visseƌs ϭϵϳϰ] doŶt l͛eǆpƌessioŶ suƌ 
l͛iŶteƌǀalle [ϲϰϰK ; 773K] est : 

                 

avec T la température en Kelvin et Ks en µg.bar-1/2/g.  

Au-delà de la limite de solubilité, le sodium est saturé en hydrogène et il se forme du NaH. 

OŶ ƌeŶĐoŶtƌe aiŶsi fƌĠƋueŵŵeŶt l͛hǇdƌuƌe de sodiuŵ ;NaHͿ, Ƌui se dĠĐoŵpose suiǀaŶt l͛ĠƋuiliďƌe 
suivant : 

                       

WhittiŶghaŵ a estiŵĠ la pƌessioŶ d͛hǇdƌogğŶe à l͛ĠƋuiliďƌe à satuƌatioŶ, Ƌui est doŶŶĠe paƌ 
l͛eǆpƌessioŶ suivante : 

                         

avec T  la température en Kelvins et         la pƌessioŶ d͛hǇdƌogğŶe à l͛ĠƋuiliďƌe à satuƌatioŶ eŶ Pa. 
 La ĐiŶĠtiƋue de dissolutioŶ de l͛hǇdƌogğŶe a ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ĠtudiĠe paƌ WhittiŶghaŵ 
[Whittingham 1976]. Elle peut ġtƌe estiŵĠe à l͛aide de l͛eǆpƌessioŶ suiǀaŶte :                 

avec 
     le ǀoluŵe d͛hǇdƌogğŶe aďsoƌďĠ paƌ seĐoŶde auǆ ĐoŶditioŶs Ŷoƌŵales de pƌessioŶ et de 

température, P la pƌessioŶ paƌtielle d͛hǇdƌogğŶe et S la surface de sodium liquide. La constante ka est 

dĠfiŶie suƌ l͛iŶteƌǀalle [ϰϯϯK ; ϳϬϯK] paƌ l͛eǆpƌessioŶ suiǀaŶte : 

                 

avec ka en mm3
NTP.s-1.N-1 et T la température en Kelvin. Cette expression est valable seulement dans 

le Đas d͛uŶ sodiuŵ à ďasse teŶeuƌ en oxygène. La présence de ce dernier aura tendance à augmenter 

sa cinétique de dissolution [Pulham 1973]. 
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Réaction avec l'eau 

Comme cité précédemment, le sodium réagit avec l'eau. Voici un rappel de la réaction qui se 

produit: 

Na + H2O → NaOH + ½ H2 

La réaction est très fortement exothermique. La chaleur de réaction est de 138 kJ/mol de 

sodium à laquelle il faut parfois rajouter 46 kJ/mol de chaleur de dilution de la soude si l'eau est 

largement en excès. La réaction est immédiate, il est donc impossible de définir une vitesse de 

réaction. Cela explique ses caractéristiques bien connues : très violente et production de gaz, dont 

l'hydrogène qui est explosif au contact de l'air ou de l'oxygène si sa concentration est supérieure à 

4%. La nature hétérogène de la réaction conduit aux remarques suivantes: la réaction a lieu en 

surface du sodium et conduit à la formation d'une pellicule d'hydrogène et de vapeur d'eau 

(phénomène de caléfaction). Cette pellicule aura tendance à limiter la réaction en séparant le sodium 

de l'eau. L͛autƌe espğĐe foƌŵĠe est l͛hǇdƌoǆǇde de sodiuŵ, ou soude ĐaustiƋue. C͛est uŶ solide ďlaŶĐ 
tƌaŶsluĐide doŶt la teŵpĠƌatuƌe de fusioŶ est ϱϵϰK. Ce ĐoŵposĠ est ĠgaleŵeŶt à l͛oƌigiŶe de 
phénomènes de corrosion sous contrainte [Humphries 1967]. 

L͛hǇdƌoǆǇde de sodiuŵ est stable au contact du sodium à haute température et pour de 

hautes activités chimiques en oxygène et en hydrogène et se décompose dans le sodium liquide pour 

des températures inférieures à 680K [Jansson 1970]. Un exemple de diagramme de stabilité de 

différents composants du système Na-O-H à 800K est donné en figure 31. 

 

Figure 31 : Diagrammes de stabilité de différents composants du système Na-O-H en fonction des pressions partielles en 

oxygène et en hydrogène à 800K 

 “ŵith et WhittiŶghaŵ oŶt ĠtudiĠ la dĠĐoŵpositioŶ de l͛hǇdƌoǆǇde de sodiuŵ daŶs le sodiuŵ 
liquide. Les étapes suivantes ont été identifiées :                                
Et                    
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Il est à noter que la première réaction est rapide alors que les deux suivantes procèdent plus 

leŶteŵeŶt. L͛ĠƋuatioŶ suiǀaŶte appoƌte aussi sa ĐoŶtƌiďutioŶ à la dĠĐoŵpositioŶ de l͛hǇdƌoǆǇde de 
sodium :  

                                
Cependant, on peut noter que sa contribution est beaucoup plus marginale et que, même à 

ϳϳϯK, oŶ peut ĐoŶsidĠƌeƌ Ƌu͛elle est pƌiŶĐipaleŵeŶt ƌĠgie paƌ les ĠƋuatioŶs pƌĠĐĠdeŶtes. 

 

Interactions oxygène-hydrogène 

 Nous aǀoŶs ǀu pƌĠĐĠdeŵŵeŶt Ƌue l͛oǆǇgğŶe aiŶsi Ƌue l͛hydrogène peuvent exister sous 

forme dissoute dans le sodium liquide. Ces deux ions ont tendance à réagir entre eux selon 

l͛ĠƋuiliďƌe :                

 D͛apƌğs Katsuta [Katsuta 1973], ϵϵ% de l͛hǇdƌogğŶe se tƌouǀe sous foƌŵe d͛ioŶs hǇdƌoǆǇdes 
à 393K et seuleŵeŶt ϮϬ% à ϰϳϯK. La ĐoŶstaŶte de la ƌĠaĐtioŶ Ŷ͛a pas ĠtĠ ŵesuƌĠe diƌeĐteŵeŶt. 
Cependant, celle de la réaction suivante a été étudiée. 

                        
Les ŵesuƌes et les ĐalĐuls theƌŵodǇŶaŵiƋues oŶt aďouti à uŶe ĐoŶstaŶte d͛ĠƋuiliďƌe de 0,2 ou 0,6 

atm1/2 [Minushkin 1973]. 

 La présence de ces interactions va modifier les différentes estimations données 

précédemment si plusieurs impuretés sont en présence. La cinétique de dissolutioŶ de l͛hǇdƌogğŶe 
est modifiée, de même que sa solubilité. Une revue des nombreuses données disponibles a été 

effectuée [Gnanasekaran 1999]. Des données obtenues pour des températures comprises entre 723 

K et 773 K en ont été extraites, et la constante de Sievert en fonction de la teneur en oxygène 

s͛estiŵe paƌ l͛eǆpƌessioŶ suiǀaŶte.                [   ]     

avec     la constante de Sievert en µg.g-1.bar-1/2 et [   ] la teneur en oxygène du sodium liquide. La 

plage de teŵpĠƌatuƌe Ŷ͛est pas ŵeŶtioŶŶĠe, ĐepeŶdaŶt l͛augŵeŶtatioŶ de la ĐoŶstaŶte de “ieǀeƌt 
avec la température étant faible, elle est probablement négligée dans cette estimation et incluse 

daŶs l͛iŶteƌǀalle d͛erreur associée à la formule. 
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1.2.2. Corrosion des aciers & interactions avec le sodium 

 

Nous avons vu précédemment que le sodium est un milieu potentiellement riche en 

impuretés. Celles-ci sont aussi les solutés interstitiels des matériaux, et leur transfert peut avoir des 

conséquences importantes. Afin de mieux comprendre dans quelle mesure ils peuvent influencer la 

sensibilité des aciers à la FML, nous allons nous intéresser aux différentes interactions qui peuvent 

survenir dans le sodium liquide. Une synthèse des interactions entre les aciers et le sodium et ses 

impuretés est présentée dans la suite.  

 

Oxydation 

 Nous aǀoŶs ŵeŶtioŶŶĠ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt Ƌu͛uŶe certaine solubilité en oxygène existait dans le 

sodium liquide. Cette propriété peut poteŶtielleŵeŶt doŶŶeƌ lieu à des phĠŶoŵğŶes d͛oǆǇdatioŶ. EŶ 
effet, l͛oxygène dissous va avoir tendance à réagir avec les différentes espèces chimiques en contact 

avec le sodium. Nous allons nous focaliser ici sur les aciers et leurs principaux constituants (à savoir le 

fer, le chrome et le nickel).  

 L͛ĠlĠŵeŶt ŵajoƌitaiƌe daŶs les aĐieƌs est le feƌ. Aucun oxyde binaire de feƌ Ŷ͛est ƌapporté 

comme stable dans le sodium dans des conditions représentatives de celles rencontrées dans un 

réacteur. Il existe par contre de nombreux oxydes ternaires Fe-Na-O. Ils sont rassemblés dans un 

diagramme de phase présenté en figure 32 [Huang2003].  

 

Figure 32 : Coupe isotherme du diagramme ternaire Na–Fe–O suƌ l i͛Ŷteƌǀalle de teŵpérature 298–536 K avec (A) Na2O; (B) 
Na2O2; (C) Na5FeO4; (D) Na4FeO3; (F) Na3FeO3; (G) NaFeO2; (H) Hématite; (M) Magnétite 

Seul le composé Na4FeO3 est susĐeptiďle de se foƌŵeƌ daŶs les ĐoŶditioŶs d͛uŶe ďouĐle 
anisotherme. “a pƌĠseŶĐe a d͛ailleuƌs ĠtĠ ƌapportée expérimentalement par Thorley [Thorley 1982a]. 

Des ĐalĐuls theƌŵodǇŶaŵiƋues ŵoŶtƌeŶt Ƌu͛il Ŷ͛est staďle Ƌu͛à haute teŵpĠƌatuƌe et pouƌ des 
teneurs en oxygène importantes dans le sodium liquide [Bhat 1988]. Bhat a mesuré son enthalpie 

liďƌe de foƌŵatioŶ suƌ l͛iŶteƌǀalle de teŵpĠƌatuƌe [ϳϮϯ K ; 873 K]. Elle est dĠĐƌite paƌ l͛eǆpƌessioŶ 
suivante. 

                    (     )                   
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avec T la température en K et                 l͛eŶthalpie liďƌe de foƌŵatioŶ eŶ J/ŵol de        . 

Un autre élément constitutif des aciers qui nous intéresse est le chrome. Les oxydes de 

Đhƌoŵe foƌŵĠs à l͛aiƌ Ŷe soŶt gĠŶĠƌaleŵeŶt pas staďles daŶs le sodiuŵ liƋuide. CepeŶdaŶt, uŶ oǆǇde 
ternaire NaCrO2 (chromite de sodium) est susceptible de se former, même à basse teneur en 

oxygène. La formation de ce composé est bien connue, de même que son domaine de stabilité. Son 

eŶthalpie liďƌe de foƌŵatioŶ a fait l͛oďjet d͛uŶe ƌeǀue ĐƌitiƋue [Pillai ϭϵϵϱ]. L͛eǆpƌessioŶ qui permet 

de l͛estiŵeƌ est donnée ci-dessous.                                  

avec T la température en K et                l͛eŶthalpie liďƌe de foƌŵation en J/mol de       .  

 La teneur en oxygène dissous nécessaire à la stabilité de la chromite de sodium peut donc 

être estimée. Pour cela, il faut également connaître l͛aĐtiǀitĠ du Đhƌoŵe de l͛alliage ĠtudiĠ. A paƌtiƌ 
de données de la littérature, Pillai calcule ces teneurs dont un extrait est donné dans le tableau 4 

[Pillai1995]. 

Acier / température 573 K 773 K 973 K 

304SS 0,0076 0,619 8,244 
9Cr-1Mo 0,0031 0,394 7,03 

Tableau 4 : Teneurs en oxygène du sodium ŶĠĐessaiƌes à la foƌŵatioŶ de Đhƌoŵite de sodiuŵ daŶs l͛aĐieƌ ϯϬϰ““ et ϵCƌ-1Mo 
en µg/g 

 La formation de chromite de sodium a une influence importante sur la composition du 

matériau en proche surface. En effet, le chrome est absorbé loƌs de la foƌŵatioŶ de l͛oǆǇde, ce qui 

conduit à l͛appaƌitioŶ d͛uŶe ĐouĐhe appauǀƌie eŶ Đhƌoŵe juǆtaposĠe à la chromite de sodium. Cette 

modification de la chimie locale du matériau va avoir une conséquence sur les phénomènes de 

ĐaƌďuƌatioŶ/dĠĐaƌďuƌatioŶ ŵis eŶ œuǀƌe loĐaleŵeŶt. Ce poiŶt est dĠtaillĠ daŶs le paƌagƌaphe 
suivant. 

 L͛oǆǇdatioŶ du nickel est peu discutĠe daŶs la littĠƌatuƌe. Cela s͛eǆpliƋue paƌ l͛aďseŶĐe 
d͛oǆǇde, binaire ou ternaire, staďle eŶ ŵilieu sodiuŵ. L͛oǆǇde Ƌui est le plus pƌoĐhe de la staďilitĠ est 
l͛oǆǇde Na2NiO2. La stabilité de cet oxyde a été étudiée par Mathews en 1997 [Mathews 1997]. 

D͛apƌğs ses ƌĠsultats, uŶe estiŵatioŶ de soŶ eŶthalpie liďƌe de foƌŵatioŶ est donnée ci-dessous.                              

avec T la température en K et                 l͛eŶthalpie liďƌe de foƌŵation en J/mol de        . 

Les différentes données thermochimiques présentées dans cette partie sont rassemblées 

daŶs le diagƌaŵŵe d͛ElliŶghaŵ tracé en figure 33, peƌŵettaŶt d͛estiŵeƌ les domaines de stabilité 

des différents oxydes potentiellement présents dans le sodium. Les données sur les oxydes Cr2O3, 

Fe2O3, Fe3O4 et FeO, extraites des tables JANAF, ont été ajoutées au diagramme. L͛eŶthalpie liďƌe de 
formation du composé NiO a également été ajoutée au diagramme à partir des données issues de 

[Comert 1984]. Les ǀaleuƌs de l͛aĐtiǀitĠ eŶ Đhƌoŵe, en nickel et en fer ont été prises égales à 1 pour 

les oǆǇdes faisaŶt iŶteƌǀeŶiƌ l͛ĠlĠŵeŶt Đhƌoŵe, nickel et fer respectivement. On remarƋue Ƌu͛auĐuŶ 
oǆǇde de ŶiĐkel Ŷ͛est staďle. De ŵġŵe, hoƌŵis à haute teŵpĠƌatuƌe et pouƌ uŶe aĐtiǀitĠ ĠleǀĠe eŶ 
oxygène, où on entre dans le domaine de stabilité du composé Na4FeO3, auĐuŶ oǆǇde de feƌ Ŷ͛est 
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stable. Enfin, l͛oǆǇde teƌŶaiƌe NaCƌO2 est plus stable que les oxydes natifs des alliages fer - chrome ( - 

ŶiĐkelͿ, ďieŶ Ƌu͛il Ŷe le soit pas si l͛aĐtiǀitĠ eŶ oǆǇgğŶe est tƌğs faiďle ;pas d͛oǆǇde staďleͿ ou tƌğs 
élevée à haute température (domaine de stabilité de Cr2O3). 

 

Figure 33 : Diagƌaŵŵe d͛ElliŶghaŵ résumant les domaines de stabilité de différents oxydes de fer, de chrome et de nickel 
en fonction de la teneur du sodium en oxygène 

 

Carburation 

 Nous avons vu dans la partie précédente que le sodium pouvait contenir une quantité limitée 

de carbone dissous. Celui-Đi est à l͛oƌigiŶe de phĠŶoŵğŶes de ĐaƌďuƌatioŶ/dĠĐaƌďuƌatioŶ des 
matériaux. Cela se traduit par une modification locale de la teneur en carbone des aciers à cause du 

gƌadieŶt d͛aĐtiǀité en carbone entre les deux milieux. En fonction du signe de ce gradient, on peut 

observer soit une perte de carbone de la part de l͛aĐieƌ (décarburation), soit un gain de carbone 

(carburation). Ce phénomène dépend de nombreux paramètres tels que le temps, la température, 

l͛aĐtiǀitĠ eŶ ĐaƌďoŶe du sodiuŵ ou eŶĐoƌe la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe du ŵatĠƌiau. Dans certains cas, les 

conséquences sur le plan mécanique peuvent être importantes [Pillai 2011]. 

 La première loi de Fick, uŶiƋueŵeŶt ǀalaďle daŶs le Đas d͛uŶ ŵĠlaŶge idéal, peut être réécrite 

dans une dimension [Mehrer 2007]: 
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Avec Ji le flux de matière du composant i, Di le coefficient de diffusion du composant i, Ci la 

concentration en composant i et µi le potentiel chimique du composant i. Le gradient de potentiel 

chimique entre les deux milieux va seƌǀiƌ de foƌĐe ŵotƌiĐe à la diffusioŶ du ĐaƌďoŶe d͛uŶ ŵilieu ǀeƌs 
l͛autƌe. Des phénomènes diffusifs contrôlent donc la carburation/décarburation qui est de fait 

thermiquement activée. La distance affectée peut être aisément estimée en utilisant les lois de Fick. 

Un exemple de profil de carburation est donné en figure 34. Les cinétiques sont donc également 

intrinsèquement dépendantes de la structure cristalline du matériau. Le coefficient de diffusion est 

de plusieuƌs oƌdƌes de gƌaŶdeuƌs supĠƌieuƌ daŶs la feƌƌite paƌ ƌappoƌt à l͛austĠŶite. Le ŵode de 
stockage du carbone y est également différent puisque la solubilité du carbone dans la matrice est 

extrêmement faible dans la ferrite ;≈ 50 µg/g à 823 K [Merlin 2004]), aloƌs Ƌu͛elle est iŵpoƌtaŶte 
daŶs l͛austĠŶite (plus de 2 % daŶs le feƌ γ à ϭϰϮϬ K). Dans la ferrite, le gain de carbone est donc 

principalement stoĐkĠ sous foƌŵe de Đaƌďuƌes, aloƌs Ƌue daŶs l͛austĠŶite, il peut être stocké à la fois 

sous forme de carbures et en solution solide dans les sites interstitiels octaédriques. Ce deuxième 

mode de stockage conduit à une augmentation importante de la dureté du matériau. Lorsque le 

carbone est présent sous forme de carbure, sa résistance aux phénomènes de 

carburation/décarburation dépend étroitement de la nature du carbure et de sa stabilité. On 

constate que pour une activité en carbone fixe, en augmentant la température, on tend à passeƌ d͛uŶ 
régime carburant à basse température à un régime décarburant. Etant donné que la nature du 

transfert de carbone est différente en fonction de la structure cristalline, nous allons étudier 

séparément les aciers ferritiques et austénitiques. 

 

Figure 34 : Eǆeŵple de pƌofil de ĐaƌďuƌatioŶ d͛aĐieƌs à ϵ% de Đhƌoŵe pouƌ uŶe eǆpositioŶ au sodiuŵ à ϳϳϯ K 

 Les aciers ferritiques 2¼Cr-1Mo et 9Cr-1Mo sont les plus étudiés. Leurs comportements sont 

rapportés comme singulièrement différents. L͛aĐieƌ Ϯ¼Cr-1Mo a tendance à être décarburé alors que 

l͛aĐieƌ ϵCƌ-1Mo a plutôt tendance à être carburé [Natesan 2009]. Rademaker et Sannier ont exposé 

au sodium des aciers ferritiques contenant diverses teneurs en chrome [Rademaker 1981] [Sannier 

1975]. Ils constatent que les aciers avec une teneur en chrome inférieure à 5 % sont décarburés alors 

que ceux dont la teneur est supérieure à 5 % sont carburés. Cela peut être mis en relation avec les 

calculs thermodynamiques de Pillai [Pillai 1995]. Il montre en effet que le potentiel chimique du 

ĐaƌďoŶe est ŵodifiĠ paƌ la teŶeuƌ eŶ Đhƌoŵe de l͛aĐieƌ, influençant directement la stabilité des 

composés en présence qui contiennent la grande majorité du caƌďoŶe de l͛aĐieƌ. La décarburation 

des ŵatĠƌiauǆ feƌƌitiƋues tels Ƌue l͛aĐieƌ Ϯ¼Cƌ-1Mo conduit à une forte diminution des propriétés 

mécaniques locales du matériau [Saltelli 1983], Ƌue Đe soit eŶ tƌaĐtioŶ ou eŶ fluage ;peu d͛effet eŶ 
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fatigue). Au contraire, la carburation des aciers avec une teneur de chrome plus importante, tels que 

les aciers 9Cr-1Mo, Ŷ͛eŶtƌaiŶe pas de ŵodifiĐatioŶ sigŶifiĐatiǀe des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues [Ito ϭϵϵϮ]. 

Les aciers austénitiques sont, quand à eux, généralement sensibles à la carburation dans la 

gaŵŵe de teŵpĠƌatuƌe et d͛aĐtiǀitĠ eŶ ĐaƌďoŶe ƌeŶĐoŶtƌĠe eŶ ƌĠaĐteuƌ ;figure 35). On constate que 

si la Đouƌďe assoĐiĠe à l͛aĐieƌ étudié (316 ou 304L) est située au dessous de la zone associée à la 

teneur en carbone dans le sodium, le matériau aura tendance à être décarburé, et inversement. Cela 

permet de mettre en évidence une forte influence de la température sur le sens du transfert de 

ĐaƌďoŶe. Coŵŵe ŵeŶtioŶŶĠ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt, oŶ ǀoit Ƌu͛à ďasse teŵpĠƌatuƌe, les aĐieƌs 
austénitiques ont tendance à être carburés, aloƌs Ƌu͛à haute température, ils sont décarburés. En 

régime carburant, on notera que la modification des propriétés mécaniques est plus importante que 

dans le cas des aciers ferritiques à teneur en chrome supérieure à 5%. Cette carburation se traduit 

par une augmentation de la dureté et une réduction de la ductilité [Natesan 2009]. 

 De plus, uŶ tƌaŶsfeƌt de ĐaƌďoŶe peut s͛opĠƌeƌ eŶtƌe les aĐieƌs feƌƌitiƋues à ďasse teŶeuƌ eŶ 
chrome, qui sont une source de carbone, et des aciers austénitiques qui sont un puit de carbone. En 

conséquence, la teneur en carbone dissous a teŶdaŶĐe à s͛ĠƋuiliďƌeƌ ǀeƌs uŶe ǀaleuƌ iŵposĠe paƌ les 
matériaux au contact du sodium. C͛est pouƌƋuoi la teŶeuƌ du sodiuŵ eŶ ĐaƌďoŶe ǀaƌie peu au Đouƌs 
du temps dans une boucle anisotherme. Cette analyse thermodynamique est à corréler aux vitesses 

effeĐtiǀes de diffusioŶ Ƌui dĠpeŶdeŶt de la teŵpĠƌatuƌe seloŶ uŶe loi d͛AƌƌheŶius. A ďasse 
teŵpĠƌatuƌe, oŶ peut Ŷ͛oďseƌǀeƌ auĐuŶ effet, les ĐiŶĠtiƋues ĠtaŶt tƌop leŶtes. 

 

Figure 35 : ‘Ġgiŵe de ĐaƌďuƌatioŶ/dĠĐaƌďuƌatioŶ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe et de l͛aĐtiǀitĠ eŶ ĐaƌďoŶe du sodiuŵ pouƌ 
des aciers de type 316 et 304L [Snyder 1976] 

 

Nitruration 

 AuĐuŶ Ŷitƌuƌe Ŷ͛est staďle daŶs le sodium liquide [Borgstedt 1987]. La soluďilitĠ de l͛azote est 

tƌğs faiďle daŶs le sodiuŵ. C͛est pƌoďaďleŵeŶt pouƌƋuoi peu d͛Ġtudes se sont focalisées sur la 
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nitruration en sodium. Toutefois, Saltelli [Saltelli 1982] et Atsumo [Atsumo 1976] se sont intéressés 

au sujet. Les aciers ont ainsi tendance à se dénitrurer en milieu sodium liquide. Un exemple est 

donné en figure 36 pour des aciers à 9 % de Đhƌoŵe. OŶ ĐoŶstate Ƌue Đette peƌte d͛azote est 
négligeable pour les températures inférieures à 820 K suƌ des duƌĠes de plusieuƌs ŵillieƌs d͛heuƌes. 

Pour des températures plus élevées et des duƌĠes d͛eǆpositioŶ plus loŶgues, elle augmente et 

devient notable. 

 

Figure 36 : Pƌofil de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ azote de deuǆ aĐieƌs à ϵ% de Đhƌoŵe apƌğs des duƌĠes ǀaƌiaďles d͛eǆpositioŶ au 
sodium à diverses températures [Saltelli 1982] [Atsumo 1976] 

 

Dissolution d’espèces métalliques et transfert de masse 

 Il a été rapporté précédemment que les espèces non-métalliques ont une solubilité non nulle 

dans le sodium liquide. Les espèces métalliques ont également une solubilité qui est propre à chaque 

élément (Figure 37). Cela conduit à la dissolution préférentielle de certains. L͛appauǀƌisseŵeŶt eŶ 
éléments Cr, Ni et Mn de la proche surface des aciers en est un bon exemple [Thorley 1982a].  Il 

dépend de la température, de la teneur en oxygène, de la vitesse du sodium et de la composition du 

ŵatĠƌiau. L͛appauǀƌisseŵeŶt eŶ ŶiĐkel constaté dans du sodium à basse teneur en oxygène est le cas 

le plus flagrant pour les aciers. En effet, la solubilité du nickel dans le sodium est plus importante que 

celle du chrome par exemple (figure 37). Cela conduit généralement à la foƌŵatioŶ d͛uŶe ĐouĐhe 
appauvrie en nickel sur les aciers austénitiques et donc à un gradient de composition des couches 

affeĐtĠes paƌ la ĐoƌƌosioŶ. Le ŶiĐkel ĠtaŶt de plus staďilisateuƌ de l͛austĠŶite, Đette ĐouĐhe pƌeŶd 
progressivement une microstructure ferritique. 
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Figure 37 : Solubilité en éléments métalliques dans du sodium liquide à 873 K [Borgstedt 2000] 

Ces phénomènes sont intensifiés par la nature anisotherme des boucles dans lesquelles sont 

généralement étudiés les phénomènes de corrosion. En effet, la stabilité des composés (oxydes) et la 

solubilité des éléments étant dépendante de la température, certains ont tendance à se dissoudre 

dans les zones de haute température pour se déposer dans les zones de basse température où leur 

solubilité est moindre. 

 Il semble également que l͛oǆǇgğŶe joue uŶ ƌôle suƌ les phĠŶoŵğŶes de dissolutioŶ. EŶ effet, 
une augmentation de la teneur en oxygène semble augmenter significativement la solubilité du fer 

par exemple [Borgstedt 1986]. Thorley décrit ainsi des phénomènes de transfert de masse mettant 

en jeu des composés ternaires [Thorley 1982a], similaires à ceux présentés lors de la description des 

phĠŶoŵğŶes d͛oǆǇdatioŶ (Na4FeO3). Ces derniers permettraient de transporter la matière en se 

formant dans une zone avec des conditions particulières et en se dissolvant là où les conditions 

locales le rendent instable. En conséquence, les espèces métalliques en sursaturation précipitent. On 

notera toutefois que les composés évoqués pour le transport du fer [Thorley 1982b] ne sont pas 

stables dans les conditions thermodynamiques rencontrées dans une boucle anisotherme. Dans le 

sodium liquide, l͛oǆǇgğŶe dissous est supposĠ ġtƌe eŶtouƌĠ d͛ioŶs sodiuŵ sous la foƌŵe d͛uŶ Đlusteƌ 
plus ou moins stable. Kolster, quant à lui, suggère que le fer pourrait se situeƌ à la fƌoŶtiğƌe d͛uŶ tel 
Đlusteƌ et peƌŵettƌe aiŶsi de ƌĠduiƌe l͛ĠŶeƌgie liďƌe ŶĠĐessaiƌe à la foƌŵatioŶ d͛uŶ Đoŵpleǆe à paƌtiƌ 
de ces clusters [Kolster 1975]. Ce phĠŶoŵğŶe pouƌƌait ĐoŶduiƌe à l͛augŵeŶtatioŶ de la soluďilitĠ du 
sodiuŵ eŶ feƌ aǀeĐ l͛augmentation de la teneur en oxygène. Cependant ce mécanisme semble 

difficile à mettre en évidence expérimentalement. Le ƌôle de l͛oǆǇgğŶe ƌeste donc à clarifier, les 

mécanismes proposés restant essentiellement spéculatifs. 

 

Gravage aux joints de grains 

 LoƌsƋu͛uŶ ŵĠtal polǇĐƌistalliŶ est ƌeĐuit à haute teŵpĠƌatuƌe, des silloŶs soŶt foƌŵĠs à 
l͛iŶteƌseĐtioŶ des joiŶts de gƌaiŶs et de la suƌfaĐe du ŵĠtal. Leur formation est régie par l͛ĠƋuiliďƌe 
eŶtƌe les teŶsioŶs iŶteƌfaĐiales γ

GB 
(énergie du joint de grainsͿ et γ

SL 
;ĠŶeƌgie de l͛iŶteƌfaĐe solide 
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/ liƋuideͿ.  Cet ĠƋuiliďƌe ĐoŶduit à la pƌĠseŶĐe d͛uŶ aŶgle eŶ foŶd de silloŶ dĠfiŶi paƌ l͛ĠƋuatioŶ 
suivante (figure 38a). 

              

 
Figure 38 : aͿ EƋuatioŶ dĠfiŶissaŶt l͛aŶgle eŶ foŶd de silloŶ, ďͿ “ĐhĠŵa ƌepƌĠseŶtaŶt l͛aŶgle eŶ foŶd de silloŶ 

aǀeĐ θ l͛aŶgle dihĠdƌal eŶ poiŶte de silloŶ (figure 38b).  

Les bases des différents formalismes diffusionnels applicables à la cinétique de croissance du 

sillon thermique sous atmosphère gazeuse ont été établies par Mullins [Mullins1957]. Cette 

cinétique dépend principalement du mécanisme diffusionnel impliqué (condensation-dissolution, 

diffusion surfacique, diffusion volumique). En effet, le mécanisme associé est la condensation-

dissolution si la croissance du sillon est proportionnelle à    , la diffusion volumique si elle est 

proportionnelle à      et la diffusion superficielle si elle est proportionnelle à    . 

Le gravage aux joints de grains du fer dans le sodium a été étudié en détail par Eberhart 

[Eberhart 1970]. Pour cela, il a exposé du fer au sodium sur une plage de température de 873 K à 

1153 K. L͛Ġtude de la croissance des sillons en fonction du temps et de la température a permis de 

montrer que la diffusion superficielle est vraisemblablement le mode de transport impliqué dans le 

cas du couple sodium / fer. Dans ce cas, la profondeur du sillon peut-ġtƌe estiŵĠe paƌ l͛eǆpƌessioŶ 
suivante. 

             

avec w la profondeur du sillon, t le temps et B une constante pour une température donnée, qui peut 

ġtƌe eǆpƌiŵĠe, d͛apƌğs la thĠoƌie de Mullins [Mullins 1957] : 

               

avec DSL le ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ pouƌ le tƌaŶspoƌt des atoŵes de ŵĠtal solide le loŶg de l͛iŶteƌfaĐe 
solide / liquide, Ω le volume atomique, ν la concentration surfacique en atomes de métal solide, ɶSL 

l͛ĠŶeƌgie de suƌfaĐe, kB la constante de Boltzmann et T la température. 

 Les valeurs de B en fonction de la température ne sont pas données, mais ont servi à estimer 

le coefficient de diffusion superficielle du fer dans le sodium. Ces résultats seront présentés dans le 

paƌagƌaphe suiǀaŶt tƌaitaŶt des phĠŶoŵğŶes de diffusioŶ. L͛aŶgle dihĠdƌal eŶ poiŶte de silloŶ est 
estimé à environ 158 ± 5 °. 

 UŶe autƌe Ġtude suƌ le gƌaǀage auǆ joiŶts de gƌaiŶs d͛un acier de type 304 a été effectuée 

[Hopenfeld 1969]. Celui-ci est exposé à du sodium contenant moins de 10 µg/g d͛oǆǇgğŶe à une 

température de 923 K. A paƌtiƌ de la ĐƌoissaŶĐe des silloŶs, l͛auteuƌ essaǇe de dĠteƌŵiŶeƌ la soluďilitĠ 

a b 
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limite du fer dans le sodiuŵ liƋuide. Toutefois, daŶs Đette Ġtude, l͛auteuƌ Ŷ͛Ġtudie pas le ŵode de 
transport impliqué et suppose Ƌu͛une diffusion volumique est impliquée. Ces résultats sont donc en 

ĐoŶtƌadiĐtioŶ aǀeĐ Đeuǆ d͛Eberhart [Eberhart 1970], et cette différence de méthodologie pourrait 

eǆpliƋueƌ l͛ĠĐaƌt de plusieuƌs oƌdƌes de gƌaŶdeuƌ eŶtƌe les ƌĠsultats oďteŶus daŶs Đette Ġtude et les 
données expérimentales sur la solubilité du fer dans le sodium liquide présentes dans le reste de la 

littérature. 

 

Diffusion 

Diffusion de surface du fer dans le sodium 

 Comme mentionné précédemment, Eberhart a estimé le coefficient de diffusion superficielle 

du fer dans le sodium à partir de résultats sur le gravage aux joints de grains [Eberhart 1970]. 

L͛eǆpƌessioŶ ĐoƌƌespoŶdaŶte est ŵise sous la forme suivante. 

                 

avec                le préfacteur en cm²/s, kB la constante de Boltzmann en eV. K-1 et             l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ eŶ eV liĠe à la diffusion du sodium sur le fer. La diffusivité superficielle est 

tracée en fonction de la température dans le diagramme de la figure 39.  

 

Figure 39 : Coefficient de diffusion superficielle du fer dans le sodium en fonction de la température 

 

Diffusion du sodium dans les joints de grains 

La diffusioŶ du sodiuŵ daŶs le feƌ a ĠtĠ ŵise eŶ ĠǀideŶĐe [Toŵiloǀ ϲϴ]. L͛utilisatioŶ de 
traceurs radioactifs (Na24 t1/2= 15h) a permis d͛Ġtudieƌ Đe phĠŶoŵğŶe et d͛estimer le coefficient de 

diffusion associé en fonction de la température. Les mesures ont été effectuées sur du fer Armco et 

sur du fer de qualité électrolytique, sur une plage de température allant de 783 K à 1073 K. Il est 

noté, sans donner de valeur, que les concentrations mises en jeu sont très faibles. Pour le fer Armco, 

l͛eǆpƌessioŶ suiǀaŶte a ĠtĠ Ġtaďlie : 
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Pouƌ le feƌ ĠleĐtƌolǇtiƋue, l͛eǆpƌessioŶ suiǀaŶte a ĠtĠ Ġtaďlie : 

                       

avec D le coefficient de diffusion en m²/s, R la constante des gaz parfaits en J.mol-1.K-1 et T la 

température en K. Les coefficients de diffusion sont tracés en fonction de la température en figure 

40. 

 

Figure 40 : Coefficient de diffusion du sodium dans le fer Armco et dans le fer de qualité électrolytique en fonction de la 
température 

On constate une influence des impuretés contenues dans le fer sur la diffusivité du sodium à 

travers une modification du pré-faĐteuƌ et de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ. L͛auteuƌ attƌiďue Đela à leuƌ 
ségrégation dans les joints de grains : plus la teneur en impuretés ségrégées est importante, plus la 

diffusion du sodium est rapide. 

Une seconde étude a été publiée à ce sujet [Kehrel 1990]. Le sodium est cette fois implanté 

dans le matériau (fer et acier de type 316) et sa diffusion est mise en évidence lors de recuits à 

différentes températures. Toutefois, cette étude ne donne pas lieu à des mesures quantitatives de la 

diffusion. BieŶ Ƌue Đe phĠŶoŵğŶe Ŷ͛ait pas ĠtĠ disĐutĠ daŶs la littĠƌatuƌe daŶs le Đadƌe d͛Ġtudes de 
corrosion, on constate que des travaux récents ont mis en évidence une pénétration du sodium dans 

la ŵatƌiĐe d͛aĐieƌs exposés au sodium [Courouau 2013].  

 

1.2.3. Mouillage des aciers par le sodium liquide 

 

 Nous avons vu que le mouillage est un paramètre essentiel à prendre en compte lors de 

l͛Ġtude de la FML. Sa définition, ainsi que les paramètres usuellement utilisés, seront introduits, puis 

le cas du mouillage par le sodium sera décrit en détail.  
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Cas général du mouillage 

Le mouillage ĐaƌaĐtĠƌise la pƌopeŶsioŶ d͛uŶ liƋuide à s͛Ġtaleƌ sur une surface solide. La 

ƋualitĠ du ŵouillage peut ġtƌe dĠĐƌite paƌ l͚aŶgle de ĐoŶtaĐt φ à la ligne triple entre les phases solide, 

liquide et vapeur (également appelée ligne de contact). Il est défini comme illustré en figure 41. 

 

Figure 41 : DĠfiŶitioŶ de l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt φ 

Trois types de mouillages peuvent être observés : 

- Un mouillage parfait, caractérisé par un angle de contact φ nul. Dans ce cas, la goutte est 

parfaitement étalée sur le substrat solide. 

- Un mouillage partiel, caractérisé par un angle de contact φ compris entre 0 ° et 180 °. Si cette 

valeur est inférieure à 90 ° le système est dit mouillant, tandis que si elle est supérieure à 

90 ° le système est dit non-mouillant. 

- Un mouillage nul, caractérisé par un angle de contact φ égal à 180 °. 

La valeur de cet angle est donnée par la loi de Young-DupƌĠ daŶs le Đas d͛un système 

paƌtielleŵeŶt ŵouillaŶt au paƌaŵğtƌe d͛ĠtaleŵeŶt S négatif. Ce paramètre S est exprimé comme un 

bilan des tensions de surface.                                                 

avec             ,                  respectivement les énergies associées au substrat sec et au substrat 

mouillé, et    ,    et     respectivement les tensions de surface solide / vapeur, solide / liquide et 

liquide / vapeur. Dans le Đas d͛uŶe suƌfaĐe idĠale (chimie homogène et rugosité nulle), on calcule 

l͛aŶgle de ŵouillage gƌâĐe à l͛eǆpƌessioŶ suiǀaŶte ;loi de YouŶg-Dupré), Ƌui tƌaduit l͛ĠƋuiliďƌe à la 
ligne triple.                 

 Ces équations ŵoŶtƌeŶt l͛importance des valeurs prises par les paramètres de tension 

superficielle. Ces grandeurs étant dépendantes de la nature du substrat solide et du liquide, le 

mouillage est uŶe pƌopƌiĠtĠ paƌtiĐuliğƌe d͛uŶ Đouple qui peut varier en fonction des conditions 

physico-chimiques.  

Malheureusement, les surfaces réelles ne sont généralement pas des surfaces idéales : la 

composition en surface est généralement hétérogène et elles possèdent une certaine rugosité. Ces 

déviations du cas idéal, décrit par la loi de Young-Dupré, ont plusieurs conséquences sur les angles de 

mouillage mesurés dont les principales sont les suivantes : 

γLV 

γSV γSL 
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- Dans un cas non-mouillant par exemple, on peut avoir un mouillage composite dû à la 

pƌĠseŶĐe d͛aspĠƌitĠs. C͛est-à-dire que du gaz reste piégé sous la goutte de liquide conduisant 

non pas à une interface solide / liquide, mais à une alternance de contacts solide / liquide et 

liquide / vapeur. CeĐi ŵodifie doŶĐ l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt ŵesuré. 

- Le fait Ƌue l͛aŶgle ŵesuƌĠ expérimentalement soit macroscopique ne rend pas compte des 

ĐoŶditioŶs de ŵouillage loĐales. EŶ effet, l͛hĠtĠƌogĠŶĠitĠ de la ĐoŵpositioŶ de la suƌfaĐe et 
sa rugosité peuvent ancrer ou faciliter le déplacement de la ligne triple localement. Par 

exemple, si on fait avancer le liquide de manière quasi-statique sur une surface (expérience 

de la goutte posĠeͿ, l͛aŶgle de ŵouillage diŵiŶue jusƋu͛à uŶe ǀaleuƌ appelĠe aŶgle de ƌeĐul 
minimum. Si on le fait reculer (expérience de la plaƋue iŵŵeƌgĠeͿ, l͛aŶgle de ŵouillage 
diŵiŶue jusƋu͛à uŶe ǀaleuƌ appelĠe aŶgle d͛aǀaŶĐe ŵiŶiŵuŵ. Ces deuǆ ǀaleuƌs soŶt 
différentes à cause de la nature non-idéale de la surface. Ce phénomène est appelé 

hystérésis de mouillage [De Gennes 2005]. 

 

Rôle des oxydes 

 Un des principaux facteurs affeĐtaŶt la ŵouillaďilitĠ d͛uŶ Đouple ŵĠtal liƋuide / métal solide 

est la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde. “oŶ iŶflueŶĐe a notamment été mise en évidence pour le 

couple fragilisant acier / eutectique plomb-bismuth [Hojna 2011] [Auger 2008] [Auger 2004]. En 

effet, la ƌĠduĐtioŶ ou la ŵodifiĐatioŶ de la Ŷatuƌe de la ĐouĐhe d͛oǆǇde pƌĠseŶte eŶ suƌfaĐe iŶflueŶĐe 
fortement la sensibilité à la FML, en modifiant les propriétés de mouillage du matériau. C͛est 
pourquoi nous allons décrire les différents oxydes natifs, ainsi que le mouillage par le sodium, des 

principaux composants des aciers. 

 Oxydes présents en surface du fer, du chrome et du nickel 

 En atmosphère oxydante anhydre, les différents oxydes observés sur le fer, le nickel et le 

chrome purs  ont été passés en revue par Bouttemy [Bouttemy 2006] : 

- En surface du fer, la chimisorptioŶ dissoĐiatiǀe des ŵolĠĐules d͛oǆǇgğŶe ĐoŶduit à la 
foƌŵatioŶ d͛îlots de FeO. Ceuǆ-Đi ĐoalesĐeŶt à la suite d͛uŶe ĐƌoissaŶĐe latérale et sont 

ensuite couverts de Fe2O3 pour des duƌĠes d͛eǆpositioŶ loŶgues. Pouƌ des teŵpĠƌatuƌes 
supérieures à 623 K, l͛oǆǇdatioŶ pƌoĐĠdeƌait de ŵaŶiğƌe siŵilaiƌe, ďieŶ Ƌue l͛oǆǇde FeO soit 
remplacé par Fe3O4. La Ŷatuƌe de la ĐouĐhe d͛oǆǇde seŵďle peu influencée par la présence 

d͛H2O [Stambouli 1993] 

- L͛oǆǇdatioŶ du ŶiĐkel se fait ĠgaleŵeŶt daŶs uŶ pƌeŵieƌ teŵps paƌ la ĐhiŵisoƌptioŶ 
dissoĐiatiǀe des ŵolĠĐules de dioǆǇgğŶe peƌŵettaŶt la foƌŵatioŶ d͛îlots de NiO. JusƋu͛à 
l͛oďteŶtioŶ d͛uŶe ŵoŶoĐouĐhe, Đes îlots soŶt ĐoeǆistaŶts aǀeĐ l͛oǆǇgğŶe ĐhiŵisoƌďĠ. La 
ĐƌoissaŶĐe se fait ƌapideŵeŶt jusƋu͛à Ϯ ŵoŶoĐouĐhes puis paƌ uŶ ĠpaississeŵeŶt leŶt de la 
ĐouĐhe d͛oǆǇdes. La pƌĠseŶĐe de ǀapeuƌ d͛eau Ŷe ŵodifie pas la Ŷatuƌe de la ĐouĐhe d͛oǆǇde 
observée [Payne 2009]. 

- EŶfiŶ suƌ le Đhƌoŵe puƌ, la ĐhiŵisoƌptioŶ dissoĐiatiǀe de l͛oǆǇgğŶe ĐoŶduit à la foƌŵatioŶ 
d͛ilots de Cr2O3, puis à leur coalescence pour construire une couche homogène croissante 

avec le temps [Palacio 1987].  

 Oxydes présents en surface d͛aĐieƌ iŶoǆǇdables 
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 Sous oxydation sèche, les alliages fer-chrome sont recouverts d͛uŶ oǆǇde ŵiǆte doŶt la 
composition est donnée par la formule Fe1+xCr2-xO4, où x est dépendant des conditions de formation 

de l͛oǆǇde. La foƌŵatioŶ d͛oǆǇde de Đhƌoŵe se produit initialement du fait de la grande affinité du 

Đhƌoŵe aǀeĐ l͛oǆǇgğŶe. Les ĐatioŶs de fer, plus mobiles que ceux du chrome migrent ensuite en 

suƌfaĐe et foƌŵeŶt uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde de feƌ eŶ suƌfaĐe. L͛Ġpaisseuƌ de Đette ĐouĐhe est 
dépendante de la teneur en chrome. Plus la teneur en chrome est importante, plus son épaisseur est 

faible, probablement à Đause de la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde de Đhƌoŵe ƌelatiǀeŵeŶt Ġpaisse, 

faisant barrière à  la diffusion des cations de fer [Bouttemy 2006]. 

 Les alliages fer-chrome-nickel, typiques des aciers austénitiques de type 304 ou 316, 

fréquemment utilisés, oŶt uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde siŵilaiƌe à Đelle dĠĐƌite pƌĠĐĠdeŵŵeŶt pour les 

alliages fer-Đhƌoŵe [Hakiki ϮϬϬϬ]. OŶ ĐoŶstate ĠgaleŵeŶt Ƌue l͛augŵeŶtatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe 
d͛oǆǇdatioŶ augŵeŶte l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d͛oǆǇde de feƌ ŵais peu Đelle de l͛oǆǇde mixte. On 

Ŷote ĐepeŶdaŶt Ƌue l͛oǆǇde ŵiǆte est plus ƌiĐhe eŶ Đhƌoŵe à ďasse teŵpĠƌatuƌe Ƌu͛à haute 
température pouƌ uŶe ŵġŵe ĐoŵpositioŶ d͛aĐieƌ.  

 

Cas du mouillage par le sodium 

Dans notre cas, nous allons nous intéresser au mouillage des aciers par le sodium liquide. Les 

données sur le mouillage du fer, du chrome, du nickel et des aciers en général seront donc traitées 

iĐi. Nous ĐoŶsidĠƌeƌoŶs Ƌue les autƌes ĠlĠŵeŶts soŶt tƌğs ŵiŶoƌitaiƌes et Ŷ͛iŶflueŶĐeŶt pas 
significativement le mouillage. Quatre équipes différentes se sont intéressées à la problématique du 

ŵouillage daŶs le sodiuŵ liƋuide. Leuƌs ƌĠsultats Ŷ͛ĠtaŶt pas eŶ aĐĐoƌd ƋuaŶtitatif, Ŷous alloŶs les 

détailler séparément pour chaque type de matériau et enfin synthétiser les conclusions. 

 Fer et nickel 

En 1969, Barlow [Barlow 1969] a étudié la mouillabilité de différents métaux purs par le 

sodiuŵ liƋuide eŶ utilisaŶt uŶe teĐhŶiƋue de ďoŵďaƌdeŵeŶt d͛ioŶs aƌgoŶ afiŶ de dĠďaƌƌasseƌ le 
suďstƌat solide de toute ĐouĐhe d͛oǆǇde ŵodifiaŶt ses pƌopƌiĠtĠs de mouillage. Il constate Ƌu͛uŶ 

mouillage total est obtenu (angle de contact proche de zéro) pour le nickel et le fer à 423 K. 

Cependant, en pratique, il est difficile de s͛affƌaŶĐhiƌ de la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde. Celle-ci 

peut par exemple avoir été foƌŵĠe loƌs de l͛eǆpositioŶ à l͛aiƌ du ŵatĠƌiau. LoŶgsoŶ [LoŶgsoŶ ϭϵϲϳ], 
Hodkin [Hodkin 1976] et Addison [Addison 1984] ont étudié le mouillage du fer et du nickel sans 

bombardement ionique préliminaire. Un comportement similaire est généralement rapporté pour 

ces deux métaux. 

A paƌtiƌ d͛uŶe eǆpĠƌieŶĐe de plaƋue ǀeƌtiĐale, LoŶgsoŶ a pu Ġtaďliƌ Ƌue l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt a 
teŶdaŶĐe à diŵiŶueƌ au Đouƌs du teŵps. Le ŵouillage est leŶt à ďasse teŵpĠƌatuƌe et s͛aĐĐĠlğƌe aǀeĐ 
une augmentation de la température. Cet effet est visible en figure 42.  L͛oǆǇgğŶe seŵďle ĠgaleŵeŶt 
être un paramètre important, puisque lorsque le sodium est enrichi en oxygène (par voie gazeuse ou 

directement dissous), le mouillage est grandement accéléré comme illustré en figure 43 

[Longson1967].  
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Figure 42 : Effet du temps et de la température sur le mouillage du fer et du nickel : 1 Nickel à 473 K, 2 Nickel à 488 K, 3 Fer 
à 523 K, 4 Nickel à 523 K, 5 Nickel à 543 K [Longson 1967] (σ est la tension de surface du sodium liquide et θ l͛aŶgle de 

contact) 

 

Figure 43 : IŶflueŶĐe de l͛oǆǇgğŶe suƌ le ŵouillage du feƌ à 523 K : 1 sodium passé dans un piège froid à 393 K sous 
atŵosphğƌe d͛aƌgoŶ puƌ, où est ajoutĠ de l͛oǆǇgğŶe gazeuǆ apƌğs ϭϱϬ ŵiŶutes, Ϯ “odiuŵ satuƌĠ eŶ Na2O [Longson1967] (σ 

est la teŶsioŶ de suƌfaĐe du sodiuŵ liƋuide et θ l͛aŶgle de ĐoŶtaĐtͿ 

Il est toutefois constaté que pour une température inférieure à une température critique le 

ŵouillage Ŷ͛est jaŵais oďteŶu. Cette température est de 523 K pouƌ les deuǆ ŵatĠƌiauǆ d͛apƌès 

Longson. En effet, à 523 K dans du sodium « pur », l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt liŵite est de ϮϬ °, aloƌs Ƌu͛à uŶe 
température plus élevée (543 K) ou dans du sodium enrichi eŶ oǆǇgğŶe l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt atteiŶt Ϭ °. 

“eloŶ l͛auteuƌ, le ŵouillage est uŶ pƌoĐessus Ƌui se fait eŶ deuǆ teŵps. Tout d͛aďoƌd, les atoŵes de 
sodiuŵ dĠplaĐeŶt les atoŵes d͛aƌgoŶ adsoƌďĠs eŶ suƌfaĐe du suďstƌat, Đ͛est pouƌƋuoi il oďseƌǀe des 
angles de contact de 20 ° à basse température, puis uŶe fois le sodiuŵ adsoƌďĠ suƌ la ĐouĐhe d͛oǆǇde 
du substrat, la réduction de la ĐouĐhe d͛oǆǇde a lieu et conduit ensuite à un angle de mouillage de 

0 °. EŶ aĐĐoƌd aǀeĐ Đette iŶteƌpƌĠtatioŶ, l͛auteuƌ de ces travaux a également constaté que plus la 

surface du substrat est fraichement polie, plus son mouillage se fait rapidement. En effet, la couche 

d͛oǆǇde eŶ suƌfaĐe est pƌoďaďleŵeŶt plus fiŶe. 

 Addison a également utilisé une expérience de plaque verticale pour étudier le mouillage du 

nickel et du fer [AddisoŶ ϭϵϴϰ]. DaŶs ses ĐoŶditioŶs, le ŵouillage Ŷe se fait Ƌu͛à paƌtiƌ d͛uŶe 
température critique de 413 K pour le fer et 468 K pour le nickel. Celle-ci est associée, d͛apƌğs 
l͛auteuƌ, à la ƌĠaĐtioŶ de ƌĠduĐtioŶ de l͛oǆǇde pƌĠseŶt eŶ suƌfaĐe du suďstƌat paƌ le sodium, Ƌui Ŷ͛a 
pas lieu (ou très lentement) pour une température inférieure à la température critique de mouillage. 

EŶ effet, pouƌ le feƌ et le ŶiĐkel, auĐuŶ oǆǇde Ŷ͛est staďle daŶs les ĐoŶditioŶs où soŶt effeĐtuĠes les 
expériences de mouillage. Addison suggğƌe Ƌue le ŵouillage se fait paƌ ƌĠduĐtioŶ du filŵ d͛oǆǇde 
foƌŵĠ à l͛aiƌ, doŶt la foƌĐe ŵotƌiĐe est la diffĠƌeŶĐe d͛ĠŶeƌgie liďƌe eŶtƌe l͛oǆǇde et le sodiuŵ 
[Addison1984]. Ceci est supporté par la modification de la courbe du temps de mouillage en fonction 
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de la teŵpĠƌatuƌe aǀeĐ la ŵodifiĐatioŶ de la Ŷatuƌe de l͛oǆǇde. C͛est paƌ eǆeŵple le Đas aǀeĐ le feƌ 
pouƌ leƋuel la ĐouĐhe d͛oǆǇde est ŵodifiĠe au-delà de 493 K et devient uniquement composée de 

Fe3O4 ;au lieu d͛uŶ ŵĠlaŶge de Fe2O3 et Fe3O4). Cela se traduit par la rupture de la courbe, visible en 

Figure 44 [AddisoŶϭϵϴϰ]. L͛additioŶ d͛ĠlĠŵeŶts aǇaŶt uŶe plus foƌte affiŶitĠ aǀeĐ l͛oǆǇgğŶe Ƌue le 
sodiuŵ tel Ƌue le ĐalĐiuŵ ou le ďaƌǇuŵ, peƌŵet d͛aĐĐĠlĠƌeƌ le ŵouillage du substrat de fer et 

confirme le ƌôle de la ƌĠduĐtioŶ de la ĐouĐhe d͛oǆǇde. La diminution de la teneur en oxygène libre 

dans le sodium liquide a cette fois un effet inverse de celui mis en évidence par Longson en 

augmentant la vitesse de mouillage du fer et du nickel. 

 

Figure 44 : IŶflueŶĐe de la teŵpĠƌatuƌe suƌ le teŵps ŶĠĐessaiƌe à l͛oďteŶtioŶ d͛uŶ ŵouillage total pouƌ uŶe faible teneur en 
oxygène du sodium [Addison 1984] 

On peut noter que Hodkin a également brièvement étudié le mouillage du fer et du nickel 

daŶs le sodiuŵ [HodkiŶ ϭϵϳϲ], Đette fois paƌ le ďiais d͛uŶe eǆpĠƌieŶĐe de goutte posĠe. Les ƌĠsultats 
sont significativement différents de ceux de Longson [Longson 1967] et Addison [Addison 1984] 

notamment dans la mesure où la température de transition de mouillage se situe entre 573 K et 

623 K (figure 45). Il faut toutefois Ŷoteƌ Ƌue l͛eǆpĠƌieŶĐe ŵise eŶ plaĐe ;goutte posĠeͿ peƌŵet la 
mesure des aŶgles d͛aǀaŶĐe, ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt auǆ autƌes ;[AddisoŶ 1984] [Longson 1967]), qui utilisent 

la méthode de la plaque verticale. Il faut aussi noter que les expériences sont courtes (10 minutes), 

ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt à Đelles de LoŶgsoŶ paƌ eǆeŵple Ƌui s͛ĠteŶdeŶt suƌ plusieuƌs dizaiŶes d͛heuƌes.  
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Figure 45 : MouillaďilitĠ du feƌ et du ŶiĐkel eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe ;l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt est ŵesuƌĠ apƌğs ϭϬ ŵiŶutes 
de maintien) [Hodkin 1976] 

 Chrome 

Le cas du chrome a été bien moins étudié que celui du fer ou encore du nickel. Les conditions 

de contact sont fondaŵeŶtaleŵeŶt diffĠƌeŶtes puisƋu͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde ;NaCƌO2) est stable et 

auƌa teŶdaŶĐe à se foƌŵeƌ daŶs les ĐoŶditioŶs de l͛essai. AddisoŶ ŵeŶtioŶŶe l͛eǆisteŶĐe d͛uŶe 
température critique supérieure à 433 K [Addison 1984] que Longson établit à 503 K [Longson1967]. 

Hodkin a également étudié brièvement le mouillage du chrome [Hodkin 1976]. Il montre que le 

chrome est plus facilement mouillé que le fer ou le nickel dans les conditions de ses expériences, 

Đ͛est-à-dire, pour des temps courts et des températures relativement hautes. D͛apƌğs les doŶŶĠes 
thermodynamiques présentées précédemment (section 1.2.2), il est probable que le mouillage 

s͛effeĐtue suƌ uŶe ĐouĐhe de Đhƌoŵite de sodiuŵ. 

 Aciers 

Longson a étudié le mouillage d͛uŶ aĐieƌ  de tǇpe 316. Il observe une dépendance du 

mouillage au temps et à la température similaire à celle relevée pour le fer et le nickel. L͛auteuƌ 

ŵoŶtƌe ŶotaŵŵeŶt Ƌue l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt Ŷe desĐeŶd jaŵais au-dessous d͛uŶe ǀaleuƌ d͛eŶǀiƌoŶ ϯϬ ° 

quelque soient les conditions. Ceci est, d͛apƌğs lui, signe que le mouillage se fait sur une couche 

d͛oǆǇde. Il ŵoŶtƌe ĠgaleŵeŶt Ƌue le ŵouillage est ĐoŶseƌǀĠ uŶe fois Ġtaďli, paƌ eǆeŵple loƌsƋue le 
sodiuŵ est solidifiĠ puis foŶdu à Ŷouǀeau. Ce Ŷ͛est pas le Đas si le sodiuŵ est eŶleǀĠ du ŵatĠƌiau 

(exposition à la vapeuƌ d͛eau ou distillatioŶ du sodiuŵ puis ŵaiŶtieŶ sous aƌgoŶͿ. Aucune influence 

Ŷotaďle Ŷ͛est ƌeleǀĠe pouƌ uŶ ŵatĠƌiau ĠĐƌoui (20 % de déformation à froid). EŶfiŶ, l͛auteuƌ ŵoŶtƌe 
ĠgaleŵeŶt Ƌue l͛augŵeŶtatioŶ de la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe du sodiuŵ liƋuide Ŷ͛a pas le ŵġŵe effet Ƌue 
sur le fer et le nickel et semble plutôt ralentir le mouillage. 

Hodkin a fait de nombreux essais de mouillage sur les aciers (M316, 316L, Nimonic 80A, 

PE16, FV548, etc.). Ces aciers ont une teneur en chrome comprise entre 12,5 % massiques et 23 % 
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massiques et sont donc des aciers inoxydables. Leuƌ ĐoŵpoƌteŵeŶt est siŵilaiƌe à Đelui Ƌu͛il ƌepoƌte 
pour les métaux purs : auĐuŶ ŵouillage jusƋu͛à ϱϳϯ K, une amélioration de la mouillabilité au-delà et 

un mouillage total au-dessus de 773 K. Il Ŷote eŶfiŶ Ƌu͛uŶe ĐoƌƌĠlatioŶ eǆiste eŶtƌe la teŶeuƌ eŶ 
chrome des alliages et leur comportement en mouillage. A basse température, les angles de contact 

pouƌ l͛aĐieƌ PEϭϲ seŵďlent également liés au ratio oxygène / chrome à la surface du substrat, 

ŵesuƌĠe eŶ speĐtƌosĐopie d͛ĠleĐtƌoŶs Augeƌ. Plus la ƋuaŶtitĠ d͛atoŵes d͛oǆǇgğŶe paƌ atoŵe de 
Đhƌoŵe seƌa faiďle, plus l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt seƌa petit. 

 L͛auteuƌ Ġtudie ĠgaleŵeŶt l͛iŶflueŶĐe de Ŷoŵďƌeuǆ paƌaŵğtƌes suƌ le ŵouillage des aĐieƌs 
tels Ƌue la ŵĠthode de pƌĠpaƌatioŶ de suƌfaĐe, la ƌugositĠ, l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe d͛oǆǇdes, etĐ. 
Conformément aux résultats de Barlow [Barlow 1969] pour le fer, le bombardement ionique 

augmente la mouillabilité des aciers, au contraire du polissage électrolytique ou de l͛attaƋue 
chimique. Le caractère délétère de ces techniques de préparation envers le mouillage est supposé lié 

à uŶe ŵodifiĐatioŶ de la Đhiŵie de la suƌfaĐe. La pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde plus iŵpoƌtaŶte à 
Đause d͛uŶe Ġtape de pƌĠ-oxydation ne semble pas influencer significativement la mouillabilité des 

aĐieƌs, de ŵġŵe Ƌue l͛ĠĐƌouissage du ŵatĠƌiau ;ĐeĐi est eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ les oďseƌǀatioŶs de LoŶgsoŶ  
[Longson 1973]). La diminution de la teneur en oxygène du sodium conduit à une diminution de 

l͛aŶgle de ĐoŶtaĐt, et doŶĐ uŶ ŵeilleuƌ ŵouillage ;< 5 µg/g). Ce comportement est contraire à celui 

reporté précédemment pour le fer et le nickel [Longson1973]. 

 En conclusion, le mouillage dans le sodium liquide est encore mal compris. Il est difficile 

d͛oďteŶiƌ des ƌĠsultats Đoŵpaƌaďles eŶtƌe deuǆ ŵoŶtages eǆpĠƌiŵeŶtauǆ, Đe Ƌui ĐoŶduit à des 
iŶteƌpƌĠtatioŶs diffiĐiles. QuelƋues gƌaŶdes teŶdaŶĐes peuǀeŶt toutefois ġtƌe tiƌĠes. L͛augŵeŶtatioŶ 
du teŵps ou de la teŵpĠƌatuƌe d͛eǆpositioŶ au sodiuŵ améliore la mouillabilité du matériau. Les 

diffĠƌeŶtes ŵĠthodes peƌŵettaŶt d͛ĠliŵiŶeƌ la ĐouĐhe d͛oǆǇde peƌŵetteŶt ĠgaleŵeŶt d͛accélérer le 

mouillage. L͛oǆǇgğŶe dissous accélère lui aussi les cinétiques de mouillage de manière significative 

pour le fer et le nickel, même si un comportement inverse est observé pour les aciers inoxydables. 

Ces différents points mettent en évidence un rôle essentiel de la nature et de la réaction de 

ƌĠduĐtioŶ de la ĐouĐhe d͛oǆǇde native en fonction de la teneur en chrome notamment. 

 

1.2.4. Synthèse 

 Une bonne connaissance des diffĠƌeŶts tǇpes d͛iŶteƌaĐtioŶs eŶtƌe les aĐieƌs et le sodiuŵ est 

essentielle à une étude expérimentale de la sensibilité à la FML des aciers dans le sodium liquide. La 

grande réactivité du sodium iŵpliƋue de pƌeŶdƌe des pƌĠĐautioŶs paƌtiĐuliğƌes telles Ƌu͛uŶe 
manipulation et une conservation sous atmosphère inerte ou encore son élimination en petites 

ƋuaŶtitĠs daŶs l͛ĠthaŶol plutôt Ƌue daŶs l͛eau. UŶe ĐeƌtaiŶe soluďilitĠ eŶ iŵpuƌetĠs eǆiste, elle est à 

pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte loƌs d͛uŶe Ġtude de la FML daŶs le sodiuŵ liƋuide. La chimie des impuretés est 

toutefois complexe car les interactions entre les différentes impuretés sont nombreuses et parfois 

encore mal caractérisées. L͛Ġtude de Đe poiŶt était donc particulièrement importante car 

l͛hǇdƌogğŶe, uŶe espğĐe fƌagilisaŶte ďieŶ ĐoŶŶue, est soluďle en quantité non négligeable dans le 

sodium liquide. C͛est ĠgaleŵeŶt le Đas pouƌ l͛oǆǇgğŶe et le ĐaƌďoŶe Ƌui ǀoŶt iŶteƌagiƌ aǀeĐ les 
matériaux au contact du sodium, mais qui peuvent également être tenus responsables de certains 

phénomènes de fragilisation sous certaines conditions.  
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 De plus, les études de corrosion montrent ŶotaŵŵeŶt Ƌu͛uŶe iŶteƌfaĐe Đoŵpleǆe ƌĠsulte 
d͛uŶe eǆpositioŶ loŶgue au sodiuŵ, Đe Ƌui iŶflueŶĐeƌa sa ŵiĐƌostƌuĐtuƌe ;ĐoƌƌosioŶ, tƌaŶspoƌt de 
masse), son comportement mécanique (carburation / décarburation), son mouillage (couches 

d͛oǆǇdes staďles, iŶflueŶce du ratio oxygène / chrome) et indirectement sa sensibilité à la FML. On 

ƌepoƌte toutefois uŶ ŵaŶƋue d͛Ġtudes dĠdiĠes liaŶt la ŵouillaďilitĠ et la seŶsiďilitĠ à la FML, eŶ 
paƌtiĐulieƌ daŶs le sodiuŵ liƋuide où il a ĠtĠ ŵoŶtƌĠ Ƌue la stƌuĐtuƌe de l͛iŶteƌface sodium / acier et 

son évolution sont complexes.   
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2. Matériaux étudiés et protocole expérimental 
 

2.1. Matériaux étudiés 

 

 Les travaux de cette thèse se sont principalement focalisés sur l͛Ġtude de la seŶsiďilitĠ de 

l͛aĐieƌ Tϵϭ à la FML par le sodium liquide à Đause de l͛iŶtĠƌġt Ƌui lui est poƌtĠ eŶ taŶt Ƌue ŵatĠƌiau 
candidat pour les RNR-Na. C͛est pouƌƋuoi la composition et la microstructure du matériau seront 

décrites en détail, en lien avec sa métallurgie et ses propriétés mécaniques. Dans un objectif de 

ĐoŵpƌĠheŶsioŶ de la FML, d͛autƌes ŵatĠƌiauǆ d͛Ġtude oŶt ĠtĠ Đhoisis et seƌoŶt utilisĠs daŶs uŶe 
moindre mesure au cours de ces travaux. AiŶsi, l͛aĐieƌ ferritique XC10 a été sélectionné pour sa 

microstructure et sa composition « modèle » ;peu d͛ĠlĠŵeŶts d͛alliage, gƌos gƌaiŶs de feƌƌite) et 

l͛Ġtude du ĐoŵpoƌteŵeŶt de l͛aĐieƌ austĠŶitiƋue ϯϬϰL peƌŵettƌa d͛évaluer une potentielle différence 

de sensibilité des aĐieƌs austĠŶitiƋues à la FML. C͛est pouƌƋuoi les pƌopƌiĠtĠs du Tϵϭ seƌoŶt dĠtaillĠes 

dans cette partie et celles de l͛XC10 et du 304L seront traitées plus succinctement. Enfin, la 

composition des différents aciers mentionnés tout au long du manuscrit est présentée en annexe 2.   

 

2.1.1. T91 

 

 La nuance T9, mise au point dans les années 1930 et dont la composition nominale est Fe–
9.0Cr–1.0Mo–0.6Si–0.45Mn–0.12C, a seƌǀi de ďase à l͛ĠlaďoƌatioŶ du Tϵϭ. AfiŶ d͛aŵĠlioƌeƌ les 
propriétés mécaniques du matériau à haute température, et eŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe d͛augŵeŶteƌ la 
teŵpĠƌatuƌe ŵaǆiŵale d͛utilisatioŶ de l͛aĐieƌ, des ajouts de ǀaŶadiuŵ et de niobium ont été 

effectués paƌ ƌappoƌt à la ĐoŵpositioŶ de l͛aĐieƌ Tϵ. Des spécifications plus strictes en carbone, 

chrome, silicium, molybdène, phosphore et souffre ainsi Ƌu͛uŶe teŶeuƌ ŵaǆiŵale eŶ ŶiĐkel et en 

aluminium ont été ajoutées [Swindeman2004]. L͛aĐieƌ Tϵϭ est un alliage mis au point dans les années 

1970 à 1985 [Klueh2004] dont les propriétés (bonne résistance au fluage, faible gonflement sous 

iƌƌadiatioŶ, faiďle dilatatioŶ theƌŵiƋue, etĐ.Ϳ le ƌeŶdeŶt paƌtiĐuliğƌeŵeŶt iŶtĠƌessaŶt daŶs l͛iŶdustƌie 
nucléaire, mais aussi pétrolière notamment.  

 

Composition 

 Le fournisseur du matériau est Industeel. Sa composition est donnée dans le tableau 5. 

Elément C Cr Mo Mn P Cu Ni Ti Si S Al Nb V Fe 

% 
massique 

0,1 8,90 0,89 0,40 0,02 0,08 0,12 0,004 0,24 0,0007 0,01 0,08 0,20 Bal. 

Tableau 5 : CoŵpositioŶ de l͛aĐieƌ Tϵϭ eŶ pouƌĐeŶtage ŵassiƋue 

Le rôle des principaux éléments d'alliage utilisés est décrit ci-dessous.  
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 Le carbone et l'azote ont tendance à stabliliser l'austénite, dans laquelle ils présentent une 

grande solubilité. Cependant, dans le cas du T91, ils conduisent à la formation de carbures et de 

nitrures dans la ferrite du fait de leur faible solubilité. 

 Le chƌoŵe est uŶ ĠlĠŵeŶt alphagğŶe, Đ͛est à diƌe Ƌu͛il augmente le domaine de stabilité de la 

ferrite. Il permet également de protéger le matériau contre l'oxydation et la corrosion. Au-delà 

d͛eŶǀiƌoŶ ϭϬ à ϭϱ % de chrome, un oxyde protecteur (couche passive) se forme à l'air et permet de 

protéger le matériau de son environnement. Son rôle de durcissement par solution solide est léger. Il 

réagit également avec le carbone et l'azote pour former différents types de carbures et nitrures. 

 Le molybdène est également un élément alphagène. Sa teneur doit cependant être limitée 

afin d'éviter la formation de ferrite delta et de phases de Laves. Il est présent et dans les différents 

carbures formés, mais également dans le matériau en solution solide, ce qui conduit à un effet 

durcissant important [Strang 1997]. 

 Le vanadium et le niobium permettent de former des carbures, nitrures ou carbo-nitrures. 

Les précipités formés à partir de vanadium sont souvent des nitrures de petite taille qui contribuent 

au durcissement du matériau. Les carbures de niobium sont stables aux températures typiques 

d'austénitisation du matériau. Cela permet de limiter la croissance des grains lors de cette phase. En 

effet, la ĐƌoissaŶĐe des gƌaiŶs Ŷ͛a lieu Ƌue pouƌ uŶe teŵpĠƌatuƌe supĠƌieuƌe à ϭϯϳϯ K [Brachet 1991]. 

 

Microstructure 

 

Figure 46 : Coupe du diagramme de phases Fe-Cr-C avec 0,1 % C issue de Metal Handbook Vol. 8 ASM [Brachet 1991] 

 DaŶs soŶ Ġtat staŶdaƌd, l͛aĐieƌ T91 subit une austénitisation de 30 minutes à 1323 K. Celle-ci 

permet la mise en solution de tous les ĠlĠŵeŶts d͛alliage et la foƌŵatioŶ d͛uŶe ŵiĐƌostƌuĐtuƌe 
austénitique (figure 46). Comme mentionné précédemment, la présence de carbures de niobium, 

stables à cette température, permet de limiter la taille des grains austénitiques. Ce maintien en 

teŵpĠƌatuƌe est suiǀi d͛uŶe tƌeŵpe à l͛aiƌ. Celle-ci donne lieu à la foƌŵatioŶ d͛uŶe ŵiĐƌostƌuĐtuƌe 

Austénitisation 
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martensitique comme visible sur le diagramme TRC présenté en figure 47. On constate que des 

vitesses de trempe relativement lentes, de l͛oƌdƌe de ƋuelƋues K paƌ ŵiŶute,  peƌŵetteŶt d͛oďteŶiƌ 
une microstructure intégralement martensitique, ce qui en fait un matériau apprécié des 

élaborateurs. Le ĐaƌďoŶe ƌĠsiduel Ƌui Ŷ͛est pas assoĐiĠ aux carbo-nitrures de niobium se retrouve 

piégé en solution solide. Après la trempe, la microstructure contient une densité de dislocations 

importante. La microstructure martensitique, associée à la forte densité de dislocations présente, 

ĐoŶduit à uŶe duƌetĠ tƌğs iŵpoƌtaŶte du ŵatĠƌiau aiŶsi Ƌu͛à une ductilité réduite.  

 

Figure 47 : Diagƌaŵŵe T‘C d͛uŶ aĐieƌ Tϵϭ [‘aĐhe ϭϵϵϭ] ;la duƌetĠ du ŵatĠƌiau est iŶdiƋuĠe daŶs les eŶĐadƌĠsͿ 

 AfiŶ d͛adouĐiƌ le ŵatĠƌiau, uŶ ƌeǀeŶu d͛uŶe heuƌe est appliƋuĠ à ϭϬϮϯ K. Les lattes 

deviennent des sous-grains allongés d'une largeur de l'ordre de 0,25 - 0,5 μŵ et les stƌuĐtuƌes de 
dislocations résultant de la trempe sont partiellement restaurées. Les sous-grains (également 

désignés lattes dans la suite) sont regroupés dans les anciens grains austénitiques dont le diamètre 

est d͛environ 20 µm. La structure des lattes ainsi que leur agencement dans les anciens grains 

austénitiques sont visibles en figure 48. La microstructure résultante est qualifiée de « martensite 

revenue », ce qui traduit en réalité une matrice de ferrite contenant des précipités [Vitek 1983]. Une 

densité de dislocations élevée, de l'ordre de 1013 - 1014 m-2, est conservée.  

  
Figure 48 : A gauche : micrographie optique après attaque avec le réactif Villela illustrant la présence de lattes dans les 

anciens grains austénitiques, à droite : Micrographie MET illustrant la structure en lattes et la présence de dislocations issue 
de [Gupta 2006] 

Le revenu permet également la précipitation de carbures de chrome de type M23C6 à 

structure cubique à faces centrées (M=Cr principalement). En réalité, leur composition est plus 

a b 
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complexe et la teneur en éléments métalliques est en moyenne de 68 % massiques de chrome, 26 % 

massiques de fer et 6 % massiques de molybdène [Strang 1997]. Ces derniers sont 

préférentiellement formés dans les joints de lattes et dans les anciens joints de grains austénitiques. 

Leur diamètre moyen est d'environ 79 nm et il varie entre 50 nm et 200 nm [Cerri 1998]. Largement 

majoritaires, ils représentent environ 85 - 90 % du nombre total de précipités [Gieseke 1993]. Leur 

répartition en taille est visible en figure 49. Etant donné la taille de ces carbures, ils n'ont qu'une 

faible influence sur la dureté du matériau mais permettent de stabiliser la microstructure à haute 

température.  

  

Figure 49 : DistƌiďutioŶ eŶ taille des pƌĠĐipitĠs d͛uŶ aĐieƌ Tϵϭ [Ceƌƌi ϭϵϵϴ] 

 On trouve également des carbonitrures MX (M = Nb ou V et X = C ou N) de structure 

cristalline cubique à faces centrées. Ce sont généralement des nitrures de vanadium ou des carbo-

nitrures de niobium pƌĠseŶts à la fois daŶs les joiŶts de lattes et au Đœuƌ des lattes. Ils représentent 

quant à eux les 10 - 15 % de précipités restant (respectivement 10 – 13 % sont riches en vanadium et 

1 - 2 % sont riches en niobium [Gieseke 1993]). Plus petits que les carbures de chrome, leur taille est 

de 20 à 80 nm [Vitek 1983]. Ils ont donc un effet durcissant plus important en épinglant les 

dislocations lors de la déformation du matériau. Alors que les précipités riches en niobium sont déjà 

pƌĠseŶts à l͛Ġtat tƌeŵpĠ ŶoŶ-revenu du matériau, les précipités riches en vanadium sont formés au 

cours du revenu. 

Pouƌ uŶ ƌeǀeŶu d͛uŶe heuƌe ou plus à uŶe teŵpĠƌatuƌe Đoŵpƌise eŶtƌe ϵϳϯ K et 1053 K, tout 

le carbone en solution a précipité sous forme de carbures M23C6 [Vitek 1983]. Une prédiction par 

calcul thermodynamique des différentes phases en équilibre en fonction de la température est 

présentée en figure 50. On note que lors du revenu, des ségrégations de phosphore, de chrome et de 

siliĐiuŵ soŶt oďseƌǀĠes daŶs les aŶĐieŶs joiŶts de gƌaiŶs austĠŶitiƋues [Klueh ϮϬϬϭ]. Ce Ŷ͛est pas le 
cas dans les joints de lattes, sauf après vieillissement comme décrit plus loin.  
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Figure 50 : Prédiction des phases en équilibre calculée avec le logiciel THERMOCALC pour un acier P91 [Strang 1997] 

 

Effet du vieillissement thermique 

 L'effet du vieillissement thermique est un point important lorsque des matériaux sont utilisés 

à haute température. Ces températures sont généralement d'environ 773 K - 873 K. On constate une 

diminution progressive de la densité de dislocations présentes. Ce phénomène est d'ailleurs accéléré 

en cas de mise sous contrainte du matériau. Les carbures M23C6 grossissent, et simultanément le 

ratio Cr/Fe des atomes qui les composent augmente [Thomas Paul 2008]. Les précipités MX 

grossissent également mais à une vitesse plus lente. Ces différents phénomènes conduisent à une 

diminution de la dureté et des propriétés mécaniques du matériau. On note également qu'après un 

vieillissement thermique de 1000 h à 823 K, des ségrégations de phosphore, de chrome et de 

molybdène ont été observées aux joints de lattes et aux anciens joints de grains austénitiques [Vatter 

1987]. 

 Pour les durées d'exposition importantes (typiquement 5000 h à 823 K), la formation de 

phases de Laves (Fe,Cr)2Mo, déjà évoquées dans la figure 50, commence autour de précipités M23C6. 

Le début de la formation des phases de Laves est représenté en figure 51 en fonction de la 

température et de la durée du vieillissement. Lors de telles expositions, le matériau a tendance à 

converger vers sa microstructure d'équilibre dont la composition a été donnée en figure 50.  
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Figure 51 : Diagramme représentant le début de la formation des phases de Laves en fonction de la température et de la 
durée du vieillissement pour des aciers avec 8 % à 12 % de chrome (F-82, F-82-H, T91 et HT-9) [Klueh2001] 

 

Propriétés mécaniques 

 Module de Young 

 Le ŵodule de YouŶg de l͛aĐieƌ Tϵϭ est dĠpeŶdaŶt de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai mécanique. 

Son évolution en fonction de la température est donnée en figure 52 pour une vitesse de 

déformation de 5.10-5 s-1. 

 

Figure 52 : Evolution du module de YouŶg d͛uŶ aĐieƌ Tϵϭ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe pouƌ uŶe ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ de 
5.10-5 s-1 [Sawada2005] 

 On note que le module de Young décroit fortement au-delà de 800 K. Cette diminution est 

attƌiďuĠe à pƌĠseŶĐe de dĠfoƌŵatioŶ aŶĠlastiƋue ;fleǆioŶ des lattes de l͛aĐieƌ) [Sawada2005]. Ce 

phénomène est visible à cause de la vitesse de déformation relativement lente utilisée pour les essais 

mécaniques (représentés par des points sur la figure 52). L͛utilisatioŶ d͛ultrasons pour mesurer le 

module de YouŶg peƌŵet de s͛affƌanchir de ce comportement. Les résultats associés sont 

représentés par une ligne en figure 52. 
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Limite élastique et contrainte à rupture 

Les ĠĐhaŶtilloŶs de Tϵϭ utilisĠs loƌs de Đette Ġtude oŶt tous ĠtĠ eǆtƌaits d͛uŶe ŵġŵe plaƋue. 
Celle-ci a déjà été caractérisée mécaniquement par Van Den Bosch [Van Den Bosch 2008]. Les 

courbes contrainte - déformation du matériau en fonction de la température pour une vitesse de 

déformation de 10-3 s-1 sont données dans la suite. 

 

Figure 53 : Courbes contrainte – dĠfoƌŵatioŶ de l͛aĐieƌ Tϵϭ utilisĠ daŶs Ŷotƌe Ġtude eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe d͛essai 
pour une vitesse de déformation de 10-3 s-1 

 Les différentes valeurs de la limite d͛ĠlastiĐitĠ ;σp0.2), de la résistance à la traction ;σUTS), de 

l͛alloŶgeŵeŶt uŶifoƌŵe ;εuͿ, de l͛alloŶgeŵeŶt total ;εt) et de la réduction de section (Z) tirées de ces 

courbes sont rassemblées dans le tableau 6.  

 

Tableau 6 : Caractéristiques mĠĐaŶiƋues de tƌaĐtioŶ de l͛aĐieƌ Tϵϭ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe d͛essai pouƌ uŶe ǀitesse de 
déformation de 10-3 s-1 

 On constate une réduction progressive des propriétés mécaniques (σp0.2, σUTS, εu, εt) avec 

l͛augŵeŶtatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe d͛essai jusƋue ϲϳϯ K. Au-delà, la limite d͛ĠlastiĐitĠ, la résistance à 

la traction, l͛alloŶgeŵeŶt uŶifoƌŵe chutent rapidement alors que l͛alloŶgeŵeŶt total tend à 

augmenter contrairement à la tendance observée au-dessous de cette température. Ce phénomène 
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s͛eǆpliƋue eŶ ĠtudiaŶt les ŵĠĐaŶisŵes de dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue Ƌui soŶt dĠĐƌits dans le paragraphe 

suivant. 

Mécanismes de déformation plastique et effet Portevin-Le Châtelier 

 Kelleƌ a ĠtudiĠ l͛iŶflueŶĐe de la teŵpĠƌatuƌe suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue d͛uŶ aĐieƌ Tϵϭ 
à une vitesse de déformation de 4.10-4 s-1 sur la plage 300 K – 700 K [Keller 2010]. Il montre que la 

plasticité, associée au mouvement de dislocation vis (majoritairement de vecteur de Burgers 1/2 

<111>), évolue en fonction de la température et que 3 plages distinctes peuvent être identifiées.  

- Entre 290 K et 420 K, l͛auteur ŵoŶtƌe Ƌue le ǀoluŵe d͛aĐtiǀatioŶ des disloĐatioŶs ŵoďiles 
augmente avec la température, traduisant une augmentation du parcours libre moyen des 

dislocations. En effet, à basse température, une friction importante est imposée par les 

vallées de Peierls aloƌs Ƌu͛à plus haute teŵpĠƌatuƌe les oďstaĐles au ŵouǀeŵeŶt des 
disloĐatioŶs deǀieŶŶeŶt les aƌďƌes de la foƌġt ou les Đlusteƌs d͛atoŵes eŶ solutioŶ solide.  

- De 430 K à 500 K, le parcours libre moyen des dislocations atteint une valeur maximale grâce 

à l͛activation thermique.  

- L͛effet PoƌteǀiŶ-LeChatelier (PLC) est observé sur la plage de température allant de 500 K à 

700 K. L͛auteuƌ ŵoŶtƌe Ƌue Đe phĠŶoŵğŶe gouǀeƌŶe le ŵouǀeŵeŶt des disloĐatioŶs suƌ 
cette plage de température. Les interactions entre dislocations se font à plus courte distance, 

à Đause de la diffusioŶ d͛ĠlĠŵeŶts eŶ solutioŶ daŶs le Đœuƌ des disloĐatioŶs ŵoďiles. Les 
interactions à grande distance sont également réduites, probablement à Đause d͛uŶe 
réduction de la tendance à former d͛iŵportantes structures de dislocations et d͛uŶe 
augmentation des interactions des dislocations mobiles avec des différents types de carbures 

présents. Ces ƌĠsultats soŶt eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ les oďseƌǀatioŶs de ‘oǇ [‘oǇ ϮϬϬϵ]. L͛effet PLC se 
traduit expérimentalemeŶt paƌ la pƌĠseŶĐe d͛osĐillatioŶs suƌ les Đouƌďes ŵĠĐaŶiƋues du 
ŵatĠƌiau. Il est ƌepoƌtĠ Ƌue Đes osĐillatioŶs Ŷ͛oŶt lieu Ƌue pouƌ uŶe dĠfoƌŵatioŶ supĠƌieuƌe à 
une valeur critique. Celle-ci diminue avec la température. Sa dépendance vis-à-vis de la 

vitesse de sollicitation est plus complexe et dépend de la nature des oscillations [Choudhary 

ϮϬϭϯ]. L͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe à Đe phĠŶoŵğŶe est gĠŶĠƌaleŵeŶt de l͛oƌdƌe de ϲϬ -

100 kJ/ŵol. Kelleƌ suggğƌe Ƌue l͛effet PoƌteǀiŶ-LeChatelier est associé à la diffusion du 

molybdène [Keller 2012], ce qui est en contradiction avec les travaux de Choudhary 

incriminant le carbone [Choudhary 2013]. 

 Transition fragile-ductile 

 Il est bien connu que les aciers à structure cristalline cubique centrée sont sensibles à un 

phénomène de fragilisation dû à la réduction de la mobilité des dislocations à basse température. 

AfiŶ de ĐoŶŶaîtƌe l͛oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de Đette teŵpĠƌatuƌe, des essais de ƌĠsillieŶĐe oŶt ĠtĠ 
effectués en utilisant un mouton-pendule de Charpy sur la même plaque que celle utilisée lors de 

notre étude. Les résultats de ces essais sont présentés en figure 54 [Van Den Bosch 2008]. 
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Figure 54 : EŶeƌgie aďsoƌďĠe paƌ la ƌuptuƌe de l͛Ġpƌouǀette eŶtaillĠe « mini-Charpy » en fonction de la température de 
l͛essai (L-T : direction longitudinale, T-L : direction transverse) 

 OŶ ĐoŶstate d͛apƌğs les ƌĠsultats des essais ŵĠĐaŶiƋues Ƌue la teŵpĠƌatuƌe de tƌaŶsitioŶ 
fragile / duĐtile de l͛aĐieƌ Tϵϭ est de l͛oƌdƌe de ϭϴϬ K - 190 K).  

 

2.1.2. XC10 

 

L͛aĐieƌ XCϭϬ est uŶ aĐieƌ faiďleŵeŶt alliĠ aǀeĐ uŶe teŶeuƌ eŶ ĐaƌďoŶe d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,ϭ % 

massiques. “a faiďle teŶeuƌ eŶ ĠlĠŵeŶts d͛alliage ;sǇstğŵe feƌ – carbone principalement) et sa 

microstructure simple permettent une analyse plus aisée des résultats de FML. 

 

Composition et microstructure 

L͛aĐieƌ a ĠtĠ fouƌŶi par Sofymetal sous foƌŵe d͛uŶ ƌoŶd de ϭϬϬ mm de diamètre. La 

composition chimique du matériau répond aux exigences de la norme qui donne des spécifications 

présentées dans le tableau 7. 

Elément C Si Mn P S Fe 

% massique 0,07-0,12 0,15-0,35 0,30-0,60 ≤ Ϭ,Ϭϯϱ ≤ Ϭ,Ϭϯϱ Bal. 
Tableau 7 : Spécifications de composition exigées pour un acier XC10 

La présence de 0,1 % massiques de carbone en fait un acier hypoeutectoïde (figure 55a). Sa 

microstructure sera donc constituée de ferrite et de perlite. 
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           DiƌeĐtioŶ d͛eǆtƌusioŶ 

Figure 55 : a) Diagramme de phases fer-carbone [TeĐhŶiƋues de l͛iŶgĠŶieuƌ ϮϬϬϰ], b) Micrographie optique après attaque 
au nital 

La ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de l͛aĐieƌ a ĠtĠ ĠtudiĠe apƌğs uŶ ǀieillisseŵeŶt thermique de 117 h à 823 K, 

qui est représentatif du vieillissement thermique subi par le matériau lors des expositions au sodium. 

“a ŵiĐƌostƌuĐtuƌe a ĠtĠ oďseƌǀĠe eŶ ŵiĐƌosĐopie optiƋue apƌğs polissage ŵĠĐaŶiƋue jusƋu͛à une 

granulométrie de 1 µm et attaque chimique avec du nital (éthanol + 1 % d͛aĐide ŶitƌiƋueͿ. OŶ 
observe la présence de grains de ferrite équiaxes de taille ŵoǇeŶŶe d͛eŶǀiƌoŶ 20 µm et de bandes de 

perlite daŶs la diƌeĐtioŶ d͛eǆtƌusioŶ du ƌoŶd (figure 55b). La duƌetĠ de l͛aĐieƌ est d͛eŶǀiƌoŶ ϭϭϬ HV. 

 

Déformation plastique 

 MalgƌĠ uŶe ĐoŵpositioŶ seŶsiďleŵeŶt diffĠƌeŶte, les ŵodes de dĠfoƌŵatioŶ de l͛XCϭϬ soŶt 
relativement similaires à ceux présentés pouƌ l͛aĐieƌ Tϵϭ daŶs la seĐtioŶ Ϯ.ϭ.ϭ. En effet, ce matériau à 

base fer et à structure cristalline cubique centrée se déforme principalement comme du fer pur. Il est 

cependant également sensible au phénomène Portevin-LeChatelier sur une plage de température 

s͛ĠteŶdaŶt de ϰϮϯ K à 658 K, comme en attestent les essais de Mohan sur un matériau à la 

ĐoŵpositioŶ et la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe siŵilaiƌe [MohaŶ ϭϵϵϳ]. La pƌĠseŶĐe d͛ĠlĠŵeŶts eŶ iŶseƌtioŶ 
suggère également la possible présence de bandes de Piobert-Lüders lors de sa déformation. 

a 

b 
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Transition fragile-ductile 

 Tout Đoŵŵe le Tϵϭ, l͛aĐieƌ XCϭϬ est sujet à uŶe tƌaŶsitioŶ fragile/ductile à basse 

température. La température de la transition fragile-ductile est dépendante de la teneur en carbone 

de l͛aĐieƌ comme illustré en figure 56. Celle-Đi est de l͛oƌdƌe de Ϯϯϯ K pour une teneur équivalente à 

Đelle de l͛aĐieƌ XCϭϬ. 

 

Figure 56 : EǀolutioŶ de l͛ĠŶeƌgie aďsoƌďĠe loƌs d͛uŶ essai de ƌĠsilieŶĐe eŶ foŶĐtioŶ de la teŶeuƌ eŶ ĐaƌďoŶe 

 

2.1.3. Acier 304L 

 

 Des essais oŶt ĠgaleŵeŶt ĠtĠ effeĐtuĠs suƌ l͛aĐieƌ ϯϬϰL afiŶ d͚Ġtudieƌ la seŶsiďilitĠ poteŶtielle 
des aciers austénitiques à la FML par le sodium liquide, les données sur ce type de matériau étant 

limitées.   

 

Composition et microstructure 

 L͛aĐieƌ ϯϬϰL est uŶ aĐieƌ austĠŶitiƋue Ƌui ĐoŶtieŶt eŶǀiƌoŶ ϭϴ % massiques de chrome et 10 % 

massiques de nickel. Le suffixe L de sa désignation est une abréviation de « low-carbon », associée à 

une spécification sur la teneur en carbone qui doit être inférieure à 0,03 % massiques. La 

composition, donnée par le fournisseur de la plaque (Tonnetot), est présentée dans le tableau 8. Les 

spécifications ASTM sont également présentées en annexe 2. 

Elément C Cr Co Mn P Ni Si S Fe 

% massique 0,015 18,6 0,10 1,48 0,023 9,0 0,42 0,001 Bal. 
Tableau 8 : CoŵpositioŶ de l͛aĐieƌ ϯϬϰL utilisĠ daŶs Ŷotƌe Ġtude 

Sa microstructure a été étudiée après un vieillissement thermique de 250 h à 823 K, qui est 

représentatif du vieillissement thermique subi par le matériau lors des expositions au sodium. La 

microstructure a été observée en microscopie optiƋue apƌğs polissage ŵĠĐaŶiƋue jusƋu͛à ϭ µm et 

attaque électrolytique de 3 minutes à l͛aĐide oǆaliƋue à ϭϬ % (tension de 10 V). Une micrographie est 
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montrée en figure 57. On observe la pƌĠseŶĐe de gƌaiŶs de taille ŵoǇeŶŶe d͛eŶǀiƌoŶ 30 µm. Sa 

duƌetĠ est d͛eŶǀiƌoŶ ϭϳϬ HV. 

 

Figure 57 : MiĐƌogƌaphie optiƋue de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de l͛aĐieƌ ϯϬϰL apƌğs attaƋue ĠleĐtƌolǇtiƋue à l͛aĐide oǆaliƋue 

 

Propriétés mécaniques 

Module de Young 

 Le module de YouŶg des aĐieƌs dĠpeŶd de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. “a 
dépendance sur la plage 300 K – 900 K pour un acier de type 304 est donnée en figure 58 [Garfalo 

1960].  

 

Figure 58 : Evolution du module de YouŶg d͛uŶ aĐieƌ ϯϬϰ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue [Gaƌfalo ϭϵϲϬ] 

 Ces doŶŶĠes soŶt pƌĠseŶtĠes à titƌe iŶdiĐatif, l͛aĐieƌ ĠtaŶt lĠgğƌeŵeŶt différent du nôtre, en 

particulier au niveau de la teneur en carbone. Toutefois, peu d͛iŶflueŶce est attendue de cette légère 

variation de composition. 

Résistance à la traction, liŵite d͛ĠlastiĐitĠ et alloŶgeŵeŶt à ƌuptuƌe 

 Les propriétés mécaniques de l͛aĐieƌ fouƌŶi Ŷ͛oŶt pas ĠtĠ étudiées. Cependant, un exemple 

de propriétés mécaniques obtenues pour un acier de type 304 en fonction de la température est 

donné en figure 59 [Simmons 1952].  
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Figure 59 : EǀolutioŶ de la liŵite d͛ĠlastiĐitĠ et de la ƌĠsistaŶĐe à la traction d͛uŶ aĐieƌ ϯϬϰ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de 
l͛essai ŵĠĐaŶiƋue [“iŵŵoŶs ϭϵϱϮ] 

Mécanismes de déformation 

 La dĠfoƌŵatioŶ de l͛aĐieƌ ϯϬϰL fait intervenir plusieurs modes de déformation à température 

ambiante. Ceux-ci ont notamment été étudiés par Shen à des vitesses de déformations comprises 

entre 10-1 s-1 et 10-3 s-1 [Shen 2012]. Ses travaux ont pu confirmer que, dans ces conditions, la 

déformation plastique se fait par une activité des  dislocations, la formation de fautes d͛eŵpileŵeŶt, 
du maclage et des transitions de phase.  

Un des principaux paramètres régissant la déformation des matériaux à structure cristalline 

cubique à faces centrées est l͛ĠŶeƌgie de faute d͛eŵpileŵeŶt ;EFEͿ. Dans notre cas, elle est faible: de 

l͛oƌdƌe de Ϯ1 mJ/m² à température ambiante [Schramm 1975]. Cette valeur conduit à une formation 

ƌelatiǀeŵeŶt aisĠe de fautes d͛eŵpileŵeŶt et de ŵaĐles de dĠfoƌŵatioŶ. Les ŵaĐles de  déformation 

se font selon les systèmes {111} <112>. L͛aĐieƌ ϯϬϰL est, de plus, ŵĠtastaďle à l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ. Les 
sollicitations mécaniques conduisent donc à  des transitions de phases et à la formation de phases 

martensitiques ε et α͛.  

 Shen a effectué des essais arrêtés afin de caractériser les différents mécanismes impliqués en 

fonction du niveau de déformation du matériau. Aux faibles déformations, seules des dislocations 

sont présentes. A partir de 10 %, des fautes d͛eŵpileŵeŶt et de la ŵaƌteŶsite ε apparaissent. Au-delà 

de 20 %, le ŵaĐlage deǀieŶt sigŶifiĐatif et l͛appaƌitioŶ de ŵaƌteŶsite α͛ se fait au-delà de 30 % de 

déformation. Passé 55 % de déformation, la martensite ε aiŶsi Ƌue les fautes d͛eŵpileŵeŶt oŶt 

tendance à disparaître. Ces différents stades sont présentés en figure 60 et figure 61. 
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Figure 60 : MĠĐaŶisŵes de dĠfoƌŵatioŶ d͛uŶ aĐieƌ ϯϬϰL eŶ foŶĐtioŶ de la dĠfoƌŵatioŶ à teŵpĠƌatuƌe aŵďiaŶte [“heŶ ϮϬϭϮ] 
;Ds = disloĐatioŶs, “Fs = fautes d͛eŵpileŵeŶt, tǁiŶs = ŵaĐlesͿ 

 

Figure 61 : Fraction surfacique de martensite et de macles en fonction de la déformation à température ambiante [Shen 
2012] 

Ces mécanismes de déformation sont également influencés par la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai. EŶ 
effet, l͛ĠŶeƌgie de faute d͛eŵpileŵeŶt est seŶsiďle à la teŵpĠƌatuƌe. Celle-ci a tendance à augmenter 

eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe [LataŶisioŶ ϭϵϳϭ]. AǀeĐ l͛augŵeŶtatioŶ de Đette ǀaleuƌ, oŶ ǀoit uŶe 
transitioŶ du ŵode de dĠfoƌŵatioŶ ďasĠ suƌ la foƌŵatioŶ de ŵaƌteŶsite ε ǀeƌs uŶ ŵode de 
déformation basé sur le maclage, puis sur le glissement des dislocations [Choi 1997] [Allain 2004]. 

C͛est doŶĐ suiǀaŶt Đet oƌdƌe Ƌue deǀƌaient évoluer les mécanismes de déformation avec 

l͛augŵeŶtatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. 
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2.2. Protocole expérimental 

 

 UŶ Ġtat de l͛aƌt des ĐoŶŶaissaŶĐes liĠes à la FML a ĠtĠ pƌĠseŶtĠ daŶs la paƌtie 
bibliographique. L͛aĐĐeŶt a ĠtĠ poƌtĠ tout paƌtiĐuliğƌeŵeŶt suƌ l͛iŶflueŶĐe du ŵilieu sodium liquide 

sur le comportement des aciers. Les informations accumulées ont peƌŵis d͛Ġtaďliƌ uŶ Đahieƌ des 
charges précis des différentes caractéristiques des montages à concevoir et du protocole 

eǆpĠƌiŵeŶtal à adopteƌ. L͛eŶseŵďle du pƌotoĐole et des instruments utilisés est décrit dans les 

paragraphes suivants. 

 

2.2.1. Pré-exposition au sodium liquide 

 

Nous avons vu dans la partie bibliographique que le mouillage est essentiel à l'observation de 

la FML. Celui-ci devra donc être garanti. Contrairement à d'autres métaux liquides, le sodium est très 

réactif. Cette caractéristique empêche l'utilisation de flux chimiques pour réduire la couche d'oxyde 

native de l'acier. Nous avons cependant constaté en section 1.2.1 que ces couches d'oxydes sont 

instables en milieu sodium liquide dont la teneur en oxygène est limitée. Pour cela, une étape de pré-

exposition des éprouvettes au sodium liquide sera effectuée. Celle-ci se fait dans l'installation 

CORRONa (CEA/DEN/DANS/DPC/SCCME/LECNA), qui est constituée d'une boîte à gant dédiée à 

l'étude de la corrosion en milieu sodium liquide statique [Courouau 2011]. 

 Le sodiuŵ est ĐoŶteŶu daŶs uŶ Đƌeuset eŶ ŵolǇďdğŶe plaĐĠ au foŶd d͛uŶ pot theƌŵiƋue. Ce 
pot est aĐĐƌoĐhĠ au plaŶĐheƌ d͛uŶe ďoîte à gaŶts sous atŵosphğƌe d͛aƌgoŶ. Cette atmosphère inerte, 

puƌifiĠe eŶ ĐoŶtiŶu à l͛aide d͛uŶ taŵis ŵolĠĐulaiƌe, peƌŵet l͛aĐĐğs au sodiuŵ tout en limitant au 

maximum sa contamination. Lors des manipulations, qui sont effectuées à basse température 

(383 K), les teneurs en oxygène et en humiditĠ de l͛atŵosphğƌe de la ďoîte à gaŶts soŶt iŶfĠƌieuƌes à 
10-4 % atomiques. 

  
Figure 62 : aͿ Photogƌaphie de l͛iŶstallatioŶ CO‘‘ONa, ďͿ “ĐhĠŵa ƌepƌĠseŶtaŶt l͛iŶtĠgƌatioŶ du pot theƌŵiƋue daŶs la ďoîte 

à gant 

Lors de l͛eǆpositioŶ d͛ĠĐhaŶtilloŶs au sodiuŵ, le Đhauffage du pot theƌŵiƋue est effeĐtuĠ paƌ 
uŶ fouƌ plaĐĠ à l͛eǆtĠƌieuƌ de Đelui-Đi et peƌŵettaŶt au sodiuŵ d͛atteiŶdƌe uŶe teŵpĠƌatuƌe de ϵϮϯ K. 

La partie haute du pot, en contact avec le plancher de la boîte à gants, est quant à elle refroidie par 

a b 
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uŶe ĐiƌĐulatioŶ d͛huile teƌphĠŶiƋue (thermocryostat). Le pot est fermé par un couvercle étanche et le 

faiďle ǀoluŵe d͛aƌgoŶ piĠgĠ se tƌouǀe eŶ ĠƋuiliďƌe aǀeĐ le sodiuŵ peŶdaŶt l͛essai. EŶfiŶ la pƌĠseŶĐe 
d͛uŶ ĐoŶdeŶseuƌ à ƌefluǆ peƌŵet d͛Ġǀiteƌ l͛aĐĐuŵulatioŶ d͛aĠƌosols daŶs la paƌtie haute du pot 
thermique, une fois le pot fermé. 

 Il a été montré que les impuretés ont une influence sur la FML du T91 dans le sodium liquide 

[Skeldon 1994]. Il est donc indispensable de maintenir leur concentration à un niveau faible. Pour 

cela, des procédures de purification, établies en prenant pour base celles utilisées dans l'eutectique 

plomb-bismuth [Courouau 2007], ont été appliquées systématiquement. Le sodium solide reçu est 

gratté en surface afin d'évacuer les différents oxydes déjà présents avant de le faire fondre. Ensuite, 

une fois placé dans le creuset de molybdène, il est maintenu 48 h à 383 K afin que les impuretés en 

sursaturation aient le temps de cristalliser à sa surface. Cette température est choisie la plus basse 

possiďle afiŶ d͛oďteŶiƌ uŶe soluďilitĠ eŶ iŵpuƌetĠs la plus faible possible. Celles-ci sont ensuite 

recueillies lors d'un écrémage minutieux de la surface, puis évacuées. Le bain de sodium résultant 

contient une concentration d'oxygène évaluée à environ 10 µg/g. Cette valeur a été établie par des 

ŵesuƌes poŶĐtuelles effeĐtuĠes au Đouƌs d͛essais de ĐoƌƌosioŶ paƌ soŶde ĠleĐtƌoĐhiŵiƋue ;aǀeĐ uŶe 
électrode de référence In/In2O3/Mo). On note également que des ouvertures du pot à basse 

température peuvent avoir lieu pour insérer ou extraire des échantillons. Etant donné la pureté de 

l͛atŵosphğƌe de la ďoîte à gaŶt, oŶ peut ĐoŶsidĠƌeƌ Ƌue la ĐoŶtaŵiŶatioŶ du sodiuŵ est ŶĠgligeaďle. 
Ceci est confirmé par le fait que la réflectiǀitĠ du sodiuŵ Ŷ͛eŶ est pas ŵodifiĠe, la soluďilitĠ de 
l͛oǆǇgğŶe à la teŵpĠƌatuƌe d͛ouǀeƌtuƌe du pot ĠtaŶt de Ϯ à ϰ µg/g [ThoƌleǇ 1989]. 

 

Teneur en espèces métalliques 

 Certaines pré-expositions de T91 ont été effectuées après des essais de corrosion de longue 

durée (4200 h - 5000 h). Ceci a pour conséquence une légère modification de la chimie du bain de 

sodium et notamment une augmentation de la teneur du sodium en espèces métalliques 

constituantes des aciers (fer, chrome, nickel principalement) dont les solubilités sont mentionnées en 

section 1.2.2. Par exemple, après un essai de corrosion de 5000 h à 823 K, la teneur du sodium en fer 

a ĠtĠ estiŵĠe à Ϭ,Ϯϴ µg/g pouƌ uŶe soluďilitĠ d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,ϱ µg/g à Đette teŵpĠƌatuƌe. Sont 

concernées par ces expositions, certaines éprouvettes exposées 48 h à 723 K dans du sodium à basse 

teneur en oxygène (étude en température et en vitesse de sollicitation) et les éprouvettes testées en 

sodium à haute teneur en oxygène (toutes les éprouvettes).  

D͛apƌğs uŶe ĐoŵpaƌaisoŶ du comportement mécanique de ces éprouvettes par rapport à 

Đelui d͛Ġpƌouǀettes aǇaŶt ĠtĠ eǆposĠes daŶs du sodiuŵ Ŷeuf dans des conditions similaires, aucune 

ŵodifiĐatioŶ sigŶifiĐatiǀe Ŷ͛a ĠtĠ attƌiďuĠe à la variation de la teneur du sodium en impuretés 

métalliques. En effet, ces éléments ne sont pas connus comme fragilisants et les différences 

observées entre les deux expositions de 48 h à 723 K avec une teneur différente en impuretés 

ŵĠtalliƋues est plutôt à ƌappƌoĐheƌ d͛uŶe différence de la teneur en oxygène entre les bains utilisés 

Ƌue d͛uŶe iŶflueŶĐe des iŵpuƌetĠs ŵĠtalliƋues. EŶ effet, uŶ état de mouillage différent a été observé 

et sera discuté en section 4.2. De plus, l͛effet oďseƌǀĠ ;pas de dĠgƌadatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues 
pour une faible teneur en impuretés métalliques dissoutes) est contraire au comportement attendu 

d͛apƌğs les ŵĠĐaŶisŵes de FML de GliĐkŵaŶ [GliĐkŵaŶ ϮϬϬϯ] et ‘oďeƌtsoŶ [‘oďeƌtsoŶ ϭϵϲϲ]. En 
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conséquence, cette légère variation des conditions expérimentales ne sera pas mentionnée par la 

suite. 

 

Teneur en oxygène 

 Différentes conditions de teneur en oxygène ont été utilisées au cours de notre étude. 

Skeldon ayant montré une influence des impuretés sur la FML du T91 en milieu sodium liquide sans 

toutefois identifier celle mise en jeu (O, H) [Skeldon1994], des procédures spécifiques ont été mises 

en place lors de la pré-exposition afin de faire varier la teneur du sodium en oxygène 

iŶdĠpeŶdaŵŵeŶt. L͛eŶseŵďle des ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ appliƋuĠes au Tϵϭ est rappelé dans le 

tableau 9. 

Sodium à haute teneur en oxygène 

 La pƌeŵiğƌe ĐoŶditioŶ utilisĠe est ĐoŶstituĠe d͛uŶ ďaiŶ de sodiuŵ aǀeĐ uŶe teŶeuƌ 
importaŶte eŶ oǆǇgğŶe ;≈ 200 µg/gͿ. AfiŶ d͛oďteŶiƌ Đette condition, le bain de sodium résultant des 

procédures initiales de purification ([O2-] ≈ 10 µg/g) est enrichi en oxygène en y ajoutant des oxydes 

binaires de sodium. Ces oxydes sont composés principalement de monoxyde de sodium (Na2O) et de 

14,8 % massiques de peroxyde de sodium (Na2O2). La quantité ajoutée est équivalente à environ 200 

µg/g d͛oǆǇgğŶe. Pouƌ gaƌaŶtiƌ leur dissolution, le sodium est ensuite maintenu 48 h à 823 K puis 

ramené à 383 K. En ouvrant le pot thermique, on constate que le Na2O est présent à la surface du 

sodium car en sursaturation à cette température. En figure 63, l͛aspeĐt du sodiuŵ est ĐoŵpaƌĠ saŶs 
ajout d͛oǆǇdes après 1200 h à 823 K et aǀeĐ ajout d͛oǆǇdes après 2500 h à 823 K. Dans cette 

condition à haute teneur en oxygène, les éprouvettes de T91 sont exposées 48 h à 723 K. 

  
Figure 63 : Photogƌaphies de l͛aspect du sodium liquide (encadré en blanc) : a) sans ajout de Na2O après 1200 h à 823 K, b) 

avec ajout de Na2O après 2500 h à 823 K 

Sodium à basse teneur en oxygène 

 Des expositions avec une teneur en oxygène intermédiaire sont ensuite mises en place. Après 

les procédures de purification initiales, le bain de sodiuŵ est diƌeĐteŵeŶt utilisĠ pouƌ l͛Ġtape de pƌĠ-

exposition. Comme mentionné précédemment, cela correspond à une teneur en oxygène de l͛oƌdƌe 
de 10 µg/g. Plusieurs températures et durées d͛eǆpositioŶ oŶt ĠtĠ utilisĠes suƌ le Tϵϭ afiŶ d͛oďseƌǀeƌ 

a b 
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l͛iŶflueŶĐe de Đes paƌaŵğtƌes suƌ uŶe ĠǀeŶtuelle seŶsiďilitĠ à la FML. Les caractéristiques de ces 

expositions sont présentées dans le tableau 9. 

Sodium à très basse teneur en oxygène 

 Une exposition avec une très faible teneur en oxygène a également été mise en place. Pour 

cela, les impuretés résiduelles des procédures initiales de purification soŶt ĠliŵiŶĠes à l͛aide de 
pièges de zirconium. Pour cela, une feuille de zirconium est insérée dans le pot contenant le sodium, 

qui est ensuite amené à 873 K pendant 70 h. Ces conditions sont estimées suffisantes pour piéger les 

impuretés en solution. Après réouverture du pot, les éprouvettes sont ensuite plongées dans le 

sodium et une exposition de 160 h à 823 K est lancée en gardant le zirconium immergé dans le 

sodium liquide. 

Teneur en oxygène 
(µg/g) 

Température 
d͛eǆpositioŶ ;KͿ DuƌĠe d͛eǆposition (h) Note 

200 723 48  
10 723 24  
10 723 48 Effectuée deux fois 
10 723 72  
10 823 48  
10 823 117  
<3 823 160  

Tableau 9 : Taďleau ďilaŶ des diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ utilisĠes sur le T91 

 

2.2.2. Transport 

 

 Le montage destiné aux essais mécaniques n'étant pas situé sur le site du CEA Saclay mais sur 

celui de l'Ecole Centrale Paris, les éprouvettes doivent être transportées tout en limitant la 

contamination du sodium au maximum. Pour cela, les éprouvettes sont enfermées sous une 

atŵosphğƌe d͛aƌgoŶ daŶs deuǆ ďoîtes eŶ ŶǇloŶ ĠtaŶĐhes eŶfeƌŵĠes l'uŶe daŶs l'autƌe. EŶ soƌtaŶt les 
éprouvettes sous une atmosphère inerte, le caractère brillant du sodium est encore présent, ce qui 

traduit l'efficacité de cette procédure. 

Pour limiter la quantité de sodium à transporter et faciliter le montage des éprouvettes, 

l͛eǆĐĠdeŶt de sodiuŵ situĠ au Ŷiǀeau des ŵoƌs est eŶleǀĠ ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt daŶs la ďoîte à gaŶts du 
montage CORRONa. 

 Afin de limiter la contamination du sodium sur les éprouvettes lors du transport et du 

ŵoŶtage suƌ le ŵoŶtage de tƌaĐtioŶ, uŶe fiŶe pelliĐule de paƌaffiŶe a ĠtĠ dĠposĠe suƌ l͛eŶtaille de 
ĐeƌtaiŶes Ġpƌouǀettes eŶ ŵġŵe teŵps Ƌue l͛eǆĐĠdeŶt de sodiuŵ a ĠtĠ ĠliŵiŶĠ. La paƌaffiŶe Ŷ͛est pas 
réactive avec le sodiuŵ et Đoule loƌs du Đhauffage de l͛Ġpƌouǀette, Đe qui conduit probablement à un 

ĐoŶtaĐt du sodiuŵ aǀeĐ l͛atŵosphğƌe d͛aƌgoŶ loƌs de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. Des essais mécaniques en 

ŵilieu sodiuŵ oŶt peƌŵis de ŵoŶtƌeƌ Ƌue la pƌĠseŶĐe de paƌaffiŶe Ŷ͛a pas d͛iŶfluence significative 

sur la sensibilité à la FML (résultats non-présentés ici). Cette protection ne peut toutefois pas être 

utilisée pour les essais à une température élevée (> 473 K) à cause de la vaporisation rapide de la 
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paraffine dans ces conditions. Celle-ci peut en effet créer des bouchons dans les circuits ou 

endommager les appareils de mesure. 

 

 

2.2.3. Essais mécaniques sous atmosphère inerte 

 

L'étude bibliographique présentée dans la partie précédente a permis de définir les 

différentes caractéristiques de l'essai ŵĠĐaŶiƋue à ŵettƌe eŶ plaĐe afiŶ d͛Ġtudieƌ la seŶsiďilitĠ de 
l'acier T91 à la fragilisation par le sodium. Nous avons notamment vu que l'étude de la sensibilité à la 

FML d'un couple métal liquide/métal solide doit se faire par le biais d'une vaste campagne 

expérimentale et que pour ce faire, des essais de traction monotone sont généralement utilisés. Un 

tel mode de sollicitation, dont la durée de l'essai est relativement limitée ĐoŵpaƌĠe à Đelle d͛uŶ essai 
de fluage ou de fatigue, va permettre de limiter les problèmes de vaporisation du sodium et 

d'évolution de la chimie du sodium au cours de l'essai. En effet, les impuretés dissoutes dans le 

sodium liquide ont été rapportées comme responsables d'une fragilisation de l'acier T91 [Skeldon 

1994]. C'est pourquoi toutes les étapes de l'essai seront à effectuer sous une atmosphère inerte dont 

la teneur en impuretés (oxygène, humidité) sera maintenue la plus basse possible et mesurée en 

continu.  

En début de thèse, un montage expérimental permettant d'effectuer ces essais de traction 

sous atmosphère inerte a été mis en place. Deux étapes distinctes doivent être effectuées sous 

atmosphère inerte : le ŵoŶtage de l͛Ġpƌouǀette et l͛essai de tƌaĐtioŶ. AfiŶ de liŵiteƌ le ǀoluŵe de gaz 
à purifier, deux enceintes indépendantes vont être utilisées : une enceinte externe dédiée au 

ŵoŶtage de l͛Ġpƌouǀette et uŶe eŶĐeiŶte iŶteƌŶe dĠdiĠe à l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. L͛eŶseŵďle de 
l͛iŶstƌuŵeŶtatioŶ liĠe à l͛essai doit ĠgaleŵeŶt ġtƌe iŶtĠgƌĠ autouƌ d͛uŶe ŵaĐhiŶe de tƌaĐtioŶ ;aŶalǇse 

des gaz, contrôle de la température). Pour notre étude, nous allons utiliser une machine de traction 

électro-mécanique MTS 20/MH associée à une cellule de force de 100 kN. L͛ageŶĐeŵeŶt des organes 

principaux est présenté en figure 64. 
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Figure 64 : Agencement des principaux organes du dispositif de traction sous atmosphère inerte 

 

Enceinte et circuit externes  

 L͛eŶĐeiŶte eǆteƌŶe a pour objectif de permettre le montage des éprouvettes sur les mors de 

la ŵaĐhiŶe de tƌaĐtioŶ. UŶe eŶĐeiŶte de gƌaŶde taille a doŶĐ ĠtĠ iŶtĠgƌĠe à l͛iŶtĠƌieuƌ de la ŵaĐhiŶe 
de traction afin de permettre des mouvements amples, nécessaires aux manipulations liées au 

ŵoŶtage. Au laŶĐeŵeŶt d͛uŶ essai, uŶ ďalaǇage d͛aƌgoŶ est ŵis eŶ plaĐe de manière à ƌeŵplaĐeƌ l͛aiƌ 
paƌ de l͛aƌgoŶ aǀeĐ uŶe faiďle teŶeuƌ eŶ iŵpuƌetĠs. Pouƌ Đela uŶe poŵpe de ĐiƌĐulatioŶ, doŶt le dĠďit 
est réglable, est mise en route à la fois pouƌ ĠǀaĐueƌ l͛aiƌ de l͛eŶĐeiŶte et pour le conduire vers un 

aŶalǇseuƌ d͛oǆǇgğŶe afiŶ de mesurer la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe daŶs l͛eŶĐeiŶte. L͛aŶalǇseuƌ eŶ oǆǇgğŶe 
est fabriqué par Setnag. Il utilise une jauge électrochimique à oxygène à référence interne 

métalliƋue. OŶ ĐoŵŵeŶĐe le ŵoŶtage de l͛Ġpƌouǀette ;ouǀeƌtuƌe des ďoites de tƌaŶspoƌtͿ ƋuaŶd la 
teneur en oxygène est inférieure à  25.10-3 % atomique (environ une heure et demie de purification). 

Un schéma simplifié du ĐiƌĐuit de ďalaǇage de l͛eŶĐeiŶte eǆteƌŶe est présenté en figure 65. Le 

ŵoŶtage de l͛Ġpƌouǀette duƌe eŶ ŵoǇeŶŶe uŶe dizaiŶe de ŵiŶutes. BieŶ Ƌue la teŶeuƌ eŶ huŵiditĠ 
ne soit pas mesurée en continu, des mesures ponctuelles sont effectuées en utilisant la sonde 

d͛huŵiditĠ du ĐiƌĐuit iŶteƌŶe ;pƌĠseŶtĠ plus loiŶͿ. Au dĠďut du ŵoŶtage de l͛Ġpƌouǀette, la teneur en 

humidité est inférieure à 5.10-3 pourcent atomique. 

 

Figure 65 : “ĐhĠŵa siŵplifiĠ du ĐiƌĐuit de ďalaǇage de l͛eŶĐeiŶte eǆteƌŶe 

 

Enceinte et circuit internes 

 L͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe a ĠtĠ ĐoŶçue pouƌ peƌŵettƌe des essais ŵĠĐaŶiƋues de loŶgue duƌĠe aǀeĐ 
uŶe ĐoŶtaŵiŶatioŶ ŵiŶiŵale du sodiuŵ liƋuide. L͛oďteŶtioŶ d͛uŶe haute puƌetĠ est doŶĐ 
d͛iŵpoƌtaŶĐe ĐƌitiƋue. Pouƌ Đela, uŶ ďalaǇage d͛aƌgoŶ est utilisĠ tout au loŶg de l͛essai. Le ǀoluŵe de 
l͛eŶĐeiŶte a ĠtĠ ƌĠduit au ŵaǆiŵuŵ pouƌ liŵiteƌ le teŵps de puƌifiĐatioŶ à paƌtiƌ de l͛atŵosphğƌe de 
l͛eŶĐeiŶte eǆteƌŶe. AfiŶ d͛oďteŶiƌ uŶe puƌetĠ de gaz ŵaǆiŵale, de l͛aƌgoŶ de ƋualitĠ Alphagaz Ϯ 
fourni par Air Liquide est utilisé pour le balayage ([O2] < 10-5 % atomique, [H2O] < 5.10-5 % atomique). 

Les teneurs en oxygène et en humidité sont mesurées en continu.  
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Figure 66 : “ĐhĠŵa siŵplifiĠ du ĐiƌĐuit de ďalaǇage de l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe 

EŶ soƌtie de l͛eŶĐeiŶte, le gaz passe à tƌaǀeƌs uŶ filtƌe à paƌtiĐules afiŶ de pƌotĠgeƌ les 
instruments de mesure. Il est ensuite dirigé vers les sondes de mesure. La mesure de la teneur en 

oǆǇgğŶe est effeĐtuĠe paƌ le ďiais d͛uŶe soŶde )iƌoǆ, ĐoŶstituĠe d͛uŶe ĠleĐtƌode d͛oǆǇde de 
ziƌĐoŶiuŵ dopĠe à l͛Ǉttƌiuŵ maintenue à 1023 K. Un réglage du débit est présent en entrée de la 

sonde afin de se conformer au débit nominal d͛utilisatioŶ du Đapteuƌ. La teneur en humidité est 

mesurée en utilisant une sonde Shaw, ĐoŶstituĠe d͛uŶ taŵis ŵolĠĐulaiƌe ŵodifiĠ, Đoŵŵe 
diélectrique adsorbant, avec un dĠpôt d͛oƌ ĐoŶduĐteuƌ. Un schéma simplifié du circuit de gaz est 

présenté en figure 66. OŶ Ŷote la pƌĠseŶĐe d͛uŶ court-circuit de l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe afiŶ d͛aǀoiƌ uŶ 
circuit direct de gaz (argon ou air) peƌŵettaŶt l͛ĠtaloŶŶage des capteurs et une mesure de la pureté 

des gaz. L͛essai est laŶĐĠ ƋuaŶd la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe est iŶfĠƌieuƌe à ϱ.ϭϬ-4 % atomique et celle en 

humidité à 5.10-3 % atomique (entre 1 h et 4 h de balayage). OŶ Ŷote Ƌue l͛essai mécanique est 

effectué à pression atmosphérique (± 0,02 bar). 

 

Consigne et mesure de la température 

 AfiŶ de s͛affƌaŶĐhiƌ de la pƌĠseŶĐe d͛uŶ fouƌ, le Đhauffage de l͛Ġpƌouǀette se fait paƌ effet 
joule. UŶ ĐouƌaŶt passe paƌ la ĐoloŶŶe de tƌaĐtioŶ, peƌŵettaŶt d͛augŵeŶteƌ la teŵpĠƌatuƌe de la 
zoŶe aǀeĐ la plus faiďle seĐtioŶ, soit l͛Ġpƌouǀette utilisĠe. Le ĐoŶtƌôle de la teŵpĠƌatuƌe se fait 
ŵaŶuelleŵeŶt eŶ teŵps ƌĠel, d͛apƌğs uŶ ƌeleǀĠ de la teŵpĠƌatuƌe fait paƌ uŶ pǇƌoŵğtƌe IŵpaĐ ϭϰϬ 
foĐalisĠ suƌ l͛Ġpƌouǀette. “a plage de foŶĐtioŶŶeŵeŶt est de 50 – 1200 °C et la longueuƌ d͛oŶde 
utilisée est de 2 à 2,ϴ µŵ. Le pǇƌoŵğtƌe est situĠ à l͛iŶtĠƌieuƌ de l͛eŶĐeiŶte eǆteƌŶe et à l͛eǆtĠƌieuƌ de 
l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe. CeĐi ĐoŶditioŶŶe l͛utilisatioŶ de Ƌuaƌtz aŶhǇdƌe ;AŶusil ϭϬϬͿ Đoŵŵe ŵatĠƌiau 
pour la paroi de l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe afiŶ de Ŷe pas paƌasiteƌ la ŵesuƌe. GĠŶĠƌaleŵeŶt, la teŵpĠƌatuƌe 
est ŵaiŶteŶue eŶǀiƌoŶ ϭϬ ŵiŶutes afiŶ d͛ġtƌe staďilisĠe aǀaŶt de laŶĐeƌ l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. OŶ Ŷoteƌa 
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Ƌue l͛utilisatioŶ d͛uŶ ĐouƌaŶt ĠleĐtƌiƋue pouƌ Đhauffeƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ a iŵpliƋuĠ d͛isoleƌ 
ĠleĐtƌiƋueŵeŶt toute l͛iŶstallatioŶ de la ĐoloŶŶe de tƌaĐtioŶ. 

 

Teneur en hydrogène 

 L͛iŶflueŶĐe de la teŶeuƌ eŶ hǇdƌogğŶe suƌ la seŶsiďilitĠ à la FML a ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ĠtudiĠe. 
Pour cela, certains essais ont été effectués avec du sodium enrichi en hydrogène. Pour cela, un gaz Ar 

+ 5 % H2 a ĠtĠ utilisĠ Đoŵŵe gaz de Đouǀeƌtuƌe daŶs l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe peŶdaŶt les essais. La 

pƌĠpaƌatioŶ de l͛essai est ideŶtiƋue auǆ ĐoŶditioŶs ŶoŶ-hydrogénées dans un premier temps. Lors de 

la purification de l͛atŵosphğƌe de l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe, uŶe fois le Đƌitğƌe de puƌetĠ de laŶĐeŵeŶt de 
l͛essai atteiŶt ;[O2] < 5.10-4 % atomique et [H2O] < 5.10-3 % atoŵiƋueͿ, le ďalaǇage d͛aƌgoŶ est ĐhaŶgĠ 
eŶ aƌgoŶ hǇdƌogĠŶĠ. LoƌsƋue la ĐoŵpositioŶ de l͛atŵosphğƌe est à l͛ĠƋuilibre, le chauffage est lancé. 

Lors de cette étape, le gaz passe toujours à travers la sonde à oxygène et la plupart de l͛oǆǇgğŶe 
résiduel réagit aǀeĐ l͛hǇdƌogğŶe gazeuǆ pouƌ foƌŵeƌ de l͛eau au ĐoŶtaĐt de l͛ĠleĐtƌode de platiŶe de 
la sonde chauffée localement à 1023 K. En conséquence, l͛espğĐe oǆǇdaŶte au Ŷiǀeau de la soŶde 
devient H2O, ce qui impose donc un potentiel lié à ce nouvel équilibre. Cela permet de connaître le 

ŵoŵeŶt où la ĐoŵpositioŶ de l͛atŵosphğƌe se staďilise eŶ oďseƌǀaŶt la ǀaleuƌ du poteŶtiel affiché 

par la sonde à oxygène. La suite de l͛essai se dĠƌoule de façoŶ siŵilaiƌe auǆ essais eŶ ĐoŶditioŶ ŶoŶ 
hydrogénée.  

Cette ŵĠthode d͛eŶƌiĐhisseŵeŶt paƌ ǀoie gazeuse aǀeĐ ŵaiŶtieŶ de l͛atŵosphğƌe 
hǇdƌogĠŶĠe peŶdaŶt l͛essai peƌŵet de gaƌdeƌ l͛hǇdƌogğŶe eŶ ĠƋuiliďƌe eŶ solutioŶ daŶs le sodiuŵ 
liquide grâce à la pression partielle d͛hydrogène dans l͛atŵosphğƌe. Il faut ĐepeŶdant vérifier que 

l͛hǇdƌogğŶe a le teŵps de se dissoudƌe daŶs le sodiuŵ liƋuide et estiŵeƌ la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ 
d͛hǇdƌogğŶe à l͛ĠƋuiliďƌe. 

WhittiŶghaŵ [WhittiŶghaŵϭϵϳϱ] a ĠtudiĠ les ĐiŶĠtiƋues de dissolutioŶ de l͛hǇdƌogğŶe daŶs 
le sodium liquide. Il a établi l͛ĠƋuatioŶ suiǀaŶte : 

[(    )]         

avec [ቀ    ቁ]    la ǀitesse de dissolutioŶ de l͛hǇdƌogğŶe gazeuǆ auǆ ĐoŶditioŶs Ŷoƌŵales de pƌessioŶ 

et de température en mm3/s, S la surface du sodium en contact en mm² aǀeĐ l͛hǇdƌogğŶe gazeuǆ et P 

la pressioŶ paƌtielle d͛hǇdƌogğŶe gazeuǆ eŶ Pa. D͛apƌğs Đette ŵġŵe ƌĠfĠƌeŶĐe, pouƌ l͛iŶteƌǀalle de 
température [433 K – 703 K], ka est donné par : 

       ቆ         ቇ             

avec T la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai eŶ KelǀiŶ.  

On connaît P Ƌui est d͛eŶǀiƌoŶ ϱ % de la pression atmosphérique, soit 5.103 Pa. Les essais 

sous atmosphère hydrogénée sont effectués sur des éprouvettes axisymétriques entaillées. Pour 

calculer S, on détermine la hauteur h de l͛eŶtaille de pƌofoŶdeuƌ p égale à 500 µm, avec un angle au 

sommet α de 60° et dont la forme est approximée par un triangle (on néglige le rayon à sa pointe). 

On peut donc écrire : 
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avec R le ƌaǇoŶ eǆtĠƌieuƌ de l͛Ġpƌouǀette, soit Ϯ mm.  

La ǀaleuƌ oďteŶue est d͛eŶǀiƌoŶ ϳ,Ϯϲ ŵŵ2. On en déduit la vitesse de dissolution [ቀ    ቁ]    

en mm3/s pour des conditions normales de pression et de température. On se ramène à v, la vitesse 

de dissolution en mol/s, en utilisant la loi des gaz parfaits :        

en prenant 298 K pour T, 8,314 J.K-1.mol-1 pour R et 105 Pa pour P, avec n la quantité de matière en 

mol et V le volume occupé en m3. 

Il ƌeste à estiŵeƌ la ƋuaŶtitĠ d͛hǇdƌogğŶe à dissoudƌe daŶs le sodiuŵ pouƌ aƌƌiǀeƌ à 
l͛ĠƋuiliďƌe. AǀeĐ les appƌoǆiŵatioŶs faites pƌĠĐĠdeŵŵeŶt suƌ la foƌŵe de l͛eŶtaille, oŶ peut estiŵeƌ 
son volume Ve. On le surestime légèrement en multipliant la section par le périmètre extérieur de 

l͛Ġpƌouǀette :              

avec R, h et p définis précédemment. OŶ oďtieŶt uŶe ǀaleuƌ d͛eŶǀiƌoŶ ϭ,ϴϭ ŵŵ3. 

Avec le volume molaire du sodium Vm, tiƌĠ de l͛eǆpƌessioŶ de la densité et de la masse 

ŵolaiƌe du sodiuŵ, oŶ dĠteƌŵiŶe la ƋuaŶtitĠ de sodiuŵ ĐoŶteŶu daŶs l͛eŶtaille nNa: 

         

A partir de la concentration finale attendue en pourcents atomiques CH (estimée à partir des 

données présentées en section 1.2.1), on connait la quantité nH d͛hǇdƌogğŶe à iŶĐoƌpoƌeƌ daŶs le 
sodium en moles.           

On note que les valeurs de CH utilisées ne prennent pas en compte une éventuelle 

contamination du sodium en oxygène et/ou en hydrogène, ainsi que les interactions entre oxygène 

et hydrogène. 

Enfin, le temps de dissolution en secondes peut être calculé :     [ቀ    ቁ]    

Les valeurs obtenues pour ka,[ቀ    ቁ]   , CH, t et v, la vitesse de dissolution de l͛hǇdƌogğŶe eŶ 

mol/s, en fonction de la température sont résumées dans le tableau 10. 
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T (K) ka (mm3
NTP. N-1.s-1) CH (µg/g) v (mol/s) t (s) 

473 2,68 x 10-3 1,2 3,98x10-12 495 

573 8,96 x 10-2 15,5 1,33x10-10 186 

673 1,06 30 1,57x10-9 30 
Tableau 10 : Tableau récapitulatif des valeurs de ka, de CH la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ hǇdƌogğŶe daŶs le sodiuŵ à l͛ĠƋuiliďƌe, ǀ la 

ǀitesse de dissolutioŶ et t le teŵps ŶĠĐessaiƌe à l͛atteiŶte de l͛ĠƋuiliďƌe eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe 

On constate que les temps de dissolution sont rapides et facilement réalisables au cours de 

nos essais mécaniques. Ces grandeurs étant très inférieures au temps de maintien en température 

aǀaŶt le laŶĐeŵeŶt de la solliĐitatioŶ ŵĠĐaŶiƋue, oŶ eŶ ĐoŶĐlut à la faisaďilitĠ d͛ĠǀeŶtuels ajouts 
d͛hǇdƌogğŶe paƌ phase gazeuse juste aǀaŶt Ƌue l͛essai mécanique ne commence sans modifier le 

teŵps d͛eǆpositioŶ au sodiuŵ, et doŶĐ saŶs ŵodifieƌ les ĐoŶditioŶs eǆpĠƌiŵeŶtales.  

 

Essais de référence 

 Des essais de référence sont effectués afin de permettre une évaluation de la dégradation 

des propriétés mécaniques due à la présence de sodium liquide. Dans la mesure du possible, ces 

essais sont effectués sous atmosphère inerte dans des conditions similaires à celles appliquées pour 

les essais eŶ sodiuŵ. Les Đƌitğƌes de puƌetĠ de l͛atŵosphğƌe d͛aƌgoŶ soŶt Ġgalement identiques à 

Đeuǆ utilisĠs pouƌ les essais eŶ sodiuŵ. Toutefois, l͛Ġtape de ŵoŶtage des Ġpƌouǀettes utilisĠes pouƌ 
les essais de ƌĠfĠƌeŶĐe se fait à l͛aiƌ liďƌe et ŶoŶ sous aƌgoŶ. La puƌifiĐatioŶ de l͛atŵosphğƌe de 
l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe est eŶsuite faite de manière similaire aux essais en sodium. 

 Les éprouvettes utilisées pour les essais de référence ont généralement pu subir soit un 

traitement thermique dans un four à vide (P < 10-8 bar) de même durée et de même température 

Ƌue l͛eǆpositioŶ au sodium, soit une exposition au sodium simultanée à celle des éprouvettes 

destinées aux essais en sodium. Les éprouvettes exposées au sodium et destinées aux essais de 

ƌĠfĠƌeŶĐe soŶt eŶsuite ŶettoǇĠes daŶs l͛ĠthaŶol afiŶ d͛ĠliŵiŶeƌ le sodiuŵ ƌĠsiduel à leuƌ suƌfaĐe. Ces 
traitements permettent ainsi de décorréler une éventuelle dégradation des propriétés mécaniques 

liée à la FML des conséquences de la corrosion ou du vieillissement thermique résultant de 

l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ. DaŶs la suite, les tƌaiteŵeŶts suďis paƌ les Ġpƌouǀettes de ƌĠfĠƌeŶĐe soŶt 
pƌĠĐisĠs pouƌ ĐhaƋue ĐoŶditioŶ d͛essai. 

 Enfin, les essais de référence correspondant aux essais effectués en sodium sous atmosphère 

hǇdƌogĠŶĠe soŶt ĠgaleŵeŶt effeĐtuĠs sous uŶe atŵosphğƌe d͛aƌgoŶ hǇdƌogĠŶĠe ;Aƌ + 5 % H2).  

 

2.2.4. Géométrie des éprouvettes 

 

Géométrie axisymétrique entaillée  

La géométrie principalement utilisée pour les essais mécaniques est axisymétrique entaillée. 

Cette géométrie a été sélectionnée car fréquemment utilisée pour les études de sensibilité à la FML 

[Old 1980] [Fernandez 1997]. De plus, l'effet d'entaille, déjà décrit en section 1.1.2, augmente la 

sensibilité d'un matériau à la FML. Les dimensions de la géométrie utilisée sont illustrées en figure 
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67b. La pƌĠseŶĐe d͛uŶe eŶtaille peƌŵet de ĐoŶteŶiƌ uŶe goutte de sodium, qui sera est aspirée par 

capillarité en pointe de fissure lors de sa propagation. 

 

 
Figure 67 : aͿ Photogƌaphie d͛uŶe Ġpƌouǀette, ďͿ sĐhĠŵa d͛uŶe Ġpƌouǀette aǀeĐ les diŵeŶsioŶs de la zoŶe utile en 

millimètres 

 La géométrie de l'entaille est cruciale pour le comportement mécanique de l'éprouvette. La 

concentration de contrainte évolue fortement avec sa géométrie. L'entaille étant usinée à l'aide d'un 

outil à fileter, le rayon en pointe dépend de l'usure de l'outil. L'ensemble des éprouvettes utilisées au 

Đouƌs de l͛Ġtude Ŷ'aǇaŶt pas ĠtĠ usiŶĠ eŶ ŵġŵe teŵps, le ƌaǇoŶ de foŶd d'eŶtaille ǀaƌie de Ϯϱ à ϲϬ 
µm. Cependant, aucune influence de cette légère différence de triaxialité des contraintes en fond 

d'eŶtaille Ŷ'est atteŶdue suƌ les ƌĠsultats de l͛Ġtude. 

 Du fait de la géométrie utilisée, la présentation des résultats en termes de contrainte – 

déformation n'est pas aisée. L'énergie à rupture (J) de l'essai sera donc utilisée afin de comparer les 

différentes conditions d'essai. L'énergie à rupture est calculée en intégrant les courbes brutes force – 

déplacement de traverse. Un exemple de courbe oďteŶue loƌs d͛uŶ essai ŵĠĐaŶiƋue effeĐtuĠ sous 
argon à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min, après vieillissement 

thermique de 48 h à 723 K sous vide de l͛Ġpƌouǀette, est donné en figure 68. Dans la suite de l͛Ġtude, 
les ƌĠsultats des essais ŵĠĐaŶiƋues soŶt souǀeŶt pƌĠseŶtĠs sous foƌŵe d͛uŶ ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe 
RE, Ƌui est le ƌatio de l͛ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à la ƌuptuƌe de l͛Ġpƌouǀette eŶ sodiuŵ suƌ Đelle ŶĠĐessaiƌe 
à la ƌuptuƌe de l͛Ġpƌouǀette en argon. Plus la valeur de RE est faible, plus la dégradation des 

pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues eŶ ŵilieu sodiuŵ est iŵpoƌtaŶte. EŶ plus d͛aǀoiƌ uŶ seŶs phǇsiƋue eŶ ĠtaŶt 
diƌeĐteŵeŶt ƌeliĠe à la ǀaleuƌ de l͛ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à la ƌuptuƌe de l͛Ġpƌouǀette, Đette grandeur 

permet de limiter les écarts dus aux variabilités géométriques de ces éprouvettes. En effet, il est 

diffiĐile d͛eŶ usiŶeƌ deuǆ sĠƌies paƌfaiteŵeŶt ideŶtiƋues au Ŷiǀeau de l͛eŶtaille ;usuƌe de la poiŶte de 
l͛outil, plaĐeŵeŶt paƌ ƌappoƌt au ƌepğƌe ŵachine, etc.).  

 

a b 
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Figure 68 : Courbe force – dĠplaĐeŵeŶt de tƌaǀeƌse d͛uŶe Ġpƌouǀette aǆisǇŵĠtƌiƋue eŶtaillĠe testĠe à ϱϳϯ K pour une 
vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min ;l͛aiƌe sous la Đouƌďe est haĐhuƌĠeͿ 

 

Autres géométries 

Quelques essais sur des éprouvettes cylindriques sans entaille ont été effectués. Les 

dimensions des éprouvettes sont similaires à celles décrites précédemment (figure 69a). Autour de la 

zoŶe utile est eŶƌoulĠ uŶ fil de ŵolǇďdğŶe afiŶ de ŵaiŶteŶiƌ du sodiuŵ autouƌ de l͛Ġpƌouǀette et de 
ĐoŶstitueƌ aiŶsi uŶ ƌĠseƌǀoiƌ pouƌ Ġǀiteƌ uŶe pĠŶuƌie à Đause de sa ǀapoƌisatioŶ peŶdaŶt l͛essai.   

 
 

Figure 69 : a) SĐhĠŵa d͛uŶe Ġpƌouǀette axisymétrique non-entaillée avec les dimensions de la zone utile en millimètres, b) 
SĐhĠŵa d͛uŶe Ġpƌouǀette CCT où les principales dimensions sont indiquées en millimètres 

Quelques essais ont également été effectués sur des éprouvettes CCT (Center Cracked 

Tensile). Les dimensions principales des éprouvettes sont présentées en figure 69b. Celles-ci ont une 

épaisseur de 1,5 ŵŵ et le ƌaǇoŶ eŶ poiŶte d͛eŶtaille est de ϱϬϬ µm. La présence de cette entaille 
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permet de contenir une goutte de sodium, qui sera est aspirée par capillarité en pointe de fissure lors 

de sa propagation. 

Ces essais auƌoŶt pouƌ oďjeĐtif de ƋuaŶtifieƌ l͛effet du sodiuŵ suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt 
mécanique du T91. Les éprouvettes cylindriques permettront de calculer la contrainte et la 

dĠfoƌŵatioŶ à l͛aŵoƌçage des fissuƌes, et les Ġpƌouǀettes CCT d͛estiŵeƌ la ténacité du T91 dans le 

sodium liquide.   

L͛utilisatioŶ de tƌois gĠoŵĠtƌies au Đouƌs des diffĠƌeŶtes ĐaŵpagŶes d͛essais peƌŵettƌa 
ĠgaleŵeŶt de disĐuteƌ l͛iŶflueŶĐe de la gĠoŵĠtƌie de l͛Ġpƌouǀette suƌ la seŶsiďilitĠ du Tϵϭ à la FML 
dans le sodium liquide ;effet d͛eŶtaille, gĠoŵĠtƌie de ĐoŶtƌaiŶtes plaŶes/dĠfoƌŵatioŶs plaŶes, etĐ.Ϳ. 
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3. Evolution de l’interface sodium / T9ͳ 

 

La première étape de la procédure expérimentale appliquĠe afiŶ d͛Ġtudieƌ la seŶsiďilitĠ de 
l͛aĐieƌ Tϵϭ à la fƌagilisatioŶ paƌ le sodiuŵ liƋuide est uŶe Ġtape de pré-exposition au sodium liquide. 

Celle-ci vise à promouvoir le mouillage du matériau, cependant de nombreux phénomènes de 

ĐoƌƌosioŶ, dĠjà dĠĐƌits daŶs la paƌtie ϭ.Ϯ.Ϯ, ǀoŶt ŵodifieƌ l͛iŶteƌfaĐe aĐieƌ / sodium. La teneur en 

oxygène est un des principaux paramètres qui contrôlent la corrosion dans le sodium liquide et donc 

l͛ĠǀolutioŶ de l͛iŶteƌfaĐe. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe, il est pƌoďaďle Ƌue l͛oǆǇgğŶe iŶflueŶĐe iŶdiƌeĐteŵeŶt la 

sensibilité à la fragilisation par les métaux liquides et les propriétés mécaniques du matériau. Une 

Ġtude dĠtaillĠe de la stƌuĐtuƌe de l͛iŶteƌfaĐe sodiuŵ / aĐieƌ daŶs Ŷos ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ et eŶ 
particulier pour les différentes teneurs en oxygène utilisées (décrites en partie 2.2.1) est donc 

nécessaire. 

Loƌs d͛uŶe eǆpositioŶ à tƌğs basse teneur en oxygène ([O2-] < 3 µg/g), les échantillons ne sont 

pas mouillés par le  sodium liquide. Leur surface est encore brillante, suggérant une évolution limitée 

de l͛iŶteƌfaĐe aǀeĐ le sodiuŵ. C͛est pouƌƋuoi des analyses de composition de la surface ont été 

effectuées par XPS suƌ Đes ĠĐhaŶtilloŶs, afiŶ de pouǀoiƌ ideŶtifieƌ des ĐouĐhes d͛oǆǇdes de faiďle 
épaisseur (< 10 nm). Un spectromètre XPS Thermo Scientific Escalab 250xi a été utilisé (source X 

incidente Al-kα ŵoŶoĐhƌoŵatĠeͿ. La zoŶe d͛aŶalǇse est de l͛oƌdƌe ϵϬϬ µŵ de diaŵğtƌe. A Đause du 
ĐaƌaĐtğƌe ŵagŶĠtiƋue de l͛ĠĐhaŶtilloŶ, la leŶtille magnétique du spectromètre ne peut être utilisée, 

eŶgeŶdƌaŶt uŶe peƌte d͛iŶteŶsitĠ iŵpoƌtaŶte.  

Pour les teneurs plus importantes en oxygène (10 µg/g < [O2-] < 200 µg/g), les échantillons 

sont au moins partiellement mouillés et leur surface est terne. Cela traduit la présence de couches 

ĐoƌƌodĠes d͛Ġpaisseuƌ plus iŵpoƌtaŶte. AfiŶ de les ĐaƌaĐtĠƌiseƌ, des aŶalǇses paƌ “DL oŶt ĠtĠ 
effectuées. L͛appaƌeil utilisĠ est un Horiba Jobin-Yvon GD-Profiler 2 en mode radio fréquence (30 W 

& 800 Pa). En complément, des analyses par microsonde de Castaing ont également été effectuées 

avec une microsonde CAMECA SX 100. Enfin, des observations en microscopie électronique à 

balayage ont également été effectuées afin de visualiser la structure des couches sera effectuée avec 

un microscope Leo 1530 à pointe FEG. 

EŶfiŶ, l͛iŶflueŶĐe de la ĐoƌƌosioŶ, et eŶ paƌtiĐulieƌ de la ĐaƌďuƌatioŶ, suƌ la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe et 
le comportement méĐaŶiƋue de l͛aĐieƌ Tϵϭ a ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ĐaƌaĐtĠƌisĠe afiŶ de dĠĐoƌƌĠleƌ les 
ĐoŶsĠƋueŶĐes de l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ d͛uŶ effet de FML. 
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3.1. Evolution de l’interface en fonction de la teneur en oxygène du 

sodium 

 

3.1.1. Evolution de l’interface à très faible teneur en oxygène 

 

Des analyses XPS1 ont été réalisées sur un échantillon immergé pendant 162 h à 823 K dans 

du sodium à très faible teneur en oxygène ([O2-] < 3 µg/g). Comme dit précédemment, l͛ĠĐhaŶtilloŶ 
est relativement brillant après extraction et le sodium Ŷ͛Ǉ est pas adhĠƌeŶt. Sa surface présente un 

aspect hétérogène avec des zones plus ou moins métalliques et brillantes. Tƌois zoŶes d͛aŶalǇse oŶt 
été sélectionnées afin de caractériser la composition de la surface pour les différents tǇpes d͛aspects 

observés. 

Dans deux des trois zones (les zones ayant un aspect plus terne), on observe en extrême 

suƌfaĐe ;pƌofoŶdeuƌ d͛aŶalǇse de l͛oƌdƌe de ϭϬ ŶŵͿ uŶiƋueŵeŶt la pƌĠseŶĐe de ĐaƌďoŶate et/ou 
d͛hydroxyde de sodium. Le chrome et le fer ne sont pas détectés en surface. La présence de ces 

ĐoŵposĠs tƌaduit uŶ laǀage iŶĐoŵplet de l͛ĠĐhaŶtilloŶ. En effet, son nettoyage à l͛ĠthaŶol est 
relativement rapide afin de ne pas dégrader les ĐouĐhes d͛oǆǇdes poteŶtielleŵeŶt eŶ pƌĠseŶĐe. 

  
Figure 70 : a) Spectre de niveaux 2p du fer, b) spectre de niveaux 2p du chrome 

Pour la troisième zone, on constate la présence de fer et chrome. Les spectres de niveaux 2p 

du fer et du chrome sont présentés en figure 70. On remarque que le fer et le chrome se trouvent à 

la fois sous forme oxydée et métallique. Les contributions métalliques se situent respectivement à 

706,5 ± 0,3 eV et 574,0 ± 0,3 eV pour les niveaux 2p3/2 du fer et chrome respectivement. La présence 

de ĐoŶtƌiďutioŶs ŵĠtalliƋues iŶdiƋue Ƌue la ĐouĐhe d͛oǆǇde a uŶe Ġpaisseuƌ iŶférieure à la 

pƌofoŶdeuƌ d͛aŶalǇse de la speĐtƌosĐopie XP“. La ĐouĐhe d͛oǆǇde est foƌŵĠe d͛oǆǇde de Đhƌoŵe et 
de fer avec une proportion 67 % atomiques d͛oǆǇde de feƌ ;sous forme de valence III, Eliaison du niveau 

Fe-2p3/2 se trouvant à 710,8 ± 0,3 eV) et 33 % atomiques d͛oǆǇde de Đhƌoŵe ;ĠgaleŵeŶt à la ǀaleŶĐe 
III, Eliaison du niveau Cr-2p3/2 se trouvant a 576,8 ± 0,3 eV). Cela suggğƌe la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe 
d͛oǆǇde siŵilaiƌe à Đelle foƌŵĠe à l͛aiƌ à teŵpĠƌatuƌe aŵďiaŶte [BoutteŵǇ ϮϬϬϲ]. AuĐuŶ oǆǇde de fer 

Ŷ͛ĠtaŶt staďle daŶs Đes ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ, deuǆ hǇpothğses peuǀeŶt ġtƌe faites suƌ l͛oƌigiŶe de 

                                                             
1 Les analyses XPS ont été effectuées au CEA/DEN/DANS/DPC/SCCME/LECA avec la collaboration de Frédéric 
Miserque 
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Đette ĐouĐhe. Elle pouƌƌait s͛ġtƌe foƌŵĠe eŶtƌe l͛eǆtƌaĐtioŶ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ du ďaiŶ de sodiuŵ et 
l͛aŶalǇse XP“. EŶ effet, l͛ĠĐhaŶtilloŶ suďit uŶ Đouƌt sĠjouƌ à l͛aiƌ liďƌe. Cette hypothèse impliquerait 

ĐepeŶdaŶt Ƌu͛auĐuŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde Ŷ͛ait ĠtĠ pƌĠseŶte à la fiŶ de l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ liƋuide. 
Dans ce cas, un bon mouillage aurait dû ġtƌe ĐoŶstatĠ à la soƌtie de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ĐoŶfoƌŵĠŵeŶt à Đe 
Ƌui a ĠtĠ oďseƌǀĠ paƌ Baƌloǁ loƌs de l͛ĠliŵiŶatioŶ de la ĐouĐhe d͛oǆǇde paƌ ďoŵďaƌdeŵeŶt ioŶiƋue 
[Barlow 1969]. Puisque nos observations sont en contradiction avec cette hypothèse (pas de film de 

sodiuŵ adhĠƌeŶt ǀisiďle eŶ suƌfaĐe du TϵϭͿ, oŶ eŶ ĐoŶĐlut Ƌue la ĐouĐhe d͛oǆǇde Ġtait pƌĠseŶte tout 
au loŶg de l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ. BieŶ Ƌu͛elle soit thermodynamiquement instable, l͛eǆpositioŶ au 
sodium Ŷ͛a pas permis de la réduire intégralement. Nos résultats montrent donc que la réduction de 

la ĐouĐhe d͛oǆǇde Ŷatiǀe du Tϵϭ est tƌğs leŶte daŶs Đette ĐoŶditioŶ. Les analyses présentées ici 

ƌeflğteŶt pƌoďaďleŵeŶt l͛Ġtat de l͛iŶteƌfaĐe au Đouƌs de la phase de dĠŵaƌƌage de la Đoƌƌosion, 

préalable au régime stationnaire. Dans ces conditions de contact (non-ŵouillage, ĐouĐhe d͛oǆǇde 
native résiduelle), aucune modifiĐatioŶ de l͛iŶteƌfaĐe telle que celles décrites dans la partie 

bibliographie ;oǆǇdatioŶ, ĐaƌďuƌatioŶͿ Ŷ͛est attendue.  

 

3.1.2. Evolution de l’interface à faible teneur en oxygène 

 

Temps moyens (250 h à 823 K) 

CoŶditioŶs d͛Ġtude 

 AfiŶ d͛Ġtudieƌ l͛ĠǀolutioŶ de l͛iŶteƌfaĐe dans du sodium à faible teneur en oxygène, une 

exposition de 250 h à 823 K a été effectuée ([O2] ≈ 10 µg/g). De telles conditions sont représentatives 

d͛uŶe paƌtie de Đelles utilisĠes daŶs Ŷotƌe Ġtude pouƌ pƌoŵouǀoiƌ le ŵouillage, ŵais peƌŵetteŶt 
également la formation de couches corrodées suffisamment épaisses pour être analysées aisément. 

L͛Ġtat de suƌfaĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ avant exposition est ďƌut d͛usiŶage.  

 

Analyse par Spectroscopie à Décharge Luminescente (SDL) 

 La teĐhŶiƋue d͛aŶalǇse paƌ speĐtƌosĐopie à dĠĐhaƌge luŵiŶesĐeŶte peƌŵet l͛aďƌasioŶ 
pƌogƌessiǀe d͛uŶ disƋue d͛uŶ diaŵğtƌe de 4 mm par pas successifs de 2,5 nm sur une profondeur 

totale pouǀaŶt alleƌ jusƋu͛à ϭϬϬ µŵ. Elle peƌŵet aiŶsi d͛oďteŶiƌ uŶ pƌofil ĠlĠŵeŶtaiƌe de ĐoŵpositioŶ 
en épaisseur du ŵatĠƌiau. AǀaŶt aŶalǇse, l͛ĠĐhaŶtilloŶ est ŶettoǇĠ à l͛ĠthaŶol afiŶ d͛ĠliŵiŶeƌ le 
sodium en surface. Le profil obtenu lors des analyses2 est présenté en figure 71. 

                                                             
2 Les analyses SDL ont été effectuées au CEA/DEN/DANS/DPC/SEARS/LISL avec la collaboration de Michel 
Tabarant 



110 EǀolutioŶ de l͛iŶteƌfaĐe eŶ foŶĐtioŶ de la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe du sodiuŵ  

 

 

Figure 71 : Profil de composition élémentaire obtenu par SDL après 250 h d͛eǆpositioŶ au sodiuŵ liƋuide à ϴϮϯ K 

 Sur ce profil, on constate la présence de plusieurs couches distinctes. 

- A l͛eǆtƌġŵe suƌfaĐe, le piĐ de ĐaƌďoŶe et d͛oǆǇgğŶe est liĠ à la pƌĠseŶĐe de Đaƌďonates de 

sodiuŵ, doŶt l͛oďseƌǀatioŶ est ƌĠĐuƌƌeŶte suƌ les ĠĐhaŶtilloŶs laǀĠs à l͛ĠthaŶol. C͛est le sigŶe 
d͛uŶe pĠŶĠtƌatioŶ du sodiuŵ daŶs les ĐouĐhes de ĐoƌƌosioŶ. Le laǀage « doux » le maintient 

eŶ plaĐe, ŵais il ƌĠagit aǀeĐ l͛atŵosphğƌe. On observe également la pƌĠseŶĐe d͛uŶ piĐ de feƌ 
eŶ suƌfaĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ. Il seŵďle dĠĐoƌƌĠlĠ de tout autƌe ĠlĠŵeŶt. Cette augŵeŶtatioŶ 
de la concentration est potentiellement due à la présence de cristallites riches en fer en 

suƌfaĐe d͛ĠĐhaŶtilloŶs. EŶ effet, Đe phĠnomène a été décrit récemment sur des aciers 

austénitiques (15-15Ti et 316LN) exposés au sodium dans des conditions similaires 

(température, sodium statique, teneur en oxygène) [Courouau 2013a]. 

- Plus à l͛iŶtĠƌieuƌ du ŵatĠƌiau, on observe un pic de chrome (17,5 % massiques) associé à un 

piĐ d͛oǆǇgğŶe ;ϲ,5 % massiques), également coïncident avec une diminution de la teneur en 

feƌ ;ϳϬ % ŵassiƋuesͿ paƌ ƌappoƌt auǆ teŶeuƌs assoĐiĠes à Đes diffĠƌeŶts ĠlĠŵeŶts au Đœuƌ de 
l͛alliage. Le seul oǆǇde de Đhƌoŵe staďle dans nos conditions physico-chimiques est la 

chromite de sodium (section 1.2.2). Celui-ci a de plus été identifié par DRX après une 

eǆpositioŶ de plus loŶgue duƌĠe d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ de Tϵϭ daŶs des ĐoŶditioŶs siŵilaiƌes à 
celles utilisées ici [Courouau 2013b]. Le sodiuŵ Ŷ͛ĠtaŶt pas aŶalǇsĠ iĐi, un pic éventuel Ŷ͛est 
pas oďseƌǀĠ. Cette ĐouĐhe est d͛uŶe Ġpaisseuƌ de l͛oƌdƌe de ϭ µm. Le fait que la teneur en fer 

Ŷe toŵďe pas à Ϭ % ŵassiƋue aloƌs Ƌu͛auĐuŶ oǆǇde de feƌ Ŷ͛est staďle daŶs Đes ĐoŶditioŶs 
d͛eǆpositioŶ, peut s͛eǆpliƋueƌ de plusieuƌs façoŶs. “oit les oǆǇdes Ŷe ƌeĐouǀƌeŶt pas 
intégralement la surface du matériau mais sont plutôt répartis en îlots, ce qui conduirait à 

une présence de T91 en contact avec le sodium, soit la moyenne en composition effectuée 

sur un diamètre de 4 mm ne traduit ni la composition, Ŷi l͛Ġpaisseuƌ ƌĠelle de l͛oǆǇde à Đause 
de la ƌugositĠ de la suƌfaĐe et de l͛iƌƌĠgulaƌitĠ de la ĐouĐhe d͛oǆǇdes. Cette ĐouĐhe seƌa 
désignée « ĐouĐhe d͛oǆǇde » par la suite. 

- Juxtaposée à cette couche, on observe une diminution de la teneur en chrome et en 

carbone, associée à une augmentation de la teneur en fer. De telles caractéristiques, à 
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l͛eǆĐeptioŶ de l͛appauǀƌisseŵeŶt eŶ ĐaƌďoŶe, oŶt ĠtĠ dĠĐƌites daŶs la littĠƌatuƌe paƌ ThoƌleǇ 
[Thorley 1982]. La foƌŵatioŶ de la ĐouĐhe d͛oǆǇde eŶ suƌfaĐe ĐoŶduit à uŶ appauǀƌisseŵeŶt 
en chrome de la matrice à proximité. La teneur eŶ Đhƌoŵe passe d͛eŶǀiƌoŶ ϵ % à ϰ,5 % 

ŵassiƋues. Oƌ, des Ġtudes de “aŶŶieƌ et ‘adeŵakeƌ oŶt ŵoŶtƌĠ Ƌu͛au dessous d͛uŶe 
certaine teneur en chrome (environ 5 %Ϳ, les aĐieƌs feƌƌitiƋues oŶt teŶdaŶĐe à passeƌ d͛uŶ 
domaine carburant à décarburant dans cette gamme de température [Sannier 1975] 

[Rademaker 1981]. La diminution de la teneur en carbone est donc probablement associée 

au passage du matériau à un régime décarburant localement et semble corrélée avec la 

diminution de la teneur en chrome. Ce comportement est à rapprocher des calculs de Pillai 

[Pillai 1995], qui montrent que le changement de la teneur en chrome aura tendance à 

modifier la stabilité des carbures à une activité de carbone donnée. Cette couche sera 

désignée « couche appauvrie en chrome ». 

- EŶfiŶ, la ĐoŵpositioŶ du ŵatĠƌiau est ideŶtiƋue à Đelle à Đœuƌ à l͛eǆĐeptioŶ du pƌofil de 
carbone qui montre une légère carburation. Celle-Đi s͛étend sur 50 µm de profondeur 

environ avec un maximum de 0,18 % ŵassiƋue à l͛iŶteƌfaĐe de la ĐouĐhe appauǀƌie eŶ 
chrome. Cette couche sera désignée « couche carburée » par la suite. 

 

Observation en Microscopie Electronique à Balayage 

 La structure des couches affectées par la corrosion est visible sur une coupe transverse qui a 

ĠtĠ pƌĠpaƌĠe à paƌtiƌ d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ poli ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt jusƋu͛à ϭ µŵ. L͛ĠĐhaŶtilloŶ est eŶsuite 
passé sur une table vibrante dans une solution de silice colloïdale pour éliminer la couche écrouie 

ƌĠsultaŶte de l͛Ġtape de polissage ŵĠĐaŶiƋue. L͛ĠĐhaŶtilloŶ est eŶfiŶ ŶettoǇĠ à l͛ĠthaŶol. UŶe 
micrographie des couches affectées par la corrosion est présentée en Figure 72. 
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Figure 72 : MiĐƌogƌaphie MEB d͛uŶe Đoupe tƌaŶsǀeƌse des ĐouĐhes affeĐtĠes paƌ la ĐoƌƌosioŶ d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ eǆposĠ au 
sodium 250 h à 823 K  

 On voit sur cette micrographie deux couches distinctes affectées par la corrosion. La 

première couche, très irrégulière et poreuse ou endommagée lors du polissage mécanique, semble 

ġtƌe uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde d͛apƌğs les analyses SDL présentées précédemment. Celle-ci correspond en 

effet au piĐ d͛oǆǇgğŶe pƌğs de la suƌfaĐe eŶ “DL. Juste au-dessous, on observe une couche très 

poreuse dont les différents joints de la microstructure semblent attaqués. Sa localisation suggère 
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Ƌu͛elle ĐoƌƌespoŶde à la ĐouĐhe appauǀƌie eŶ Đhƌoŵe. L͛attaƋue des joiŶts aiŶsi Ƌue les poƌositĠs  
observées peuvent avoir plusieurs origines. La diffusion du sodium dans le fer est un phénomène 

connu [Tomilov 1968] et pourrait constituer une explication à un tel phénomène. En effet, il a été 

observé sur des aciers austénitiques que des porosités similaires étaient en réalité remplies de 

sodium [Courouau 2013a]. Nous allons estimer la longueur de diffusion du sodium après 250 h à 823 

K en faisant l͛hǇpothğse Ƌue le Tϵϭ est uŶ ŵilieu seŵi-infini où une concentration en sodium est 

iŵposĠe à sa suƌfaĐe. DaŶs Đes ĐoŶditioŶs, l͛ĠƋuatioŶ ƌĠgissant la concentration en sodium dans le 

T91 en fonction de la distaŶĐe à l͛iŶteƌfaĐe Tϵϭ / sodium et du temps est la suivante :         (   √  ) 

avec C la concentration en sodium, Cs la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ sodiuŵ ŵaiŶteŶue à l͛ĠƋuiliďƌe au ĐoŶtaĐt 
du T91, x la distaŶĐe à l͛iŶteƌfaĐe sodiuŵ / T91, D le coefficient de diffusion du sodium dans le T91 et 

t le temps. On retrouve dans cette équation la grandeur    √   caractéristique de la distance de 

diffusioŶ Ƌui ǀa doŶĐ peƌŵettƌe de l͛estiŵeƌ. Dans cette expression, D et t sont définis 

précédemment. En approximation, nous allons utiliser le coefficient de diffusion du sodium dans le 

fer Armco pour appliquer cette expression au T91. On obtient une loŶgueuƌ de diffusioŶ d͛eŶǀiƌoŶ 
6,37 µm, ce qui semble cohéreŶt aǀeĐ l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe appauǀƌie eŶ Đhƌoŵe ;≈ 4 µm). A titre 

de comparaison, une telle exposition permet une diffusion du chrome dans les joints de grains du fer 

d͛environ 57 µm [Kaur 1989] et de 0,6 µm dans le volume [Bowen 1970]. En conséquence, si seule la 

diffusioŶ du Đhƌoŵe ĐoŶtƌôlait l͛appauǀƌisseŵeŶt ĐoŶstatĠ eŶ Đhƌoŵe, Đelui-ci serait probablement 

beaucoup moins localisé et ne se limiterait pas à la « couche appauvrie en chromée ». Il est donc 

eŶǀisageaďle Ƌue la diffusioŶ du sodiuŵ daŶs les joiŶts de gƌaiŶs du Tϵϭ soit à l͛oƌigiŶe de Đes 
observations. Il est également possible Ƌu͛uŶ ou plusieuƌs autƌes phĠŶoŵğŶes soieŶt iŵpliƋuĠs daŶs 
l͛attaƋue des joiŶts de gƌaiŶs ĐoŶstatĠe, tels Ƌue la dissolution préférentielle de certaines impuretés 

Đoŵŵe oďseƌǀĠ aǀeĐ le phosphoƌe sĠgƌĠgĠ auǆ joiŶts de gƌaiŶs d͛alliages ďase ŶiĐkel [ThoƌleǇ ϭϵϲϴ] 
ou daŶs les ĐĠƌaŵiƋues [KaŶo ϭϵϵϱ]. D͛autƌe paƌt, Ŷous aǀoŶs ǀu loƌs de l͛aŶalǇse de la ĐoŵpositioŶ 
du matériau par SDL que cette couche a une teneur réduite en carbone et en chrome. La très grande 

majorité du carbone présent dans le T91 étant sous forme de carbures, principalement associé au 

chrome, cela implique une diminution la fraction massique de carbures. En disparaissant, ceux-ci 

soŶt pƌoďaďleŵeŶt à l͛oƌigiŶe des poƌositĠs sphĠƌiƋues oďseƌǀĠes auǆ joiŶts de lattes et auǆ joiŶts de 
grains. On peut noter que leur taille est cohérente avec le diamètre moyen des carbures de chrome 

dans le T91 à l͛Ġtat trempé - revenu ;≈ 79 nm). 

 

Analyses par Microsonde de Castaing 

 Après ces différentes analyses de la structure et de la composition des couches affectées par 

la ĐoƌƌosioŶ, l͛ĠǀolutioŶ de la ĐoŵpositioŶ Ŷ͛est pas dĠfiŶie loĐaleŵeŶt paƌ ƌappoƌt à la 
microstƌuĐtuƌe de l͛aĐieƌ. De plus, l͛effet de ŵoǇeŶŶe pƌĠseŶt loƌs des aŶalǇses “DL est iŵpoƌtaŶt à 

Đause de la ƌugositĠ de l͛iŶteƌfaĐe et de la supeƌfiĐie ĐoŶsĠƋueŶte ;plusieuƌs ŵŵ²Ϳ de la zoŶe d͛Ġtude. 

Des analyses plus locales sont donc indispensables afin de quantifier la composition des différentes 

couches. En conséquence, des analyses par microsonde de Castaing3 ont été effectuées sur le même 

                                                             
3 Les analyses par microsonde de Castaing ont été effectuées au CEA/DEN/DANS/DMN/SRMA/LA2M avec la 
collaboration de Didier Hamon 



EǀolutioŶ de l͛iŶteƌfaĐe sodium / T91 113 

 

 
 

échantillon que précédemment afiŶ de ĐoŵplĠteƌ la ĐaƌaĐtĠƌisatioŶ de l͛iŶteƌfaĐe. Un des objectifs 

de ces analyses est ŶotaŵŵeŶt d͛oďteŶiƌ uŶ pƌofil de ƋuaŶtitatif de la teŶeuƌ eŶ ĐaƌďoŶe. Pouƌ Đe 
faire, les conditions opératoires ont été optimisées pour le dosage du carbone qui Ŷ͛est Ƌue seŵi-
quantitatif par SDL : 

- Fort courant (I = 100 nA), temps de comptage important (90 secondes) sur le pic (PK) de la raie 

d͛ĠŵissioŶ du ĐaƌďoŶe et les deuǆ ďƌuits de foŶd ;BG+, BG-). 

- UtilisatioŶ du piğge fƌoid, de la fuite ŵolĠĐulaiƌe et d͛uŶ teŵps de dĠĐoŶtaŵiŶatioŶ suffisaŶt afiŶ de 
liŵiteƌ la ĐoŶtaŵiŶatioŶ de la suƌfaĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ;teŵps d͛atteŶte aǀaŶt de commencer à faire 

la mesure fixé à 60 secondes).  

Pour doser quantitativement le carbone, un étalon de SiC a été utilisé. 

 AǀaŶt d͛Ġtudieƌ la ĐouĐhe ĐaƌďuƌĠe en détail, la zone en proche surface a été étudiée. Pour 

cela, une cartographie des éléments Mn, C, Cr, Mo et Si de taille 30 ǆ ϮϬ μŵ² a été réalisée en mode 

faisceau aǀeĐ uŶ pas de Ϭ,ϭ μŵ ;ϯϬϬ ǆ ϮϬϬ piǆelsͿ. Les Đaƌtogƌaphies ĠlĠŵeŶtaiƌes oďteŶues soŶt 
présentées en figure 73. A partir de ces cartographies, on distingue bien la couche appauvrie en 

chrome, qui est également appauvrie en manganèse. Cet appauvrissement, décrit dans la partie 

bibliographique et dû à la dissolution du manganèse, est bien observé. Il est ĐepeŶdaŶt possiďle Ƌu͛il 
soit ĠgaleŵeŶt pƌĠseŶt daŶs la ĐouĐhe d͛oǆǇde Đoŵŵe oďseƌǀĠ suƌ la Đaƌtogƌaphie assoĐiĠe au 
manganèse, mais également sur le profil SDL (non-visible en figure 71). Le comportement du 

manganèse semble donc très proche de celui du chrome. On observe également une répartition du 

silicium très hétérogène. En effet, une zone appauvrie dans la couche carburée est juxtaposée à un 

liseré où sa teneur est très importante entre la couche carburé et la couche appauvrie en chrome. 

Enfin dans cette dernière, la répartition du silicium est très hétérogène. La résolution de la 

microsonde ne permet pas de savoir où le silicium est présent en détail. Les étapes de polissage 

peuvent notamment laisser du silicium daŶs les poƌositĠs de l͛ĠĐhaŶtilloŶ. CepeŶdaŶt, la dĠplĠtioŶ 
observée au-delà de la couche appauvrie en chrome suggère que ces observations ne sont pas 

uŶiƋueŵeŶt dues à uŶe ĐoŶtaŵiŶatioŶ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ, ŵais ďieŶ à des phĠŶoŵğŶes de ĐoƌƌosioŶ. 
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Figure 73 : Caƌtogƌaphies de ĐoŵpositioŶ ĠlĠŵeŶtaiƌe eŶ C, Cƌ, MŶ, Mo, “i et l͛iŵage de la zoŶe eŶ ĠleĐtƌoŶs seĐoŶdaiƌes 
;“EͿ pƌises au ďoƌd de l͛ĠĐhaŶtilloŶ (interface T91 / sodium indiquée en rouge) 

A partir de 5 filiations, la composition moyenne de la couche appauvrie en chrome est 

mesurée. Les résultats sont présentés dans le tableau 11. Paƌ ƌappoƌt au ŵatĠƌiau à Đœuƌ, on voit 

que le carbone a probablement complètement disparu. La teneur en chrome passe de 9 % à 3 % 

massiques et celle de manganèse de 0,4 % à 0,1 % massique. Comparées aux valeurs obtenues par 

SDL, on constate une différence relativement importante entre les résultats. Une grande partie du 

carbone a disparu, alors que la valeur donnée par la SDL, de 0,065 % massique, est deux fois plus 

élevée. La teŶeuƌ eŶ Đhƌoŵe a diŵiŶuĠ jusƋu͛à ϯ % massiques environ contre 6,4 % par SDL. Celle du 

manganèse est de 0,1 % massique alors que la valeur donnée par SDL est de 0,15 % (teneur non 

tracée en figure 71). 

 C Si V Cr Mn Fe Nb Mo Ni Total 

Moyenne 0,03 0,20 0,15 2,99 0,10 95,91 0,05 0,78 0,13 100,34 
Ecart type 0,05 0,03 0,03 0,34 0,01 0,68 0,03 0,04 0,02 0,58 
Tableau 11 : Teneurs moyennes en % massiques de C, Si, V, Cr, Mn, Fe, Nb, Mo, Ni et total du T91 exposé au sodium liquide 

pendant 250 h à 823 K dans la couche appauvrie en chrome mesurées par microsonde 

Une telle diminution de la teneur en chrome (< 5 % massique) implique probablement une 

tƌaŶsitioŶ d͛uŶ ƌĠgiŵe ĐaƌďuƌaŶt eŶ ŵilieu sodiuŵ à l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ ǀeƌs uŶ ƌĠgiŵe dĠĐaƌďuƌaŶt 
après 250 h d͛eǆpositioŶ au sodiuŵ à ϴϮϯ K. Cela explique que la teneur du carbone soit nulle dans la 

zone appauvrie en chrome. Cela confirme la disparition totale des carbures présents initialement. On 

constate également que la « couche déchromée », qui a été désigŶĠe aiŶsi d͛apƌğs les pƌeŵiğƌes 
observations, subit en réalité des changements beaucoup plus importants. 

 Ensuite, la couche carburée a également été caractérisée par microsonde. Malgré les 

précautions prises, une contamination par le carbone est présente. AfiŶ de s͛eŶ affƌaŶĐhiƌ, oŶ fait la 
différence entre la teneur en carbone mesurée aǀeĐ uŶe sĠƌie de ŵesuƌes au ĐeŶtƌe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ 
où la véritable teneur en carbone est connue et la teneur réelle du matériau. Les valeurs sont ainsi 

corrigées de 2900 µg/g. ϱ filiatioŶs oŶt ĠtĠ effeĐtuĠes aǀeĐ uŶ pas d͛aŶalǇse de Ϯ μŵ eŶ ŵode ďaŶd 
scan (50 x 1 μŵͿ. Les pƌofils ĐoƌƌespoŶdaŶts soŶt doŶŶĠs eŶ figure 74. 

10 µm 
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Figure 74 : FiliatioŶs peƌpeŶdiĐulaiƌes à l͛iŶteƌfaĐe, teŶeuƌ ŵoǇeŶŶe eŶ % ŵassiƋue de C ;l͛oƌigiŶe est le dĠďut de la ĐouĐhe 
carburée) 

 D͛apƌğs Đes ƌĠsultats, il est ĐoŶstatĠ Ƌue la teŶeuƌ ƌĠelle eŶ ĐaƌďoŶe à l͛iŶteƌfaĐe de la ĐouĐhe 
carburée est ŶetteŵeŶt plus iŵpoƌtaŶte d͛uŶ faĐteuƌ Ϯ eŶǀiƌoŶ Ƌue Đelle doŶŶĠe eŶ “DL, 
pƌoďaďleŵeŶt eŶ paƌtie à Đause de l͛effet de ŵoǇeŶŶe ƌĠsultaŶt de l͛aŶalǇse SDL. La valeur maximale 

atteiŶte est d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,39 % massique de carbone contre 0,19 % massique mesuré en SDL.   

Afin de constater comment est réparti le gain de carbone, des cartographies ont également 

été effectuées dans la couche carburée (figure 75Ϳ. OŶ ǀoit ĐlaiƌeŵeŶt l͛augŵeŶtatioŶ de la teŶeuƌ eŶ 
carbone, alors que les teneurs en chrome et molybdène sont plus homogènes en profondeur. On 

remarque que le carbone est associé systématiquement à du chrome et à du molybdène. Ceci nous 

suggère que des carbures de chrome se forment lors de la carburation. Le molybdène étant un 

élément fréquemment rencontré dans la composition des carbures M23C6 présents dans le T91 à 

l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ ;ǀoiƌ seĐtioŶ Ϯ.ϭ.ϭͿ, Đela explique son association avec le chrome et le carbone.  

 

Figure 75 : Cartographies de composition élémentaire en C, Cr  et Mo prises dans la zone carburée (interface sodium/T91 
indiquée en rouge) 

 

Temps courts (48 h à 723 K) 

 Les ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ oŶt ĠtĠ ŵodifiĠes au Đouƌs de Ŷotƌe Ġtude, ŶotaŵŵeŶt loƌs de 
l͛Ġtude de leuƌ iŶflueŶĐe suƌ le ŵouillage par le sodium et la sensibilité du T91 à la FML. Puisque 

l͛aŶalǇse des couches de corrosion présentée dans le paragraphe précédent portait sur une 

50 µm 
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exposition de relativement longue durée (250 h) pour une température élevée (823 K), il était 

intéressant de la comparer à une évolution de l͛iŶteƌfaĐe sur une durée plus faible pour une 

température moins élevée également. Dans cette optique, un profil de composition élémentaire du 

matériau a été obtenu par SDL après une exposition de 48 h à 723 K dans du sodium à basse teneur 

en oxygène. Ce profil est présenté en figure 76. 

 

Figure 76 : Profil de composition du matériau obtenu par SDL après une exposition au sodium de 48 h à 723 K 

 On observe sur le diagramme les mêmes tendances que pour les durées moyennes. En effet, 

un léger pic de chrome, associé avec un enrichissement en oxygène, en sodium et une déplétion en 

chrome sont présents en surface. Ces observations sont cohérentes avec la formation de chromite de 

sodium [Pillai 1995] [Courouau 2013a] [Thorley 1982a]. Il est cependant possible que la surface ne 

soit pas Đouǀeƌte paƌ l͛oǆǇde ĠtaŶt doŶŶĠ la faiďlesse de la taille du piĐ de Đhƌoŵe. “eul le Đhƌoŵe est 
sigŶifiĐatif pouƌ doŶŶeƌ uŶ iŶdiĐe suƌ sa foƌŵatioŶ puisƋue le sodiuŵ et l͛oǆǇgène peuvent être 

présents sous forme d͛autƌes composés en surface (oxydes de sodium, carbonates, etc.). La présence 

d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde Ŷatif poteŶtielleŵeŶt ƌĠsiduelle Ŷ͛a pu ġtƌe Ŷi ĐoŶfiƌŵĠe, ni infirmée du fait de 

l͛Ġpaisseuƌ de Đette ĐouĐhe ;ƋuelƋues ŶaŶoŵğtƌesͿ.  

On observe également une couche appauvrie en chrome qui est juxtaposée à la couche 

d͛oǆǇde. OŶ Ŷote Ƌue le sodiuŵ est pƌĠseŶt jusƋu͛à uŶe pƌofoŶdeuƌ de Ϭ,5 µm. Cette présence 

semble dĠĐoƌƌĠlĠ du piĐ de l͛oǆǇgğŶe Ƌui dĠĐƌoit foƌteŵeŶt au Ŷiǀeau de la ĐouĐhe dĠĐhƌoŵĠe. EtaŶt 
doŶŶĠ Ƌu͛auĐuŶ ĐoŵposĠ iŶteƌŵĠtalliƋue de sodiuŵ Ŷ͛est ƌepoƌtĠ daŶs la littĠƌatuƌe, Đela suggğƌe 
une présence de sodium métallique dans la couche déchromée. Au cours de notre analyse, une 

oďseƌǀatioŶ de sodiuŵ ŵĠtalliƋue est peƌŵise paƌ l͛aďƌasioŶ du ŵatĠƌiau, ce qui permet de mettre à 

nu le sodiuŵ ƌĠsiduel. Le sodiuŵ Ŷ͛aǀait pas ĠtĠ aŶalǇsĠ eŶ “DL pouƌ la duƌĠe ŵoǇeŶŶe, Đe Ƌui 
empêche de faire une comparaison. Cependant, et comme suggéré lors de la description de cette 

couche, il est fort probable que du sodium soit également présent, notamment dans les porosités 

observées sur la coupe transverse présentée en figure 72 [Courouau 2013a].  

 Enfin, on constate une diminution progressive de la teneur en carbone sur environ 1,5 µm. 

CeĐi ĐoŶstitue pƌoďaďleŵeŶt les pƌeŵieƌs stades de la foƌŵatioŶ d͛uŶe ĐouĐhe Đarburée. En 
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ĐoŶĐlusioŶ, l͛ĠǀolutioŶ de l͛iŶteƌfaĐe sodiuŵ / T91 est similaire quelle que soit la durée de 

l͛eǆpositioŶ et la teŵpĠƌatuƌe utilisĠe. Aloƌs Ƌue Đes ĐouĐhes soŶt ďieŶ foƌŵĠes apƌğs ϮϱϬ h à 823 K, 

celles-Đi soŶt eŶĐoƌe à l͛Ġtat d͛ĠďauĐhes apƌğs ϰ8 h à 723 K. 

 

3.1.3. Evolution de l’interface à haute teneur en oxygène 

 

 Des expositions de T91 au sodium à haute teneur en oxygène ([O2] ≈ 200 µg/g) ont 

également été effectuées. La structure de l͛iŶteƌfaĐe Ŷ͛a pas ĠtĠ aŶalǇsĠe pour des raisons de temps, 

toutefois on peut faire des prévisions sur son évolution dans cette condition. Pour une telle teneur 

en oxygène, les données thermodynamiques indiquent que les composés susĐeptiďles d͛ġtƌe 
présents sont identiques à ceux identifiés pour une faible teneur en oxygène. On en déduit que 

l͛ĠǀolutioŶ de l͛iŶteƌfaĐe se feƌa pƌoďaďleŵeŶt de façoŶ siŵilaiƌe à Đelle oďseƌǀĠe loƌs de l͛eǆpositioŶ 
au sodiuŵ daŶs uŶe ĐoŶditioŶ de faiďle teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe. OŶ peut toutefois s͛atteŶdƌe à uŶe 
cinétique potentiellement différente, que ce soit vis-à-vis de la dissolutioŶ de la ĐouĐhe d͛oǆǇde 

native du T91 ou des différents phénomènes de corrosion décrits ci-dessus. 

 

3.1.4. Synthèse 

 

 L͛iŶteƌfaĐe apƌğs eǆpositioŶ au sodiuŵ liƋuide est paƌtiĐuliğƌeŵeŶt Đoŵpleǆe. Dans tous les 

cas étudiĠs iĐi, uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde est pƌĠseŶte eŶ suƌfaĐe. DaŶs le pƌeŵieƌ Đas, la pƌĠseŶĐe de la 
ĐouĐhe d͛oǆǇde Ŷatiǀe du Tϵϭ a ĠtĠ ŵise eŶ ĠǀideŶĐe apƌğs ϭϲϬ h d͛eǆpositioŶ à 823 K dans un 

sodiuŵ à tƌğs ďasse teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe. Il est doŶĐ ĠǀideŶt Ƌue l͛Ġtape de réduction des oxydes natifs 

Ŷ͛est pas iŶtĠgƌaleŵeŶt aĐĐoŵplie pouƌ Đette ĐoŶditioŶ d͛eǆpositioŶ. 

La situation change lorsque la teneur en oxygène dissous est plus importante, même pour 

des duƌĠes et des teŵpĠƌatuƌes d͛eǆpositioŶ iŶfĠƌieuƌes. Cette ĐouĐhe d͛oǆǇde Ŷatiǀe est 
probablement réduite et les phénomènes de corrosion ont pu commencer. Une représentation 

schématique des principaux phénomènes impliqués est donnée en figure 77. Ces résultats sont en 

accord avec ceux de la littérature présentés en section 1.2.2. On observe également quelques 

phénomènes encore peu ou pas décrits tels que la pénétration du sodium dans le matériau ou la 

modification de la répartition du silicium par exemple. Ce résultat suggère également que la 

cinétique de réduction des oxydes du T91 dans le sodium liquide est probablement étroitement 

dépendante de la teneur du sodium en oxygène dissous. Elle semble en effet plus rapide lorsque la 

teneur du sodium en oxygène dissous est importante, conformément aux résultats de Longson sur le 

fer pur [Longson 1967].  
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Figure 77 : Représentation schématique des principaux  phénomènes impliqués dans la corrosion du T91 

Pour une teneur en oxygène suffisante, la chromite de sodium est thermodynamiquement 

staďle. Cela seŵďle ĐoŶduiƌe à la foƌŵatioŶ d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde pƌiŶĐipaleŵeŶt Đonstituée de 

NaCrO2 à l͛iŶteƌfaĐe eŶtƌe le sodiuŵ et le Tϵϭ. Le Đas où la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe est iŶsuffisaŶte Ŷ͛a pas 
pu être étudié suƌ uŶe duƌĠe suffisaŶte pouƌ peƌŵettƌe l͛Ġtude des phĠŶoŵğŶes de ĐoƌƌosioŶ. 
Cependant, cela constitue probablement une conditioŶ de ĐoŶtaĐt alteƌŶatiǀe saŶs ĐouĐhe d͛oǆǇde 
intermédiaire, daŶs Đe seŶs siŵilaiƌe à Đelle d͛uŶ aĐieƌ dĠpouƌǀu de Đhƌoŵe tel Ƌue l͛aĐieƌ XCϭϬ. Dans 

ce cas, la composition des couches affectées par la corrosion est encore à étudier en détail.  

Ces résultats ŵoŶtƌeŶt doŶĐ Ƌue l͛oďteŶtioŶ du ŵouillage eŶ ŵilieu sodiuŵ liƋuide est loiŶ 
d͛ġtƌe faĐile, eŶ paƌtiĐulieƌ pour la durée des essais habituellement mis en place pour étudier la FML. 

Différentes couches oxydes ont été identifiées et leur influence à la fois sur le mouillage et sur la 

sensibilité à la FML reste à caractériser. Ce point sera détaillé en section 4.  
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3.2.  Influence de la corrosion sur le comportement mécanique du T91 

 

La formation d͛uŶe ĐouĐhe ĐaƌďuƌĠe au Đouƌs de l͛eǆpositioŶ du Tϵϭ au sodiuŵ liquide a été 

mise en évidence dans le paragraphe précédent. La présence de cette couche est conforme à ce qui a 

ĠtĠ ƌappoƌtĠ paƌ d͛autƌes auteuƌs suƌ le ŵġŵe tǇpe d͛aĐieƌ eǆposĠ au sodiuŵ. La carburation des 

aciers entraîne potentiellement une modification des propriétés mécaniques ainsi que du mode de 

rupture. Nous avons caractérisé ce phénomène en détail afin de décorréler une modification des 

propriétés mécaniques due à la carburation lors de la pré-eǆpositioŶ eŶ sodiuŵ d͛uŶe poteŶtielle 
fragilisation par les métaux liquides. Dans un premier temps, les données de la littérature vont être 

utilisées afin de mieux connaître les caractéristiques de la carburation (activité carburante du 

sodium, distances affectées). Afin de mieux comprendre les conséquences de cette couche sur les 

propriétés mécaniques, les modifications microstructurales seront étudiées (type de carbures, effet 

sur la composition du T91). Enfin, des analyses par nano-indentation ont été effectuées pour 

quantifier la modification des propriétés mécaniques engendrée par la corrosion et des calculs 

analytiques tenteront de confirmer les valeurs obtenues. 

 

3.2.1. Etude du transfert de carbone 

 

Estimation de la teneur en carbone dissous dans le sodium 

 Le sodium utilisé lors de notre étude contient une teneur en carbone de l͛oƌdƌe de la dizaiŶe 
de µg/g lors de sa réception. Ce carbone est présent sous la forme de divers composés, cependant 

seul le carbone libre est directement impliqué dans les phénomènes de carburation. La quantité de 

carbone libre dissous dans le sodium liquide au cours des expositions au sodium est donc inconnue.  

Saltelli a étudié la carburation des aciers à 9 % de chrome [Saltelli 1982]. Etant donné que 

l͛ĠƋuiliďƌe est ƌapideŵeŶt Ġtaďli à l͛iŶteƌfaĐe sodiuŵ / acier, il a pu établir une table de 

correspondance entre la teŶeuƌ eŶ ĐaƌďoŶe à l͛iŶterface sodium / acier et l͛aĐtiǀitĠ ĐaƌďuƌaŶte du 
sodium à partir de milieux où l͛aĐtiǀitĠ ĐaƌďuƌaŶte est ďieŶ ĐoŶŶue ;sodiuŵ, CH4). Ces données lui ont 

peƌŵis d͛Ġtaďlir la formule empirique suivante :                              

avec ac l͛aĐtiǀité du carbone dans le sodium et      la teneur en carbone dans le sodium en % 

ŵassiƋues. Il est doŶĐ possiďle d͛estiŵeƌ l͛aĐtiǀitĠ du sodiuŵ eŶ ĐaƌďoŶe en connaissant la teneur en 

ĐaƌďoŶe à l͛iŶteƌfaĐe sodiuŵ / ĐouĐhe ĐaƌďuƌĠe à l͛ĠƋuiliďƌe. Nous pouvons considérer que la teneur 

obtenue après 250 h à 823 K peut ġtƌe utilisĠe, puisƋu͛apƌğs uŶe eǆpositioŶ au sodiuŵ de ϱϬϬϬ h à la 

même température et dans des conditions similaiƌes, uŶe teŶeuƌ d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,2 % massique a été 

mesurée paƌ “DL à l͛iŶteƌfaĐe (contre 0,19 % massique après 250 h). Toutefois, la valeur obtenue par 

ŵiĐƌosoŶde de CastaiŶg est la plus fiaďle. C͛est pouƌƋuoi une teŶeuƌ à l͛iŶteƌfaĐe de Ϭ,39 % massique 

seƌa ƌeteŶue pouƌ estiŵeƌ l͛aĐtiǀitĠ eŶ ĐaƌďoŶe du sodiuŵ.  

 L͛aĐtiǀitĠ eŶ ĐaƌďoŶe correspondante aiŶsi ĐalĐulĠe est d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,187. Etant donné que la 

ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ ĐaƌďoŶe daŶs le sodiuŵ liƋuide est faiďle ;ĐoeffiĐieŶt d͛aĐtiǀitĠ pƌoĐhe de ϭͿ, la 
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teŶeuƌ eŶ ĐaƌďoŶe daŶs le sodiuŵ peut ġtƌe estiŵĠe eŶ eǆpƌiŵaŶt l͛aĐtiǀitĠ en carbone de la façon 

suivante : 

               

avec         la solubilité du carbone dans le sodium liquide. La valeur de la solubilité présentée dans 

la partie bibliographique à partir des résultats de Thompson [Thompson 1979] est de 4,1 µg/g à 823 

K. On obtient donc une teneur en carbone dans le sodium de 0,77 µg/g. Le sodiuŵ Ŷ͛est doŶĐ 
probablement pas saturé en carbone libre à la fin des expositions. 

 

Diffusion du carbone dans le T91 

Les longueurs de diffusion du ĐaƌďoŶe daŶs l͛aĐieƌ Tϵϭ ŵesurées expérimentalement sont 

beaucoup plus faibles que celles prédites en utilisant les coefficients de diffusion dans la ferrite 

[Homan 1964]. Dans ses travaux, Ito établit une formule empirique du coefficient de diffusion du 

carbone dans les aciers 9Cr-1Mo [Ito 1992]. Cette formule est donnée ci-dessous : 

          ቀ        ቁ
 

avec D le coefficient de diffusion apparent en cm².s-1, R la constante des gaz parfaits en kJ.mol-1.K-1 et 

T la température en K. Pour une température de 823 K, le coefficient de diffusion est 

d͛eŶǀiƌoŶ 5,96.10-12 cm².s-1. L͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe carburée en fonction du temps peut être 

estimée en utilisant la foƌŵule suiǀaŶte doŶt le Đadƌe d͛utilisatioŶ a été précisé en section 3.1.2 :    √   

avec l la longueur de diffusion du carbone dans le matériau, D le coefficient de diffusion apparent et t 

le temps de diffusion.  

On peut en déduire la profondeur de diffusion du carbone en fonction du temps à 823 K. 

Celle-ci est représentée en figure 78. 

 

Figure 78 : Estimation de la profondeur de diffusion du carbone en microns en fonction du temps dans le T91 à 823 K 
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Après 250 h à 823 K, l͛Ġpaisseuƌ de la ĐouĐhe ĐaƌďuƌĠe, estiŵĠe gƌâĐe auǆ doŶŶĠes d͛Ito, est 

d͛eŶǀiƌoŶ ϰϲ µm contre environ 70 µŵ d͛apƌğs les aŶalǇses paƌ “DL. La distance obtenue est 

cohérente avec notre résultat expérimental. La diffusion du carbone dans le T91 se fait très 

probablement principalement aux joints de grains, similairement à la diffusion dans le fer pur. En 

effet, la diffusivité dans les joints de grains est environ quatre ordres de grandeur plus rapide que 

dans les grains [Bokshtein 1961]. Cette caractéristique de la diffusion pourrait expliquer le coefficient 

relativement bas de la diffusion du carbone dans le T91 par rapport à celui dans le fer (entre 4 et 5 

ordres de grandeur). En effet, le piégeage du carbone par le chrome pour former des précipités aux 

joints de grains est probablement responsable de cette réduction importante de la diffusivité. 

 

3.2.2. Caractérisation de la carburation pour une durée moyenne d’exposition 

 

 Afin de mieux caractériser la carburation, une analyse microstructurale est également 

ŶĠĐessaiƌe. Il est ĐoŶŶu Ƌue la soluďilitĠ du ĐaƌďoŶe daŶs la feƌƌite est tƌğs faiďle ;de l͛oƌdƌe de ϱ.ϭϬ-3 

% massique à 823 K [Merlin 2004]). Le ĐaƌďoŶe seŵďle doŶĐ ġtƌe stoĐkĠ sous la foƌŵe d͛uŶe autƌe 
phase, probablement des carbures de chrome, comme suggĠƌĠ d͛apƌğs les analyses par microsonde 

de CastaiŶg. L͛oďseƌǀatioŶ de Đes Đaƌďuƌes a ĠtĠ effeĐtuĠe eŶ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage. 
Pour cela, une coupe transverse a été effectuée sur un échantillon exposé au sodium liquide à 823 K 

pendant 250 h. Elle a ĠtĠ polie ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt jusƋu͛à ϭ µm puis passée à la table vibrante dans une 

solution de silice colloïdale. Afin de révéler les carbures, une attaque de deux secondes au réactif de 

Murakami (10 g de potassium et 10 g de ferrocyanide de potassium dans 100 ŵL d͛eauͿ a ĠtĠ ƌĠalisĠe 

à température ambiante. L͛ĠĐhaŶtilloŶ est eŶsuite oďseƌǀĠ au microscope électronique à balayage 

(figure 79). 

 

Figure 79 : Micrographie MEB obtenue après une exposition au sodium de 250 h à 823 K (attaque avec le réactif de 
Murakami) 

 On constate clairement un accroissement de la fraction surfacique de carbures en se 

rapprochant de la surface en contact avec le sodium liquide, comme visible en microsonde (figure 
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75). Ces carbures sont présents aux joints de lattes et aux joints de grains, tout comme les carbures 

M23C6 pƌĠseŶts daŶs l͛alliage à l͛état standard. 

 

Type de carbure formé 

 Le type de carbure susceptible de se former au cours de la carburation du T91 va être 

déterminé en utilisant des données thermodynamiques. La formation de carbures de chrome a été 

suggérée lors de la partie décrivant les résultats des analyses par microsonde de Castaing. En 

conséquence et afiŶ de siŵplifieƌ l͛Ġtude theƌŵodǇŶaŵiƋue, Ŷous alloŶs uŶiƋueŵeŶt Ŷous 
restreindre au diagramme ternaire fer – chrome – carbone. Une coupe de ce diagramme pour une 

température de 823 K et une pression de 1 atm a été obtenue avec le logiciel Thermocalc et est 

présentée en figure 80. 

 

Figure 80 : Coupe du diagramme ternaire Fe – Cr - C pour une température de 823 K et une pression de 1 atm (en 1 la 
ĐoŶditioŶ aǀaŶt ĐaƌďuƌatioŶ, eŶ Ϯ la ĐoŶditioŶ apƌğs ĐaƌďuƌatioŶ d͛apƌğs les doŶŶĠes oďteŶues eŶ microsonde de Castaing) 

Les conditions associées à la composition du ŵatĠƌiau aǀaŶt et apƌğs l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ 
sont identifiées par les points 1 et 2 respectivement. On constate que les données 

thermodynamiques prédisent toujours que le carbone est essentiellement sous forme de carbures 

M23C6. Le chrome étant le seul élément en solution susceptible de former des carbures et présent en 

quantité suffisante, on en conclut que les carbures formés sont bien des carbures M23C6. Il est 

toutefois probable que leur composition soit légèrement modifiée par rapport aux données 

présentées dans la partie 2.1.1, étant donné que la formation de carbures modifie la répartition des 

différents éléments dans la microstructure, et donc les activités chimiques correspondantes. 

 

1 2 
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Influence de la formation des carbures sur la microstructure 

 Les phénomènes de carburation/décarburation observés conduisent à une modification de la 

ŵiĐƌostƌuĐtuƌe de l͛acier. Dans la « couche appauvrie en chrome », les carbures semblent avoir 

ĐoŵplğteŵeŶt dispaƌus d͛apƌğs la teŶeuƌ eŶ ĐaƌďoŶe ŵesuƌĠe paƌ ŵiĐƌosoŶde de CastaiŶg. Le 
Đhƌoŵe ƌĠsiduel ;≈ 3 % massiques) est donc présent en solution solide daŶs les gƌaiŶs de feƌ α. Il est 
toutefois intéressant de comparer cette valeur à la teneur en chrome présente en solution solide 

pouƌ le Tϵϭ à l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ. CoŶŶaissaŶt la ĐoŵpositioŶ approximative des carbures (voir partie 

2.1.1), il est faĐile de l͛estiŵeƌ. Les ĠlĠŵeŶts ŵĠtalliƋues ĐoŵposaŶt les Đaƌďuƌes soŶt ĐoŶstituĠs de 
68 % massique de chrome. Dans un matériau avec 0,1 % ŵassiƋue de ĐaƌďoŶe Ƌue l͛oŶ supposeƌa 
entièrement stocké dans des carbures M23C6, environ 1,06 % massique de chrome est sous forme de 

carbures. Restent donc 7,94 % de chrome en solution solide. Dans la zone déchromée, la teneur 

descendant à 3 %, on constate une réduction importante de la teneur en chrome même dans la 

matrice. Ce résultat montre que les carbures et le chrome présent en solution solide sont tous les 

deux affectés par la formation de NaCrO2.  

 Les phénomènes de carburation observés dans la couche carburée ont également une forte 

influence sur la composition de la matrice. En effet, la teneur en carbone atteint 0,39 % massique à 

l͛iŶteƌfaĐe de la « couche carburée » et de la « couche déchromée ». En supposant la composition de 

Đes Đaƌďuƌes ideŶtiƋue à Đelle des Đaƌďuƌes pƌĠseŶts à l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ et eŶ ŶĠgligeaŶt le carbone 

stocké dans les autres types de carbures et en solution, la diminution de la teneur en chrome de la 

matrice peut être estimée. Dans ces conditions, environ 4,12 % massiques sont mobilisés dans les 

Đaƌďuƌes. La teŶeuƌ de la ŵatƌiĐe Ŷ͛est doŶĐ que de 4,88 % massiques contre 7,94 % massiques à 

l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ. 

 Dans la « couche carburée », comme dans la « couche déchromée », la composition de la 

matrice est fortement affectée par la formation de carbures et de NaCrO2, qui conduit à un 

appauvrissement important en chrome de la matrice. 

 

3.2.3. Influence de la corrosion sur le comportement mécanique du T91 

 

Nous avons observé que la carburation du T91 entraîne la précipitation de carbures aux 

joints de grains, modifiant éventuellement leur type, leur nombre, leur taille, etc. Ce phénomène a 

gĠŶĠƌaleŵeŶt des ƌĠpeƌĐussioŶs suƌ la duƌetĠ du ŵatĠƌiau, Đ͛est pouƌƋuoi celle-ci est souvent 

utilisĠe Đoŵŵe iŶdiĐateuƌ de la ƌĠpaƌtitioŶ du ĐaƌďoŶe. Nous alloŶs teŶteƌ d͛estiŵeƌ gƌossiğƌeŵeŶt la 
variation de dureté au cours de la carburation en fonctioŶ de l͛ĠǀolutioŶ de la populatioŶ de Đaƌďuƌes 
et confronter ces résultats à des mesures par nano-indentation. 

 

Mesure d’évolution de la dureté par nano-indentation 

 L͛ĠĐhaŶtilloŶ a ĠtĠ pƌĠpaƌĠ de la ŵġŵe façoŶ Ƌue pouƌ l͛oďseƌǀatioŶ eŶ MEB de la ƌĠpaƌtition 

des carbures. Une coupe transverse, suiǀie d͛uŶ polissage ŵĠĐaŶiƋue jusƋu͛à ϭ µŵ et d͛uŶ passage 
sur une table vibrante, ont donc été effectués. Les mesures sont effectuées sur un NanoIndenterXP 

fourni par MTS et ĠƋuipĠ d͛uŶ ŵodule D“M. L͛iŶdeŶteuƌ est une pointe de Berkovich qui est 

commandée en déplacement et enfoncée dans le matériau sur une profondeur de 700 nm. La 
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mesure de la dureté se fait sur la zone de 600 nm à 700 nm de profondeur. Connaissant la taille de la 

couche carburée, les paramètres expérimentaux de nano-indentation ont été soigneusement choisis 

afiŶ d͛aǀoiƌ uŶe ƌĠsolutioŶ suffisaŶte pouƌ dĠĐƌiƌe ĐoƌƌeĐteŵeŶt les ǀaƌiatioŶs locales de propriétés 

mécaniques tout au long de la couche, tout en ayant une surface de mesure assez grande pour être 

la plus ƌepƌĠseŶtatiǀe possiďle du ŵatĠƌiau. AfiŶ d͛augŵeŶteƌ la ƌĠsolutioŶ des ŵesuƌes, les pƌofils 
de pointés seront inclinés à environ 5 ° pouƌ uŶ pas d͛ĠloigŶeŵeŶt de la surface de 1 µm en 

moyenne. Après l͛essai, la distance à la surface est réévaluée en microscopie optique. Le profil 

moyen obtenu à partir de 8 filiations est présenté en figure 81. 

 

Figure 81 : Pƌofil de duƌetĠ eŶ foŶĐtioŶ de la distaŶĐe à l͛iŶteƌfaĐe 

 Sur le graphique, on constate une faible valeur de la dureté très près du bord. Cette valeur 

correspond à la zone appauvrie en chrome. La diminution des propriétés mécaniques locales du 

ŵatĠƌiau peut s͛eǆpliƋueƌ paƌ la Ŷatuƌe poƌeuse de Đette ĐouĐhe. Il est à noter que la valeur de la 

duƌetĠ Ŷ͛est pas ƌepƌĠseŶtatiǀe uŶiƋueŵeŶt de la ĐouĐhe appauǀƌie eŶ Đhƌoŵe ĠtaŶt doŶŶé la taille 

de l͛eŵpƌeiŶte de l͛iŶdeŶteuƌ ;≈ 6 µm). En conséquence, cette valeur est probablement légèrement 

affeĐtĠe paƌ les ĐouĐhes d͛oǆǇde et ĐaƌďuƌĠe voisines. Toutefois, ces résultats montrent une 

dégradation des propriétés mécaniques locales du matériau. 

Des essais mécaniques ont été effectués sur des éprouvettes exposées au sodium qui a été 

pƌĠalaďleŵeŶt ĠliŵiŶĠ daŶs l͛ĠthaŶol afiŶ d͛oďseƌǀeƌ les ŵodifiĐatioŶs des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues 
liées à la corrosion. Ces essais ont été effectués sur des éprouvettes CCT exposées au sodium liquide 

pendant 250 h à 823 K.  
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Figure 82 : MiĐƌogƌaphie MEB de la suƌfaĐe de l͛Ġpƌouǀette CCT à l i͛ŶtĠƌieuƌ de l͛eŶtaille apƌğs essai ŵĠĐaŶiƋue (la zone 

observée est localisée sur un schéma à gauche) 

OŶ oďseƌǀe de Ŷoŵďƌeuses fissuƌes à l͛iŶtĠƌieuƌ de l͛eŶtaille des Ġpƌouǀettes, dont la 

diƌeĐtioŶ est peƌpeŶdiĐulaiƌe à l͛aǆe de tƌaĐtioŶ. Ces fissuƌes soŶt peu pƌofoŶdes ;ƋuelƋues ŵiĐƌoŶsͿ 
et tƌğs ĠŵoussĠes. Cela suggğƌe doŶĐ Ƌu͛elles soŶt liŵitĠes à la ĐouĐhe appauǀƌie eŶ Đhƌoŵe et Ƌue 
ces fissures se sont formées très tôt dans le processus de déformation du T91. Ce dernier point est 

en accord avec la porosité de la couche qui induirait uŶe ƌuptuƌe pƌĠĐoĐe de l͛aĐieƌ. Les faciès de 

rupture présentés en figure 83 montrent un faciès particulier dont les marques de rupture sont rares 

et diffiĐiles à distiŶgueƌ des ĐoŶsĠƋueŶĐes de l͛ĠleĐtƌoĠƌosioŶ. Certaines zones sont localement 

couvertes de nano-cupules comme illustré en figure 83. Il a toutefois été vérifié que ces fissures 

ĠŵoussĠes Ŷ͛ĠtaieŶt pas oďseƌǀĠes suƌ des Ġpƌouǀettes ŶoŶ eǆposĠes au sodiuŵ.  

 

Figure 83 : Micrographie MEB représentative de la rupture dans la couche appauvrie en chrome 

 EŶfiŶ, il Ŷ͛est pas observé de modification significative de la dureté du matériau dans la zone 

ĐaƌďuƌĠe. OŶ eŶ ĐoŶĐlut Ƌue l͛augŵeŶtatioŶ poteŶtielle de la dureté est inférieure à 100 MPa (ordre 

de gƌaŶdeuƌ de l͛ĠĐaƌt tǇpe). 

 

Etude analytique de l’influence de la carburation sur le comportement mécanique du T91 

Dans notre cas, aucune influence sigŶifiĐatiǀe de l͛ĠǀolutioŶ de la populatioŶ de Đaƌďuƌes Ŷ͛a 
ĠtĠ oďseƌǀĠe suƌ la duƌetĠ du Tϵϭ. Nous alloŶs doŶĐ essaǇeƌ d͛estiŵeƌ aŶalǇtiƋueŵeŶt l͛oƌdƌe de 
gƌaŶdeuƌ de l͛augŵeŶtatioŶ atteŶdue de la duƌetĠ assoĐiĠe à Đe gaiŶ eŶ ĐaƌďoŶe. AiŶsi, la ǀaƌiation 

de dureté au cours de la carburation peut être estimée à partir des caractéristiques de la population 

de carbures. La dureté est fréquemment décomposée de la façon suivante [Moon 2007]: 
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avec Ho
* la duƌetĠ de la ŵatƌiĐe de feƌƌite, saŶs pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte l͛effet duƌĐissaŶt des atoŵes eŶ 

solution solide et des précipités, Hss la contribution des atomes en solution solide et HOro la 

ĐoŶtƌiďutioŶ des pƌĠĐipitĠs. OŶ peut ĐalĐuleƌ la ĐoŶtƌiďutioŶ des pƌĠĐipitĠs à l͛augŵeŶtatioŶ de la 
duƌetĠ, eŶ faisaŶt l͛hǇpothğse Ƌue les disloĐatioŶs oŶt teŶdaŶĐe à ĐoŶtouƌŶeƌ les pƌĠĐipitĠs selon le 

ŵĠĐaŶisŵe d͛OƌoǁaŶ. Cette hypothèse semble raisonnable étant donné que la matrice du T91 et les 

carbures M23C6 Ŷ͛oŶt pas la ŵġŵe stƌuĐtuƌe ĐƌistallogƌaphiƋue ;ƌespeĐtiǀeŵeŶt ĐuďiƋue ĐeŶtƌĠe 
contre cubique à face centrées) et des paramètres de maille différents (respectivement 0,2886 nm 

contre 1,054 nm). EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe, l͛augŵeŶtatioŶ de ƌĠsistaŶĐe paƌ le ŵĠĐaŶisŵe d͛OƌoǁaŶ peut 
s͛eǆpƌiŵeƌ sous la foƌŵe suiǀaŶte : 

         

avec τOro l͛augŵeŶtatioŶ de la ƌĠsistaŶĐe paƌ le ŵĠĐaŶisŵe d͛OƌoǁaŶ, G le module de cisaillement du 

matériau, b son vecteur de Burgers et λ la distance interparticulaire. Cette dernière est définie telle 

que : 

  [(    )     ]   

avec f la fraction volumique de particules et r le rayon moyen des particules.  

En utilisant le modèle de Taylor, on peut écrire :             

avec σOro la contrainte liée au contournement des précipités et M le facteur de Taylor, estimé à 2,75 

daŶs le Đas d͛uŶ ƌĠseau ĐƌistalliŶ ĐuďiƋue ĐeŶtƌĠ. EŶfiŶ, eŶ utilisaŶt à Ŷouǀeau la ƌelatioŶ de Taďoƌ     , on se ramène à une expression de la contribution en dureté des précipités : 

           

 Les valeurs des constantes utilisées pour les applications numériques effectuées à partir des 

expressions précédentes sont résumées dans le tableau 12. 

Constante Symbole Valeur 

VeĐteuƌ de Buƌgeƌs ;feƌƌite αͿ b 0,254 nm 
Module de cisaillement G 81 GPa 

Facteur de Taylor M 2,75 
Tableau 12 : Valeuƌs des ĐoŶstaŶtes utilisĠes pouƌ l͛estiŵatioŶ de la ĐoŶtƌiďutioŶ des pƌĠĐipitĠs à la duƌetĠ du ŵatĠƌiau 

 D͛autƌes gƌaŶdeuƌs, telles que le diamètre moyen d et la fraction volumique f des précipités, 

sont également nécessaires aux calculs et demandent une identification propre au matériau dans la 

condition carburée ou non. 

La fraction volumique et le diamètre moyen des précipités vont être approximés en utilisant 

des données tirées d͛analyses ŵĠtallogƌaphiƋues. L͛oďseƌǀatioŶ des Đaƌďuƌes ǀa ġtƌe effeĐtuée en 
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utilisant le réactif de Murakami conformément à la méthode décrite dans les paragraphes 

pƌĠĐĠdeŶts. Elle est appliƋuĠe à uŶ ĠĐhaŶtilloŶ de Tϵϭ à l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ et uŶ ĠĐhaŶtilloŶ aǇaŶt 
séjourné 250 h daŶs le sodiuŵ. L͛oďseƌǀatioŶ des Đaƌďuƌes se fait par microscopie électronique à 

balayage et de larges clichés sont pris à un grandissement de x 7500 (figure 84). 

 

Figure 84 : Micrographie MEB d͛uŶe Đoupe tƌaŶsǀeƌse obtenue à Đœuƌ du Tϵϭ après une exposition au sodium de 250 h à 
823 K et attaque de 2 s avec le réactif de Murakami 

Les images obtenues sont ensuite retraitées utilisant le logiciel ImageJ afin de mettre les 

carbures en évidence. Les différentes étapes de traitement sont : 

- Soustraction du fond (sans homogénéisation et rayon de la boule de 10 pixels) 

- Augmentation du contraste (0,4 % de pixels saturés) 

- “euillage aǀeĐ ĐoŵpaƌaisoŶ de l͛iŵage iŶitiale simultanément afin de limiter la perte 

d͛iŶfoƌŵatioŶ 

UŶ eǆeŵple d͛iŵage oďteŶue apƌğs tƌaiteŵeŶt est donné en figure 85. 

 

Figure 85 : Micrographie MEB obtenue après une exposition au sodium de 250 h à 823 K attaqué avec le réactif de 
Murakami après traitement avec le logiciel ImageJ  

On mesure directement la fraction surfacique des carbures à partir de ces images, les 

différents défauts du type rayure de polissage aǇaŶt ĠtĠ ƌetƌaitĠs pƌĠalaďleŵeŶt. OŶ feƌa l͛hǇpothğse 
que la fraction surfacique est similaire à la fraction volumique de carbures en considérant que la 

répartition des carbures est homogène dans le matériau, Ƌue la zoŶe d͛Ġtude est suffisaŵŵeŶt 
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grande pour être représentative et que les carbures ainsi que la microstructure sont isotropes. Ces 

valeurs sont toutefois légèrement inférieures à celles attendues, 1,1 % au lieu de 1,6 % d͛apƌğs les 

données thermodynaŵiƋues à l͛ĠƋuiliďƌe. OŶ iŶtƌoduit doŶĐ uŶ iŶdiĐe, iŶdiĐateuƌ de l͛augŵeŶtatioŶ 
de la fƌaĐtioŶ ǀoluŵiƋue des pƌĠĐipitĠs ĠtudiĠs, Ƌui Ŷous peƌŵet d͛estiŵeƌ les fƌaĐtioŶs ǀoluŵiƋues 
des différents échantillons. Cet indice est calculé comme le ratio des fractions surfaciques des 

carbures mesurées au cours de nos observations. Il est ensuite multiplié par la fraction volumique 

oďteŶue à l͛ĠƋuiliďƌe theƌŵodǇŶaŵiƋue pouƌ oďteŶiƌ Đelle apƌğs ĠǀolutioŶ de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe 
(carburation ou vieillissement thermique). 

Le diaŵğtƌe ŵoǇeŶ est ŵesuƌĠ paƌ la foŶĐtioŶ d͛aŶalǇse des paƌtiĐules du logiĐiel IŵageJ. Les 
paƌtiĐules de taille Ġgale à ϭ piǆel Ŷe soŶt pas pƌises eŶ Đoŵpte afiŶ de s͛affƌaŶĐhiƌ du ďƌuit. Cela 
interfère peu avec la déteĐtioŶ d͛uŶ Đaƌďuƌe poteŶtiel. EŶ effet, si oŶ ĐoŶsidğƌe Ƌu͛uŶ pƌĠĐipitĠ 
sphérique de diamètre 80 Ŷŵ ;diaŵğtƌe ŵoǇeŶ des Đaƌďuƌes à l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶͿ est ĐoupĠ de 
façoŶ ĠƋuipƌoďaďle seloŶ le plaŶ de Đoupe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ, Đeuǆ doŶt la seĐtioŶ est ĠƋuiǀaleŶte à uŶ 
pixel représentent 0,4 % des carbures. Les mesures des particules sont comparées entre les 

diffĠƌeŶts ĠĐhaŶtilloŶs et peƌŵetteŶt l͛ĠtaďlisseŵeŶt d͛uŶ iŶdiĐe, iŶdiĐateuƌ de l͛augŵeŶtatioŶ du 
diamètre moyen par rapport au T91 de référence. On utilise le diamètre moyen reporté dans la 

littérature des M23C6 mesuré dans le T91 pour estimer les valeurs dans les cas présents [Cerri 1998]. 

 T91 T91 ϮϱϬh à Đœuƌ 
T91 250h sur une bande de 4 µm 

située à 4 µm du bord 

Fraction volumique (%) 1,1 1,2 ≈ ϯ 
Diamètre moyen (nm) 79* 84,5 114,5 
Tableau 13 : Valeuƌs de la fƌaĐtioŶ ǀoluŵiƋue et du diaŵğtƌe ŵoǇeŶ oďteŶues d͛apƌğs les aŶalǇses ŵĠtallogƌaphiƋues sur 

du Tϵϭ à l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ, ǀieilli ϮϱϬh à ϴϮϯK et ĐaƌďuƌĠ daŶs du sodiuŵ liƋuide (* valeur de référence issue de [Cerri 
1998]) 

Les valeurs montrent une augmentation du diamètre des carbures ainsi que de la fraction 

volumique dans la zone carburée. On voit également que le traitement thermique de 250 h à 823 K 

entraîne une légère augmentation du diamètre des carbures conformément aux résultats de la 

littérature traitant du ǀieillisseŵeŶt theƌŵiƋue de l͛aĐieƌ Tϵϭ ;paƌtie Ϯ.ϭ.ϭͿ. OŶ peut eŶsuite utiliseƌ 
les ǀaleuƌs oďteŶues pouƌ estiŵeƌ la ĐoŶtƌiďutioŶ de l͛ĠǀolutioŶ de la populatioŶ de carbures à la 

dureté du matériau. Les résultats sont présentés en tableau 14. 

 A Đœuƌ Zone carburée 

Diamètre moyen des précipités (d) 84,5 nm 114,5 nm 

Fraction volumique des précipités (f) 2,1 % 6,3 % 

Contribution au durcissement (HOro) 312 MPa 450 MPa 

EĐaƌt aǀeĐ le Đœuƌ du ŵatĠƌiau 0 MPa 138 MPa 

Tableau 14 : Valeurs du diamètre moyen des précipités, de la fraction volumique des précipités, de la contribution des 
pƌĠĐipitĠs au duƌĐisseŵeŶt et l͛ĠĐaƌt de ĐoŶtƌiďutioŶ aǀeĐ le Đœuƌ du ŵatĠƌiau sur un échantillon ayant passé 250 h dans le 

sodium 
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Conclusion 

L͛augŵentation de dureté calculée (138 MPa) a été obtenue à partir de nombreuses 

hypothèses et approximations. Cette approche qualitative, malgré les hypothèses importantes 

effectuées, peƌŵet d͛oďteŶiƌ uŶe ǀaleuƌ iŶdiĐatiǀe de l͛oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de l͛augŵeŶtation de 

dureté à attendre dans notre cas. En comparant ces résultats avec ceux obtenus expérimentalement 

par nano-iŶdeŶtatioŶ, oŶ ĐoŶstate uŶe ďoŶŶe ĐoƌƌĠlatioŶ, puisƋue Đette ǀaleuƌ est pƌoĐhe de l͛ĠĐaƌt 
type de nos mesures. Ils sont donc en accord avec le fait Ƌu͛auĐuŶe ŵodifiĐatioŶ des pƌopƌiĠtĠs Ŷ͛ait 
pu ġtƌe oďseƌǀĠe, l͛effet duƌĐissaŶt de la ĐaƌďuƌatioŶ daŶs Đes ĐoŶditioŶs Ŷ͛aǇaŶt Ƌu͛uŶe faiďle 
influence sur le comportement mécanique du T91. Si toutefois l͛augŵeŶtatioŶ estiŵĠe est 

légèrement supérieure à l͛ĠĐaƌt tǇpe des ŵesuƌes, le fait Ƌue les Đaƌďuƌes soieŶt situĠs auǆ joints de 

grains ou de lattes est une limite certaine au réalisme de cette estimation puisque le contournement 

de ces précipités par les dislocations est probablement fortement affecté par la présence du joint. 

 

3.2.4. Synthèse 

 

 L͛iŶflueŶĐe de la ĐoƌƌosioŶ suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue du Tϵϭ a ĠtĠ ĠtudiĠe et oŶ 
constate que chaque couche corrodée a un comportement mécanique différent. La résistance 

mécanique de la couche appauvrie en chrome, poreuse, semble très faible. A contrario, la 

carburation du T91 tend à augmenter la résistance du matériau. Cette augmentation est toutefois 

ŵiŶiŵe. De plus, la pƌofoŶdeuƌ de la zoŶe affeĐtĠe peut ġtƌe aisĠŵeŶt estiŵĠe d͛apƌğs les doŶŶĠes 
de la littérature sans avoir à répéter une analyse de composition. Il sera donc facile de décorréler un 

effet de la carburation, dont la distance affectée est relativement limitée dans nos conditions 

d͛eǆpositioŶ ;ƋuelƋues dizaiŶes de ŵiĐƌoŶs au ŵaǆiŵuŵͿ, d͛uŶ effet de FML. 
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4. )nfluence des conditions d’exposition et des impuretés sur 
la FML du T9ͳ 

 

Afin de promouvoir le mouillage, ĐoŶditioŶ ŶĠĐessaiƌe à l͛oďseƌǀatioŶ de la FML, uŶe Ġtape 
de pré-exposition des éprouvettes avant les essais mécanique a été mise en place. Il est essentiel de 

ĐoŶŶaîtƌe l͛iŶflueŶĐe des diffĠƌeŶts paƌaŵğtƌes de Đette eǆpositioŶ ;duƌĠe, teŵpĠƌatuƌe, teŶeuƌs eŶ 
impuretés), à la fois sur le mouillage des échantillons et suƌ la seŶsiďilitĠ à la FML, afiŶ d͛optiŵiseƌ les 
ĐoŶditioŶs de ŵouillage pouƌ l͛Ġtude de la seŶsiďilitĠ du Tϵϭ à la FML et aiŶsi de gaƌaŶtiƌ des 
résultats significatifs et reproductibles. 

Les différents paramètres à étudier seront traités séparément. Dans un premier temps, 

l͛iŶflueŶĐe de la durée et de la teŵpĠƌatuƌe de l͛eǆpositioŶ seƌa ĠtudiĠe paƌ le ďiais de différentes 

ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ auǆ ĐoŶditioŶs phǇsiĐo-chimiques similaires.  D͛autƌe paƌt, “keldoŶ a ŵoŶtƌĠ 
une influence des impuretés non-métalliques en solution (O, H) sur la FML du T91 dans le sodium 

liquide [Skeldon ϭϵϵϰ]. L͛iŵpuƌetĠ iŵpliƋuĠe Ŷ͛a toutefois pu ġtƌe ideŶtifiĠe paƌ la ŵĠthode 
opĠƌatoiƌe eŵploǇĠe. EŶ effet, l͛auteuƌ a puƌifiĠ le sodiuŵ paƌ piğge fƌoid et aǀeĐ uŶ piğge de 
zirconium. Ces deux méthodes ont pour conséquence de réduire à la fois la teneur du sodium en 

oǆǇgğŶe et eŶ hǇdƌogğŶe. Nous alloŶs iĐi Ġtudieƌ sĠpaƌĠŵeŶt l͛iŶflueŶĐe des diffĠƌeŶtes iŵpuƌetĠs 
en utilisant des oxydes de sodium pour enrichir le sodium en oxygène dğs l͛Ġtape de pƌĠ-exposition. 

Celle-Đi peƌŵettƌa l͛Ġtude de l͛iŶflueŶĐe de l͛oǆǇgğŶe suƌ la seŶsiďilitĠ du Tϵϭ à la FML daŶs le sodiuŵ 
liƋuide. EŶfiŶ, uŶe atŵosphğƌe hǇdƌogĠŶĠe seƌa utilisĠe afiŶ d͛eŶƌiĐhiƌ le sodiuŵ uŶiƋueŵeŶt eŶ 
hydrogène. Dans ce cas, la ŵodifiĐatioŶ de la Đhiŵie du sodiuŵ Ŷ͛est effeĐtuĠe Ƌu͛uŶe fois 
l͛Ġpƌouǀette iŶstallĠe suƌ le ŵoŶtage de tƌaĐtioŶ et ŶoŶ aǀaŶt la pƌĠ-exposition au sodium.  
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4.1.  )nfluence de la durée et de la température d’exposition 

 

AfiŶ d͛Ġtudieƌ spĠĐifiƋueŵeŶt l͛iŶflueŶĐe de la duƌĠe et de la teŵpĠƌatuƌe de pré-exposition 

sur la sensibilité du T91 à la fragilisation par le sodium liquide, un bain de sodium neuf à basse teneur 

eŶ oǆǇgğŶe ;≈ 10 µg/g [O2-]) a été utilisé. Toutes les expositions ont été effectuées dans ce même 

bain. L͛utilisatioŶ d͛uŶ ďaiŶ uŶiƋue a peƌŵis d͛Ġǀiteƌ au ŵaǆiŵuŵ les fluĐtuatioŶs des ĐoŶditioŶs 
physico-ĐhiŵiƋues liĠes à la pƌĠpaƌatioŶ d͛uŶ Ŷouǀeau ďaiŶ. Le contrôle de la teneur en impuretés se 

faisant par écrĠŵage ŵaŶuel des iŵpuƌetĠs pƌĠĐipitĠes eŶ suƌfaĐe aǀaŶt l͛essai, il est paƌ eǆeŵple 
diffiĐile d͛oďteŶiƌ des ĐoŶĐeŶtƌatioŶs paƌfaiteŵeŶt ideŶtiƋues daŶs deuǆ ďaiŶs diffĠƌeŶts. De plus, la 
durée totale des expositions étant relativement courte (< 200 h), les modifications de la composition 

du bain de sodium sont probablement limitées. En effet, la teneur du sodium en impuretés peut être 

iŶflueŶĐĠe paƌ la dissolutioŶ d͛espğĐes ŵĠtalliƋues ĐoŶstitutiǀes de l͛aĐieƌ ou la foƌŵatioŶ d͛oǆǇdes. 
Dans ces conditions, différentes durées et températures d͛eǆpositioŶ oŶt ĠtĠ utilisées afiŶ d͛Ġtudieƌ 
leur influence sur la sensibilité du T91 à la FML. 

 

4.1.1. Expositions 

 

 Des expositions de 24 h et 48 h ont été mises en place à 723 K, puis de 48 h et 117 h à 823 K. 

Les conditions de pré-exposition associées aux paƌaŵğtƌes d͛essais ŵĠĐaŶiƋues sont rappelées dans 

le tableau 15. Une estimation qualitative du mouillage est effectuée à la sortie des échantillons du 

ďaiŶ de sodiuŵ. Les ĠĐhaŶtilloŶs Đouǀeƌts d͛uŶ filŵ adhĠƌeŶt de sodiuŵ seƌoŶt ƋualifiĠs de 
« mouillés », taŶdis Ƌue Đeuǆ Ƌui Ŷe soŶt pas dotĠs d͛uŶ tel filŵ seront qualifiés de « non-mouillés ». 

DaŶs le Đas où uŶ filŵ de sodiuŵ Đouǀƌe paƌtielleŵeŶt l͛Ġpƌouǀette, oŶ utiliseƌa « partiellement 

mouillés ». On notera également que les éprouvettes utilisées pour les essais de référence ont été 

exposées au sodium simultanément aux éprouvettes destinées à être testées en sodium. Le sodium 

présent sur ces Ġpƌouǀettes est eŶsuite ĠliŵiŶĠ daŶs l͛ĠthaŶol aǀaŶt l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. Quelque 

soieŶt les paƌaŵğtƌes d͛eǆpositioŶ, des essais mécaniques sont ensuite effectués dans des conditions 

similaires en température et en vitesse de sollicitation. Un essai est effectué à 398 K pour une vitesse 

de déplacement de traverse de 0,005 mm/min et le second à 573 K pour une vitesse de déplacement 

de traverse de 0,015mm/min. Les courbes obtenues lors de ces essais mécaniques sont présentées 

en annexe 3. On note Ƌu͛uŶe pellicule de paraffine a été déposée sur tous les échantillons testés en 

sodium à 398 K contrairement à ceux  testés à 573 K ou 398 K sans sodium. 

 

4.1.2. Mouillage 

 

 L͛Ġtat de mouillage des éprouvettes à leur sortie du sodium liquide est la première différence 

visible entre les diverses ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ. Il est estimé visuellement directement sur les 

échantillons. Un bilan des différents états de mouillage eŶ foŶĐtioŶ des ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ est 

présenté en tableau 15.  
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Figure 86 : Photogƌaphies d͛uŶe Ġpƌouǀette apƌğs eǆpositioŶ au sodiuŵ pendant a) 48h à 723K (non mouillée), b) 48h à 

823K (mouillage partiel) 

Après 24 h ou 48 h à 723 K, les échantillons ne sont pas mouillés. Après 48 h à 823 K, ils le 

sont presque entièrement. Quelques zones montrent cependant du T91 à nu. Enfin le mouillage est 

complet sur les éprouvettes exposées 117 h à 823 K. Des photographies représentatives des 

échantillons sont visibles en figure 86. L͛ĠliŵiŶatioŶ ƌapide de Đe filŵ daŶs l͛ĠthaŶol peƌŵet de 
ĐoŶfiƌŵeƌ Ƌu͛oŶ est ďieŶ eŶ pƌĠseŶĐe d͛uŶ filŵ de sodiuŵ et ŶoŶ siŵplement de couches de 

corrosion. En effet, le NaCrO2 est résistant daŶs l͛ĠthaŶol, Đoŵŵe l͛oŶt ŵoŶtƌĠ les aŶalǇses eŶ paƌtie 
3.1.2, et de couleur verdâtre contrairement au film observé. Les observations après 48 h à 723 K et 

823 K ŵoŶtƌeŶt uŶe aŵĠlioƌatioŶ Ŷotaďle du ŵouillage aǀeĐ l͛utilisatioŶ d͛uŶe teŵpĠƌatuƌe plus 
éleǀĠe. D͛apƌğs les deuǆ eǆpositioŶs à ϴϮϯ K, oŶ ĐoŶstate ĠgaleŵeŶt Ƌue plus le teŵps d͛eǆpositioŶ 
est loŶg, plus le filŵ de sodiuŵ a teŶdaŶĐe à ƌeĐouǀƌiƌ iŶtĠgƌaleŵeŶt l͛Ġpƌouǀette. On note toutefois 

Ƌu͛à Đes teŵpĠƌatuƌes, oŶ s͛atteŶd à uŶ teŵps plus Đouƌt pour obtenir un bon mouillage des 

échantillons [Longson 1967] [Hodkin 1976] [Addison 1984].  

 

4.1.3. Essais mécaniques 

 

 Exposition 24 h à 723 K 

Les éprouvettes exposées 24 h à 723 K ont été testées à 398 K avec une vitesse de 

déplacement de traverse de 0,005 mm/min. Les courbes obtenues lors des essais mécaniques dans 

les deuǆ ŵilieuǆ soŶt siŵilaiƌes. L͛ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à la ƌuptuƌe d͛uŶe Ġpƌouǀette est supĠƌieuƌe de 
3 % eŶ ŵilieu sodiuŵ paƌ ƌappoƌt à l͛essai de ƌĠfĠƌeŶĐe. Cette ŵodifiĐatioŶ ŵiŶeuƌe Ŷ͛iŶdiƋue pas de 

réduction des propriétés mécaniques en milieu sodium.  

Entailles 

a b 
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Figure 87 : MiĐƌogƌaphie MEB du faĐies de ƌuptuƌe d͛uŶe Ġpƌouǀette testĠe à ϯϵϴK eŶ ŵilieu sodiuŵ liƋuide apƌğs uŶe 

exposition de 24 h à 723 K 

Les observations MEB du faciès de rupture confirment également la rupture ductile dont une 

illustration est donnée en figure 87. 

 

 Exposition 48h à 723K 

Les éprouvettes exposées 48 h à 723 K ont été testées à 398 K avec une vitesse de 

déplacement de traverse de 0,005 mm/min et à 573 K avec une vitesse de déplacement de traverse 

de 0,015 mm/min. Les ƌatios d͛énergies à rupture sont représentés en figure 88. 

 

Figure 88 : EǀolutioŶ du ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe eŶ sodiuŵ et eŶ aƌgoŶ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai mécanique 
effectué sur des éprouvettes exposées au sodium pendant 48 h à 723 K 

A 398 K comme à 573 K, on ne constate pas de dégradation des propriétés mécaniques pour 

Đette ĐoŶditioŶ d͛eǆpositioŶ. AuĐuŶe iŶflueŶĐe de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue Ŷ͛est doŶĐ 
ǀisiďle pouƌ Đette ĐoŶditioŶ d͛eǆpositioŶ. 
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Figure 89 : MiĐƌogƌaphie MEB du faĐies de ƌuptuƌe d͛uŶe Ġpƌouǀette testĠe eŶ ŵilieu sodiuŵ liƋuide apƌğs uŶe eǆpositioŶ 

de 48 h à 723 K à a) 398 K, b) 573 K 

Les observations MEB du faciès de rupture confirment également la rupture ductile aux deux 

teŵpĠƌatuƌes d͛essai (figure 89). 

 

Exposition 48 h à 823 K 

Les éprouvettes exposées au sodium 48 h à 823 K ont également été testées à 398 K avec 

une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min et à 573 K avec une vitesse de 

déplacement de traverse de 0,015 ŵŵ/ŵiŶ. Les ƌatios d͛ĠŶeƌgies à ƌuptuƌe oďteŶus soŶt pƌĠseŶtĠs 
en figure 90. 

 

Figure 90 : EǀolutioŶ du ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe eŶ sodiuŵ et eŶ aƌgoŶ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai mécanique 
effectué sur des éprouvettes exposées au sodium pendant 48 h à 823 K 

Contrairement à 398 K, on constate une réduction des propriétés mécaniques à 573 K. A 

cette température, on relève donc une diffĠƌeŶĐe paƌ ƌappoƌt à l͛essai effeĐtuĠ apƌğs uŶe eǆpositioŶ 
de même durée à 723 K (décrit dans le paragraphe précédent). Ces observations sont confirmées par 

les analyses MEB du faciès de rupture. En effet, des cupules sont présentes sur la surface de rupture 

des éprouvettes, à l͛eǆĐeptioŶ de Đelle testĠe eŶ sodiuŵ à ϱϳϯ K (figure 91). Cette observation est 

ĐaƌaĐtĠƌistiƋue d͛uŶe ƌuptuƌe duĐtile. A contrario, celles-ci sont absentes du faciès de rupture de 

l͛Ġpƌouǀette ƌoŵpue en sodium à 573 K sur une distance de plusieurs centaines de microns à partir 

de l͛eŶtaille, Đe Ƌui tƌaduit une rupture fragile du matériau. Les dimensions de cette zone, dont le 
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mode de rupture est fragile excluent donc une modification des propriétés mécaniques uniquement 

liée à la corrosion du T91. Ces faciès seront étudiés en détail en section 5.3. Avec ces paramètres 

d͛eǆpositioŶ, la FML du Tϵϭ Ŷ͛a lieu Ƌue pouƌ l͛essai ŵĠĐaŶiƋue effeĐtuĠ à ϱϳϯ K. Une influence de la 

teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue est donc constatée dans cette condition. 

  
Figure 91 : MiĐƌogƌaphies MEB d͛uŶe Ġpƌouǀette testĠe à ϯϵϴ K et 0,005 mm/min à gauche et à 573 K et 0,015 mm/min à 

droite après exposition au sodium à faible teneur en oxygène pendant 48 h à 823 K 

 

Exposition 117 h à 823 K 

 Les échantillons exposés au sodium pendant 117 h à 823 K ont ensuite été testés à 398 K 

avec une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 ŵŵ/ŵiŶ. L͛ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à la ƌuptuƌe de 
l͛Ġpƌouǀette testĠe en sodium est réduite de 3 % paƌ ƌappoƌt à l͛ĠŶeƌgie ŶĠĐessaiƌe à la ƌuptuƌe de 
l͛Ġpƌouǀette testée sous argon uniquement. Cette différence ne parait toutefois pas significative et 

ne traduit donc, a priori, pas la pƌĠseŶĐe de FML. Faute d͛Ġpƌouǀettes apƌğs 117 h à 823 K, l͛essai 
mécanique à 573 K Ŷ͛a pu ġtƌe effeĐtuĠ. 

CepeŶdaŶt, le faĐiğs de ƌuptuƌe ŵoŶtƌe l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de FML. Les ŵiĐƌogƌaphies présentées 

en figure 92 ont toutes ĠtĠ pƌises à pƌoǆiŵitĠ du ďoƌd de l͛eŶtaille. OŶ Ŷote Ƌue le faĐiğs est fƌagile 
eŶ ŵilieu sodiuŵ suƌ uŶe Đouƌte distaŶĐe ;≈ 20 µm). Certaines zones sont mixtes comme illustré dans 

les images suivantes, alors que le mode de rupture est intégralement ductile en absence de sodium. 

La courte longueur fragile explique la faiďle iŶteŶsitĠ de l͛effet ŵĠĐaŶiƋue Ƌui Ŷ͛est pas oďseƌǀaďle 
sur les courbes de traction. 

 

a b 
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Figure 92 : Micrographies MEB du faciès de rupture d͛Ġpƌouǀettes testĠes à ϯϵϴ K et 0,005 mm/min après exposition au 
sodium pendant  117 h à 823 K et pƌises à pƌoǆiŵitĠ de l͛eŶtaille : a) zone fragile d͛uŶe Ġpƌouǀette testĠe eŶ sodiuŵ, ďͿ 

zone fragile pƌĠseŶtaŶt uŶe fƌaĐtioŶ duĐtile plus iŵpoƌtaŶte d͛uŶe Ġpƌouǀette testĠe eŶ sodiuŵ et c) faĐiğs duĐtile d͛uŶe 
éprouvette testée en argon 

Tableau 15 : BilaŶ des ĐoŶditioŶs d͛exposition et des observations liées au mouillage et aux essais mécaniques effectués    
((-) : essai non-effectué) 

 

4.1.4. Discussion 

 

Ces différentes conditions d͛eǆpositioŶ oŶt peƌŵis Ġtudieƌ l͛iŶflueŶĐe de la durée et de la 

température de l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ sur la sensibilité du T91 à la FML. Une influence des 

paƌaŵğtƌes ŵĠĐaŶiƋues de l͛essai a également été observée. La présence de fragilisation à 573 K 

après 48 h d͛eǆposition à 823 K aloƌs Ƌu͛elle est absente à 398 K montre que le T91 est plus sensible 

à la FML à 573 K Ƌu͛à ϯϵϴ K. On doit tout de même noter que la vitesse de sollicitation est 

lĠgğƌeŵeŶt diffĠƌeŶte. L͛iŶflueŶĐe de Đes paƌaŵğtƌes seƌa ĠtudiĠe et disĐutĠe eŶ dĠtail daŶs la suite 

T (K) t (h) Mouillage FML à 298 K FML à 573 K 

723 24 Non Non (-) 
723 48 Non Non Non 
823 48 Partiel Non Oui 
823 117 Oui Oui (-) 

a b 

c 
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(section 5.1). Le rôle protecteur de la paraffine y sera également traité. On peut cependant discuter 

l͛iŶflueŶĐe de la duƌĠe et de la teŵpĠƌatuƌe de l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ. 

La teŵpĠƌatuƌe de l͛eǆpositioŶ a uŶe iŶflueŶĐe à la fois sur le mouillage et sur la sensibilité du 

T91 à la FML dans le sodium liquide. En effet, après 48 h à 723 K, aucuŶ filŵ de sodiuŵ Ŷ͛est 
adhĠƌeŶt aloƌs Ƌu͛apƌğs uŶe duƌĠe d͛eǆpositioŶ siŵilaiƌe à ϴϮϯ K, un film couvre partiellement 

l͛Ġpƌouǀette. De plus, l͛appaƌitioŶ de la FML a lieu à ϱϳϯ K uŶiƋueŵeŶt apƌğs l͛eǆpositioŶ à ϴϮϯ K. 

Cela traduit à la fois une amélioration de la mouillabilité et une plus grande susceptibilité à la FML 

pour des teŵpĠƌatuƌes d͛eǆpositioŶ plus ĠleǀĠes. Cette caractéristique de la mouillabilité est en 

accord avec les différentes études décrivant une cinétique de mouillage par le sodium augmentant 

avec la température quel que soit le matériau étudié [Longson 1967] [Hodkin 1976] [Addison 1984]. 

A 723 K, l͛augŵeŶtatioŶ de la duƌĠe de l͛eǆpositioŶ ;de Ϯϰ h à 48 hͿ Ŷ͛a eu de ĐoŶsĠƋueŶĐe Ŷi 
sur l͛Ġtat de mouillage, ni sur la sensibilité du T91 à la FML. A 823 K, après 117 h d͛eǆpositioŶ au 
sodium, le T91 est sensible à la FML à 398 K aloƌs Ƌu͛il Ŷe l͛est pas apƌğs seuleŵeŶt ϰϴ h d͛eǆpositioŶ. 
Ce changement de comportement est coïncident avec une amélioration du mouillage, qui se traduit 

paƌ l͛oďseƌǀatioŶ d͛uŶ filŵ de sodiuŵ ĐouǀƌaŶt iŶtĠgƌaleŵeŶt l͛Ġpƌouǀette apƌğs ϭϭϳ h d͛eǆpositioŶ 
aloƌs Ƌu͛apƌğs seulement 48 h, le filŵ Ŷe Đouǀƌe l͛Ġpƌouǀette Ƌue paƌtielleŵeŶt. Le ŵouillage du Tϵϭ 
paƌ le sodiuŵ liƋuide Ġǀolue doŶĐ daŶs le teŵps et s͛aŵĠlioƌe aǀeĐ l͛augmentation de la durée de 

l͛eǆpositioŶ. Les eǆpositioŶs effeĐtuĠes à ϳϮϯ K ont probablement été de trop courtes durées (24 h et 

48 h) pour détecter une évolution de la mouillabilité du T91 par le sodium lors de nos observations. 

En effet, il a été mis en ĠǀideŶĐe daŶs le paƌagƌaphe pƌĠĐĠdeŶt Ƌue l͛ĠǀolutioŶ du ŵouillage est plus 

lente à 723 K Ƌu͛à ϴϮϯ K. Une exposition au sodium à 723 K d͛uŶe duƌĠe plus iŵpoƌtaŶte, de l͛oƌdƌe 
de plusieurs ĐeŶtaiŶes d͛heuƌes, permettrait de confirmer cette hypothèse. Enfin, on constate que 

l͛augŵeŶtatioŶ de la duƌĠe de l͛eǆpositioŶ a ĠgaleŵeŶt teŶdaŶĐe à augŵeŶteƌ la seŶsiďilitĠ du Tϵϭ à 
la FML dans le sodium liquide. 

OŶ Ŷote Ƌue pouƌ tous Đes essais, l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de FML seŵďle ĐoïŶĐideƌ aǀeĐ l͛oďseƌǀatioŶ 
d͛uŶ ŵouillage plus ou moins accompli (partiel ou complet). Ceci est en accord avec le fait que le 

mouillage est uŶe ĐoŶditioŶ ŶĠĐessaiƌe à l͛oďseƌǀatioŶ de la FML. CepeŶdaŶt, les ĐoŶditioŶs 
d͛eǆpositioŶ doŶŶaŶt lieu au ŵouillage de l͛Ġpƌouǀette paƌ le sodiuŵ ĐoƌƌespoŶdeŶt au domaine où 

la formation de chromite de sodium a été reportée en section 3.1. Cela suggère que le sodium 

mouille eŶ ƌĠalitĠ uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇdes et Ƌue Đelle-ci ne protège pas le matériau contre la FML.  
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4.2. Influence de la teneur en oxygène 

 

 L͛Ġtat de l͛art des connaissances concernant le mouillage du fer et des aciers par le sodium 

liquide, présenté en section 1.2.3, a permis de mettre en évidence une influence de la teneur en 

oxygène sur les cinétiques de mouillage des métaux. Le fer et les aciers inoxydables ont toutefois une 

seŶsiďilitĠ diffĠƌeŶte. EŶ effet, l͛oǆǇgğŶe aĐĐĠlğƌe le ŵouillage du feƌ ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt à Đelui des aĐieƌs 
iŶoǆǇdaďles. AfiŶ de statueƌ suƌ la ŵouillaďilitĠ de l͛aĐieƌ Tϵϭ eŶ foŶĐtioŶ de la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe, 
des ĐoŶditioŶs d͛eǆposition avec trois teneurs différentes en oxygène ont été utilisées. Une 

exposition a ainsi été effectuée avec une tƌğs ďasse teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe gƌâĐe à l͛utilisatioŶ de piğges 
de zirconium. Une condition intermédiaire, dont une partie des essais ont été décrits dans le 

paragraphe précédent a également été utilisée. Enfin, une dernière exposition, dans un sodium à 

haute teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe, a ĠtĠ effeĐtuĠe eŶ eŶƌiĐhissaŶt le sodiuŵ à l͛aide d͛oǆǇdes de sodiuŵ. Les 

détails de la mise en place de ces différentes teneurs en oxygène sont décrits en détail en section 

2.2.1. Les durées et les températures associées à ces conditions de pré-exposition sont résumées 

dans le tableau 16. La comparaison de la mouillabilité du T91 pour ces trois teneurs en oxygène va 

nous permettre de disĐuteƌ l͛iŶflueŶĐe de l͛oǆǇgğŶe dissous sur le mouillage. Une estimation 

qualitative du mouillage est effectuée à la sortie des échantillons du bain de sodium. De même que 

précédemment, les ĠĐhaŶtilloŶs Đouǀeƌts d͛uŶ filŵ adhĠƌeŶt de sodiuŵ seƌoŶt ƋualifiĠs de 
« mouillés », taŶdis Ƌue Đeuǆ Ƌui Ŷe soŶt pas dotĠs d͛uŶ tel filŵ soŶt ƋualifiĠs de « non-mouillés ». 

Dans le cas où un film de sodiuŵ Đouǀƌe paƌtielleŵeŶt l͛Ġpƌouǀette, oŶ utilisera « partiellement 

mouillée ».  

Enfin, nous avons également cherché à établir une corrélation entre mouillabilité et 

sensibilité à la FML. Des essais mécaniques ont donc été effectués sur les éprouvettes exposées au 

sodium avec différentes teneurs en oxygène. Ces essais ont été menés dans les mêmes conditions 

dans la mesure du possible, quel que soit la teneur en oxygène, à savoir à 398 K pour une vitesse de 

déplacement de traverse de 0,005 mm/min et à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse 

de 0,015 mm/min. Les courbes obtenues lors de ces essais mécaniques sont présentées en annexe 3.  

Une pellicule de paraffine est déposée sur le sodium présent daŶs l͛eŶtaille des éprouvettes 

destinées aux essais en sodium à 398 K. 

 

4.2.1. Condition à très basse teneur en oxygène 

 

Exposition & mouillage 

 Pour une très basse teneur en oxygène, les essais mécaniques sont effectués après une 

exposition de 160 h à 823 K dans du sodium liquide. A leur sortie, les échantillons ne sont pas 

Đouǀeƌts d͛uŶ filŵ adhérent de sodium. Un dépôt de sodium reste toutefois présent daŶs l͛eŶtaille de 
l͛Ġpƌouǀette, peƌŵettaŶt d͛effeĐtueƌ des essais mécaniques en milieu sodium. On notera que les 

éprouvettes de référence ont été exposées au sodium simultanément aux éprouvettes destinées aux 

essais mécaniques en sodium. Le sodium résiduel en surface de ces éprouvettes a été éliminé à 

l͛ĠthaŶol aǀaŶt l͛essai mécanique. 
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Résultats des essais mécaniques 

 Pour les deux conditions de teŵpĠƌatuƌe et de ǀitesse de dĠplaĐeŵeŶt testĠes, Ŷous Ŷ͛aǀoŶs 
ĐoŶstatĠ auĐuŶe dĠgƌadatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues. Les ƌatios d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe associés à 

ces essais sont présentés en figure 93.  

 

Figure 93 : ‘atios de l͛ĠŶeƌgie à rupture en milieu sodium après 160 h d͛eǆpositioŶ à ϴϮϯ K dans du sodium à très basse 
teneur en oxygène sur celle en argon en fonction de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai 

On ne constate aucune influence significative du milieu sodium sur le comportement 

mécanique des éprouvettes exposés 160 h à 823 K dans du sodium à très basse teneur en oxygène 

quelle que soit la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai. 

 Des observations du faciès de rupture en microscopie électronique à balayage ont été 

effectuées. Tous les essais ont donné lieu à un même type de faciès de rupture, quel que soit le 

ŵilieu ;sodiuŵ ou aƌgoŶͿ et la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. UŶ eǆeŵple représentatif est 

donné en figure 94. On constate la présence de cupules allongées dans la direction de la propagation 

de la fissure, caractéristiques d͛uŶe rupture ductile (figure 94).  

  
Figure 94 : FaĐiğs de ƌuptuƌe d͛uŶe Ġpƌouǀette testĠe eŶ ŵilieu sodiuŵ à ϯϵϴ K pour une vitesse de déplacement de 

traverse de 0,005 mm/min pour une très faible teneur en oxygène 
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4.2.2. Condition à basse teneur en oxygène 

 

 Les oďseƌǀatioŶs ƌĠsultaŶt d͛uŶe paƌtie des eǆpositions et des essais mécaniques pour la 

condition à basse teneur en oxygène ont été présentées dans le paragraphe précédent (4.1). Une 

exposition de 48 h à 723 K a toutefois été répétée dans un bain différent. Les éprouvettes utilisées 

pour les essais de référence ont subi un vieillissement thermique de 48 h à 723 K dans un four à vide 

(P < 10-5 mBar). 

 

Exposition & mouillage 

 Après une exposition au sodium de 48 h à 723 K dans un bain de sodium à faible teneur en 

oǆǇgğŶe ;≈ 10 µg/g), un film adhérent de sodium couvre partiellement les éprouvettes.  

 

Essais mécaniques 

 Des essais mécaniques ont été effectués à 398 K et 573 K. Les éprouvettes destinées aux 

essais de référence étant vieillies thermiquement sous vide et non en milieu sodium, les états initiaux 

soŶt diffĠƌeŶts pouƌ les deuǆ tǇpes d͛Ġpƌouǀettes. Cela ĐoŶduit doŶĐ poteŶtielleŵeŶt à uŶe 
ŵodifiĐatioŶ de l͛aŵoƌçage des fissuƌes et uŶe iŶflueŶĐe, liŵitĠe, du ŵilieu d͛eǆpositioŶ suƌ les 
ƌĠsultats des essais ŵĠĐaŶiƋues. AfiŶ d͛Ġǀalueƌ l͛oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de la dégradation des propriétés 

mécaniques associée à ces phénomènes, un échantillon exposé au sodium pendant 48 h à 723 K a 

ĠtĠ ŶettoǇĠ daŶs l͛ĠthaŶol et testĠ à ϱϳϯ K pour une vitesse de déplacement de 0,015 mm/min. Les 

diffĠƌeŶts ƌatios d͛ĠŶeƌgie à ƌupture obtenus après ces essais sont présentés en figure 95.  

La corrosion de l͛Ġpƌouǀette eŶ ŵilieu sodiuŵ affeĐte soŶ ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe de l͛ordre de 10 

% par rapport aux échantillons vieillis thermiquement sous vide. Cette considération prise en 

compte, on ne constate pas de réduction significative des propriétés mécaniques à 398 K. A 

contrario, les propriétés mécaniques du T91 apparaissent significativement réduites à 573 K. 

 

Figure 95 : ‘atios de l͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe eŶ ŵilieu sodiuŵ apƌğs uŶe eǆpositioŶ de ϰϴ h à 723 K en milieu sodium liquide à 
basse teneur en oxygène suƌ Đelle eŶ aƌgoŶ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai  

 Les observations du facies de rupture en microscopie électronique à balayage confirment 

l͛iŶteƌpƌĠtatioŶ faite des ƌĠsultats des essais ŵĠĐaŶiƋues. A ϯϵϴ K, le faciès de rupture est 
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ĐaƌaĐtĠƌistiƋue d͛uŶe ƌuptuƌe ductile quel que soit l͛eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt (figure 96a). A 573 K, une zone 

au mode de rupture fragile est présente autouƌ de l͛Ġpƌouǀette testée en sodium (figure 96b). 

  
Figure 96 : Micrographies MEB du faciès de rupture après 48 h d͛eǆpositioŶ eŶ ŵilieu sodiuŵ liƋuide à ϳϮϯ K et un essai 

mécanique a) à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min, b) à 573 K pour une vitesse de 
déplacement de traverse de 0,015 mm/min 

 

4.2.3. Condition à haute teneur en oxygène 

 

Exposition & mouillage 

 Des essais mécaniques ont été effectués après une exposition de 48 h à 723 K dans du 

sodiuŵ à haute teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe ;≈ 200 µg/g). A la sortie du bain de sodium, un film adhérent 

recouvre intégralement les éprouvettes. L͛Ġpƌouǀette utilisĠe pouƌ l͛essai de ƌĠfĠƌeŶĐe Ŷ͛a suďi Ŷi 
vieillissement thermique, ni exposition au sodium. Toutefois, hormis une légère modification du 

comportement mécanique à cause de la présence de couches corrodées liĠes à l͛eǆpositioŶ au 
sodium, auĐuŶe ŵodifiĐatioŶ du ŵode de ƌuptuƌe Ŷ͛est atteŶdue. 

 

Essais mécaniques 

 Dans cette condition, seul un essai à 398 K a ĠtĠ effeĐtuĠ. L͛essai pƌis pouƌ ƌĠfĠƌeŶĐe a été 

effectué à une vitesse de 0,1 ŵŵ/ŵiŶ faute d͛Ġpƌouǀettes dispoŶiďles. Toutefois, Ŷous Ŷ͛atteŶdoŶs 
pas un changement qualitatif des conclusions. On constate une légère dégradation des propriétés 

mécaniques en sodium (17 %Ϳ doŶt l͛iŶteŶsitĠ Ŷ͛est pƌoďaďleŵeŶt pas sigŶifiĐatiǀe, puisƋue 
l͛Ġpƌouǀette utilisĠe pouƌ l͛essai de ƌĠfĠƌeŶĐe Ŷ͛a pas suďi de phĠŶoŵğŶes de corrosion en sodium, 

qui peuvent iŶflueŶĐeƌ l͛aŵoƌçage des fissuƌes par exemple. Cependant, le mode de rupture de 

l͛Ġpƌouǀette ƌoŵpue eŶ ŵilieu sodiuŵ est diffĠƌeŶt de Đelui de l͛Ġpƌouǀette utilisĠe pouƌ l͛essai de 
référence sur une longueur de quelques dizaines de microns (figure 97). Le faciès de rupture est 

similaire à celui déjà observé sur les éprouvettes fragilisées dans les paragraphes précédents. 

a b 
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Figure 97 : Micrographies MEB du faciès de rupture après 48 h d͛eǆpositioŶ eŶ ŵilieu sodiuŵ liƋuide à haute teneur en 

oxygène à 723 K et un essai mécanique à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min 

Ce ŵode de ƌuptuƌe fƌagile ŵoŶtƌe l͛oĐĐuƌƌence de la FML lors de cet essai. Son intensité 

semble comparable à celle relevée dans le sodium à faible teneur en oxygène après une exposition 

de 117 h à 823 K. En effet, bien que les conséquences sur le plan mécanique soient faibles, une 

modification du mode de rupture est constatée sur une distance limitée. 

 

4.2.4. Discussion 

 

Discussion des résultats des essais 

En utilisant plusieurs ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ avec trois teneurs différentes en oxygène, 

l͛iŶflueŶĐe de l͛oǆǇgğŶe dissous sur la FML a pu être étudiée. Les caractéristiques des expositions et 

les résultats associés sont rassemblés dans le tableau 16. 

Tableau 16 : BilaŶ des diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ utilisĠes loƌs de Ŷotƌe Ġtude de l͛iŶflueŶĐe de la teŶeuƌ eŶ 
oxygène du sodium liquide et des différents résultats associés 

Un schéma de lecture des résultats est proposé en figure 98. L͛effet de la teŵpĠƌatuƌe de 
l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ Ǉ est ŶĠgligĠ. Les diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ soŶt donc représentées 

en fonction de leur durée et de la teneur en oxygène dissous. Les résultats ont été séparés en deux 

gƌaphiƋues eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. “uƌ ĐhaƋue gƌaphiƋue, on constate la 

pƌĠseŶĐe d͛uŶ doŵaiŶe où la FML est oďseƌǀĠe et uŶ doŵaiŶe où elle Ŷe l͛est pas. Une droite a été 

tracée afin de matérialiser qualitativement la frontière entre ces deux domaines. Pour les essais 

effectués à 573 K, la droite passe par la ĐoŶditioŶ d͛eǆpositioŶ de ϰϴ h pour une basse teneur en 

oxygène ([O2-] ≈ 10 µg/g) puisque celle-ci a donné lieu à la fois à un comportement ductile et à un 

comportement fƌagile. OŶ peut doŶĐ faiƌe l͛hǇpothğse Ƌu͛elle se tƌouǀe approximativement au 

[O2-] (µg/g) T (K) t (h) Mouillage FML à 398 K FML à 573 K 

<3 823 160 Non Non Non 
10 723 24 Non Non Non 
10 723 48 Non Non Non 
10 723 48 Partiel Non Oui 
10 823 48 Partiel Non Oui 
10 823 117 Oui Oui (-) 

200 723 48 Oui Oui (-) 
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niveau de la transition du mode de rupture. Cette droite aura également tendance à être décalée en 

fonctioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛eǆpositioŶ Đoŵŵe ŵoŶtƌĠ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt ;ǀoiƌ paƌtie ϰ.ϭͿ. Plus la 
teŵpĠƌatuƌe d͛eǆpositioŶ est ĠleǀĠe, plus la seŶsiďilitĠ à la FML seƌa iŵpoƌtaŶte et doŶĐ plus la 
transition sera décalée vers le bas. Les deux domaines observés semblent à la fois liés au mouillage 

de l͛Ġpƌouǀette et à sa seŶsiďilitĠ à la FML.  

Figure 98 : a) Schéma de lecture des résultats des essais mécaniques à 398 K en fonction de la température et de la teneur 
du sodium en oxygène, b) schéma de lecture des résultats des essais mécaniques à 573 K en fonction de la température et 

de la teneur du sodium en oxygène 

L͛iŶflueŶĐe de la teŵpĠƌatuƌe et de la duƌĠe de l͛eǆpositioŶ aǇaŶt ĠtĠ ŵises en évidence 

précédemment, l͛iŶflueŶĐe de la teneur en oxygène dissous dans le sodium au cours de la pré-

exposition peut être discutée. Deux différences de comportement notables peuvent être attribuées à 

la teneur en oxygène : 

- Après une exposition de 160 h à 823 K à très faible teneur en oxygène ([O2-] < 3 µg/g), 

auĐuŶe fƌagilisatioŶ aiŶsi Ƌu͛auĐuŶ ŵouillage Ŷe soŶt oďseƌǀĠs. A contrario, à une faible 

teneur en oxygène ([O2-] ≈ 10 µg/g), un bon mouillage et une fragilisation à 398 K sont 

obtenus après seulement 117 h à la même température. 

- Après une exposition de 48 h à 723 K à faible teneur en oxygène ([O2-] ≈ 10 µg/g), le 

mouillage obtenu est nul ou partiel et la fragilisatioŶ Ŷ͛a pas lieu à ϯϵϴ K. Pour une durée et 

uŶe teŵpĠƌatuƌe d͛eǆpositioŶ siŵilaiƌes aǀeĐ uŶe haute teneur en oxygène ([O2-] ≈ 200 µg/g), 

l͛Ġtat de ŵouillage des Ġpƌouǀettes est aǀaŶĐĠ et la FML est observée à 398 K.  

Ces deuǆ oďseƌǀatioŶs teŶdeŶt à ŵoŶtƌeƌ Ƌu͛uŶe augŵeŶtatioŶ de la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe 
améliore la mouillabilité du T91 par le sodium liquide et augmente sa sensibilité à la FML à 398 K.  

Coŵŵe suggĠƌĠ loƌs de l͛Ġtude de l͛iŶflueŶĐe de la duƌĠe et de la teŵpĠƌatuƌe de 
l͛eǆpositioŶ, la seŶsiďilitĠ à la FML seŵďle ĠtƌoiteŵeŶt liĠe au ŵouillage. EŶ eǆaŵiŶaŶt 
attentivement le tableau 16, on observe que la fragilisation à 398 K est observée uniquement 

loƌsƋu͛uŶ ŵouillage iŶtĠgƌal de l͛Ġpƌouǀette est pƌĠseŶt. De la ŵġŵe façon, pour observer de la FML 

du T91 à 573 K, il est ŶĠĐessaiƌe d͛aǀoiƌ, au ŵiŶiŵuŵ, uŶ ŵouillage paƌtiel de l͛Ġpƌouǀette. 

 Le ŵouillage se fait suite à uŶe ŵodifiĐatioŶ de l͛iŶteƌfaĐe eŶtƌe l͛aĐieƌ et le ŵĠtal liƋuide. 
Celle-ci est plus ou moins avancée en fonction de la température, de la durée et des conditions 

physico-chimiques de l͛eǆpositioŶ. DaŶs le Đas sodiuŵ/Tϵϭ, l͛ĠǀolutioŶ pƌogƌessiǀe de l͛iŶteƌfaĐe se 

fait probablement par la désorption des atomes gazeux adsorbés en surface, suiǀie d͚uŶe Ġtape de 
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dissolutioŶ des ĐouĐhes d͛oǆǇdes Ŷatiǀes pƌĠseŶtes eŶ suƌfaĐe du Tϵϭ [AddisoŶ ϭϵϴϰ]. Nous aǀoŶs eŶ 
effet constaté que cette couche est thermodynamiquement instable dans nos conditions 

d͛eǆpositioŶ. CepeŶdaŶt sa dispaƌitioŶ est leŶte et pƌogƌessiǀe, Đe Ƌui se traduit par un mouillage lent 

et pƌogƌessif de l͛Ġpƌouǀette.  

Nos oďseƌǀatioŶs ŵoŶtƌeŶt Ƌue l͛oǆǇgğŶe dissous a uŶ effet aĐĐĠlĠƌateuƌ du ŵouillage du 
T91 par le sodium liquide. Cette observation est similaire à celle reportée par Longson pour le fer ou 

le nickel [Longson 1967]. Le T91 semble donc se comporter comme le fer et non comme un acier 

inoxydable, qui au contraire, est mouillé plus rapidement pour une faible teneur en oxygène [Hodkin 

ϭϵϳϲ]. Cette iŶflueŶĐe de l͛oǆǇgğŶe suƌ le ŵouillage peƌŵet d͛Ġtaďliƌ plus faĐileŵeŶt les ĐoŶditioŶs 
de contact nécessaires au déclenchement de la FML dans du sodium riche en oxygène. 

Cet effet de l͛oǆǇgğŶe peƌŵet ĠgaleŵeŶt d͛eǆpliƋueƌ plusieuƌs ĐaƌaĐtĠƌistiƋues des essais 
effectués ici. Nous avons observé que les coŶditioŶs de ŵouillage ŶĠĐessaiƌes à l͛aŵoƌçage de la FML 
sont moins drastiques à 573 K Ƌu͛à ϯϵϴ K. Cela se traduit par un décalage de la frontière entre les 

domaines de fragilité et de ductilité du matériau (figure 98). Or, à 573 K, la solubilité en oxygène est 

plus iŵpoƌtaŶte daŶs le sodiuŵ Ƌu͛à ϯϵϴ K (101,5 µg/g à 573 K contre 4,2 µg/g à 398 K) et celui-ci 

Ŷ͛est pas pƌotĠgĠ paƌ uŶe pelliĐule de paƌaffiŶe loƌs du ŵoŶtage de l͛Ġpƌouǀette suƌ les ŵoƌs de la 
ŵaĐhiŶe de tƌaĐtioŶ. L͛atŵosphğƌe loƌs de Đette phase ĠtaŶt la ŵoiŶs puƌe ƌeŶĐoŶtƌĠe paƌ le sodiuŵ 
tout au long des manipulations et des essais, elle contribue à la formation de NaOH et / ou Na2O à sa 

surface. Ces composés vont ensuite se dissoudre dans le sodium lors de la montée en température 

pƌĠĐĠdaŶt l͛essai ŵĠĐaŶiƋue et augŵeŶteƌ la teŶeuƌ du sodiuŵ eŶ oǆǇgğŶe, pƌoďaďleŵeŶt jusƋu͛à 
atteiŶdƌe la liŵite de soluďilitĠ. OŶ peut doŶĐ s͛atteŶdƌe à Đe Ƌue Đeci permette au mouillage de 

s͛aĐheǀeƌ ƌapideŵeŶt loƌs de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue ou du ŵaiŶtieŶ eŶ teŵpĠƌatuƌe le pƌĠĐĠdaŶt, leuƌ 
durée cumulée étant de quelques heures. De plus, cet effet est probablement accentué par la 

teŵpĠƌatuƌe de l͛essai, Ƌui permet une ĠǀolutioŶ plus ƌapide de l͛iŶteƌfaĐe à 573 K Ƌu͛à ϯϵϴ K. 

L͛eǆpositioŶ de ϰϴ h à 723 K dans un sodium à basse teneur en oxygène a été effectuée deux 

fois. On a constaté Ƌue l͛Ġtat de ŵouillage, et doŶĐ la seŶsiďilitĠ à la FML, ĠtaieŶt diffĠƌeŶts. Deuǆ 
bains distincts ayant été utilisés pour les deux expositions, cela implique une variation des conditions 

physico-chimiques. En effet, la teneur en oxygène du bain étant fixée par écrémage manuel des 

impuretés en surface, celle-ci peut ǀaƌieƌ lĠgğƌeŵeŶt d͛uŶ ďain à un autre. Les deux états de 

mouillage différents peuvent donc s͛eǆpliƋueƌ paƌ le fait que l͛oxygène dissous, probablement 

présent en quantité plus iŵpoƌtaŶte daŶs uŶ ďaiŶ Ƌue daŶs l͛autƌe, a pu permettre une évolution de 

l͛iŶteƌfaĐe plus rapide lors de l͛uŶe des eǆpositioŶs. Cela ŵoŶtƌe Ƌu͛uŶ ĐoŶtƌôle de la teŶeuƌ eŶ 
oǆǇgğŶe est esseŶtiel afiŶ d͛Ġtudieƌ la FML daŶs le sodiuŵ liƋuide ŵais ĠgaleŵeŶt le ŵouillage des 
métaux par le sodium liquide. 

 

Discussion de l’effet de l’oxygène sur la mouillabilité 

Si Đette iŶflueŶĐe de l͛oǆǇgğŶe Ŷ͛a pas ĠtĠ eǆpliƋuĠe paƌ les auteuƌs des diffĠƌeŶtes Ġtudes 
sur la mouillabilité par le sodium liquide pƌĠseŶtĠes iĐi, uŶe eǆpliĐatioŶ poteŶtielle de l͛aŵĠlioƌatioŶ 
du mouillage du fer et du nickel avec une augmentation de la teneur en oxygène est peut-être à 

ĐheƌĐheƌ du ĐôtĠ des ƌĠsultats de JouƌdaŶ [JouƌdaŶ ϭϵϳϱ] Ƌui Ŷ͛oŶt pas ĠtĠ dĠtaillĠs iĐi Đaƌ poƌtaŶt 
sur des métaux de transition peu utilisés dans les aciers (Ag, Au, Pt, Pd, Zn et Cu). Ce dernier 

remarque que la mouillabilité est reliée à la propension pour le substrat à avoir une solubilité 
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iŵpoƌtaŶte daŶs le sodiuŵ liƋuide. C͛est ŶotaŵŵeŶt le Đas du ziŶĐ, de l͛aƌgeŶt, de l͛oƌ, du palladiuŵ 
et du platine. Cependant, ce Ŷ͛est pas le Đas du feƌ et du ŶiĐkel daŶs du sodiuŵ à très faible teneur en 

oxygène par exemple. Toutefois, les différentes données sur la solubilité du fer et du nickel dans le 

sodium liquide ont été passées en revue par Awasthi [Awasthi 1983], et de nombreux auteurs ont 

constaté une augmentation de la soluďilitĠ eŶ feƌ et eŶ ŶiĐkel aǀeĐ l͛augŵeŶtatioŶ de la teŶeuƌ eŶ 
oxygène du sodium liquide. Celle-ci pourrait donc potentiellement conduire à une amélioration de la 

mouillabilité. Des études de corrosion ont également montré que la cinétique de dissolution est 

proportionnelle à la différence entre la limite de solubilité et la concentration réelle dans le sodium 

[Fuƌukaǁa ϮϬϭϮ]. L͛augŵeŶtatioŶ de la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe du sodiuŵ liƋuide eŶtƌaiŶe uŶe 
dissolution accélérée du fer et du nickel, ce qui pourrait potentiellement affecter la cinétique de 

dissolutioŶ des ĐouĐhes d͛oǆǇdes Ŷatiǀes des aĐieƌs et ĐoŶstitueƌ uŶe eǆpliĐatioŶ possiďle de Đette 
influence sur la mouillabilité du T91. Cette dépendance de la solubilité en éléments constitutifs des 

aciers à la teneur en oxygène dissous suggğƌe ĠgaleŵeŶt la possiďilitĠ d͛uŶ ŵĠĐaŶisŵe de FML ďasĠ 
sur des phénomènes de dissolution tels que présentés par Roberston [Robertson 1966] et Glickman 

[Glickman 2000]. En effet, la solubilité en éléments constitutifs du métal solide est un paramètre 

important des modèles proposés. Leur adéquation avec les caractéristiques du phénomène de 

fragilisation observé sera décrite dans la section 5.4.2. 

 Malgré le peu de données existantes sur la solubilité du chrome dans le sodium liquide et en 

particulier en fonction de la teneur en oxygène, le comportement du chrome et des alliages riches en 

chrome peut également ġtƌe disĐutĠ. La foƌŵatioŶ et la staďilitĠ de l͛oǆǇde NaCƌO2 rendent les 

interactions entre le sodium, l͛oxygène et chrome singulièrement différentes de celles qui peuvent 

exister avec le fer ou le nickel. La solubilité du chrome dans le sodium liquide ne peut notamment 

pas ġtƌe augŵeŶtĠe puisƋu͛uŶ oǆǇde se foƌŵe si de l͛oǆǇgğŶe est pƌĠseŶt eŶ ƋuaŶtitĠ suffisaŶte daŶs 
le sodium liquide. Cette caractéristique pourrait expliquer le comportement en mouillage du chrome 

et des alliages riches en chrome décrit dans la littérature. La ĐouĐhe d͛oǆǇdes native du T91 étant 

riche en fer, il est ĐohĠƌeŶt Ƌu͛une influence notable de la teneur en oxygène soit observée. Il reste 

toutefois ĐeƌtaiŶs poiŶts à Ġtudieƌ à Đe sujet, puisƋue l͛augŵeŶtatioŶ de la soluďilitĠ eŶ feƌ et eŶ 
nickel dans le sodium liquide avec la teneur en oxygène Ŷ͛est pas eŶcore bien expliquée, de même 

Ƌu͛uŶe poteŶtielle influence de la solubilité sur la cinétique de dissolution des oxydes natifs. Enfin, 

les données sur le mouillage sont également limitées et il faudrait confirmer les résultats de la 

littérature.  
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4.3. Influence de la teneur en hydrogène 

 

 Parmi les impuretés non-métalliques possédant une certaine solubilité dans le sodium 

liƋuide, l͛hǇdƌogğŶe est uŶe espğĐe ĐhiŵiƋue ďieŶ ĐoŶŶue Đoŵŵe fƌagilisante pour les aciers. Il est 

doŶĐ susĐeptiďle d͛ġtƌe ƌespoŶsaďle de l͛effet fƌagilisaŶt oďseƌǀĠ. Toutefois, la fƌagilisation par 

l͛hǇdƌogğŶe ;FPHͿ est ĐoŶŶue pouƌ aǀoiƌ lieu à ďasse teŵpĠƌatuƌe ;tǇpiƋueŵeŶt à teŵpĠƌatuƌe 
ambiante). En effet, une étude de susceptibilité à la FPH en fonction de la température sous une 

atŵosphğƌe de ϭ ďaƌ d͛hǇdƌogğŶe gazeuǆ a ŵoŶtƌĠ Ƌue l͛aĐier HT-9 (relativement proche du T91) 

Ŷ͛est pas seŶsiďle à la fƌagilisatioŶ dğs 473 K [Hyzak 1981]. Cependant, Skeldon a mis en évidence 

une réduction des propriétés mécaniques dans le sodium liquide pour une température allant 

jusƋu͛à ϳϮϯ K, soit 250 K au-delà de la dispaƌitioŶ des effets ĐoŶŶus de l͛hǇdƌogğŶe suƌ ce type 

d͛aĐieƌ. L͛iŶflueŶĐe de la teŶeuƌ eŶ hǇdƌogğŶe du sodiuŵ liƋuide suƌ la FML du Tϵϭ a doŶĐ ĠtĠ 
spécifiquement étudiée. 

 

4.3.1. Procédure expérimentale 

 

 AfiŶ d͛oďteŶiƌ uŶe dissolutioŶ de l͛hǇdƌogğŶe suffisamment rapide dans le sodium liquide, les 

essais mécaniques ont été effectués à 573 K et 673 K. Une estimation des cinétiques de dissolution 

est donnée en section 2.2.3. Une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min a été utilisée 

puisque cette valeur a permis de mettre en évidence une fragilisation significative à 573 K. Pour 

chaque température, quatre essais ont été effectués : un essai de référence sous argon pur, un essai 

de référence sous argon hydrogéné (Ar + 5 % H2), un essai en sodium sous argon pur et un essai en 

sodium sous atmosphère hydrogénée (Ar + 5 % H2). Lors des essais sous atmosphère hydrogénée, 

l͛atŵosphğƌe d͛argon pur est changée en Ar + 5 % H2 lorsque la puƌetĠ de l͛atŵosphğƌe dans 

l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe est suffisaŶte. Ce ďalaǇage est ĐoŶseƌǀĠ tout au loŶg de l͛essai. Les dĠtails de Đette 
procédure expérimentale sont décrits en section 2.2.3. Les éprouvettes testées en sodium ont subi 

une exposition au sodium liquide à faible teneur en oxygène de 48 h à 723 K. Ces éprouvettes ont été 

exposées en même temps que celles utilisées pour les essais déjà présentés en section 4.2.2. Cette 

ĐoŶditioŶ d͛eǆpositioŶ gaƌaŶtit doŶĐ uŶ Ġtat de ŵouillage suffisaŶt pouƌ dĠĐleŶĐheƌ la FML à ϱϳϯ K. 

Un film de sodium est partielleŵeŶt adhĠƌeŶt suƌ l͛Ġpƌouǀette, tƌaduisaŶt uŶ ŵouillage incomplet. 

Les éprouvettes de référence (testées sans sodium, sous argon ou argon hydrogéné) ont été vieillies 

thermiquement pendant 48 h à 723 K dans un four à vide (P < 10-5 mBar). 

 

4.3.2. Essais mécaniques 

 

 Les résultats des essais mécaniques dans les différents milieux sont présentés en figure 99. 

Les courbes obtenues lors de ces essais mécaniques sont présentées en annexe 3. 
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Figure 99 : ‘atios de l͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe eŶ ŵilieu sodiuŵ apƌğs uŶe eǆpositioŶ de ϰϴ h à 723 K en milieu sodium liquide à 
ďasse teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe suƌ Đelle eŶ aƌgoŶ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai et de la teŶeuƌ eŶ hǇdƌogğŶe 

 On note que les essais de réféƌeŶĐe sous atŵosphğƌe hǇdƌogĠŶĠe Ŷ͛oŶt pas doŶŶĠ lieu à uŶe 
réduction des propriétés mécaniques par rapport aux essais effectués sous argon. On constate 

Ƌu͛uŶe lĠgğƌe ƌĠduĐtioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues a lieu eŶ sodiuŵ hǇdƌogĠŶĠ paƌ ƌappoƌt à uŶ 
milieu sodiuŵ ŶoŶ eŶƌiĐhi eŶ hǇdƌogğŶe. La ƌĠduĐtioŶ de l͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe paƌ ƌappoƌt à leuƌs 
références respectives passe de 28 % en sodium non-hydrogéné à 35 % en sodium hydrogéné à 

573 K. Cette diffĠƌeŶĐe ĠtaŶt liŵitĠe, l͛essai eŶ sodiuŵ hǇdƌogĠŶĠ a ĠtĠ ƌĠpĠtĠ afin de confirmer la 

ƌĠduĐtioŶ d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe. A ϲϳϯ K, la ƌĠduĐtioŶ de l͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe passe de ϰϳ % à 54 % 

respectivement. En sodium hydrogéné et non-hydrogéné, la réduction des propriétés mécaniques 

augmente à 673 K par rapport à celle constatée à 573 K. La contribution à la réduction des propriétés 

ŵĠĐaŶiƋues assoĐiĠe à la pƌĠseŶĐe d͛hǇdƌogğŶe appoƌtĠ paƌ ǀoie gazeuse est paƌ ĐoŶtƌe siŵilaiƌe à 
673 K et à 573 K (7 % à 673 K contre 8 % à 573 K). 

 Les faciès de rupture ont ensuite été observés en MEB. Les faciès typiques observés sont 

présentés en figure 100.   
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Figure 100 : Micrographies MEB obtenues sur des échantillons testés à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse 
de 0,015 mm/min en milieu a) sodium hydrogéné, b) argon hydrogéné, c) sodium non hydrogéné, d) argon non hydrogéné 

 Toutes les micrographies présentées en figure 100 sont issues des essais effectués à 573 K. 

Les faciès obtenus à 673 K sont similaires. On constate que les faciès de rupture des essais de 

référence sont similaires en condition hydrogénée et non hydrogénée. Ceci est en accord avec les 

oďseƌǀatioŶs faites loƌs des essais ŵĠĐaŶiƋues, suggĠƌaŶt l͛aďseŶĐe d͛iŶflueŶĐe de l͛hǇdƌogğŶe 
gazeux sur les propriétés mécaniques du T91 en absence de sodium. 

 En milieu sodium, les faciès de rupture sont visiblement fragiles, conformément aux attentes 

liées aux résultats des essais mécaniques. Le mode de rupture en condition hydrogénée est similaire 

à celui observé en condition non-hydrogénée. La superficie de la zone fragile présente à l͛eǆtĠƌieuƌ 
de la section utile de l͛Ġpƌouǀette est siŵilaiƌe ĠgaleŵeŶt. EŶ ĐoŶĐlusioŶ, auĐuŶe diffĠƌeŶĐe eŶtƌe le 
sodiuŵ hǇdƌogĠŶĠ et ŶoŶ hǇdƌogĠŶĠ Ŷ͛est oďseƌǀĠe eŶ fractographie. 

 

4.3.3. Discussion 

 

Pouƌ des duƌĠes d͛eǆpositioŶ à l͛atŵosphğƌe hǇdƌogĠŶĠe Đouƌtes ;ϭϬ ŵiŶutes aǀaŶt essai, 
puis la duƌĠe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋueͿ, Ŷous aǀoŶs pu oďseƌǀeƌ Ƌue l͛ajout d͛hǇdƌogğŶe dans le sodium 

liquide engendre une réduction supplémentaiƌe des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues de l͛aĐieƌ Tϵϭ. Cet effet 
est limité et similaire quelle que soit la température. En absence de sodium, aucune réduction des 

pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues Ŷ͛est ƌeleǀĠe. Ce Ŷ͛est pas le Đas eŶ pƌĠseŶĐe de sodiuŵ, où l͛hǇdƌogğŶe 
semble avoir une influence sur les propriétés mécaniques du matériau. La différence de 

ĐoŵpoƌteŵeŶt ĐoŶstatĠe eŶtƌe les essais où l͛hǇdƌogğŶe est en phase gazeuse ou dissous dans le 

sodiuŵ liƋuide peut s͛eǆpliƋueƌ paƌ les diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ utilisées. En effet, la 

ĐouĐhe d͛oǆǇde pƌĠseŶte eŶ suƌfaĐe des Ġpƌouǀettes testĠes eŶ ŵilieu sodiuŵ liƋuide a ĠtĠ ŵodifiĠe 
au cours de la pré-exposition. La ĐiŶĠtiƋue de dissoĐiatioŶ des ŵolĠĐules d͛hǇdƌogğŶe gazeuǆ, 
précédant sa diffusion dans le T91, est donc différente dans les deux conditions [Yamakazi 2006]. En 

conséquence, il est doŶĐ possiďle Ƌue l͛aďseŶĐe de ŵodifiĐatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues sous 

atŵosphğƌe hǇdƌogĠŶĠe soit due à uŶe diffĠƌeŶĐe de ĐouĐhe d͛oǆǇde. En effet, Guérin a montré que 

pour des expositions à une atmosphère He + 4 % H2 d͛uŶe duƌĠe ŶoŶ spĠĐifiĠe, le Tϵϭ peut ġtƌe 
seŶsiďle à uŶe ŵodifiĐatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues pouƌ uŶe teŵpĠƌatuƌe et uŶe duƌĠe d͛essai 
mécanique similaire à celles utilisées [Guerin 2003]. 

c d 
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Aux deux teŵpĠƌatuƌes d͛essai utilisĠes iĐi, la dĠgƌadatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues 
assoĐiĠe à la pƌĠseŶĐe d͛hǇdƌogğŶe daŶs le sodiuŵ liƋuide est d͛iŶteŶsitĠ siŵilaiƌe. CepeŶdaŶt, 
auĐuŶe ŵodifiĐatioŶ des ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de la fissuƌatioŶ fƌagile Ŷ͛est oďseƌǀĠe ;faciès de rupture, 

caractéristiques de la zone fragile). La différence de comportement mécanique du T91 observée 

entre les essais effectués en sodium hydrogéné et en sodium non hydrogéné suggère que le sodium 

Ŷ͛est pas satuƌĠ eŶ hǇdƌogğŶe eŶ ĐoŶditioŶ ŶoŶ hǇdƌogĠŶĠe. OŶ peut doŶĐ faiƌe l͛hǇpothğse Ƌue la 
teneur en hydrogène est similaire aux deux températures. La concentration en hydrogène à 

l͛ĠƋuiliďƌe daŶs le sodiuŵ liƋuide sous uŶe pƌessioŶ paƌtielle d͛hǇdƌogğŶe de Ϭ,05 bar est 

respectivement de 15,5 µg/g à 573 K et de 30 µg/g à 673 K. Ces ǀaleuƌs oŶt ĠtĠ ĐalĐulĠes d͛apƌğs les 
formules détaillées en section 1.2.1. Deux observations peuvent être faites à partir de ces résultats. 

Sous atmosphère non-hydrogénée, la teneur en hydrogène dissous est similaire pour les deux 

teŵpĠƌatuƌes d͛essai. L͛augŵeŶtatioŶ de l͛iŶteŶsitĠ de la fƌagilisatioŶ aǀeĐ la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai 
pour une teneur similaire en hydrogène est contraire aux observations généralement faites sur la 

dépendance de la FPH par rapport à la tempéƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue [TaŶ ϭϵϵϯ] [Hyzak 1981]. 

De plus, en condition hydrogénée, la teneur en hydrogène dissous est bien plus importante à 673 K 

Ƌu͛à ϱϳϯ K aloƌs Ƌue la ĐoŶtƌiďutioŶ à la fƌagilisatioŶ, appoƌtĠe paƌ l͛hǇdƌogğŶe, est siŵilaiƌe. Ces 
observations nous suggèrent Ƌue l͛hǇdƌogğŶe Ŷ͛est pas l͛uŶiƋue responsable du phénomène de 

fragilisation observé lors de nos essais. Skeldon a dĠjà disĐutĠ le ƌôle poteŶtiel de l͛hǇdƌogğŶe daŶs la 
FML du T91 par le sodium liquide et montré, compte tenu de ses conditions expérimentales, que 

Đette iŵpuƌetĠ Ŷ͛est probablement pas la cause de la fragilisation observée. En effet, la pression de 

vapeur saturante en hydrogène étant relativement élevée, ses conditions expérimentales lui 

peƌŵetteŶt de ĐoŶsidĠƌeƌ Ƌue l͛hǇdƌogğŶe est pƌĠseŶt eŶ ƋuaŶtitĠ eǆtƌġŵeŵeŶt ƌĠduite daŶs le 
sodiuŵ Đaƌ eŶ ĠƋuiliďƌe aǀeĐ l͛atŵosphğƌe. La pƌĠseŶte Ġtude peƌŵet d͛appoƌteƌ uŶ suppoƌt 
supplémentaire à cette hypothèse. 

EŶfiŶ, l͛oďseƌǀatioŶ d͛uŶe sǇŶeƌgie eŶtƌe les effets du ŵĠtal liƋuide et de l͛hǇdƌogğŶe a ĠtĠ 
faite daŶs l͛euteĐtiƋue ploŵď-bismuth [Guerin 2003]. Deux causes ont été suggérées : la modification 

de la Ŷatuƌe de la ĐouĐhe d͛oǆǇde et uŶe iŶflueŶĐe de l͛hǇdƌogğŶe suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue 
du Tϵϭ. DaŶs Ŷotƌe Đas, l͛hǇdƌogğŶe Ŷe ŵodifie pas la Ŷatuƌe de la ĐouĐhe d͛oǆǇde, ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt à 
ce qui est potentiellement observé en milieu plomb bismuth, mais peut modifier le comportement 

ŵĠĐaŶiƋue du Tϵϭ et ŶotaŵŵeŶt sa plastiĐitĠ paƌ iŶteƌaĐtioŶ des atoŵes d͛hǇdƌogğŶe aǀeĐ les 
dislocations présentes dans le matériau. 
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4.4. Synthèse 

 

4.4.1. Discussion du rôle des impuretés 

 

Les conclusions des précédents paragraphes montrent que la sensibilité du T91 à la FML 

ĐoïŶĐide aǀeĐ l͛aŵĠlioƌatioŶ des ĐoŶditioŶs de ŵouillage des Ġpƌouǀettes. En conséquence, celle-ci 

est notamment influencée par la duƌĠe et la teŵpĠƌatuƌe de l͛eǆpositioŶ, ŵais aussi par la teneur du 

sodium en oxygène dissous. On note également que dans le cas présent le mouillage se fait sur une 

ĐouĐhe d͛oǆǇde, ŶoŶ pƌoteĐtƌiĐe ǀis-à-vis de la FML. 

 Les impuretés font partie intégrante de la chimie du sodium. Leur influence sur les 

phénomènes de fragilisation a été mise en évidence par Skeldon et confirmée par notre étude. Pour 

la première fois, le sodium a pu être enrichi en impuretés (O, H) séparément. Cette méthodologie 

nous a peƌŵis d͛Ġtudieƌ l͛iŶflueŶĐe de ĐhaĐuŶe d͛eŶtƌe elles. Il a d͛ailleuƌs ĠtĠ ŵoŶtƌĠ Ƌue l͛oǆǇgğŶe 
joue un rôle essentiel vis-à-ǀis du ŵouillage du Tϵϭ eŶ l͛aĐĐĠlĠƌaŶt. Il Ŷ͛est toutefois pas eǆĐlu Ƌue les 
impuretés jouent un autre rôle directement dans le processus de rupture. De plus, l͛ideŶtifiĐatioŶ de 
la Ŷatuƌe de l͛espğĐe fƌagilisante est difficile, uniquement à partir d͛un faciès de rupture ou des 

résultats d͛essais ŵĠĐaŶiƋues. Cette caractéristique est notamment mise en évidence paƌ l͛eǆisteŶĐe 
de mécanismes, principalement basés sur des observations expérimentales, qui visent à décrire à la 

fois la fƌagilisatioŶ paƌ l͛hǇdƌogğŶe ou les ŵĠtauǆ liƋuides et la ĐoƌƌosioŶ sous ĐoŶtƌaiŶte. En 

conséquence, le rôle potentiel des différentes impuretés va être discuté dans la suite. 

 

Rôle de l’oxygène dans le processus de rupture 

 En effet, il ne peut être exclu Ƌue l͛oǆǇgğŶe puisse iŶfluencer directement la rupture du T91 

par oxydation interne des joints de grains en amont de la pointe de fissure par exemple. Dans 

l͛hǇpothğse où Ŷous auƌioŶs affaire à un tel phénomène, des échantillons contenant chacun une 

poiŶte de fissuƌe fƌagile aƌƌġtĠe oŶt ĠtĠ pƌĠleǀĠs paƌ faisĐeau d͛ioŶs foĐalisĠs ;FIBͿ. UŶ FIB Strata 

400S de FEI a ĠtĠ utilisĠ pouƌ effeĐtueƌ l͛eǆtƌaĐtioŶ des échantillons 1 et 2 taŶdis Ƌu͛un FIB Helios 650 

de FEI a été utilisé pour extraire l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ. Ces trois échantillons ont été extraits sur des 

éprouvettes rompues en milieu sodium qui avaient été préalablement exposées au sodium à basse 

teneur en oxygène pendant 48 h à 723 K. Deux éprouvettes ont été testées mécaniquement à une 

température de 673 K (échantillons  1 et 2) pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 

mm/min et le troisième à une température de 523 K (échantillon 3) pour la même vitesse de 

déplacement de traverse.  

L͛eǆtƌaĐtioŶ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ se fait eŶsuite eŶ plusieuƌs Ġtapes. Tout d͛aďoƌd, une zone 

d͛iŶtĠƌġt ĐoŶteŶaŶt uŶe fissuƌe fƌagile aƌƌġtĠe de loŶgueuƌ iŶfĠƌieuƌe à ϭϬ µm et située dans une 

zone dégagée (afin de permettre une manipulation aisée) est localisée sur le faciès de rupture. Une 

couche de platine (échantillon 3) ou de tungstène (échantillons 1 et 2) est ensuite déposée sur la 

zoŶe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ à eǆtƌaiƌe. OŶ Đƌeuse des deuǆ côtés de la ďaŶde dĠposĠe. L͛ĠĐhaŶtilloŶ aiŶsi 
dégagé est ensuite aminci et fixé sur une grille de cuivre (échantillon 3) ou de molybdène 

;ĠĐhaŶtilloŶs ϭ et ϮͿ. Des illustƌatioŶs des diffĠƌeŶtes Ġtapes de l͛eǆtƌaĐtioŶ des ĠĐhaŶtilloŶs soŶt 
données en figure 101.  
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Figure 101 : DiffĠƌeŶtes Ġtapes de la pƌĠpaƌatioŶ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ paƌ FIB : aͿ dĠpôt d͛uŶe ĐouĐhe de platiŶe suƌ la zoŶe 

d͛iŶtĠƌġt, ďͿ les ĐôtĠs de l͛ĠĐhaŶtilloŶ à eǆtƌaiƌe oŶt ĠtĠ ĐƌeusĠs, ƌĠǀĠlaŶt le ƌĠseau de fissuƌes sous-jacent et c) l͛échantillon 
déposé sur une grille de cuivre après amincissement  

 Ces échantillons sont ensuite observés en microscopie électronique en transmission. 

L͛oďjeĐtif est d͛eǆtƌaiƌe des iŶfoƌŵatioŶs suƌ la ĐoŵpositioŶ ĐhiŵiƋue de la poiŶte de fissuƌe et eŶ 
particulier la présence potentielle d͛oǆǇgğŶe au-delà de la poiŶte de fissuƌe. L͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ est 
observé avec un microscope FEI Titan équipé de la technologie ChemiSTEM et les échantillons 1 et 2 

sont observés avec un microscope Tecnai G2 F20 S-TWIN de FEI ĠƋuipĠ d͛uŶ sǇstğŵe EDAX. Les 

aŶalǇses eŶ peƌte d͛ĠŶeƌgie des ĠleĐtƌoŶs ;uŶiƋueŵeŶt effeĐtuĠes suƌ les ĠĐhaŶtilloŶs ϭ et ϮͿ oŶt ĠtĠ 
effectuées avec un microscope Jeol JEM-2010 FEF ĠƋuipĠ d͛uŶ filtre Omega.   

Des analyses eŶ speĐtƌosĐopie X à dispeƌsioŶ d͛ĠŶeƌgie (EDX) ont été effectuées sur 

l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ et des analyses paƌ peƌte d͛ĠŶeƌgie des ĠleĐtƌoŶs ;EELS) sur les échantillons 1 et 2. Les 

cartographies en oxygène sont présentées en figure 102. La pointe de fissure (PF) est désignée par 

uŶe flğĐhe. “uƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϭ, le tuŶgstğŶe (W) dĠposĠ pouƌ eǆtƌaiƌe l͛ĠĐhaŶtilloŶ s͛est dĠposĠ 
jusque la pointe de la fissure et est visible en figure 102b. Des cartographies élémentaires ont 

également ĠtĠ effeĐtuĠes pouƌ d͛autƌes ĠlĠŵeŶts ;Na, Ga, Cu, Fe, Cƌ, Mo, Ga et CͿ. Ces doŶŶĠes sont 

présentées en annexe 4 où leur analyse est détaillée. Aucune modification de la composition en 

poiŶte de fissuƌe Ŷ͛est toutefois ĐoŶstatĠe. 

   
Figure 102 : Caƌtogƌaphies ĠlĠŵeŶtaiƌes eŶ oǆǇgğŶe oďteŶues suƌ aͿ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ paƌ EDX, ďͿ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϭ paƌ EEL“ et ĐͿ 

l͛ĠĐhaŶtilloŶ Ϯ paƌ EEL“ 

 Sur tous les échantillons extraits, on note une surconcentration en oxygène sur les bords de 

la fissure. Celle-Đi est pƌoďaďleŵeŶt due à l͛oǆǇdatioŶ Ŷatuƌelle de l͛ĠĐhaŶtilloŶ, Ƌui est 
particulièrement visible sur les bords qui peuvent être plus ou moins abrupts. Des exemples de bords 

abrupts sont visibles en figure 102 a et b. Au contraire, la figure 102 c montre une  légère 

suƌĐoŶĐeŶtƌatioŶ plus gƌaduĠe, à Đause du fƌoŶt d͛aƌƌġt de fissuƌe Ƌui Ŷ͛est pas oƌthogoŶal au plaŶ de 
l͛ĠĐhaŶtilloŶ. 

PF 

PF 

PF 

50 nm 100 nm 100 nm 

W 

a b c 
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 OŶ ĐoŶstate doŶĐ Ƌu͛il Ŷ͛est pas dĠteĐtĠ d͛oǆǇgğŶe au-delà de la pointe de fissure. Cela 

Ŷ͛eǆĐlut pas la pƌĠseŶĐe poteŶtielle d͛oǆǇgğŶe au-delà du foŶd de fissuƌe ŵais iŶdiƋue Ƌu͛elle est au 
ŵoiŶs iŶfĠƌieuƌe à la seŶsiďilitĠ loƌs de l͛aŶalǇse ;de l͛oƌdƌe du pouƌĐeŶt atoŵiƋue d͛apƌğs les tauǆ de 
comptages). Les travaux de Kruska, par exemple, portant sur l͛Ġtude de l͛oǆǇdatioŶ des joiŶts de 
grains en MET analytique montrent Ƌue la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe au seiŶ de l͛oǆǇde est de l͛oƌdƌe de ϱϬ 

% atomiques [Kruska 2012]. Si ce mécanisme est impliqué, il est doŶĐ pƌoďaďle Ƌue l͛oǆǇgğŶe soit 

détecté dans notre cas. L͛hǇpothğse d͛uŶe fƌagilisatioŶ due à l͛oǆǇdatioŶ iŶteƌŶe des joiŶts de gƌaiŶs 
du T91 manque donc de support expérimental. 

 

Rôle de la soude caustique dans le processus de rupture 

La corrosion sous contrainte des aciers à 9 pourcents de chrome par la soude caustique 

pourrait également être considérée comme un mécanisme alternatif de fragilisation. Au cours de son 

étude à 573 K [Poulson 1982], Poulson montre que la vitesse de propagation de fissure dépend de la 

concentration en soude caustique. A cette température, une teneur en NaOH de 8 mol/L est encore 

iŶsuffisaŶte pouƌ oďseƌǀeƌ uŶe ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe siŵilaiƌe à Đelle de Ŷos essais ;≈ 0,03 

µŵ/s ĐoŶtƌe ≈ 0,2 µm/s à la même température au cours de nos essais). Les conditions de pureté lors 

de Ŷos essais pƌĠǀieŶŶeŶt uŶe ĐoŶtaŵiŶatioŶ eŶ NaOH de Đette aŵpleuƌ. De plus, d͛apƌğs les 
ƌĠsultats d͛essais sous Đhaƌge ĐoŶstaŶte de Poulson, la corrosion sous contrainte peut avoir lieu pour 

un niveau de contrainte inférieur à la liŵite ĠlastiƋue du ŵatĠƌiau, Đhose Ƌui Ŷ͛a pas ĠtĠ oďseƌǀĠ paƌ 
“keldoŶ [“keldoŶ ϭϵϵϰ] loƌs d͛essais ŵĠĐaŶiƋues sous Đhaƌge ĐoŶstaŶte. Ces doŶŶĠes peƌŵetteŶt 
d͛eǆĐluƌe uŶ ŵĠĐaŶisŵe de corrosion sous contrainte dû à la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐoŶtaŵiŶatioŶ 
potentielle du sodium en NaOH. 

 

Rôle de l’hydrogène dans le processus de rupture 

 EŶfiŶ, pouƌ la pƌeŵiğƌe fois, le ƌôle de l͛hǇdƌogğŶe dissous daŶs le sodiuŵ liƋuide suƌ le 
ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue du Tϵϭ a ĠtĠ ĠtudiĠ iŶdĠpeŶdaŵŵeŶt de Đelui de l͛oǆǇgğŶe. Nos 
observations et conclusions, présentées dans la partie 4.3, ainsi que celles de Skeldon [Skeldon 1994] 

suggğƌeŶt Ƌue l͛hǇdƌogğŶe Ŷ͛est pas ƌespoŶsaďle de l͛effet pƌiŶĐipal de fƌagilisatioŶ oďseƌǀĠ. 

 

Synthèse 

 En conclusion, le rôle des impuretés non-métalliques décrit dans la littérature a été étudié 

beaucoup plus en détail Ƌu͛aupaƌaǀaŶt. Nos résultats permettent de constateƌ Ƌue l͛oǆǇgğŶe faĐilite 
le déclenchement de la FML dans le sodium liquide en améliorant significativement la mouillabilité 

pouƌ des teŵps d͛eǆpositioŶ Đouƌts, et eŶ paƌtiĐulieƌ des essais ŵĠĐaŶiƋues saŶs pƌĠ-exposition 

comme fréquemment effectués lors des études de susceptibilité à la FML. Cependant, une 

modification du mode de rupture provoquée par les impuretés non-métalliques, sous forme 

d͛oǆǇgğŶe, d͛hǇdƌogğŶe ou de soude ĐaustiƋue, ŵaŶƋue de suppoƌt. En conclusion, le sodium 

seŵďle ġtƌe l͛iŵpuƌetĠ fƌagilisaŶte opĠƌaŶt iĐi.   
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4.4.2. Retour sur la bibliographie 

 

 Ces nouveaux résultats nous permettent de discuter ceux présents dans la littérature. Dans 

ce paragraphe, les résultats de Skeldon [Skeldon 1994] seront repris en détail pour expliquer la 

diǀeƌgeŶĐe d͛aŶalǇse des Đauses de la FML. EŶ effet, Skeldon incrimine les impuretés non-métalliques 

comme responsables du phénomène de fragilisation, ce qui est en contradiction avec les conclusions 

de cette étude. 

 “keldoŶ a effeĐtuĠ deuǆ tǇpes d͛essais. Le pƌeŵieƌ tǇpe d͛essai a ĠtĠ effeĐtuĠ dans du sodium 

impur dont la teneur en oxygène est importante, soit à cause de la pollution naturelle du sodium, soit 

à Đause d͛ajouts de soude ĐaustiƋue. Ces essais oŶt ŵoŶtƌĠ l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de fragilisation à toutes les 

teŵpĠƌatuƌes. Le seĐoŶd tǇpe d͛essais a été effectué dans un sodium purifié. La purification a été 

obtenue de différentes manières et a donné lieu à une même conclusion : Que les impuretés aient 

ĠtĠ ĠliŵiŶĠes paƌ uŶ piğge fƌoid ou uŶ piğge de ziƌĐoŶiuŵ, auĐuŶe fƌagilisatioŶ Ŷ͛a ĠtĠ oďseƌǀĠe. Les 
différentes ĐoŶditioŶs d͛essai ;eǆpositioŶ au sodiuŵ, teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶeͿ soŶt ƌappelĠes daŶs le 
tableau 17. Nous alloŶs ŵoŶtƌeƌ Ƌu͛eŶ ƌĠalitĠ l͛aŶalǇse faite ici est cohérente avec les résultats 

obtenus par Skeldon. 

Tableau 17 : BilaŶ des ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ utilisĠes paƌ “keldoŶ suƌ l͛aĐieƌ Tϵϭ 

 Les essais mécaniques sont effectués à une vitesse de déformation de 10-6 s-1. Cela signifie 

Ƌu͛uŶ essai duƌe environ 83 heures. Cette durée est probablement suffisante pour obtenir un bon 

mouillage du T91 par un sodium riche en oxygène ([O2]  > 100 µg/g-1), quelle que soit la température 

de l͛essai. A ĐoŶtƌaƌio, daŶs le Đas où le sodiuŵ a ĠtĠ puƌifiĠ, Đette duƌĠe  est probablement 

insuffisante pour obtenir un bon mouillage. En effet, nous aǀoŶs ŵoŶtƌĠ Ƌu͛apƌğs ϭϲϬ h à 823 K, le 

ŵouillage Ŷ͛est pas aĐĐoŵpli si la teŶeuƌ du sodiuŵ eŶ oǆǇgğŶe est tƌğs ďasse. Il est doŶĐ pƌoďaďle 
que dans les conditions des essais effectués par “keldoŶ, le Tϵϭ Ŷ͛ait pas ĠtĠ ŵouillĠ paƌ le sodiuŵ 
liquide purifié, ce qui explique le caractère inerte du sodium rappoƌtĠ paƌ l͛auteuƌ. 

 En conclusion, la présente étude a permis de ré-interpréter les résultats de la littérature 

décrivant une influence des impuretés sur la rupture du T91 dans le sodium liquide. Le phénomène 

qui y est décrit est probablement le même que celui observé au cours de notre étude : L͛oǆǇgğŶe 
joue eŶ ƌĠalitĠ uŶ ƌôle d͛aĐĐĠlĠƌateuƌ du ŵouillage et peƌŵet doŶĐ de dĠĐleŶĐher la FML du T91. 

 

Teneur en oxygène 
(µg/g) 

DuƌĠes et teŵpĠƌatuƌes d͛eǆpositioŶ au 
sodium (maintien en température et essai 

mécanique) 
FML 

>100 ou saturé 83 h à 423 - 798 K Oui 
<10 131 h à 673 K Non 
<3 72 h à 923 K + 83 h à 673 K Non 
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5. Etude de la fissuration du T9ͳ dans le sodium liquide 

 

 Dans la partie précédente, nous aǀoŶs ŵis eŶ ĠǀideŶĐe Ƌue l͛aĐieƌ Tϵϭ peut-être fragilisé 

dans le sodium liquide. Le sodium seŵďle ġtƌe l͛espğĐe fragilisante contrairement aux suggestions de 

la littérature. MalgƌĠ le fait Ƌue l͛iŶflueŶĐe des ĐoŶditioŶs de pré-exposition ait été caractérisée, la 

plupaƌt des ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de la fƌagilisatioŶ du Tϵϭ paƌ le sodiuŵ, telles Ƌue l͛iŶflueŶĐe de la 
vitesse de sollicitation ou de la température, restent encore à confirmer ou inconnues. Une étude 

paramétrique de la sensibilité à la FML de l͛acier T91 va donc être effectuée en balayant les 

diffĠƌeŶts paƌaŵğtƌes d͛essais mécaniques. De plus, différents types d͛Ġpƌouǀettes seƌoŶt utilisés 

afin d͛Ġtudieƌ l͛iŶflueŶĐe de la gĠoŵĠtƌie de l͛Ġpƌouǀette suƌ la seŶsiďilitĠ du ŵatĠƌiau à la 
fragilisation.  

Ces résultats permettront également de délimiter les domaines de comportement ductile et 

fragile du matériau en milieu sodium. Les caractéristiques de la transition entre ces deux 

comportements permettront de discuter les différents phénomènes potentiellement impliqués dans 

la fragilisation observée en regard des différents mécanismes de fragilisation proposés dans la 

littérature. Cette discussion sera notamment appuyée sur une analyse préalable du chemin de 

fissuƌatioŶ. EŶ effet, ďieŶ Ƌu͛uŶ faĐiğs de ƌupture fragile ait été observé dans la partie précédente, le 

mode de ƌuptuƌe Ŷ͛aǀait pas ĠtĠ ĠtudiĠ Đaƌ il est ŵaiŶteŶaŶt aǀĠƌĠ Ƌue la fƌaĐtogƌaphiƋue 
ĐoŶǀeŶtioŶŶelle est iŶsuffisaŶte aǀeĐ Đe tǇpe d͛aĐieƌ. 
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5.1.  Influence des paramètres des essais mécaniques 

 

 Les principaux paƌaŵğtƌes ĠtudiĠs loƌs de l͛Ġtude de la susĐeptiďilitĠ à la FML d͛uŶ Đouple 
métal solide / ŵĠtal liƋuide soŶt la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue et la ǀitesse de solliĐitatioŶ. 
Afin de procéder à une étude à conditions égales, toutes les éprouvettes ont été exposées au sodium 

à basse teneur en oxygène pendant 48 h à 723 K. Le sodium présent sur celles testées à une 

température inférieure ou égale à 473 K a été protégé par une pellicule de paraffine. Les éprouvettes 

destinées aux essais de référence ont été vieillies thermiquement dans un four à vide. Leur 

comportement mécanique ne reflète donc pas les éventuelles modifications liées à la corrosion dans 

le sodium liquide. Toutefois, il a ĠtĠ estiŵĠ eŶ seĐtioŶ ϰ.Ϯ.Ϯ Ƌue le ƌatio d͛ĠŶeƌgie à rupture (RE) est 

ƌĠduit d͛eŶǀiƌoŶ 10 % à cause de ces différences expérimentales. Une analyse des couches affectées 

dans ces conditions est également présentée en partie 3.1.2. On évaluera la dégradation des 

pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues gƌâĐe au ƌatio d͛ĠŶeƌgie à rupture RE introduit précédemment.  

 

5.1.1. Température 

 

Essais mécaniques 

 DaŶs uŶ pƌeŵieƌ teŵps, l͛iŶflueŶĐe de la teŵpĠƌatuƌe a ĠtĠ ĠǀaluĠe à uŶe ǀitesse de 

déplacement de traverse de 0,015 mm/min. Parmi les différentes vitesses de déplacement de 

traverse ayant permis de mettre en évidence la FML dans la partie précédente (0,005 mm/min et 

0,015 mm/min), cette valeur a été choisie afin de limiter la vaporisation du sodium pour les 

teŵpĠƌatuƌes d͛essais ĠleǀĠes. Cette pƌĠĐautioŶ Ŷ͛a toutefois pas ĠtĠ suffisaŶte pour permettre une 

ĠǀaluatioŶ de l͛effet du sodiuŵ à 773 K. En effet, une vaporisation complète du sodium a eu lieu 

aǀaŶt la fiŶ de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. Pouƌ Đette ĐoŶditioŶ, le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue de l͛Ġpƌouǀette 
Ŷe peƌŵet doŶĐ pas d͛Ġǀalueƌ sa seŶsiďilitĠ à la FML daŶs le sodiuŵ liƋuide. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe, les 
résultats oďteŶus paƌ “keldoŶ loƌs de l͛Ġtude du ƌeĐouǀƌeŵeŶt de la duĐtilitĠ à haute teŵpĠƌatuƌe 
Ŷ͛oŶt pas pu ġtƌe ƌepƌoduits [“keldoŶ ϭϵϵϰ]. Le ĐoŶfiŶeŵeŶt du sodiuŵ daŶs uŶ espace fermé de 

faiďle ǀoluŵe au Đouƌs de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue lui a peƌŵis de s͛affƌaŶchir des contraintes, liées à la 

vaporisation rapide du sodium, imposées par notre montage expérimental.  

Les ratios des énergies à rupture associés aux essais mécaniques effectués à une 

température inférieure à 773 K sont résumés en figure 103. Les courbes force – déplacement 

correspondantes sont présentées en annexe 3. 
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Figure 103 : ‘atio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe du T91 en fonction de la température à une vitesse de déplacement de traverse de 
0,015 mm/min 

 On ne constate pas de réduction significative des propriétés mécaniques pour les 

températures inférieures ou égales à 523 K. La faible réduction de RE observée à 398 K (6,7 %) est 

probablement due à la ĐoƌƌosioŶ suďie paƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ pƌĠ-exposé au sodium liquide. Au-delà de 

523 K, la ƌĠduĐtioŶ de l͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe eŶ sodiuŵ deǀieŶt sigŶifiĐatiǀe et augŵeŶte aǀeĐ la 
température. On a ainsi une réduction de 28 % et 47 % respectivement à 573 K et 673 K pour une 

vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min. La fragilisation ne semble donc avoir lieu 

Ƌu͛au-delà d͛uŶe ĐeƌtaiŶe teŵpĠƌatuƌe, du ŵoiŶs aǀeĐ Đes ĐoŶditioŶs d͛aŵoƌçage. 

  

Fractographie 

L͛oďseƌǀatioŶ des faĐiğs de ƌuptuƌe eŶ ŵiĐƌosĐopie ĠleĐtƌoŶiƋue à ďalaǇage est 
complémentaire de l͛aŶalǇse des Đouƌďes assoĐiĠes auǆ essais ŵĠĐaŶiƋues. L͛aŶalǇse 
fractographique effectuée sur les éprouvettes testées à 398 K et 473 K montre une rupture ductile. 

Quelques fissures les différencient légèrement des faciès de rupture obtenus en argon (figure 104). 

Cependant, leur rareté suggère que ces fissuƌes Ŷ͛oŶt auĐuŶe iŶflueŶĐe suƌ les pƌopƌiĠtĠs 
ŵĠĐaŶiƋues ŵaĐƌosĐopiƋues de l͛Ġpƌouǀette. Ces oďseƌǀatioŶs soŶt eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ l͛aďseŶĐe de 
modification des courbes force – déplacement de traverse relevées à ces températures. 

  
Figure 104 : Micrographies MEB obtenues après un essai mécanique à 398 K et une vitesse de sollicitation de 0,015 

mm/min a) en sodium, b) en argon 
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A 523 K, une zone fragile est clairement visible. Celle-Đi est ĐoŶstituĠe d͛uŶe ĐouƌoŶŶe 
d͛eŶǀiƌoŶ ϭϬϬ à ϭϱϬ µm de profondeur dont la ŵesuƌe est diffiĐile à Đause d͛uŶe multi-fissuration de 

l͛Ġpƌouǀette à l͛aŵoƌçage ;figure 105). L͛oďseƌǀatioŶ des zones affectées permet de mettre en 

évidence la présence de sollicitations de mode II à laquelle est couplée la sollicitation principale, de 

mode I. On remarque que la profondeur de la couronne fragile est grande devant la profondeur des 

couches affectées par la corrosion (quelques microns pour Đette ĐoŶditioŶ d͛eǆpositioŶͿ. Le faĐiğs de 
rupture est caractéristique de ce qui est généralement décrit comme du quasi-clivage, bien que 

certains auteurs aient montré que le mode de rupture est intergranulaire dans certains cas [Martin 

2012]. Une étude dédiée au chemin de fissuration est présentée en section 5.3. Le centre de 

l͛Ġpƌouǀette est, ƋuaŶt à lui, Đouǀeƌt de Đupules, ĐaƌaĐtĠƌistiƋues d͛uŶe ƌuptuƌe duĐtile. Cette dualitĠ 
des modes de rupture met en évidence un amorçage des fissures, fragile daŶs l͛eŶtaille et ductile au 

Đœuƌ de l͛Ġpƌouǀette, là où la tƌiaǆialitĠ des ĐoŶtƌaiŶtes est la plus iŵpoƌtaŶte. Le pƌoĐessus de 
ƌuptuƌe de l͛Ġpƌouǀette ƌĠsulte doŶĐ d͛uŶe ĐoŵpĠtitioŶ eŶtƌe la pƌopagation de ces deux types 

fissures. 

  
Figure 105 : Micrographies MEB du faciès de rupture après un essai en sodium à 523 K pour une vitesse de sollicitation de 

traverse de 0,015 mm/min 

 A 573 K et 673 K, une couronne fragile plus conséquente est observée (figure 106). Sa 

pƌofoŶdeuƌ est de l͛oƌdƌe de ϮϬϬ µm et 700 µm à 573 K et 673 K respectivement. Le faciès de rupture 

est similaire à celui observé à 523 K : ductile au centre et semblable à du quasi-clivage sur la 

couronne extérieure. 

  
Figure 106 : Micrographies MEB du faciès de rupture après un essai en sodium pour une vitesse de sollicitation de traverse 

de 0,015 mm/min à a) 573 K, b) 673 K 

b a 
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Discussion 

 Plusieurs tendances peuvent être extraites des résultats de ces essais mécaniques en milieu 

sodium. 

- La réduction des propriétés mécaniques du T91 augmente avec la température. Elle est 

quasi-Ŷulle jusƋu͛à ϱϮϯ K, puis augŵeŶte foƌteŵeŶt. BieŶ Ƌu͛auĐuŶe ƌĠduĐtioŶ des 
pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues Ŷ͛ait ĠtĠ ƌeleǀĠe à ϱϮϯ K, une rupture fragile est observée sur une 

distance significative. Cela suggère un amorçage tardif des fissures fragiles dans le processus 

de déformation.  

- AǀeĐ l͛augŵeŶtatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe d͛essai et de l͛iŶteŶsitĠ de la fƌagilisatioŶ du Tϵϭ en 

milieu sodium, on constate une augmentation de la largeur de la couronne fragile. En effet, 

sa ĐƌoissaŶĐe seŵďle gƌaŶdeŵeŶt affeĐtĠe paƌ la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. EŶ 
utilisant les courbes force – déplacement de traverse obtenues lors des essais mécaniques 

ainsi que les longueurs de fissures, on peut estimer une vitesse de propagation de fissure 

moyenne. On considère que le départ de fissure se fait au moment où les courbes divergent 

et que sa propagation prend fin lors la ƌuptuƌe fiŶale de l͛Ġpƌouǀette. OŶ oďtieŶt ainsi une 

vitesse de propagation de fissure moyenne de 1,3 x 10-7 m/s à 573 K et de 6,6 x 10-7 m/s à 673 

K. EtaŶt doŶŶĠ Ƌue la Đouƌďe eŶ sodiuŵ et Đelle de l͛Ġpƌouǀette de ƌĠfĠƌeŶĐe soŶt siŵilaiƌes 
à 523 K, il a ĠtĠ iŵpossiďle d͛estiŵeƌ uŶe ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe ŵoǇeŶŶe pour 

cette condition. Ces résultats montrent toutefois une augmentation de la vitesse de 

pƌopagatioŶ des fissuƌes aǀeĐ l͛augŵeŶtatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. Cela 

suggère Ƌu͛uŶ phénomène thermiquement activé est potentiellement impliqué dans le 

processus de FML du couple T91 / sodium. 

- OŶ ĐoŶstate eŶfiŶ Ƌu͛au-dessous d͛uŶe ĐeƌtaiŶe teŵpĠƌatuƌe, le Tϵϭ est duĐtile eŶ ŵilieu 
sodium. On a toutefois montré que pouƌ Đette ĐoŶditioŶ d͛eǆpositioŶ, le ŵouillage Ŷ͛est 
probablement pas complètement accompli (section 4.2.2). Il se modifie potentiellement 

duƌaŶt l͛essai ou le ŵaiŶtieŶ eŶ teŵpĠƌatuƌe le pƌĠĐĠdaŶt à condition que la température et 

la teneur en oxygène soient assez élevées. Les conditions de mouillage pour une 

température d͛essai ŵĠĐaŶiƋue inférieure ou égale à 473 K ne sont donc probablement pas 

suffisantes pour déclencher la FML.  

- “keldoŶ a ĠgaleŵeŶt ĠtudiĠ l͛ĠǀolutioŶ de la seŶsiďilitĠ du Tϵϭ à la FML eŶ foŶĐtioŶ de la 
teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue [“keldon 1994]. UŶe augŵeŶtatioŶ de l͛iŶteŶsitĠ de la 
fragilisation a été observée aǀeĐ l͛élévation de la température. Il a également estimé la 

vitesse de propagation de fissure à environ 1 µm/s pouƌ uŶe teŵpĠƌatuƌe d͛essai de ϲϳϯ K. 

Ces résultats et leur analyse sont donc en accord avec ceux obtenus au cours de notre étude. 

 

5.1.2. Vitesse de sollicitation 

 

Essais mécaniques  

Le second paramètre qui est étudié ici est la vitesse de sollicitation. Pour cela, nous nous 

sommes placés à 673 K, température où la fragilisation la plus importante a été observée. A cette 

température, la vitesse de déplacement de traverse va être variée sur plusieurs ordres de grandeur 
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(0,015 mm/min – 1,5 mm/min). L͛ĠǀolutioŶ du ratio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe en fonction de la vitesse de 

déplacement de traverse est présentée en figure 107. Les courbes correspondantes sont montrées 

en annexe 3. On note que la valeur correspondant à une vitesse de déplacement de traverse de 

0,015 mm/min est une réédition des données du paragraphe précédent. 

 

Figure 107 : ‘atio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe du T91 en fonction de la vitesse de déplacement de traverse à 673 K 

 UŶe ƌĠduĐtioŶ sigŶifiĐatiǀe de l͛ĠŶeƌgie à rupture en milieu sodium est visible pour les essais 

effectués à 0,015 mm/min et 0,15 ŵŵ/ŵiŶ. OŶ ĐoŶstate Ƌue l͛iŶteŶsitĠ de la FML augŵeŶte loƌsƋue 
la vitesse de sollicitation diminue. A une vitesse de 1,5 ŵŵ/ŵiŶ, oŶ Ŷ͛oďseƌǀe pas de dĠgƌadatioŶ 
des propriétés mécaniques. Ce résultat suggère un retour à la ductilité pour les vitesses de 

sollicitations rapides. Les courbes correspondant aux essais mécaniques effectués en sodium sont 

présentées en figure 108. On constate Ƌue l͛aŵoƌçage des fissuƌes seŵďle se faiƌe à uŶe foƌĐe / 
déplacement similaires (≈ 0,3 mm et 5 kN). Cela suggère un seuil en contrainte et/ou en déformation 

proche(s) pour les deux vitesses de sollicitation. Il est donc possible que la vitesse de sollicitation 

Ŷ͛iŶflueŶĐe l͛aŵoƌçage des fissuƌes Ƌue daŶs uŶe ŵoiŶdƌe ŵesuƌe. Cette hǇpothğse est toutefois à 
prendre avec précautions car la courbe force - déplacement est peu sensible aux variations locales du 

niveau de contrainte et de dĠfoƌŵatioŶ au Đœuƌ de l͛eŶtaille. 
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Figure 108 : Courbes force – déplacement de traverse après essais à 673 K en milieu sodium en fonction de la vitesse de 
déplacement de traverse 

 

Fractographie 

 Des analyses fractographiques ont été effectuées sur les éprouvettes rompues pour 

compléter les résultats mécaniques. Des exemples de faciès de rupture obtenus en sodium sont 

donnés en figure 109. 

  
Figure 109 : Micrographie MEB du faciès de rupture après un essai à 673 K a) pour une vitesse de sollicitation de 1,5 

mm/min et b) pour une vitesse de sollicitation de 0,15 mm/min  

Pour une vitesse de déplacement de traverse de 1,5 mm/min, on constate que le faciès de 

ƌuptuƌe est ĐaƌaĐtĠƌistiƋue d͛uŶe ƌuptuƌe duĐtile. Ce ƌĠsultat est ĐoŶfoƌŵe à ce qui était suggéré par 

le ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe assoĐié à cet essai. A 0,15 ŵŵ/ŵiŶ, uŶe ĐouƌoŶŶe fƌagile d͛uŶe loŶgueuƌ 
de l͛oƌdƌe de ϮϬ0 µm est visible tout autour de la section utile (figure 109b). Celle-ci est visiblement 

plus courte que celle observée à 0,015 mm/min (200 µm contre 700 µm). On calcule la vitesse 

moyenne de propagation de la fissure fragile à 0,15 mm/min en utilisant la méthodologie appliquée 

dans le paragraphe précédent. L͛estiŵation de la vitesse est d͛eŶǀiƌoŶ ϭ µm/s. Elle est environ 50 % 
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plus élevée (1 µm/s contre 0,66 µm/s) que celle pour une vitesse de déplacement de traverse 10 fois 

plus lente (0,015 mm/min contre 0,15 mm/min). 

 

Discussion 

 Ces résultats montrent Ƌue la ǀitesse de solliĐitatioŶ a uŶe iŶflueŶĐe foƌte suƌ l͛iŶteŶsitĠ de la 
FML du T91 dans le sodium liquide. Une transition de comportement a été observée pour une vitesse 

de déplacement de traverse comprise entre 0,15 mm/min et 0,015 mm/min. Le mode de rupture est 

ductile aux vitesses de sollicitation élevées, tandis Ƌu͛il est fƌagile aux basses vitesses de sollicitation. 

L͛aŶalǇse des Đouƌďes foƌĐe – déplacement de traverse montre que les fissures fragiles semblent 

s͛aŵoƌĐeƌ seŶsiďleŵeŶt pour une même valeur de la contrainte et / ou de la déformation quelle que 

soit la vitesse de sollicitation. Cependant, les distances affectées par ce changement de mode de 

rupture sont singulièrement différentes. Les vitesses moyennes de propagation de fissure ont pu être 

estimées et varient légèrement en fonction de la vitesse de sollicitation. Pour un facteur 10 

d͛augŵeŶtatioŶ de la ǀitesse de solliĐitatioŶ, la ǀitesse ŵoǇeŶŶe de pƌopagatioŶ de fissuƌe est 
multipliée par environ 1,5. On constate que ce résultat contraste avec ceux obtenus pour le T91 dans 

l͛euteĐtiƋue plomb-bismuth où la vitesse de propagation de fissure est directement proportionnelle à 

la vitesse de sollicitation [Hamouche 2008]. Les estimations des vitesses de propagation de fissure, 

en accord avec celles effectuĠes paƌ “keldoŶ à Đette teŵpĠƌatuƌe, soŶt de l͛oƌdƌe de ϭ µm/s quelle 

Ƌue soit la ǀitesse de solliĐitatioŶ. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe, loƌs de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue effeĐtuĠ à la ǀitesse de 
déplacement de traverse de 1,5 mm/min, la distance affectée par la rupture fƌagile Ŷ͛auƌait pu ġtƌe 
que de quelques dizaines de microns au maximum. La compétition entre la propagation de la fissure 

fragile et la plastiĐitĠ aǇaŶt lieu eŶ poiŶte de fissuƌe peut eǆpliƋueƌ l͛aďseŶĐe totale de zoŶe se 

rompant de manière fragile. Cette analyse suggère que, dans notre cas, la transition fragile / ductile 

observée soit liée à la vitesse de propagation de fissure qui est relativement limitée et peu sensible à 

la vitesse de sollicitation.  

 

5.1.3. Géométrie de l’éprouvette et champ de contrainte 

 

 Le champ de contrainte est uŶ paƌaŵğtƌe iŵpoƌtaŶt pouƌ la FML Đoŵŵe l͛oŶt souligŶĠ LǇŶĐh 
[Lynch 1992] ou Fernandes [Fernandes 1997] par exemple. EŶ effet, la pƌĠseŶĐe d͛uŶe eŶtaille peut 
augŵeŶteƌ ĐoŶsidĠƌaďleŵeŶt la seŶsiďilitĠ d͛uŶ ŵatĠƌiau [Fernandes 1997]. AfiŶ d͛Ġtudieƌ l͛influence 

du champ de contrainte sur la sensibilité du T91 à la FML dans le sodium liquide, des essais ont été 

effectués sur plusieurs géométries d͛Ġpƌouǀettes différentes. Une géométrie cylindrique a été 

sélectionnée afiŶ d͛Ġtudieƌ l͛effet assoĐiĠ à la pƌĠseŶĐe d͛uŶe eŶtaille, ŵais ĠgaleŵeŶt d͛aǀoiƌ uŶe 
estiŵatioŶ du seuil de ĐoŶtƌaiŶte et de dĠfoƌŵatioŶ à l͛aŵoƌçage des fissuƌes. De plus, des essais sur 

des éprouvettes CCT ont été mis en place dans le but de quantifier l͛iŶflueŶĐe du sodiuŵ liƋuide suƌ 
le T91, cependant ils nous fourniront surtout des informations sur l͛iŶflueŶĐe de la gĠoŵĠtƌie de 
l͛Ġpƌouǀette utilisĠe.  
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Essais sur une géométrie cylindrique 

Tout d͛aďoƌd, nous allons donc utiliser une géométrie cylindrique (non-entaillée) où le champ 

de contrainte est bien connu. Les éprouvettes ont subi une étape de pré-exposition de 69 h à 823 K 

dans du sodium à basse teneur en oxygène afin de promouvoir leur mouillage. Dans cette étude, 

nous négligerons les défauts de suƌfaĐe dus à l͛usiŶage de l͛Ġpƌouǀette et Đeuǆ iŶduits paƌ 
l͛eǆpositioŶ au sodiuŵ. Les Ġpƌouǀettes destiŶĠes auǆ essais de ƌĠfĠƌeŶĐe oŶt ĠtĠ eǆposĠes au 
sodium en même temps que les éprouvettes destinées aux essais en sodium. Le sodium présent sur 

ces Ġpƌouǀettes est eŶsuite ĠliŵiŶĠ daŶs l͛ĠthaŶol aǀaŶt l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. 

 Les essais mécaniques ont été effectués à 573 K pouƌ uŶe ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ d͛eŶǀiƌoŶ 
2,2.10-5 s-1 et à 673 K pouƌ uŶe ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ d͛eŶǀiƌoŶ ϲ,ϳ.ϭϬ-5 s-1. Cela correspond à des 

vitesses de déplacement de traverse respectives de 0,02 mm/min et 0,06 mm/min. On convertit 

ensuite les données force – déplacement de traverse en contrainte – déformation nominales avec : 

      

      

avec σ la contrainte nominale dans le matériau, F la force, S0 la seĐtioŶ de l͛Ġpƌouǀette, ɸ la 

dĠfoƌŵatioŶ ŶoŵiŶale de l͛Ġpƌouǀette daŶs la zoŶe utile, d le déplacement de la traverse et l0 la 

loŶgueuƌ utile de l͛Ġpƌouǀette aǀaŶt l͛essai. L͛estiŵatioŶ de la dĠfoƌŵatioŶ se fait à paƌtiƌ du 
déplacement de la traverse, le ŵoŶtage eǆpĠƌiŵeŶtal Ŷe peƌŵettaŶt pas d͛utiliseƌ uŶ eǆteŶsoŵğtƌe à 
Đause du ǀoluŵe ƌĠduit de l͛eŶĐeiŶte iŶteƌŶe. 

 Résultats des essais à 673 K 

 

Figure 110 : Courbe contrainte – déformation du T91 testé à 673 K et  ̇  ≈ 6,7.10-5  s-1 

 Tout d͛aďoƌd, oŶ constate sur la figure 110 une réduction importante des propriétés 

mécaniques en milieu sodium liquide. On observe que la limite élastique est conservée (Rp0.2 ≈ 491 

MPaͿ. Ce Ŷ͛est pas le Đas de la résistance à la traction. Le point à partir duquel les deux courbes 
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divergent indique le niveau de contrainte auquel s͛aŵoƌĐeŶt les fissuƌes. Ce seuil est d͛eŶǀiƌoŶ ϱϰϮ ± 

10 Mpa, ce qui est inférieur à la contrainte maximale admissible eŶ aƌgoŶ ;≈ 598 MPa). En corrigeant 

la déformation mesurée pendant le régime de déformation élastique du matériau, le niveau de 

dĠfoƌŵatioŶ du ŵatĠƌiau à l͛aŵoƌçage des fissures est compris entre 1 et 2 %. On voit sur les deux 

Đouƌďes Ƌu͛uŶe ďaisse iŶatteŶdue de la ĐoŶtƌaiŶte a lieu pouƌ uŶe dĠformation d͛eŶǀiƌoŶ 0,15. Celle-

ci est due au début de striction du T91. Le matériau étant chauffé par effet Joule, cette réduction de 

seĐtioŶ augŵeŶte loĐaleŵeŶt la teŵpĠƌatuƌe de l͛Ġpƌouǀette daŶs uŶe zoŶe Ƌui Ŷ͛est pƌoďaďleŵeŶt 
pas couverte par le pyromètre. Quand la striction devient visible, nous avons dû focaliser le 

pǇƌoŵğtƌe suƌ Đette zoŶe, ŵais l͛augŵeŶtatioŶ de teŵpĠƌatuƌe a dĠjà eu lieu loĐaleŵeŶt et doŶĐ 
affecté la force mesurée. 

 Les éprouvettes sont observées post-ŵoƌteŵ. OŶ ǀoit à l͛œil Ŷu des fissures réparties tout le 

long de la zone utile (figure 111). Elles sont préférentiellement localisées sous le fil de molybdène, où 

était stocké le sodium au Đouƌs de l͛essai. OŶ ǀoit d͛apƌğs la dĠfoƌŵatioŶ loĐale Ƌue Đes fissuƌes soŶt 
apparues alors que la déformation plastique était encore très limitée. 

 

Figure 111 : Micrographie optiƋue de l͛Ġpƌouǀette de Tϵϭ testée à 673 K et  ̇ ≈ 6,7.10- 5  s-1 (les fissures sont encadrées en 
blanc) 

Les analyses fractographiques montrent deux zones au mode de rupture distinct (figure 112). 

OŶ ǀoit uŶe zoŶe d͛aŵoƌçage des fissures de plusieurs centaines de microns de profondeur. Dans 

cette zone,  présente sur les bords de l͛Ġpƌouǀette, le mode de rupture est clairement fragile. Le 

reste du faciès est couvert de cupules traduisant une propagation et une coalescence ductiles de 

fissures amorcées en FML. 
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Figure 112 : MiĐƌogƌaphies MEB de l͛Ġpƌouǀette de Tϵϭ testĠe eŶ sodiuŵ à ϲϳϯ K et  ̇ ≈ 6,7.10-5  s-1 : a) un faciès fragile 

proche du bord, b) uŶ faĐiğs duĐtile issu du ĐeŶtƌe de l͛Ġpƌouǀette 

Résultats des essais à 573 K 

 Des essais mécaniques ont également été effectués à 573 K pour une vitesse de déformation 

de 2,2.10-5 s-1. Les courbes contrainte - déformation obtenues sont présentées en figure 113. 

 

Figure 113 : Courbe contrainte – déformation du T91 testé à 573 K et  ̇ ≈ 2,2.10-5 s-1 

 A cette température, la limite élastique est également conservée (Rp0.2 = 513 MPa). La 

ĐoŶtƌaiŶte d͛aŵoƌçage des fissuƌes est d͛eŶǀiƌoŶ ϲϯϮ MPa ;ĐoŶtƌe ϲϯϯ MPa eŶ aƌgoŶͿ. Cela 
ĐoƌƌespoŶd à uŶe dĠfoƌŵatioŶ d͛eŶǀiƌoŶ ϲ,ϲ % (contre environ 6,9 % en argon). Elle coïncide avec la 

résistance à la traction en milieu sodium. Des fissures soŶt ǀisiďles suƌ la zoŶe utile de l͛Ġpƌouǀette et 
leuƌ Ŷoŵďƌe paƌaît plus ĠleǀĠ Ƌu͛à ϲϳϯ K. EŶfiŶ, la fƌaĐtogƌaphie ĐoŶduit auǆ ŵġŵes ĐoŶĐlusioŶs Ƌu͛à 
673 K. 

 

Discussion 

EŶ oďseƌǀaŶt l͛Ġpƌouǀette, oŶ ĐoŶstate Ƌue des aŵoƌĐes de fissuƌe soŶt ƌĠpaƌties tout le loŶg 
de la zone utile de l͛Ġpƌouǀette, tƌaduisaŶt uŶe ŵulti-fissuration du matériau. Etant donné la 
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longueur limitée des fissures fragiles, leur propagation est sous-critique. Comme vu précédemment, 

la vitesse de propagation des fissures de FML semble limitée et la rupture se termine de manière 

duĐtile. La ǀaleuƌ de l͛alloŶgeŵeŶt à ƌuptuƌe du Tϵϭ seŵďle doŶĐ ġtƌe ĠtƌoiteŵeŶt dĠpeŶdaŶte de la 
ǀitesse de solliĐitatioŶ, Đ͛est pouƌƋuoi Đette ǀaleuƌ Ŷ͛est pas disĐutĠe iĐi.  

D͛apƌğs Đes ƌĠsultats, oŶ ĐoŶstate Ƌue le Ŷiǀeau de ĐoŶtƌaiŶte et de dĠfoƌŵatioŶ atteiŶt à 
l͛aŵoƌçage seŵďle dĠpeŶdƌe foƌteŵeŶt de la teŵpĠƌatuƌe. Il Ŷ͛est également pas exclu que la 

vitesse de déformation puisse aussi aǀoiƌ uŶe iŶflueŶĐe. Il faut toutefois Ŷoteƌ Ƌu͛à ϲϳϯ K, la 

vaporisation du sodium est rapide et celui-Đi se dĠpose pƌogƌessiǀeŵeŶt eŶ suƌfaĐe de l͛eŶĐeiŶte 
iŶteƌŶe, Ƌui est plus fƌoide Ƌue l͛Ġpƌouǀette. Ce dĠpôt affeĐte poteŶtielleŵeŶt la ŵesure de la 

température et pourrait conduire à une sous-estiŵatioŶ pƌogƌessiǀe de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai eŶ 
sodium. Des essais complémentaires seraient nécessaires afin de confirmer les seuils de contrainte et 

de déformation relevés à 673 K. On note que la vaporisation du sodium est beaucoup plus lente à 

573 K et ne pose pas de problème pour la mesure de la température. 

Skeldon a présenté une courbe contrainte-dĠfoƌŵatioŶ oďteŶue à paƌtiƌ d͛uŶ essai 
mécanique effectué sur une éprouvette tubulaire de T91 à une température de 673 K et une vitesse 

de déformation de 10-6 s-1 [Skeldon 1994]. Loƌs de Đet essai, l͛auteuƌ utilise du sodiuŵ préalablement 

pollué par de la soude. Cette courbe est présentée en figure 114. 

 

Figure 114 : Courbe contrainte-dĠfoƌŵatioŶ oďteŶue paƌ “keldoŶ  à paƌtiƌ d͛uŶ essai ŵĠĐaŶiƋue effectué sur une 
éprouvette tubulaire de T91 en milieu sodium liquide pollué par de la soude pour une température de 673 K et une vitesse 

de sollicitation de 10-6 s-1 [Skeldon 1994] 

On peut constater que cette courbe est relativement différente de celle obtenue au cours de 

nos essais à 673 K. Tout d͛aďoƌd, le ŵatĠƌiau testé sous argon possède un allongement à rupture plus 

iŵpoƌtaŶt Ƌue Đelui de Ŷotƌe Ġpƌouǀette utilisĠe pouƌ l͛essai de ƌĠfĠƌeŶĐe, ŵais uŶe liŵite 
d͛ĠlastiĐitĠ et une résistance à la traction similaires. Cet écart peut être attribué à une raideur 

différente du montage de traction, comme le suggère la pente du domaine élastique, mais 

ĠgaleŵeŶt au ŵode de Đhauffage diffĠƌeŶt de l͛Ġpƌouǀette Ƌui ǀa, daŶs Ŷotƌe Đas, iŵposeƌ uŶe 
température non uniforme quand la striction du matériau va commencer. Toutefois, la contrainte 

d͛aŵoƌçage eŶ sodiuŵ est plus haute daŶs les ƌĠsultats de “keldoŶ Ƌue daŶs Ŷotƌe Đas ;≈ ϲϬϬ MPa 
ĐoŶtƌe ≈ ϱϰϮ MPaͿ. Cet écart peut potentiellement s͛eǆpliƋueƌ paƌ uŶe ĐoŵpositioŶ lĠgğƌeŵeŶt 
différente des deux matériaux utilisés ou encore par l͛eƌƌeuƌ de ŵesuƌe de la température qui est 

faite à cause du dépôt de sodium daŶs Ŷotƌe ŵoŶtage. L͛aďseŶĐe de pƌĠ-exposition au sodium avant 
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les essais mécaniques effectués par Skeldon suggère également que le temps nécessaire à 

l͛oďteŶtioŶ du ŵouillage puisse avoir une grande influence sur ses mesures. 

Les essais effectués à 573 K ont cependant peƌŵis de ŵoŶtƌeƌ aǀeĐ Đeƌtitude Ƌue l͛aŵoƌçage 
des fissures fragiles peut se faire avant d͛atteiŶdre la résistance à la traction du T91. Cette 

caractéristique montre que le sodium peut provoquer une modification importante des propriétés 

mécaniques du matériau. 

 

Essais sur une géométrie CCT 

 AfiŶ de ƋuaŶtifieƌ l͛iŶflueŶĐe du sodiuŵ suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue du T91, des essais 

ont également été effectués sur une géométrie CCT (Center Cracked Tensile). Afin de promouvoir 

leur mouillage, les éprouvettes sont exposées au sodium à basse teneur en oxygène pour une durée 

comprise entre 150 h et 250 h à 823 K. Une photogƌaphie d͛Ġpƌouǀette après exposition est visible 

en figure 115. OŶ ĐoŶstate Ƌu͛uŶe goutte de sodiuŵ est pƌĠseŶte daŶs l͛eŶtaille. Les Ġpƌouǀettes 
utilisĠes pouƌ les essais de ƌĠfĠƌeŶĐe Ŷ͛oŶt subi ni exposition au sodium, ni vieillissement thermique 

équivalent à celui subi par les éprouvettes exposées au sodium liquide. 

 
Figure 115 : Eprouvette CCT après exposition au sodium liquide à basse teneur en oxygène 

 Des essais mécaniques ont été effectués à diverses températures et diverses vitesses de 

sollicitations en utilisant une procédure similaire à celle appliquée pour les éprouvettes 

axisymétriques entaillées. Les ĐoŶditioŶs d͛essai sont présentées dans le tableau 18. OŶ Ŷoteƌa Ƌu͛à 
Đause d͛uŶe eŶĐeiŶte iŶteƌŶe lĠgğƌeŵeŶt plus ǀoluŵiŶeuse, la puƌetĠ du gaz à l͛iŶtĠƌieuƌ de cette 

enceinte est légèrement moins bonne que pour les éprouvettes axisymétriques. 

Température (K) Vitesse de sollicitation (mm/min) FML 

403 400 Non 
403 20 Non 
403 1 Non 
403 0,1 Non 
403 0,02 Non 
473 0,1 Non 
523 0,5 Non 
573 0,5 Non 
Tableau 18 : BilaŶ des ĐoŶditioŶs d͛essais ŵĠĐaŶiƋues utilisĠes aǀeĐ des Ġpƌouǀettes CCT 

Entaille 
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 Un exemple de courbe obtenue après un essai mécanique est présenté en figure 116. On ne 

constate pas de réduction des propriétés mécaniques. La ductilité semble légèrement augmentée en 

milieu sodium. Cette caractéristique est probablement un effet du vieillissement thermique à 823 K. 

On note Ƌu͛auĐuŶe ƌĠduĐtioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues Ŷ͛a ĠtĠ ƌeleǀĠe daŶs les ĐoŶditioŶs d͛essai 
utilisées. 

 

Figure 116 : Courbe force-déplacement de traverse obtenue après un essai mécanique effectué à 403 K pour une vitesse de 
déplacement de traverse de 0,02 mm/min 

 Des oďseƌǀatioŶs MEB du faĐiğs de ƌuptuƌe oŶt ĠgaleŵeŶt ĠtĠ effeĐtuĠes. Tout d͛aďoƌd, oŶ 
constate que la surface des échantillons a été soumise à des phénomènes de corrosion. Ceux-ci ont 

été décrits en détail en section 3. On observe ensuite que le faciès de rupture traduit une rupture 

très majoritairement ductile du T91. Certaines zones contiennent cependant des fissures qui ne sont 

pas visibles sur les éprouvettes rompues en argon, suggérant un mode de rupture mixte. Ces zones 

sont toutefois rares. Leur rareté explique l͛aďseŶĐe de ŵodifiĐatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues 
visible sur les courbes force – déplacement associées. Des exemples de zones entièrement ductiles 

ou mixtes sont visibles en figure 117. 

  
Figure 117 : MiĐƌogƌaphies MEB du faĐiğs de ƌuptuƌe d͛Ġpƌouǀettes CCT ƌoŵpues à ϰϬϯ K pour une vitesse de déplacement 

de traverse de 0,1 mm/min 
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 OŶ ĐoŶstate Ƌue Đette gĠoŵĠtƌie d͛essai est sigŶifiĐatiǀeŵeŶt ŵoiŶs seŶsiďle à la FML Ƌue les 
autres géométries utilisées au cours de cette étude. 

 

Discussion 

 Cette étude a permis d͛Ġtudieƌ la sensibilité à la FML du T91 en utilisant 3 géométries 

différentes (axisymétrique, axisymétrique entaillée et CCT). On constate que seules deux géométries 

sont sensibles à la FML : les géométries axisymétriques entaillées ou non.  

 Ce ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵoŶtƌe Ƌu͛uŶe ĐoŶĐeŶtƌatioŶ de ĐoŶtƌaiŶte « mécanique » ;eŶtailleͿ, Ŷ͛est 
pas ŶĠĐessaiƌe à l͛aŵoƌçage de fissuƌes de FML dans le sodium liquide puisque la géométrie 

aǆisǇŵĠtƌiƋue ŶoŶ eŶtaillĠe Ŷ͛eŶ a pas. On notera toutefois que les phénomènes de corrosion 

peuvent également provoquer des concentrations de contraintes, cependant, le critère déterminant 

l͛oĐĐuƌƌeŶĐe ou ŶoŶ de FML est à ĐheƌĐheƌ ailleuƌs. 

 Nous avons précédemment estimé la vitesse moyenne de propagation des fissures fragiles 

dans le T91. Au cours de nos essais, celle-ci était maximale à 673 K et atteignait 1 µm/s. La géométrie 

CCT impose une propagation de fissure sur une distance de 20 mm. Il serait donc nécessaire que la 

fissure se propage sur une durée de 5,6 h à une température similaire. A haute température, les 

essais effectués ont eu uŶe duƌĠe tƌğs iŶfĠƌieuƌe ;de l͛oƌdƌe de la dizaiŶe de ŵiŶutesͿ, taŶdis Ƌu͛à 
basse température des essais plus longs ont été effectués, mais la vitesse de propagation de fissure 

maximale étant probablement plus faible, ces essais étaient simplement trop courts. En effet, lors 

des essais effectués à 398 K pour une vitesse de 0,005 mm/min sur une géométrie axisymétrique 

eŶtaillĠe ;duƌĠe totale de l͛essai ≈ ϱ hͿ, la loŶgueuƌ de fissuƌe fƌagile oďseƌǀĠe est de l͛oƌdƌe de 
quelques dizaines de microns. Cela indique une vitesse de propagation des fissures entre un et deux 

ordres de grandeur inférieure à celle mesurée à 673 K. L͛Ġtude des ǀitesses de pƌopagatioŶ de 
fissuƌes daŶs le Tϵϭ feƌa l͛oďjet d͛uŶ paƌagƌaphe dĠdiĠ eŶ seĐtioŶ ϱ.Ϯ. 

 Cette analyse permet d͛expliquer le caractère ductile du T91 en géométrie CCT 

contrairement aux géométries axisymétriques qui sont de dimensions bien plus réduites (2 mm de 

propagation de fissure au maximum contre 20 mm pour les éprouvettes CCT). Notre montage ne 

nous a malheureusement pas permis de faire des essais mécaniques à une vitesse adaptée. Deux cas 

de figure se sont présentés : 

- A ďasse teŵpĠƌatuƌe ;≈ 400 KͿ, l͛essai ŵĠĐaŶiƋue ƌeƋuis doit duƌeƌ plusieuƌs ĐeŶtaiŶes 
d͛heuƌes. UŶe ǀitesse de dĠplaĐeŵeŶt aussi leŶte Ŷ͛est pas peƌŵise paƌ la ŵaĐhiŶe d͛essai 
utilisée. 

- A haute teŵpĠƌatuƌe ;≈ 600 KͿ, l͛essai ŵĠĐaŶiƋue doit duƌeƌ plusieuƌs heuƌes. Le ŵoŶtage 
utilisĠ peƌŵet d͛atteiŶdƌe de telles ǀitesses de sollicitation, cependant la vaporisation du 

sodium étant relativement rapide dans cette gamme de température, il est cette fois 

iŵpossiďle d͛effeĐtueƌ uŶ essai ŵĠĐaŶiƋue au ĐoŶtaĐt du sodiuŵ. 

Enfin, la peƌtiŶeŶĐe d͛uŶ essai daŶs des ĐoŶditioŶs « limites » de fragilisation, sera discutée 

en section 5.4.1 et suggère plutôt le besoin de ŵise eŶ plaĐe d͛uŶ ŵoŶtage dĠdiĠ aǀeĐ des ĐoŶditioŶs 
d͛Ġtude soigŶeuseŵeŶt Đhoisies. 
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5.2.  Etude de la transition fragile / ductile 

 

Au cours du paragraphe précédent, Ŷous aǀoŶs pu ĐoŶstateƌ Ƌue l͛iŶteŶsitĠ de la FML est 

fortement dépendante de la température et de la ǀitesse de solliĐitatioŶ de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. La 
modification de chaque paramètre indépendamment a permis de mettre en évidence l͛oĐĐuƌƌeŶĐe 
d͛uŶe tƌaŶsitioŶ fƌagile / ductile à haute vitesse de sollicitation / basse température. L͛oďjeĐtif de 
cette partie est de délimiter le domaine où le comportement du T91 est fragile du domaine où il est 

ductile. Cette étude permettra ainsi de sonder un éventuel couplage entre la température et la 

vitesse de sollicitation associées à la transition fragile / ductile. Les résultats obtenus permettront 

également de discuter la nature des phénomènes potentiellement impliqués dans le mécanisme de 

FML du T91 par le sodium liquide. 

 

5.2.1. Procédure expérimentale 

 

 Des essais mécaniques ont été effectués avec diverses conditions de vitesse de déplacement 

de tƌaǀeƌse et de teŵpĠƌatuƌe afiŶ d͛eŶĐadƌeƌ au plus près la transition fragile / ductile du T91 dans 

le sodium liquide. Avant les essais mécaniques, les éprouvettes ont été exposées au sodium liquide à 

basse teneur en oxygène pendant 72 h à 723 K. Etant donné le temps nécessaire à la mise en place 

d͛uŶ essai, les ĐoŶditioŶs utilisĠes soŶt soigŶeuseŵeŶt Đhoisies à paƌtiƌ des résultats des essais 

effectués précédemment. Par exemple, les essais décrits dans les paragraphes précédents ont 

ŵoŶtƌĠ Ƌu͛à ϲϳϯ K, la transition fragile / ductile se situe pour une vitesse de déplacement de traverse 

comprise entre 0,15 et 1,5 mm/min. Les vitesses de déplacement de traverse utilisées pour localiser 

la transition de comportement sont donc choisies sur cette plage de vitesses. Aux autres 

teŵpĠƌatuƌes, ĠtaŶt doŶŶĠ Ƌue l͛iŶteŶsitĠ de la FML diŵiŶue loƌsƋue la teŵpĠƌatuƌe diŵiŶue, oŶ 
paƌt suƌ l͛hǇpothğse Ƌue la ǀitesse de dĠplaĐeŵeŶt de traverse à la transition fragile / ductile 

diminue également. Lorsque le comportement du matériau est fragile, on augmente la vitesse pour 

l͛essai suiǀaŶt afin de passer dans le domaine ductile et inversement.  

 Il a ĠtĠ oďseƌǀĠ loƌs d͛essais à ϯϵϴ K et 523 K Ƌu͛uŶe Ġpƌouǀette peut ƌoŵpƌe de ŵaŶiğƌe 
fragile sans que son comportement mécanique macroscopique ne soit affecté. Il est donc 

indispensable de créer un critère de « fragilité » permettant de classifier les ĐoŶditioŶs d͛essais 
mécaniques comme donnant lieu à un comportement fragile ou ductile du matériau en milieu 

sodium. Une éprouvette sera considérée comme « fragile » si une couronne fragile est présente tout 

autour de sa section. Au contraire, une éprouvette sera considérée comme « ductile » si l͛intégralité 

de sa couronne est ductile. Le cas intermédiaire, où seule une partie de la couronne est ductile, sera 

désigné comme « mixte ». Des sĐhĠŵas ƌepƌĠseŶtatifs de faĐiğs ĐaƌaĐtĠƌistiƋues d͛Ġpƌouǀettes 
« fragiles » et « ductiles » ainsi définis sont donnés en figure 118. La réponse mécanique du matériau 

Ŷ͛est pas pƌise eŶ Đoŵpte daŶs Đe Đƌitğƌe. Il Ŷ͛est doŶĐ pas ŶĠĐessaiƌe d͛effeĐtueƌ uŶ essai de 
ƌĠfĠƌeŶĐe assoĐiĠ à ĐhaƋue ĐoŶditioŶ d͛essai eŶ sodiuŵ. 
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Eprouvette « fragile » 

 

Eprouvette « ductile » 

 
Figure 118 : ‘epƌĠseŶtatioŶ sĐhĠŵatiƋue aͿ d͛uŶe Ġpƌouǀette ĐoŶsidĠƌĠe Đoŵŵe « fragile », ďͿ d͛uŶe Ġpƌouǀette 

considérée comme « ductile » 

 

5.2.2. Résultats expérimentaux 

 

Les différentes conditions utilisées pour les essais mécaniques (9 au total) sont présentées 

dans le tableau 19. Le mode de rupture est renseigné par une légende colorée.  

Température 573 K 623 K 673 K 

Vitesses de déplacement 

de traverse (mm.min
-1

) 

0,15 0,32 0,85 

0,085 0,235 0,5 

0,05 0,15 0,32 

Tableau 19 : Conditions en température et en vitesse de déplacement de traverse utilisées pour les essais mécaniques 
nécessaires à la caractérisation de la transition fragile-ductile et mode de rupture associé (rouge = « fragile », orange = 

« mixte », vert = « ductile ») 

On constate que pour les trois températures utilisées, la transition de comportement a pu 

être encadrée assez finement. Il est observé que la vitesse de déplacement de traverse associée à la 

transition fragile / ductile augmente avec la température. Cela révèle à la fois un couplage entre la 

teŵpĠƌatuƌe de l͛essai et la ǀitesse de sollicitation associée à la transition fragile / ductile et une 

activation thermique du phénomène de FML. 

L͛aĐtiǀatioŶ thermique de la transition fragile / ductile peut être mise sous la foƌŵe d͛uŶe loi 
d͛AƌƌheŶius. Pouƌ Đela, Ŷous alloŶs utiliseƌ l͛eǆpƌessioŶ la plus simple : 

          

avec v la vitesse de déplacement de traverse à la transition fragile / ductile, v0 une constante, Q 

l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe à la transition fragile / ductile du T91 dans le sodium liquide, R la 

constante des gaz parfaits et T la température. La figure 119 présente un diagramme de ce type où 

sont placés les points expérimentaux. 

a b 
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Figure 119 : Diagramme des conditions expérimentales représentées en fonction du logarithme de la vitesse déplacement 
de traverse et de l͛iŶǀeƌse de la teŵpĠƌatuƌe 

 Une régression linéaire a été effectuée en utilisant les points « mixtes » représentant le 

comportement de transition. On constate sur la figure 119 que la transition, matérialisée par ces 

points dans un premier temps, suit une droite dans ce repère. La corrélation suit bien une loi 

d͛AƌƌheŶius. Celle-ci apparaît donc comme adaptée à la description de ce cas de transition fragile / 

duĐtile. AfiŶ de dĠteƌŵiŶeƌ uŶe ǀaleuƌ de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe à Đette tƌaŶsitioŶ et l͛eƌƌeuƌ 
inhérente à la mesure, les points « fragiles » et « ductiles » sont utilisés pour connaître les pentes 

extrêmes que peut prendre la droite associée à la transition. En faisant passer une droite par le point 

correspondant à la condition « fragile » à 673 K et par celui correspondant à la condition « ductile » à 

573 K, on peut calculer uŶe ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ ŵiŶiŵale. EŶ utilisaŶt le poiŶt ĐoƌƌespoŶdaŶt à la 
condition « fragile » à 573 K et celui correspondant à la condition « ductile » à 673 K, on obtient la 

ǀaleuƌ ŵaǆiŵale Ƌue pouƌƌait pƌeŶdƌe l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ d͛apƌğs Ŷos ƌĠsultats. A paƌtiƌ de Đes 
deuǆ ǀaleuƌs, oŶ eŶ dĠduit uŶe ǀaleuƌ ŵĠdiaŶe de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ et l͛iŶteƌǀalle d͛eƌƌeuƌ 
associé. Ces résultats sont résumés dans le tableau 20. La valeur de 49 ± 25 kJ/mol est retenue pour 

la suite de l͛Ġtude. 

Qmax 74 kJ/mol 

Qmin 24 kJ/mol 

Qmed 49 kJ/mol 
Tableau 20 : Valeurs des extrema possibles pour l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ et de la valeur médiane d͛apƌğs les ƌĠsultats de Đette 

étude sur la plage 573 K – 673 K 

Toutes les conditions expérimentales utilisées au cours de notre étude sur une géométrie 

axisymétrique entaillée ont été placées sur un graphique de la vitesse de déplacement de traverse en 

foŶĐtioŶ de l͛iŶǀeƌse de la teŵpĠƌatuƌe. Ce gƌaphiƋue est ǀisiďle en Figure 120. LoƌsƋu͛uŶe condition 

a donné lieu à un essai « fragile », celle-ci sera notée « fragile » même si plusieurs essais ductiles ont 

également été obtenus. Au cours de notre étude, ces changements de mode de rupture ont toujours 

pu être attƌiďuĠs à uŶ ŵauǀais ŵouillage de l͛Ġprouvette. La transition fragile / ductile qui a été 

caractérisée sur la plage de température 573 K - 673 K, a été extrapolée aux plus basses 

températures et ajoutée au diagramme. 
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Figure 120 : Bilan de la totalité des conditions expérimentales utilisées sur des éprouvettes axisymétriques entaillées de T91 

 On constate que les deux domaines sont globalement respectés. Tous les points obtenus à 

paƌtiƌ d͛essais à ϲϳϯ K, 573 K et 523 K sont en accord avec la transition caractérisée précédemment. 

Les points repérés par 1 et 2 semblent toutefois légèrement dévier de la frontière établie sur la plage 

573 K - 673 K. Tout d͛aďoƌd le poiŶt ϭ, ƌepƌĠseŶtaŶt uŶ comportement « ductile » est 

potentiellement anormalement bas. Il faut rappeler que le mouillage de cet essai effectué à 473 K 

était incomplet (exposition de 48 h à 723 K dans un sodium à basse teneur en oxygène), ce qui 

explique le comportement ductile observé. Enfin, le point 2 est relativement haut par rapport à la 

transition à cette température (398 KͿ. Tout d͛aďoƌd, oŶ peut noter Ƌue l͛effet fragilisant observé sur 

ces éprouvettes est tƌğs faiďle ;pas d͛iŶflueŶĐe ŵĠĐaŶiƋue ǀisiďle suƌ les Đouƌďes, loŶgueuƌ fƌagile ≈ 

20 µŵͿ et suggğƌe Ƌue Đette ĐoŶditioŶ d͛essai ŵĠĐaŶiƋue se situe « à proximité » de la transition 

fragile ductile. Ensuite, à 398 K, les propriétés mécaniques du T91 sont légèrement différentes de 

celles sur la plage de température où la transition fragile / ductile a été caractérisée (module de 

Young, limite élastique). Son mode de déformation est également affecté par la température de 

l͚essai ;pas d͛effet PoƌteǀiŶ-LeChatelier à 400 K contrairement à la plage 500 K - 700 K). Ces 

évolutions des propriétés du matériau peuvent expliquer le léger décalage de ce point qui reste 

ĐepeŶdaŶt à l͛iŶtĠƌieuƌ des plages d͛eƌƌeuƌ.  

 

5.2.3. Discussion sur la vitesse de propagation de fissure 

 

 Peu de données sur les vitesses de propagation de fissures peuvent être extraites de nos 

essais. En effet, seules les éprouvettes dont le comportement mécanique en sodium est fortement 

affecté permettent de donner une estimation, puisque celle-Đi se fait eŶ utilisaŶt l͛ĠĐaƌt eŶtƌe les 
courbes mécaniques en sodium et celles de référence. Les essais permettant une estimation de la 

vitesse de propagation de fissure sont donc ceux effectuées à 573 K pour une vitesse de déplacement 

de traverse de 0,015 mm/min (2 essais) et à 673 K pour des vitesses de déplacement de traverse de 

0,15 mm/min (1 essai) et 0,015 ŵŵ/ŵiŶ ;ϭ essaiͿ. L͛eŶseŵďle des ǀitesses ŵoǇeŶŶes de propagation 

de fissures estimées est présenté dans le tableau 21.   

0,001

0,01

0,1

1

10

1,2 1,4 1,6 1,8 2 2,2 2,4 2,6
V

it
es

se
 d

e 
d

ép
la

ce
m

en
t d

e 
tr

av
er

se
  

(m
m

/m
in

) 
1000/T (K-1) 

Fragile

Mixte

Ductile

Ductile 

Fragile 

Valeur minimale de 
l'énergie d'activation 

Valeur maximale de 
l'énergie d'activation 

1 

2 



178 Etude de la transition fragile / ductile  

 

Température (K) Vitesse de sollicitation (mm/min) Vitesse de propagation de fissure (m/s) 

573 0,015 2 x 10-7 
573 0,015 1,3 x 10-7 
673 0,15 1 x 10-6 
673 0,015 6,6 x 10-7 

Tableau 21 : Vitesses moyennes de propagation de fissures dans le T91 en fonction de la température et de la vitesse de 
sollicitation 

EŶ faisaŶt l͛hǇpothğse Ƌue la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe est ĐoŶstaŶte tout au loŶg de 
la propagation de la fissure, on peut comparer les valeurs obtenues. OŶ ĐoŶstate tout d͛aďoƌd uŶe 
augmentation significative des vitesses moyennes de pƌopagatioŶ de fissuƌes aǀeĐ l͛augŵeŶtatioŶ de 
la teŵpĠƌatuƌe. Cela ĐoŶfiƌŵe l͛aĐtiǀatioŶ theƌŵiƋue assoĐiĠe au phénomène de FML. On observe 

aussi une faible dépendance à la vitesse de déplacement de traverse. Si on suppose que l͛ĠǀolutioŶ 
de la ǀitesse ŵoǇeŶŶe de pƌopagatioŶ de fissuƌe peut ġtƌe dĠĐƌite paƌ uŶe loi d͛AƌƌhĠŶius, oŶ peut 
estiŵeƌ uŶe ǀaleuƌ d͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe à la pƌopagatioŶ des fissuƌes fragiles. Elle est 

d͛eŶǀiƌoŶ 55 kJ/mol. Cette valeur est proche de celle associée à la transition fragile / ductile. Ces 

données sont clairement insuffisantes pour établir une loi générale mais suggèrent à nouveau une 

possible relation entre la transition fragile / ductile et la vitesse limite de propagation de fissure. 

Cette méthodologie sera également appliquée à l͛aĐieƌ XCϭϬ daŶs la paƌtie suiǀaŶte afiŶ 
d͛appƌofoŶdiƌ Đette Ġtude et de ĐaƌaĐtĠƌiseƌ eŶ détail la vitesse de propagation des fissure fragiles. 

C͛est, en effet, une caractéristique importante du phénomène de fragilisation permettant sa 

comparaison avec les mécanismes proposés dans la littérature, mais également sa modélisation. De 

plus, si la ƌelatioŶ eŶtƌe l͛aĐtiǀatioŶ theƌŵiƋue de la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe et celle de la 

transition fragile / ductile se confirme, la mesure des vitesses de propagation de fissures pourrait 

ĠgaleŵeŶt ĐoŶstitueƌ uŶe ŵĠthode de ŵesuƌe alteƌŶatiǀe de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe au 
phénomène de FML, du moins dans le cas du sodium. Cette méthode serait particulièrement 

avantageuse car elle nécessite uŶ Ŷoŵďƌe d͛essais plus ƌĠduit. 
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5.3.  Etude du mode de rupture 

 

Les faciès de rupture obtenus lors de la rupture du T91 en milieu sodium sont généralement 

décrits comme du quasi-clivage. Cependant, le mode de rupture des polycristaux en milieu métal 

liquide est généralement identifié comme intergranulaire. Il serait donc surprenant que le chemin de 

fissuration soit différent dans le cas du couple T91 / sodium. De plus, Martin a montré que le mode 

de rupture d͛uŶ aĐieƌ Tϵϭ ƌoŵpu daŶs l͛iŶdiuŵ ou le ploŵď-bismuth, généralement qualifié de quasi-

clivage, est en réalité une rupture interlatte ou intergranulaire [Martin 2012]. La connaissance du 

mode de rupture étant une caractéristique essentielle pour la compréhension ou la modélisation 

d͛uŶ tel phĠŶoŵğŶe, uŶe Ġtude dĠtaillĠe du ĐheŵiŶ de fissuƌatioŶ a ĠtĠ ƌĠalisĠe daŶs le Đas Tϵϭ / 
sodium. 

 

5.3.1. Observation MEB 

 

 Tout d͛aďoƌd, le faciès de rupture a été observé au MEB. Des micrographies de la surface de 

rupture sont présentées en figure 121. 

  
Figure 121 : Micrographies MEB sous différents angles et différents grandissements du faciès de rupture fragile du T91 

 On constate sur ces différentes micrographies que l͛ideŶtifiĐatioŶ du ŵode de ƌuptuƌe est 

complexe. L͛oďseƌǀatioŶ du faĐiğs sous uŶ aŶgle diffĠƌeŶt ;rotation de 52°) permet de mettre en 

évidence un certain relief et la présence de fissures secondaires. La longueur caractéristique visible 

sur la surface de ƌuptuƌe est de l͛oƌdƌe de ϱϬϬ nm. Cela suggère que les anciens joints de grains 

austénitiques ne sont pas un chemin préférentiel de fissuration. La fissure semble plutôt se propager 

à travers ou entre les lattes du matériau. Cependant, l͛ĠĐhelle d͛oďseƌǀatioŶ eŶ MEB aiŶsi Ƌue le 
manque de données sur les orientations cristallographiques ne permet pas de statuer sur un mode 

de rupture plutôt transgranulaire ou intergranulaire. 
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5.3.2. Résultats FIB-MET 

 

 Afin de permettre une caractérisation plus détaillée du chemin de fissuration, les échantillons 

pƌĠleǀĠs paƌ FIB afiŶ d͛Ġtudieƌ la ĐoŵpositioŶ eŶ poiŶte de fissuƌe oŶt ĠtĠ à Ŷouǀeau oďseƌǀés en 

MET. Les dĠtails de l͛eǆtƌaĐtioŶ des ĠĐhaŶtilloŶs aiŶsi Ƌue leurs caractéristiques sont détaillés en 

section 4.4.1. Une micrographie en champ clair et une micrographie en champ sombre, obtenues à 

paƌtiƌ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ, soŶt pƌĠseŶtĠes eŶ figure 122. 

  
Figure 122 : MiĐƌogƌaphies de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe eŶtouƌaŶt la fissuƌe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ : a) en champ clair, b) en champ 

sombre 

Les défauts de la microstructure (dislocations, interfaces, etc.) sont mis en évidence sur ces 

micrographies. En utilisant les contrastes, on peut distinguer les différentes lattes de la 

microstructure. Un exemple est donné en figure 123. 

 

Figure 123 : Micrographie en champ clair de la microstructure à proximité de la fissure 

 On peut voir sur la figure 123 Ƌue deuǆ gƌaiŶs, eŶ haut suƌ l͛iŵage, soŶt eŶ ǀis-à-vis avec un 

unique grain, en bas sur la même image. La géométrie de ces grains, ainsi que les structures de 

dislocations visibles, montrent que ces grains étaient déjà trois cristaux distincts avant le passage de 

la fissure. Cet exemple suggère une propagation interlatte ou intergranulaire de la fissure. 

 AfiŶ de ĐoŶfiƌŵeƌ Đette hǇpothğse, des ĐliĐhĠs de diffƌaĐtioŶ, ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de l͛oƌientation 

loĐale du Đƌistal, oŶt ĠtĠ pƌis de paƌt et d͛autƌe de la fissuƌe daŶs des zoŶes où la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe Ġtait 
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en vis-à-vis avant la rupture. Ces clichés sont présentés en figure 124. L͛eŵplaĐeŵeŶt où ils oŶt ĠtĠ 
pris est indiqué sur une micrographie de la fissure en champ sombre annulaire à grand angle. 

 

Figure 124 : Micrographie en champ sombre annulaire à grand angle où sont identifiés des clichés de diffraction pris de part 
et d͛autƌe de la fissuƌe, pƌĠseŶtĠs suƌ la dƌoite 

 OŶ ǀoit Ƌue Đes ĐliĐhĠs soŶt diffĠƌeŶts de paƌt et d͛autƌe de la fissuƌe. Cela ĐoŶfiƌŵe le 
caractère intergranulaire / interlatte du mode de rupture du T91 en milieu sodium liquide. 

 

5.3.3. Résultats EBSD 

 

 AfiŶ de ĐoŵplĠteƌ Đette Ġtude, des aŶalǇses paƌ Đaƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶ oŶt ĠtĠ 
effectuées. Pour cela, la technique EBSD a été utilisée sur un échantillon testé à 673 K pour une 

vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min après une exposition de 48 h à 723 K dans du 

sodium à basse teneur en oxygène. Une section transverse est préparée par polissage ionique en 

utilisant un Jeol Cross Section Polisher. La zone analysée est présentée en figure 125. 

Section 
préparée par 

polissage 
ionique 

  

 
Surface de 

rupture 
fragile 

 
Zone polie 

Figure 125 : aͿ Vue d͛eŶseŵďle du faĐiğs de ƌuptuƌe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ suƌ leƋuel a ĠtĠ effeĐtuĠe la Đoupe tƌaŶsǀeƌse, ďͿ 
micrographie de la coupe transverse et de la zone polie 

AfiŶ d͛aǀoiƌ l͛eŶseŵďle de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe eŶtouƌaŶt la fissuƌe, les analyses EBSD ont été 

effectuées sur les zones où étaient présentes des fissures arrêtées (figure 126). On remarque que ces 

zones sont relativement peu nombreuses par rapport à la taille de la zone fragile (3 zones pour une 

longueur fragile de 400 à 500 µŵͿ. L͛aĐƋuisitioŶ se fait aǀeĐ uŶe teŶsion de 20 kV. Une étape de 

nettoyage des cartographies a lieu après la collecte des orientations. La fonction « grain dilation » est 

utilisée pour que les points rattachés à des grains de diamètre inférieur à 150 nm, soient rattachés 

b a 
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aux grains de taille supérieure à 150 nm qui les entourent. Les fissures sont représentées par un 

mouchetis, constitué de points dont les ĐliĐhĠs de diffƌaĐtioŶ Ŷ͛oŶt pas pu ġtƌe iŶdeǆĠs correctement. 

   

 

Figure 126 : aͿ, ďͿ ĐͿ Caƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶ oďteŶues paƌ EB“D suƌ uŶ ĠĐhaŶtilloŶ testĠ eŶ sodiuŵ à ϲϳϯ K pour une 
vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min 

 Ces cartographies permettent une mesure de la désorientation entre des grains présents de 

paƌt et d͛autƌe de la fissuƌe. Tƌois eǆeŵples soŶt donnés en figure 127. Etant donné la profondeur de 

ces fissures, le déplacement du matériau dû à une sollicitation en mode III est négligeable. En effet, 

une rotation importante aurait pour conséquence de ne pas aligner sur une même section deux 

grains ayant été en contact avant la rupture du matériau. AfiŶ d͛ideŶtifieƌ le ĐheŵiŶ de fissuƌatioŶ, la 
dĠsoƌieŶtatioŶ eŶtƌe deuǆ gƌaiŶs situĠs de paƌt et d͛autƌe de la fissuƌe est ĐoŵpaƌĠe aǀeĐ l͛ouǀeƌtuƌe 
de la fissure, afin de compenser la rotation des grains imposée après la rupture. Si ces deux angles 

sont comparables, le mode de rupture est probablement transgranulaire alors que, le cas échéant, la 

fissure aurait plutôt un chemin intergranulaire. Ce critère est illustré en figure 128. 
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Figure 127 : Pƌofils de dĠsoƌieŶtatioŶ ƌeleǀĠs suƌ les Đaƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶ pƌĠseŶtĠes eŶ figure 126 

 

 

Figure 128 : Représentation schématique du critère utilisé pour la détermination du mode de rupture dans le sodium 
liquide 

D͛apƌğs les cartographies de la figure 127, on constate une désorientation importante entre 

les bords de la fissure. Celle-ci est supérieure à la désorientation due à l͛ouǀeƌtuƌe de la fissuƌe, qui 

est de quelques degrés pour les fissures 1 et 2. Les couleurs vertes présentes de part et d͛autƌe de la 
fissure 3 reflètent uŶe dĠsoƌieŶtatioŶ d͛eŶǀiƌoŶ ϭϳ °. CepeŶdaŶt, l͛ouǀeƌtuƌe de la fissuƌe ĠtaŶt 
d͛eŶǀiƌoŶ ϯϬ°, on en conclut que les bords de la fissure étaient désorientés les uns par rapport aux 

autƌes aǀaŶt d͛ġtƌe sĠpaƌĠs paƌ le passage de la fissuƌe. 

Conformément aux conclusions des analyses effectuées au MET, ces résultats confirment une 

propagation de fissure interlatte ou iŶteƌgƌaŶulaiƌe. L͛aŶalǇse faite paƌ “keldoŶ daŶs le Đas de FML 

sodium / T91 est en réalité une interprétation erronée du faciès de rupture, probablement à cause 

de la fiŶesse de la ŵiĐƌostƌuĐtuƌe et d͛uŶe dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue iŵpoƌtaŶte. 
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5.4.  Discussion 

 

5.4.1. Etudes de sensibilité des aciers à la FML dans le sodium liquide 

 

Les ƌĠsultats pƌĠĐĠdeŶts oŶt ŵoŶtƌĠ l͛eǆisteŶĐe d͛uŶe tƌaŶsitioŶ fƌagile / ductile à haute 

vitesse de déplacement de traverse et relativement basse température. En réalité, cette frontière 

s͛ajoute à Đelle ĐaƌaĐtĠƌisĠe paƌ “keldoŶ, présente à haute température et basse vitesse de 

sollicitation [Skeldon 1994]. Celle-Đi Ŷ͛a pas pu ġtƌe ĠtudiĠe au Đouƌs de Ŷos essais à Đause d͛uŶe 
vaporisation rapide du sodium aux températures concernées (723 K – 773 K). Cependant, en utilisant 

ses doŶŶĠes, oŶ peut doŶŶeƌ uŶ oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ du phĠŶoŵğŶe eŶ 
supposant que la frontière peut être dĠĐƌite paƌ uŶe loi d͛AƌƌheŶius. Cette approximation semble 

d͛ailleuƌs justifiĠe d͛apƌğs les tƌaǀauǆ de ‘ostokeƌ [‘ostokeƌ ϭϵϲϬ] ou JohŶstoŶ [JohŶstoŶ ϭϵϳϳ] 
effeĐtuĠs daŶs d͛autƌes ŵĠtauǆ liƋuides (couple fer / plomb par exemple). L͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ 
assoĐiĠe à Đette tƌaŶsitioŶ est de l͛oƌdƌe de ϯϬϬ kJ/ŵol. Cette estiŵatioŶ Ŷ͛est Ƌu͛un ordre de 

grandeur, car issue de seulement deux points. C͛est pouƌƋuoi elle Ŷe seƌa pas disĐutĠe eŶ dĠtail. OŶ 
rappellera toutefois que cette transition de comportement a été attribuée à une diminution du 

niveau de contrainte admissible par le T91 dans cette gamme de température (723 K – 773 K). 

Comme souligné dans la partie bibliographie, les résultats de Hamdane sur un matériau durci 

semblent confirmer cette hypothèse [Hamdane 2012]. En effet, des essais mécaniques en milieu 

sodium montrent que la température associée à la transition fragile / ductile se situe au-delà de 

823 K pour un T91 dont le niveau de la contrainte admissible est augmenté par une température de 

revenu réduite (823 K au lieu de 1023 K). 

Le mode de rupture eŶ foŶĐtioŶ de la ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ et de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai 
est présenté en figure 129. La frontière mise en évidence par Skeldon est matérialisée par une droite 

de couleur verte, alors que celle mise en évidence et étudiée lors de notre étude est matérialisée par 

une droite de couleur rouge. On constate ainsi que seul un Ƌuaƌt du doŵaiŶe des ĐoŶditioŶs d͛essai 
semble permettre l͛oďservation de la FML du T91 par le sodium liquide (pourvu que les conditions de 

mouillage soient suffisantes). En effet, une faible vitesse de sollicitation, aiŶsi Ƌu͛uŶe ďasse 
température, soŶt ŶĠĐessaiƌes à l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de FML. “i uŶe de Đes deuǆ ĐaƌaĐtĠƌistiƋues Ŷ͛est pas 
respectée, hormis les phénomènes liés à la corrosion, aucun effet du sodiuŵ liƋuide Ŷ͛est susceptible 

d͛ġtƌe oďseƌǀĠ. On notera eŶfiŶ Ƌu͛uŶe tƌoisiğŵe diŵeŶsioŶ peut ġtƌe associée au niveau de 

ĐoŶtƌaiŶte, ĠtaŶt doŶŶĠ Ƌue la pƌĠseŶĐe d͛uŶ seuil a été mise en évidence dans notre étude et par 

celle de Skeldon [Skeldon 1994]. Celle-Đi ŵĠƌiteƌait d͛ġtƌe ĠtudiĠe en détail afiŶ d͛Ġǀalueƌ la 
seŶsiďilitĠ du Tϵϭ à la FML loƌs d͛essais de fatigue ou de fluage, où le Ŷiǀeau de la ĐoŶtƌaiŶte ƌeste 
inférieur à la résistance à la traction du ŵatĠƌiau. L͛oďseƌǀatioŶ d͛uŶ ŵode de ƌuptuƌe fƌagile loƌs de 
quelques essais mécaniques effectués par Chopra suggère que certaines conditions de fatigue 

oligocyclique permettent l͛oďseƌǀatioŶ de FML [Chopra 1983].  
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Figure 129 : Domaines de fragilité et de ductilité du T91 en fonction de la vitesse de sollicitation et de la température 

L͛Ġtude de l͛iŶflueŶĐe des paƌaŵğtƌes d͛essais ŵĠĐaŶiƋues a permis de constater que les 

comportements fragiles et ductiles sont tous les deux possibles en milieu sodium. Celui-ci dépendra 

de la ǀitesse de solliĐitatioŶ du ŵatĠƌiau, aiŶsi Ƌue de la teŵpĠƌatuƌe à laƋuelle est effeĐtuĠ l͛essai. Il 
est donc essentiel de pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte la dualitĠ des ĐoŵpoƌteŵeŶts possiďles loƌs d͛Ġtudes de 
susceptibilité à la FML dans le sodium liquide. Ainsi, un nombre très limité de conditioŶs d͛essai, tel 
Ƌu͛effeĐtuĠ par Rostoker, Tanaka ou Old, ne peut attester d͛uŶe ŵaŶiğƌe Đertaine d͛uŶe seŶsiďilitĠ à 
la FML [Rostoker 1960] [Tanaka 1969] [Old 1973]. Les résultats peuvent être d͛autaŶt plus 
trompeurs, Ƌue ĐoŶtƌaiƌeŵeŶt à ĐeƌtaiŶs Đouples où la seŶsiďilitĠ à la FML est d͛autaŶt plus 
importante que la vitesse de sollicitation est importante et la température est basse, le 

comportement inverse est observé pour le couple T91 / sodium. Les essais à vitesse de sollicitation 

ĠleǀĠe soŶt doŶĐ à pƌosĐƌiƌe pouƌ l͛Ġtude de la seŶsiďilitĠ à la FML eŶ ŵilieu sodiuŵ. 

Il est également essentiel de tenir compte des vitesses de propagation de fissures. En effet, 

celles relevées ici sont relativement faibles (< 1 µm/s). De plus, elles semblent décroître avec la 

diminution de la température de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. Il est donc essentiel de choisir une géométrie 

adaptĠe à l͛Ġtude de telles ǀitesses et leuƌ oďseƌǀatioŶ. Il est ĠǀideŶt Ƌu͛uŶ essai suƌ uŶe gĠoŵĠtƌie 
de propagation de fissure sur plusieurs centimètres va nécessiter des essais particulièrement lents 

;≈ 30 h par centimètre à 673 K).  

Enfin, le caractère thermiquement activé de la FML du T91 par le sodium liquide doit être mis 

eŶ ƌegaƌd des ƌĠsultats de “keldoŶ [“keldoŶ ϭϵϵϰ]. A l͛iŶtĠƌieuƌ du doŵaiŶe de fƌagilitĠ, ses essais 
mécaniques décrivent une augmentation de la dégradation des propriétés mécaniques avec 

l͛augŵeŶtatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe, Đe Ƌui est eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ Ŷos ƌĠsultats. OŶ peut Ŷoteƌ Ƌue la 
vitesse de déformation utilisée (10-6 s-1) est particulièrement lente et permet probablement de 

négliger le teŵps de pƌopagatioŶ de fissuƌe deǀaŶt la duƌĠe des essais ;plusieuƌs dizaiŶes d͛heuƌesͿ. 
Cette analyse confirmerait également la diminution de la déformation critique du matériau 

ŶĠĐessaiƌe à l͛aŵoƌçage des fissuƌes aǀeĐ l͛augŵeŶtatioŶ de la teŵpĠƌatuƌe observée sur les 

éprouvettes axisymétriques non-entaillées. 

 En conclusion, nos résultats ĐoŶfiƌŵeŶt Ƌu͛il est ŶĠĐessaiƌe d͛effeĐtueƌ de ǀastes ĐaŵpagŶes 
eǆpĠƌiŵeŶtales afiŶ d͛Ġǀalueƌ la seŶsiďilitĠ d͛uŶ ŵatĠƌiau à la FML, ŵais ĠgaleŵeŶt de bien choisir 

les conditions à utiliser pouƌ ƋuaŶtifieƌ soŶ effet eŶ ǀue d͛uŶ diŵeŶsioŶŶeŵeŶt. Le cas échéant, il est 

en effet très probable de sous-estimer les conséquences de la FML. 

≈ ϳϱϬ K 
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5.4.2. Discussion de l’énergie d’activation 

 

 Le milieu sodium liquide a été largement étudié à cause de ses applications de caloporteur. 

En conséquence, les interactions sodium – acier sont particulièrement bien caractérisées. Ces 

connaissances accumulées, dont une synthèse est présentée en section 1.2.2, permettent de mettre 

eŶ ƌelatioŶ l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ ŵesuƌĠe iĐi aǀeĐ ĐeƌtaiŶs phĠŶoŵğŶes phǇsiƋues et de disĐuteƌ de 

leuƌ l͛iŵpliĐatioŶ daŶs la FML du Tϵϭ paƌ le sodiuŵ liƋuide. OŶ Ŷoteƌa Ƌue l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ 
ŵesuƌĠe ;≈ 50 kJ/ŵolͿ Ŷ͛est pas siŵilaiƌe à Đelle oďseƌǀĠe daŶs le cadre de la transition fragile / 

ductile à basse température pour les aciers à 9 % de chrome. Celle-Đi est eŶ effet de l͛oƌdƌe de ϭϬ 

kJ/mol [Tanaka 2008], ce qui suggère que cette transition fragile / ductile Ŷ͛est pas assoĐiĠe à 
l͛aĐtiǀatioŶ theƌŵiƋue du glisseŵeŶt des dislocations comme dans la théorie classique de la rupture 

fragile telle que formulée par Stroh par exemple [Stroh 1957]. 

Nous allons donc discuter à nouveau le rôle des impuretés non-métalliques sur le processus 

de fragilisation observé. Celui du sodium sera ensuite traité en regard des différents phénomènes 

potentiellement impliqués dans la FML.  

 

 Rôle des impuretés non-métalliques 

Certains auteurs ont attribué le phénomène de fragilisation des aciers dans le sodium liquide 

aux impuretés non-métalliques présentes en solution [Skeldon 1994]. Bien que nous ayons suggéré 

précédemment que ces espèces puissent ne pas être responsables de ce phénomène, leur 

implication peut tout de même être discutée en regard des résultats acquis sur la transition fragile / 

ductile. 

‘ôle de l͛oǆǇgğŶe 

La fƌagilisatioŶ des aĐieƌs et autƌes alliages ŵĠtalliƋues paƌ l͛oǆǇgğŶe est uŶe pƌoďlĠŵatiƋue 
bien connue et décrite dans la littérature sous le nom de « fragilisation dynamique » par des auteurs 

tels que MacMahon [MacMahon 1995]. Celle-ci est provoquée par une diffusion accélérée par la 

contrainte mécanique de l͛oǆǇgğŶe au-delà de la pointe de fissure. Le phénomène limitant serait 

doŶĐ la diffusioŶ d͛iŵpuƌetĠs au-delà de la pointe de fissure. Si le caractère thermiquement 

activé associée à ce phénomène de diffusion est en accord avec celle observé sur la FML du T91 dans 

le sodium liquide, nous pouvons la discuter sur un plan plus quantitatif. 

La diffusioŶ de l͛oǆǇgğŶe daŶs le feƌ polǇĐƌistalliŶ a ĠtĠ ĠtudiĠe paƌ Takada [Takada 1986]. 

“es ŵesuƌes de la diffusiǀitĠ de l͛oǆǇgğŶe eŶtƌe ϭϬϳϯ K et 1173 K sur des alliages fer – silicium lui ont 

peƌŵis d͛eǆtƌaiƌe uŶe ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ liĠe à la diffusioŶ de l͛oǆǇgğŶe daŶs le feƌ de 
89,5 ± 7,2 kJ/ŵol. EŶ ŶĠgligeaŶt l͛iŶflueŶĐe des ĠlĠŵeŶts d͛alliages du Tϵϭ ;pƌiŶĐipaleŵeŶt Si, Cr et 

MoͿ, la ǀaleuƌ de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ ŵesurée lors de nos essais (49 ± 25 kJ/mol) permet 

d͛effeĐtueƌ uŶe ĐoŵpaƌaisoŶ. OŶ ĐoŶstate Ƌue l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ de la diffusioŶ de l͛oǆǇgğŶe daŶs 
le fer est bien plus élevée que celle mesurée au cours de nos essais, même en tenant compte des 

iŶteƌǀalles d͛eƌƌeuƌ des deuǆ ŵesuƌes. CeĐi suggğƌe Ƌue la fƌagilisatioŶ du Tϵϭ Ŷe se fait pas à cause 

de l͛oǆǇgğŶe dissous dans le sodium liquide via un mécanisme de diffusion similaire aux cas de 
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fragilisation dynamique. Cette analyse est renforcée par les analyses EELS et EDX effectuées en 

pointe de fissures arrêtées présentées en section 4.4.1, où nous avons conclu à une absence 

d͛oǆǇgğŶe eŶ foŶd de fissuƌe.  

‘ôle de l͛hǇdƌogğŶe 

De la ŵġŵe façoŶ, la diffusioŶ de l͛hǇdƌogğŶe daŶs le feƌ a ĠtĠ laƌgeŵeŶt ĠtudiĠe. Les 

données disponibles peƌŵetteŶt de disĐuteƌ d͛uŶe fƌagilisatioŶ poteŶtielleŵeŶt liŵitĠe paƌ la 
diffusioŶ d͛hǇdƌogğŶe daŶs le T91 au-delà de la poiŶte de fissuƌe peŶdaŶt l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. Il est 
ďieŶ ĐoŶŶu Ƌue la diffusioŶ de l͛hǇdƌogğŶe est tƌğs faiďleŵeŶt aĐtiǀĠe paƌ la teŵpĠƌatuƌe. “oŶ 
ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ est de l͛oƌdƌe de ϭϬ kJ/mol [Johnson 1988]. Cette valeur est bien au-dessous de 

Đelle de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ oďteŶue au Đouƌs de Ŷos essais, ŵġŵe eŶ iŶĐluaŶt les plages d͛eƌƌeuƌ. 
Cela seŵďle eǆĐluƌe uŶe diffusioŶ de l͛hǇdƌogğŶe Đoŵŵe seul ŵĠĐaŶisŵe liŵitaŶt la fƌagilisatioŶ 
observée au cours de cette étude. 

Il faut toutefois noter que ces comparaisons ne sont valables que si ce phénomène de 

diffusion est le seul phénomène activé thermiquement limitant la fragilisation du T91. Si, au 

ĐoŶtƌaiƌe, la fƌagilisatioŶ est le ƌĠsultat d͛iŶteƌaĐtioŶs Đoŵpleǆes eŶtƌe diffĠƌeŶts phénomènes 

activés thermiquement, la discussion devient plus délicate en se basant uniquement sur ces données. 

 

Rôle du sodium 

 Les différentes considérations du rôle des impuretés non-métalliques au cours de notre 

étude tendent à montrer que le sodium est responsable de la fragilisation observée. Les différents 

mécanismes de FML proposés dans la littérature, et décrits en section 1.1.3, sont basés sur différents 

phĠŶoŵğŶes phǇsiƋues tels Ƌue l͛adsoƌptioŶ, la diffusioŶ eŶ poiŶte de fissuƌe ou la dissolution. 

L͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ est uŶe pƌĠdiĐtioŶ ŵajeuƌe de ces différents modèles. On peut donc 

sĠleĐtioŶŶeƌ les ŵĠĐaŶisŵes susĐeptiďles d͛ġtƌe iŵpliƋuĠs daŶs la FML du Tϵϭ paƌ le sodiuŵ liƋuide 
par leur dépendance à la température. Celle qui est associée aux ŵĠĐaŶisŵes ďasĠs suƌ l͛adsoƌptioŶ 
est liée à la désorption atomes de métal liquide. Ils sont donc incompatibles avec le comportement 

rapporté au cours de notre étude. Dans la plupart des cas, la dépendance à la température des 

mécanismes basés sur la dissolution en pointe de fissure est uniquement due à la diffusion des 

atomes de métal solide dans le liquide. Dans le cas du sodium, la situation est légèrement différente 

à cause de la dépendance de la solubilité de certains éléments à la teneur en oxygène. L͛ĠǀeŶtualitĠ 
d͛uŶ ŵĠĐaŶisŵe de fƌagilisatioŶ paƌ dissolutioŶ eŶ poiŶte de fissuƌe seƌa doŶĐ discutée dans la suite. 

Enfin, le phénomène de diffusion du sodium dans les joints de grains présente également une 

ĠŶeƌgie d͛aĐtivation potentiellement en adéquation avec les mesures effectuées expérimentalement. 

EŶ effet, la diffusioŶ iŶteƌgƌaŶulaiƌe est uŶ phĠŶoŵğŶe poteŶtielleŵeŶt iŵpliƋuĠ daŶs la FML d͛apƌğs 
les mécanismes de Gordon [Gordon 1982] et Krishtal [Krishtal 1969] notamment.  

Dissolution du fer en pointe de fissure 

 Les mécanismes de Roberston et Glickman, décrits en section 1.1.3, sont basés sur un 

phénomène de dissolution en pointe de fissure assisté par la contrainte mécanique. Plus prédictifs 

Ƌue les ŵĠĐaŶisŵes ďasĠs suƌ l͛adsoƌption, ils peƌŵetteŶt d͛estiŵeƌ la vitesse de propagation de 

fissuƌe. D͛apƌğs le ŵodğle GALOP de GliĐkŵaŶ [GliĐkŵaŶ ϮϬϬϬ], la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe 
s͛ĠĐƌit : 
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avec    la vitesse maximale de propagation de fissure, ΔL* la longueur de sillon entre deux étapes 

d͛ĠŵousseŵeŶt de fissuƌe. C est défini tel que : 

              

avec DL le coefficient de diffusion du métal solide dans le métal liquide, C∞ la solubilité du métal 

solide dans le métal liquide, ɶSL l͛ĠŶeƌgie iŶteƌfaĐiale solide / liquide, Ω le volume atomique, kB la 

constante de Boltzmann et T la température. 

 La vitesse de propagation de fissure maximale dans le cas fer / sodium peut donc être 

estimée en fonction de la température. Les valeurs retenues pour les différentes constantes sont 

présentées dans le tableau 22. 

Paramètre Valeur [Référence] 

ɶSL 2 N/m [Eberhart 1970] 
Ω 1,17 x 10-29 m3/atome 
ΔL* 10-9 m [Glickman 2000] 
θ 158 ± 5 ° [Eberhart 1970] 

Tableau 22 : Valeuƌ utilisĠes pouƌ l͛estiŵatioŶ de la ǀitesse de pƌopagation de fissure selon le mécanisme de Glickman 

 “i γSL Ŷ͛a pas ĠtĠ ŵesuƌĠ diƌeĐteŵeŶt, sa valeur a été estimée par Eberhart [Eberhart 1970]. 

Le coefficient de diffusion du fer dans le sodium liquide est approximé à l͛aide de la loi de “tokes-

Einstein, valable pour les liquides : 

           

avec kB la constante de Boltzmann, T la température, r le rayon atomique du fer et   la viscosité 

dǇŶaŵiƋue du sodiuŵ. Le ƌaǇoŶ atoŵiƋue du feƌ est d͛eŶǀiƌoŶ ϭϰϬ pm. Une revue de la dépendance 

à la température de la viscosité dynamique du sodium a été donnée dans [Sobolev 2012]. 

L͛eǆpƌession retenue est la suivante :  

                

avec   la viscosité dynamique du sodium en mPa.s, T la température en K et R la constante des gaz 

parfaits en J/mol/K. 

De nombreux auteurs ont étudié la solubilité du fer dans le sodium liquide et montré que 

celle-ci est influencée la teneur du sodium en oxygène [Awasthi 1983]. Etant donné que lors de nos 

essais le sodium est probablement saturé en oxygène, nous allons utiliser la relation de solubilité du 

fer dans le sodium liquide rapportée par Polley [Polley 1977] : 

                             

avec C∞ la solubilité en fer dans le sodium liquide en µg/g et Cox la solubilité en oxygène dans le 

sodium liquide en µg/g. La relation de Thorley [Thorley 1989], déjà présentée en section 1.2.1, sera 



Etude de la fissuration du T91 dans le sodium liquide 189 

 

 
 

utilisée afiŶ d͛estiŵeƌ la soluďilitĠ eŶ oǆǇgğŶe daŶs le sodiuŵ liƋuide eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe. 
OŶ fait l͛hǇpothğse Ƌu͛au Đouƌs de Ŷos essais le sodiuŵ est saturé en oxygène et ne contient pas de 

fer dissous eŶ dĠďut d͛essai mécanique.  

 La vitesse de propagation de fissure maximale a donc pu être estimée dans le fer. Les valeurs 

obtenues en fonction de la température sont données dans le tableau 23. 

Température (K) Vitesse de propagation de fissure (m/s) 

373 4.32 x 10-13 

473 4.36 x 10-10 

573 3.94 x 10-8 

673 9.33 x 10-7 
Tableau 23 : Vitesse de propagation des fissures estiŵĠes d͛apƌğs le modèle de Glickman 

 On constate que cette estimation est uniquement cohérente avec la vitesse de propagation 

de fissure mesurée à 673 K. En effet, à 573 K, le modèle GALOP prédit une vitesse de propagation de 

fissuƌe d͛eŶǀiƌoŶ ϰ ǆ ϭϬ-8 ŵ/s ĐoŶtƌe uŶe ǀitesse oďseƌǀĠe d͛eŶǀiƌoŶ Ϯ x 10-7 m/s. Cela suggère une 

aĐtiǀatioŶ theƌŵiƋue iŵpoƌtaŶte de la pƌopagatioŶ des fissuƌes. D͛apƌğs Ŷos hǇpothğses, les seuls 
paramètres affectés significativement par la température sont la viscosité dynamique du sodium, 

ainsi que la solubilité en fer. D͛apƌğs Đes eǆpƌessioŶs, oŶ peut ĐalĐuleƌ l͛aĐtiǀatioŶ theƌŵiƋue assoĐiĠe 
à la pƌopagatioŶ des fissuƌes, Ƌui est d͛eŶǀiƌoŶ ϭϬϭ,ϱ kJ/mol. Cette valeur est deux fois supérieure à 

celle observée pour le T91 (environ 55 kJ/mol). Ces résultats nous suggèrent que le mécanisme de 

Robertson - GliĐkŵaŶ Ŷ͛est pas adaptĠ pouƌ dĠĐƌiƌe le Đas de fƌagilisatioŶ oďseƌǀĠ iĐi.  

Diffusion du sodium dans les joints de grains du fer 

 La diffusion intergranulaire du sodium dans le fer Armco et le fer pur a été étudiée par 

Tomilov sur une plage de température de 773 K à 1073 K [Toŵiloǀ ϭϵϲϴ]. L͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ de la 
diffusion du sodium dans le feƌ AƌŵĐo est d͛eŶǀiƌoŶ ϱϴ,2 kJ/mol. Cette valeur est proche de celle 

obtenue expérimentalement pour la transition fragile / ductile du T91 dans le sodium liquide et 

contenue dans les erreurs de mesure (49 ± 25 kJ/mol). OŶ peut supposeƌ Ƌue Đela tƌaduit l͛eǆisteŶĐe 

d͛uŶe Ġtape de diffusioŶ du sodiuŵ dans les joints de grains du T91, limitante pour le phénomène de 

fragilisation. On notera également que les résultats de Seah [Seah 1983] indiquent que le sodium est 

potentiellement une impureté fragilisante dans les joints de grains du fer. Ce caractère fragilisant du 

sodium ségrégé dans des joints de gains est bien connu dans les alliages aluminium – manganèse par 

exemple [Horikawa 2001]. 

 Nous allons vérifier analytiquement que la vitesse de sollicitation à la transition fragile / 

ductile est directement reliĠe au ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ, foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai. Pouƌ 
cela, supposoŶs Ƌu͛un certain taux de couverture critique     de sodium doive être atteint sur un 

joint de grain de fer pour provoquer la propagation de la fissure. Cela correspond à une 

concentration critique de sodium macroscopique   , définie telle que         où    est le taux de 

couverture critique,   la largeur du joint de grain et ρ la fraction volumique de joints de grains. Ce 

critère développé au-delà de la pointe de fissure est illustré en Figure 130. 
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Figure 130 : Schéma représentatif du mécanisme de diffusion du sodium dans un joint de grain au-delà de la pointe de 
fissure 

En conséquence, la diffusivité du sodium dans le fer impose une vitesse de propagation de 

fissure fragile v. EŶ ŶĠgligeaŶt l͛effet de la ĐoŶtƌaiŶte suƌ les pƌoĐessus de diffusioŶ, oŶ peut 
considérer un champ de diffusion quasi-stationnaire dans un joint de grain au-delà de la pointe de 

fissure se déplaçant à une vitesse v. La concentration en sodium étant nulle dans le matériau avant 

l͛essai ŵĠĐaŶiƋue, oŶ peut exprimer la solution stationnaire pour un fond de fissure avançant à une 

vitesse constante telle que [Sutton 1995] : 

                 (1) 

avec C la concentration en sodium en amont de la pointe de fissure et D le coefficient de diffusion qui 

s͛ĠĐƌit sous la foƌŵe d͛uŶe loi d͛AƌƌheŶius: 

                (2) 

avec D0 le facteur pré-exponentiel, Q l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe à la diffusioŶ du sodiuŵ, R la 

constante des gaz parfaites et T la température. 

OŶ peut iŶtĠgƌeƌ l͛ĠƋuatioŶ ;ϭͿ pouƌ oďteŶiƌ uŶe eǆpƌessioŶ de la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ sodiuŵ 
en fonction de la vitesse de propagation de la fissure et de la distance à la pointe de la fissure. Dans 

nos conditions, cette solution est donnée par :  

          ቀ    ቁ
   (3) 

avec C0 la ĐoŶĐeŶtƌatioŶ à l͛ĠƋuiliďƌe ŵaiŶteŶue diƌeĐteŵeŶt adjacente au joint de grain et d la 

distance sur laquelle le taux de couverture est suffisant pour propager la fissure fragile. v est donc la 

ǀitesse d͛aǀaŶĐe du fƌoŶt de ĐoŶĐeŶtƌatioŶ C*. On peut en déduire la relation de proportionnalité 

liant directement la diffusivité à la vitesse de propagation de fissure. 

        ቀ    ቁ       (4) 

En se plaçant dans le cadre des hypothèses de la mécanique linéaire de la rupture, 

l͛ouǀeƌtuƌe de la fissuƌe ɷ peut être approximée : 
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                 (5) 

avec σ est la contrainte appliquée, σy la liŵite d͛ĠlastiĐitĠ, m un facteur géométrique, E le module de 

Young du matériau et a la longueur de la fissure.  

On peut en déduire une relation de proportionnalité entre la vitesse de déformation et la 

vitesse de propagation de fissure : 

     ̇   ̇                (6) 

Cette expression est en désaccord avec nos observations en FML, qui montrent une faible sensibilité 

de la vitesse de fissuration à la vitesse de sollicitation. Elle est donc uniquement valide dans le cas de 

la rupture ductile. A la transition fragile / ductile, les équations (2), (4) et (6) sont valides et v = vf. On 

peut en déduire que :  

     ̇              (7) 

Où   ̇   est la vitesse de déformation à la transition fragile / ductile, D0 est le pré-facteur de la 

diffusivité du sodium dans le fer, Q l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe à la diffusioŶ du sodiuŵ daŶs le 
fer, R la constante des gaz parfait et T la température. 

 DaŶs Đes ĐoŶditioŶs, oŶ peut ĐoŶsidĠƌeƌ Ƌue l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ ŵesurée lors de nos essais 

est qualitativement celle liée à la diffusion du sodium dans les joints de grains du T91. Cela justifie 

également la faible sensibilité de la vitesse de fissuration à la vitesse de sollicitation et une énergie 

d͛aĐtiǀatioŶ siŵilaiƌe quelle que soit la méthode de mesure (essais mécaniques ou vitesse de 

fissuration). On constate toutefois une limite importante à cette ébauche de modèle : la faible 

diffusivité du sodium dans les joints de grains du fer.  

EŶ utilisaŶt l͛ĠƋuatioŶ ;ϰͿ, oŶ peut estimer la vitesse de propagation de fissure. En prenant le 

ratio  
      arbitrairement égal à 10 et d Ġgal à ϭ Ŷŵ, ĐoŶfoƌŵĠŵeŶt à l͛oƌdƌe de gƌaŶdeuƌ suggĠƌĠ paƌ 

Kƌishtal paƌ eǆeŵple, la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe est de l͛oƌdƌe de ϯ ǆ ϭϬ-9 m/s. Or, nous 

aǀoŶs ǀu Ƌu͛à ϲϳϯ K, la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe est de l͛oƌdƌe de 10-6 m/s. Une diffusivité 

plus grande de deux à trois ordres de grandeur environ serait donc nécessaire pour justifier que la 

fragilisation observée est uniquement due à la diffusion du sodium dans les joints de grains du fer. Ce 

scénario, tel que considéré, ne permet donc pas de retrouver la vitesse de fissuration observée. 

Cependant, la contrainte appliquée, ainsi que la plasticité importante en pointe de fissure, pourraient 

accélérer grandement la diffusion du sodium, conformément au mécanisme de Krishtal [Krishtal 

1969], qui est malheureusement très qualitatif. En effet, des études récentes montrent que la 

diffusivité subit une augmentation de plusieurs ordres de grandeur dans des matériaux à grains ultra 

fiŶs, oďteŶus paƌ le ďiais d͛uŶe dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue iŵpoƌtaŶte [“auǀage ϮϬϭϮ] [Wang 2003]. Cette 

accélération semble liée à la structure « hors-équilibre » des joints de grains. En FML, la localisation 

de la déformation en pointe de fissure pourrait éventuellement conduire à une structure similaire du 

matériau. Cette possibilitĠ est ĐepeŶdaŶt à ǀĠƌifieƌ, d͛autaŶt plus Ƌu͛oŶ Ŷe peut pas eǆĐluƌe Ƌu͛uŶe 
ŵodifiĐatioŶ de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe à la diffusioŶ puisse ġtƌe iŶduite dans ces conditions. 

Une quantification de l͛aĐĐĠlĠƌatioŶ de la diffusioŶ dans une microstructure déformée serait donc 

indispensable pour valider cette théorie. 
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Synthèse 

 L͛Ġtude de la tƌaŶsition fragile/ductile a permis de mettre en évidence le caractère 

theƌŵiƋueŵeŶt aĐtiǀĠ de la FML du Tϵϭ daŶs le sodiuŵ liƋuide. L͛estiŵatioŶ d͛uŶe ĠŶeƌgie 
d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe au phĠŶoŵğŶe de fƌagilisatioŶ Ŷous a peƌŵis de disĐuteƌ diffĠƌeŶtes Đauses 
éventuelles de la réduction des propriétés mécaniques rapportée. Compte tenu des hypothèses 

effectuées, les impuretés non-métalliques (oxygène, hydrogène) ne semblent pas être impliquées 

dans le processus de fissuration conformément à nos précédentes conclusions. Parmi les différents 

modèles de FML, seuls ceux basés sur une diffusion du sodium en pointe de fissure semblent être à 

même de pouvoir expliquer les caractéristiques observées. Cependant, tout au long de ces 

discussions, le T91 a été assimilé à du fer pur. Il est donc intéressant de comparer le comportement 

du Tϵϭ daŶs le sodiuŵ à Đelui d͛uŶ ŵatĠƌiau « modèle », dĠpouƌǀu d͛ĠlĠŵeŶts d͛additioŶ ŵajeuƌs et 

dont la microstructure est plus simple. Si les comportements observés sont similaires, alors cela 

permettra de conforter les conclusions tirées de la discussion des mécanismes potentiellement 

iŵpliƋuĠs. EŶfiŶ, des essais ŵĠĐaŶiƋues suƌ uŶe ŶuaŶĐe d͛aĐieƌ tƌğs diffĠƌeŶte nous permettraient 

également de confronter les résultats avec ceux acquis sur le T91 et de les discuter en regard des 

conclusions de cette partie. A cette fin, nous allons utiliser un acier austénitique, dont la teneur en 

éléments d͛alliage est plus iŵpoƌtaŶte et la stƌuĐtuƌe ĐƌistalliŶe diffĠƌeŶte. Ce choix permettra 

également de sonder la sensiďilitĠ de Đe tǇpe d͛aĐieƌs, paƌtiĐuliğƌeŵeŶt iŵpoƌtaŶt suƌ le plaŶ 
technologique.  
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6. )nfluence des paramètres matériaux sur la FML dans le 
sodium liquide 

 

 Dans les chapitres précédents, la FML du T91 par le sodium liquide a été étudiée et 

ĐaƌaĐtĠƌisĠe. BieŶ Ƌu͛uŶe paƌt iŵpoƌtaŶte des travaux portant sur la fragilisation des aciers par le 

sodium soit focalisée sur ce matériau [Skeldon 1994] [Hamdane 2012], Hilditch a  brièvement étudié 

le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue de plusieuƌs ŶuaŶĐes d͛aĐieƌs feƌƌitiƋues daŶs le sodiuŵ aǀeĐ le ŵġŵe 
protocole expérimental que celui utilisé par Skeldon sur le T91 [Hilditch 1995]. Ce dernier a ainsi pu 

montrer que dans un sodium pollué, les aciers testés sont sensibles à la FML dans une même mesure 

que le T91. La méthodologie utilisée et les résultats associés sont détaillés en section 1.1.4.  

EŶ plus de peƌŵettƌe l͛ĠǀaluatioŶ de la seŶsiďilitĠ d͛uŶ ŵatĠƌiau diffĠƌeŶt à la FML, l͛Ġtude de 
Đe tǇpe d͛aĐieƌ peƌŵet de se ƌappƌoĐheƌ d͛uŶ ŵatĠƌiau ŵodğle ;peu d͛ĠlĠŵeŶts d͛alliages, 
ŵiĐƌostƌuĐtuƌe siŵpleͿ afiŶ de siŵplifieƌ l͛aŶalǇse des diffĠƌeŶts phĠŶoŵğŶes iŵpliƋuĠs. C͛est 
pourquoi Ŷous alloŶs Ġtudieƌ la seŶsiďilitĠ d͛uŶ aĐieƌ ďas ĐaƌďoŶe ;XCϭϬͿ à la FML daŶs le sodiuŵ 
liquide. Cela va ainsi nous permettre de discuter la phénoménologie observée en regard avec celle du 

Tϵϭ, ŵais ĠgaleŵeŶt l͛iŶflueŶĐe des paƌaŵğtƌes ŵatĠƌiauǆ. 

 Les acieƌs austĠŶitiƋues soŶt uŶe autƌe gƌaŶde faŵille d͛aĐieƌs utilisĠs iŶdustƌielleŵeŶt. Peu 
d͛Ġtudes de seŶsiďilitĠ à la FML daŶs le sodiuŵ liƋuide aǀeĐ des ĐoŶditioŶs d͛essai adaptĠes soŶt 
rappoƌtĠes daŶs la littĠƌatuƌe suƌ Đe tǇpe d͛aĐieƌ ;ďoŶ ŵouillage, essais mécanique lent, géométrie 

d͛Ġpƌouǀette ĐoŵpaĐteͿ. CepeŶdaŶt, de Ŷoŵďƌeuǆ essais eŶ fluage dĠĐƌiǀeŶt uŶe ŵodifiĐatioŶ du 
mode de rupture des aciers de type 304 en milieu sodium. En effet, le chemin de fissuration en 

milieu sodium est rapporté comme intergranulaire. Ce changement de comportement reste 

inexpliqué car les auteurs des études à Đe sujet Ŷ͛oŶt pas tƌouǀĠ d͛aĐĐoƌd suƌ le phĠŶoŵğŶe à 
iŶĐƌiŵiŶeƌ. Les diffĠƌeŶts ƌĠsultats de Đes tƌaǀauǆ soŶt eǆposĠs eŶ seĐtioŶ ϭ.ϭ.ϰ. C͛est pouƌƋuoi, il est 
particuliğƌeŵeŶt iŶtĠƌessaŶt d͛effeĐtueƌ uŶe Ġtude de seŶsiďilitĠ à la FML de l͛aĐieƌ ϯϬϰL daŶs le 
sodium liquide. Les rares travaux focalisés sur la fragilisation des aciers austénitiques par le sodium 

liquide indiquent généralement une insensibilité à la FML de Đe tǇpe d͛aĐieƌ. Les ƌĠsultats des essais 
mécaniques et des analyses associées permettront donc éventuellement de confirmer cette 

conclusion. Dans le cas contraire, les caractéristiques de la fragilisation permettront de vérifier si la 

phénoménologie de la FML dans le sodium est la même que pour les aciers à structure cristalline 

cubique centrée.  
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6.1.  Acier ferritique : cas de l’acier XCͳͲ 

 

6.1.1. Corrosion et mouillage de l’XCͳͲ 

 

 Les doŶŶĠes suƌ la ĐoƌƌosioŶ d͛aĐieƌs à ďasse teŶeuƌ eŶ ĐaƌďoŶe daŶs le sodiuŵ soŶt ƌaƌes. Le 
comportement des différents éléments constitutifs de ces matériaux, bien connu dans le sodium, 

peƌŵet toutefois de pƌĠǀoiƌ l͛ĠǀolutioŶ de leuƌ iŶteƌfaĐe. D͛apƌğs le diagƌaŵŵe d͛Ellighaŵ pƌĠseŶtĠ 
en partie 1.2.2, auĐuŶ oǆǇde de feƌ Ŷ͛est staďle daŶs Ŷos ĐoŶditioŶs. EŶ effet, les teŶeuƌs eŶ oǆǇgğŶe 
utilisées au cours des pré-expositions sont insuffisantes pour être dans le domaine de stabilité du 

composé Na4FeO3. La suƌfaĐe de l͛aĐieƌ, apƌğs ƌĠduĐtioŶ des oǆǇdes Ŷatifs, deǀƌait doŶĐ ġtƌe à Ŷu et 
gaƌaŶtiƌ uŶ ĐoŶtaĐt diƌeĐt eŶtƌe le sodiuŵ et l͛XCϭϬ. Cette aŶalǇse est suppoƌtĠe paƌ l͛aspeĐt ďƌillaŶt 
d͛ĠĐhaŶtilloŶs ŶettoǇĠs daŶs l͛ĠthaŶol apƌğs leuƌ eǆtƌaĐtioŶ du sodiuŵ. On peut par contre prédire 

que la présence de 0,1 % massique de carbone va entrainer une décarburation du matériau. Les 

eǆaŵeŶs de ThoƌleǇ suƌ la suƌfaĐe d͛uŶe ďouĐle de sodiuŵ aŶisotheƌŵe, construite en acier doux, 

montrent en effet une décarburation du matériau [Thorley 1982a]. Ses analyses suggèrent 

ĠgaleŵeŶt uŶe dissolutioŶ du feƌ aĐĐĠlĠƌĠe paƌ la pƌĠseŶĐe d͛oǆǇgğŶe dissous, toutefois auĐuŶ 
ĐoŵposĠ peƌŵettaŶt d͛eǆpliƋueƌ Đe phĠŶoŵğŶe Ŷ͛a ĠtĠ oďseƌǀĠ. 

 Le ĐoŵpoƌteŵeŶt eŶ ŵouillage de l͛aĐieƌ XCϭϬ paƌ le sodium liquide peut être approximé par 

celui du fer pur, qui a été étudié par plusieurs auteurs [Addison 1984] [Hodkin 1976] [Longson 1967]. 

AuĐuŶ oǆǇde Ŷ͛ĠtaŶt staďle, le ŵouillage se fait diƌeĐteŵeŶt suƌ les gƌaiŶs de ferrite. La dépendance 

à la teneur en oxygène est probablement également similaire à celle du fer. En conséquence, le 

ŵouillage de l͛acier XC10 peut être grandement accéléré en augmentant la teneur en oxygène 

dissous dans le sodium. 

 

6.1.2. Sensibilité à la FML 

 

Conditions d’exposition 

 AfiŶ d͛Ġtudieƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue de l͛aĐieƌ XCϭϬ daŶs le sodiuŵ liƋuide, le ŵġŵe 
protocole expérimental que celui utilisé pour le T91 a été appliqué. Les éprouvettes ont été 

préalablement exposées au sodium pour une durée de 117 h et 250 h à 823 K avec une teneur en 

oxygène respectivement de 10 µg/g et 200 µg/g. A leur sortie du sodium, les éprouvettes sont 

iŶtĠgƌaleŵeŶt Đouǀeƌtes d͛uŶ filŵ de sodiuŵ adhĠƌeŶt, Đe Ƌui tƌaduit uŶ Ġtat de ŵouillage aǀaŶĐĠ. 
Les éprouvettes destinées aux essais de référence ont été exposées en même temps que celles 

destinées aux essais en sodium. Le sodium résiduel présent sur ces éprouvettes est ensuite éliminé 

daŶs l͛ĠthaŶol. Deuǆ lots d͛Ġpƌouǀettes oŶt ĠtĠ utilisĠs. Les eŶtailles oŶt uŶ ƌaǇoŶ ideŶtiƋue ŵais uŶe 
profondeur légèrement différente (50 µm de différence environ). Néanmoins, aucune différence 

Ƌualitatiǀe Ŷ͛est atteŶdue daŶs les ƌĠsultats des essais ŵĠĐaŶiƋues. 
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Conditions d’essais mécaniques 

 Une méthodologie similaire à celle utilisée pour le T91 a été appliquée pour diverses 

ĐoŶditioŶs d͛essais ŵĠĐaŶiƋues. Les teŵpĠƌatuƌes et les ǀitesses de dĠplaĐeŵeŶt de tƌaǀeƌse 
utilisées sont présentées dans le tableau 24. Des essais de référence ont uniquement été effectués 

pour les vitesses de déplacement lentes (< 0,1 mm/min) afin de quantifier la dégradation des 

propriétés mécaniques. 

Température (K) 
Vitesse de déplacement de traverse 

(mm/min) 
Caractère « Fragile » / 

« Ductile » 

523 
0,015 
0,05 

0,15 * 

Fragile 
Fragile 
Ductile 

573 

0,015 
0,05 

0,15 * 
0,6 * 

Fragile 
Fragile 
Fragile 
Fragile 

623 
0,04 
0,3 * 
1,2 * 

Fragile 
Fragile 
Ductile 

Tableau 24 : CoŶditioŶs d͛essai ŵĠĐaŶiƋues utilisĠes suƌ le ŵatĠƌiau XCϭϬ eŶ ŵilieu sodiuŵ ;* essai eŶ sodiuŵ saŶs test de 
référence en argon) 

 Un exemple de courbe force – dĠplaĐeŵeŶt, oďteŶu loƌs d͛uŶ essai ŵĠĐaŶiƋue à ϱϳϯ K pour 

une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min, est donné en figure 131. On constate une 

ƌĠduĐtioŶ iŵpoƌtaŶte des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues de l͛acier XC10 en milieu sodium par rapport à 

l͛essai de ƌĠfĠƌeŶĐe. Celle-ci est associée à une modification du mode de rupture sur une distance 

importante, dont une illustration est donnée en figure 132. 

 

Figure 131 : Courbes force – déplacement de traverse obtenues après des essais mécaniques à 573 K pour une vitesse de 
déplacement de traverse de 0,015 mm/min suƌ l͛aĐieƌ XCϭϬ 
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Figure 132 : Micrographies du faciès de rupture obtenu après un essai mécanique  en sodium à 573 K pour une vitesse de 

déplacement de traverse de 0,015 mm/min suƌ l͛aĐieƌ XCϭϬ 

 La comparaison des faciès de rupture des aciers T91 et XC10 montre une couronne fragile 

ŶetteŵeŶt plus iŵpoƌtaŶte daŶs le Đas de l͛aĐieƌ XCϭϬ pouƌ les ŵġŵes ĐoŶditioŶs d͛essai ŵĠĐaŶiƋue 
(environ 500 µm contre 200 µm). La surface de rupture Ŷ͛est ĐaƌaĐtĠƌistiƋue Ŷi d͛uŶe ƌuptuƌe 
iŶteƌgƌaŶulaiƌe Ŷi d͛uŶe ƌuptuƌe tƌaŶsgranulaire. Une étude dédiée au mode de rupture est 

présentée en section 6.1.3. 

 

Influence de la température et de la vitesse de déplacement de traverse 

 Des essais ont été effectués à 573 K et 523 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 

0,015 mm/min. Un essai mécanique à une vitesse de déplacement de traverse similaire a été réalisé 

à 623 K mais la vaporisation rapide du sodium à cette température a conduit à sa disparition 

complète de l͛eŶtaille au Đouƌs de l͛essai. Cet essai Ŷe seƌa doŶĐ pas pƌésenté dans la suite. 

L͛ĠǀolutioŶ du ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe est présentée en figure 133. 

On constate que la rĠduĐtioŶ de l͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe de l͛XCϭϬ eŶ ŵilieu sodiuŵ est lĠgğƌeŵeŶt plus 
iŵpoƌtaŶte loƌsƋue la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue augŵeŶte. Ce ĐoŵpoƌteŵeŶt est siŵilaiƌe à 
Đelui oďseƌǀĠ pouƌ l͛aĐieƌ Tϵϭ. AfiŶ d͛Ġtudieƌ l͛iŶflueŶĐe de la ǀitesse de sollicitation, des vitesses de 

déplacement de traverse de 0,05 mm/min et 0,015 mm/min ont été utilisées à une température de 

573 K. Le ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe eŶ foŶĐtioŶ de la ǀitesse de dĠplaĐeŵeŶt de tƌaǀeƌse est présenté 

en figure 134. On constate une intensité de fragilisation légèrement plus importante en diminuant la 

ǀitesse de dĠplaĐeŵeŶt de tƌaǀeƌse. L͛iŶflueŶĐe de la ǀitesse de solliĐitatioŶ seƌait doŶĐ ĠgaleŵeŶt 
similaire à celle observée pour le T91. Plus de données seraient toutefois nécessaires pour une étude 

complète. 
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Figure 133 : EǀolutioŶ du ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe de l͛aĐieƌ XCϭϬ en fonction de la température pour une vitesse de 
déplacement de traverse de 0,015 mm/min 

 

Figure 134 : EǀolutioŶ du ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe de l͛aĐieƌ XCϭϬ en fonction de la vitesse de déplacement de traverse 
pouƌ uŶe teŵpĠƌatuƌe d͛essai de ϱϳϯ K 

 

Transition fragile / ductile 

 Les diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs d͛essai utilisĠes peƌŵetteŶt également d͛Ġtudieƌ la tƌaŶsitioŶ 
fragile / duĐtile de la ŵġŵe façoŶ Ƌue pouƌ l͛aĐieƌ Tϵϭ. La ŵĠthodologie utilisĠe est ideŶtiƋue à Đelle 
présentée en partie 5.2.1. Un comportement est établi comme « fragile » loƌsƋu͛uŶe ĐouƌoŶŶe où le 
mode de rupture est fragile entoure toute la zoŶe utile de l͛Ġpƌouvette. Le cas échéant, le 

comportement sera établi comme « ductile ». Le caractère « fragile » ou « ductile » du matériau lors 

de l͛essai mécanique est établi grâce à des observations MEB. Les résultats des essais sont présentés 

dans le tableau 24. Une représentation graphique est également visible en figure 135. 
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Figure 135 : CaƌaĐtğƌe fƌagile ou duĐtile de la ƌuptuƌe du l͛aĐieƌ XCϭϬ eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe et de la ǀitesse de 
dĠplaĐeŵeŶt de tƌaǀeƌse utilisĠs loƌs de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue 

 En premier lieu, on constate que seulement deux points sont « ductiles », alors que trois 

températures ont été testĠes. Paƌ ŵaŶƋue d͛Ġpƌouǀettes, Ŷous Ŷ͛aǀoŶs pu testeƌ uŶe ǀitesse de 
sollicitation plus élevée à 573 K. Dans ces conditions, il est difficile de procéder de la même façon que 

pour le T91 et de mesurer la pente de la droite associée à la transition fragile / ductile afiŶ d͛estiŵeƌ 
uŶe ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ. On remarque cependant que la « fragilité » de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue effeĐtuĠ à 
0,6 mm/min et 573 K est limitée ;peu d͛iŶflueŶĐe du sodiuŵ suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue, 
longueur fragile réduite). Cela suggère que ce point se trouve dans une plage de conditions 

coïncidente avec la transition fragile / ductile. Cette plage est représentée qualitativement sur la 

figure 135. Si aucune énergie d͛aĐtiǀatioŶ Ŷe peut eŶ ġtƌe eǆtƌaite aǀeĐ pƌĠĐisioŶ, oŶ ĐoŶstate Ƌu͛elle 
serait potentiellement compatible avec celle mesurée sur le T91. 

 On observe également sur la figure 135 que, malgré une pente similaire, la transition fragile / 

duĐtile de l͛XCϭϬ est situĠe plus haut Ƌue soŶ hoŵologue pouƌ le Tϵϭ. La plage de vitesses de 

dĠplaĐeŵeŶt de tƌaǀeƌse pouƌ uŶe teŵpĠƌatuƌe siŵilaiƌe est d͛eŶǀiƌoŶ uŶ faĐteuƌ 2 à 10 plus grand 

Ƌue pouƌ le Tϵϭ. “i oŶ pƌeŶd eŶ Đoŵpte les ƌĠsultats oďteŶus loƌs de l͛Ġtude de l͛iŶflueŶĐe de la 
vitesse de déplacement de traverse et de la température, on constate que plus les conditions 

utilisĠes loƌs de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue soŶt distantes de la transition fragile / ductile sur le diagramme de 

la figure 135, plus la réduction des propriétés mécaniques est importante. 

 

6.1.3. Mode de rupture 

 

Les essais mécaniques effectués sur l͛acier XC10 ont permis de mettre en évidence une 

fragilisation importante du matériau, associée à une modification du mode de rupture. La 

caractérisation du chemin de fissuration est essentielle pour la compréhension du phénomène de 

FML. Cependant, et coŵŵe ŵeŶtioŶŶĠ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt, l͛aŶalǇse du ŵode de ƌuptuƌe Ŷ͛est pas 

siŵple daŶs le Đas de l͛XCϭϬ. EŶ ĐoŶsĠƋueŶĐe, plusieuƌs teĐhŶiƋues d͛aŶalǇse oŶt ĠtĠ utilisĠes. Des 
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aŶalǇses pƌĠliŵiŶaiƌes au MEB oŶt peƌŵis d͛aǀoiƌ uŶe ǀue d͛eŶseŵďle du faĐiğs de ƌuptuƌe et aiŶsi 
distinguer les différentes phases de la fissuration (amorçage, propagation). Ensuite, des analyses 

EBSD vont permettre de connaître les orientations cristallines à proximité de la fissure afin de 

déterminer avec certitude le mode de rupture pour les cas les plus complexes. 

 

Analyses MEB 

Amorçage 

 DaŶs uŶ pƌeŵieƌ teŵps, la zoŶe d͛aŵoƌçage des fissuƌes a ĠtĠ oďseƌǀĠe au MEB. Des 
micrographies sont présentées en figure 136. Le faciès de rupture est singulièrement différent de la 

zone de propagation décrite plus loin et déjà présentée en figure 132.  

  
Figure 136 : MiĐƌogƌaphies MEB de la zoŶe d͛aŵoƌçage d͛une éprouǀette d͛XCϭϬ ƌoŵpue daŶs le sodiuŵ à uŶe teŵpérature 

de 573 K à 0,015 mm/min après une exposition de 117 h à 823 K 

On distingue clairement des grains visiblement très peu dĠfoƌŵĠs au Ŷiǀeau de l͛aŵoƌçage 
de la fissuƌe. Leuƌ taille est ĐƌoissaŶte de la suƌfaĐe ǀeƌs le ĐeŶtƌe de l͛Ġpƌouǀette. OŶ ĐoŶstate Ƌu͛eŶ 
suƌfaĐe Đes gƌaiŶs oŶt uŶ diaŵğtƌe de l͛oƌdƌe du ŵiĐƌoŶ. C͛est tƌğs iŶfĠƌieuƌ à la taille ŵoǇeŶŶe des 
gƌaiŶs de l͛XCϭ0 lors de sa réception ;≈ 20 µm). Nous expliquerons cela par le fait que les grains à 

pƌoǆiŵitĠ de la suƌfaĐe oŶt aĐĐuŵulĠ de la dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue loƌs de l͛usiŶage des Ġpƌouǀettes. 
Ce gradient dans la taille de grains est donc probablement dû à une recristallisation statique des 

grains près de la surface au Đouƌs de l͛Ġtape de pƌĠ-exposition au sodium de plusieurs centaines 

d͛heuƌes à ϴϮϯ K. 

Ces grains, déchaussés sur une distance de quelques microns, sont peu déformés. Cette 

observation suggère une décohésion précoce dans le processus de déformation du matériau. Ce 

phénomène, également présent sur les éprouvettes ayant servi pour les essais de référence, ne 

seŵďle doŶĐ pas iŶflueŶĐĠ paƌ la pƌĠseŶĐe de sodiuŵ loƌs de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. La diffusion du 

sodium dans le fer au Đouƌs de l͛Ġtape de pƌĠ-exposition pourrait potentiellement expliquer ce 

phénomène. Les éprouvettes observées ayant été exposées au sodium pendant environ 117 h à 823 

K, oŶ peut estiŵeƌ la loŶgueuƌ de diffusioŶ du sodiuŵ daŶs l͛acier XC10. Celui-ci sera assimilé à du fer 

Armco, les matériaux étant très proches en termes de composition et de microstructure. En calculant 

la longueur de diffusion caractéristique de diffusion    √    du sodiuŵ daŶs l͛XCϭϬ avec t la durée 

de l͛eǆpositioŶ et D la diffusivité du sodium dans le fer ;≈ ϴ,ϰ ǆ ϭϬ-18 m²/s à 823 K), on obtient une 

longueur de diffusion d͛eŶǀiƌoŶ 3,8 µm. Cette distance est cohérente avec celle mesurée sur les 
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faĐiğs de ƌuptuƌe ;de l͛oƌdƌe de ϱ µm). La décarburation du matériau pourrait potentiellement être 

une explication alternative de cette modification du mode de rupture. Cependant, avec ces 

ĐoŶditioŶs d͛eǆpositioŶ, oŶ s͛atteŶdƌait à uŶe longueur affectée beaucoup plus importante que celle 

observée ici. En effet, les longueurs ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de diffusioŶ daŶs le feƌ puƌ soŶt de l͛oƌdƌe du 
ŵilliŵğtƌe daŶs les joiŶts de gƌaiŶs et de l͛oƌdƌe de la ĐeŶtaiŶe de ŵiĐƌoŶs daŶs le ǀoluŵe [BokshteiŶ 
1961].  

 Des échantillons de fer Armco ont été exposés dans le même bain de sodium à basse teneur 

en oxygène ([O2-] < 10 µg/g) à 823 K pour des durées de 250 h et 1000 h, afin d͛estiŵeƌ si la cinétique 

de pĠŶĠtƌatioŶ du sodiuŵ daŶs le feƌ est paƌaďoliƋue. Apƌğs ŶettoǇage à l͛ĠthaŶol, des aŶalǇses “DL 
ont été effectuées sur ces échantillons. Les profils de concentration en sodium sont présentés en 

figure 137.  

 

Figure 137 : Profil de concentration en sodium dans le fer Armco après des expositions de 250 h et 1000 h à 823 K 

La ĐoŶĐeŶtƌatioŶ eŶ sodiuŵ à l͛iŶteƌfaĐe est siŵilaiƌe daŶs les deuǆ Đas et d͛eŶǀiƌoŶ ϰ4 % 

atomiques. A partir de ce résultat, on peut faire une première estimation de la longueur de diffusion 

apƌğs uŶe eǆpositioŶ de ϮϱϬ h et de ϭϬϬϬ h. EŶ effet, l͛aďsĐisse associée à une concentration en 

sodium de 0,16 x C0 correspond approximativement à la longueur de diffusion (                ). 

Connaissant la durée de l͛eǆpositioŶ et la loŶgueuƌ de diffusioŶ, oŶ peut ĠgaleŵeŶt estiŵeƌ le 
coefficient de diffusion. Les valeurs obtenues sont présentées dans le tableau 25. 

DuƌĠe de l͛eǆpositioŶ au 
sodium (h) 

Longueur de diffusion du 
sodium (m) 

Coefficient de diffusion du 
sodium dans le fer (m2/s) 

250 1,29 x 10-6 4,69 x 10-19 
1000 3,10 x 10-6 6,67 x 10-19 

Tableau 25 : LoŶgueuƌ de diffusioŶ du sodiuŵ daŶs le feƌ AƌŵĐo et ĐoeffiĐieŶt de diffusioŶ assoĐiĠ d͛apƌğs des ŵesuƌes paƌ 
SDL 

Les valeurs du coefficient de diffusion sont légèrement plus basses que celles prédites avec 

l͛eǆpƌessioŶ de Toŵiloǀ ;ϴ,ϯϱ ǆ ϭϬ-18 m2/s) [Tomilov 1968]. On constate également que la longueur 

effective de diffusion est ŵultipliĠe paƌ Ϯ,ϰ aloƌs Ƌue la duƌĠe d͛eǆpositioŶ est ƋuadƌuplĠe. L͛ĠĐaƌt 
paƌ ƌappoƌt à uŶe loi paƌaďoliƋue peut s͛eǆpliƋueƌ paƌ le teŵps ŶĠĐessaiƌe au ŵouillage des 
échantillons. A partir des longueurs de diffusion (l1 ; l2) et des coefficients de diffusion (D1 ; D2), on 

peut estimer le temps d͛iŶĐuďatioŶ (t0), nécessaire pour que l͛Ġtape de diffusioŶ ĐoŵŵeŶĐe, par la 

formule suivante : 
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   ቀ    ቁ      ቀ    ቁ    

 Ce temps est d͛eŶǀiƌoŶ ϵϬ h. Cette duƌĠe paƌaît ƌaisoŶŶaďle, ĠtaŶt doŶŶĠ Ƌue le ŵouillage de 
Tϵϭ seŵďle s͛aĐheǀeƌ eŶtƌe ϰϴ h et ϭϮϬ h à la ŵġŵe teŵpĠƌatuƌe. AǀeĐ la pƌise eŶ Đoŵpte de Đette 
durée, le coefficient de diffusion associé est approximativement de 2,93 x 10-18 m2/s. Cette valeur est 

légèrement inférieure à celle prédite par Tomilov, mais reste dans le même ordre de grandeur. Ces 

résultats sont tout à fait cohérents avec la diffusion du sodium dans les joints de grains du fer Armco 

et confirment également que la dĠĐohĠsioŶ oďseƌǀĠe  eŶ suƌfaĐe de l͛XCϭϬ est assoĐiĠe à la diffusioŶ 
intergranulaire du sodium. On en conclut que la diffusion du sodium dans les joints de grains de 

l͛XCϭϬ est responsable de la décohésion intergranulaire en surface du matériau. 

Par ailleurs, le gravage aux joints de grains décrit dans la littérature [Eberhart 1970] est 

illustré en figure 138. Cette micrographie permet également de montrer que le diamètre des grains 

en surface de l͛eŶtaille est d͛eŶǀiƌoŶ ϱϬϬ Ŷŵ. OŶ ĐoŶstate aussi la pƌĠseŶĐe de ĐaŶauǆ à ĐeƌtaiŶes 
lignes triples. Ceux-Đi soŶt pƌoďaďleŵeŶt pƌoǀoƋuĠs paƌ l͛aĐtioŶ ĐoŶjoiŶte du gƌaǀage auǆ joiŶts de 
gƌaiŶs et de la diffusioŶ du sodiuŵ daŶs les joiŶts de gƌaiŶ de l͛acier XC10. 

 

Figure 138 : Micrographie MEB de la suƌfaĐe de l͛eŶtaille d͛uŶe Ġprouǀette d͛XCϭϬ ƌoŵpue daŶs le sodiuŵ à uŶe 
température de 573 K à 0,015 mm/min après une exposition de 117 h à 823 K 

Propagation 

 Au-delà de la zone d͛aŵoƌçage, le faĐiğs de ƌuptuƌe ĐhaŶge siŶguliğƌeŵeŶt. Un exemple de 

faciès observé lors de la propagation de la fissure est visible en figure 139. 

Canaux aux 
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Sillons aux 
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Figure 139 : Micrographies MEB du faciès de rupture de l͛XCϭϬ dans la zone de propagation fragile de la fissure après un 

essai mécanique à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min (faible grandissement) 

  
Figure 140 : Micrographies MEB du faciès de rupture de l͛XCϭϬ dans la zone de propagation fragile de la fissure après un 

essai mécanique à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min (grand grandissement) 

 CoŶtƌaiƌeŵeŶt à la zoŶe d͛aŵoƌçage des fissuƌes, le faĐiğs de ƌuptuƌe Ŷe ƌeflğte pas uŶe 
rupture intergranulaire intégrale du matériau. Dans certaines zones, la fissure a suivi un chemin 

intergranulaire, comme visible en figure 140 où des lignes triples sont apparentes. Des traces de 

déformation plastique sont visibles à la surface des grains sous la forme de bandes de glissement. Il 

est également difficile de comprendre le reste du faciès de rupture, hors des zones où la rupture est 

intergranulaire. En effet, comme visible en figure 140, la fissure ne semble pas suivre les joints de 

grains en permanence, mais plutôt traverser les grains où semblent s͛ġtƌe foƌŵĠ des sous-structures. 
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Figure 141 : MiĐƌogƌaphie d͛uŶ îlot de perlite traversée par la fissure fragile 

 L͛aĐieƌ XCϭϬ ĐoŶtieŶt ĠgaleŵeŶt de la peƌlite au seiŶ de sa ŵiĐƌostƌuĐtuƌe. Elle est aisément 

ƌeĐoŶŶaissaďle loƌs d͛uŶe aŶalǇse dĠtaillĠe du faĐiğs de ƌuptuƌe. La stƌuĐtuƌe laŵellaiƌe assoĐiĠe à la 
présence de ferrite et de cémentite permet en effet de la différencier des grains de ferrite pure. Un 

exemple est donné en figure 141. La rupture semble également fragile et la fissure parait traverser 

indifféremment la ferrite et la perlite. 

 

Analyses EBSD 

 Nous avons constaté précédemment que la fissure semble être alternativement 

intergranulaiƌe et tƌaŶsgƌaŶulaiƌe. Aloƌs Ƌu͛uŶ ĐheŵiŶ de fissuƌatioŶ iŶteƌgƌaŶulaiƌe est 

traditionnellement observé en FML, il est plus ƌaƌe d͛oďseƌǀeƌ uŶe ƌuptuƌe tƌaŶsgƌaŶulaiƌe suƌ uŶ 
matériau polycristallin. Afin d͛Ġtudieƌ la paƌtie appaƌeŵŵeŶt transgranulaire du chemin de 

fissuration, pour identifier les plans de clivage par exemple, des analyses par cartographies 

d͛oƌientation ont été entreprises. En effet, le clivage se fait préférentiellement selon les plans denses 

{001} pour les matériaux à structure cristalline cubique centrée tels Ƌue le feƌ α [François 1995]. 

PƌĠpaƌatioŶ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ 

 Des échantillons testés mécaniquement à 573 K et 623 K pour des vitesses de déplacement 

de traverse de 0,015 mm/min et 0,04 mm/min respectivement ont été préparés pour être analysés 

paƌ EB“D. AfiŶ de s͛affƌaŶĐhiƌ de pƌoďlğŵes de ĐhaƌgeŵeŶt ĠleĐtƌoŶiƋue, sous le faisceau, de la 

résine à proximité de la surface des échantillons, un dĠpôt de ŶiĐkel d͛uŶe vingtaine de microns 

d͛Ġpaisseuƌ a été effectué. AfiŶ de gaƌaŶtiƌ l͛adhĠƌeŶĐe du ŶiĐkel eŶ suƌfaĐe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ oǆǇdĠ, 
une ĐouĐhe d͛oƌ d͛eŶǀiƌoŶ ϭϬ Ŷŵ d͛Ġpaisseuƌ est dĠposée préalablement sur la surface de 

l͛ĠĐhaŶtilloŶ à l͛aide d͛uŶ ŵĠtalliseuƌ. Les ĠĐhaŶtilloŶs soŶt eŶsuite polis ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt jusƋu͛à uŶe 
granulométrie de 1 µm. Enfin, les échantillons sont passés sur une table vibrante (VibroMet Buehler) 

pour éliminer la couche écrouie résiduelle. 

 Résultats 

 UŶ pƌeŵieƌ eǆeŵple de Đaƌtogƌaphie d͛oƌieŶtatioŶs est pƌĠseŶtĠ en figure 142. L͛iŶdiĐe 

qualité, en nuance de gris, est superposé aux figures de pôles inverses (IPF). Les zoŶes d͛oŵďƌe 

Perlite 
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peƌŵetteŶt doŶĐ d͛ideŶtifieƌ les fissuƌes. Le mouchetis visible à l͛iŶtĠƌieuƌ de ces fissures est dû à 

l͛iŶdeǆatioŶ autoŵatiƋue aléatoire de clichés de diffraction dans la zone du nickel déposé. 

 

Figure 142 : Caƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶ oďteŶues paƌ EB“D sous le faĐiğs de ƌuptuƌe  d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ testĠ 
mécaniquement à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 ŵŵ/ŵiŶ ;IPF supeƌposĠ à l͛iŶdiĐe ƋualitĠͿ 

  On voit sur cette Đaƌtogƌaphie Ƌue la stƌuĐtuƌe eŶ gƌaiŶs de feƌƌite d͛uŶe taille 
moyenne de 20 µŵ est toujouƌs pƌĠseŶte. La fissuƌe se pƌopage ĐlaiƌeŵeŶt à l͛iŶtĠƌieuƌ de Đes deuǆ 
grains. Toutefois, ils sont divisés en de nombreux sous-gƌaiŶs doŶt le diaŵğtƌe de l͛oƌdƌe du 
ŵiĐƌoŵğtƌe et à l͛iŶtĠƌieuƌ desƋuels l͛oƌieŶtatioŶ semble relativement uniforme. Cette 

caractéristique suggère que le matériau a subi une restauration en sous-grains.  

Afin de définir si le chemin de fissuration est intergranulaire ou transgranulaire, une mesure 

des dĠsoƌieŶtatioŶs ĐƌistalliŶes de paƌt et d͛autƌe de la fissuƌe seƌa effeĐtuĠe. Cette ŵesuƌe seƌa 
eŶsuite ĐoŵpaƌĠe aǀeĐ l͛aŶgle d͛ouǀeƌtuƌe de la fissuƌe afiŶ de pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte un éventuel effet 

de rotation des surfaces de rupture après la déchirure. Quelques exemples sont donnés dans la suite. 

Exemple 1 : 

Tout d͛aďoƌd, la dĠsoƌieŶtatioŶ eŶtƌe les deuǆ lğǀƌes de la fissuƌe est ŵesuƌĠe. Sur la figure 

143a, oŶ ǀoit Ƌu͛elle est d͛eŶǀiƌoŶ ϳ °. AfiŶ d͛ideŶtifieƌ des zoŶes Ƌui ĠtaieŶt eŶ ĐoŶtaĐt aǀaŶt la 

rupture, on repère les aspérités en surface de la fissure ainsi que leur complément géométrique. A 

l͛aide du logiĐiel OIM AŶalǇsis ϲ.Ϯ, le profil de désorientation est tracé entre ces deux zones (figure 

143b et c). Ce profil indique une désorientation de 21 ± 1 ° entre les deux bords de la fissure. Cela 

montre que malgré une ouverture de fissure d͛eŶǀiƌoŶ 7 °, ces deux grains étaient déjà désorientés 

d͛au ŵoiŶs ϭϯ ° avant la rupture du matériau. 

 

Grain 1 

Grain 2 
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Figure 143 : a) Mesure de l͛ouǀeƌtuƌe de la fissuƌe, ďͿ Tracé du profil de désorientation et c) Valeur de la désorientation par 

ƌappoƌt à l͛oƌigiŶe suƌ Đe pƌofil ;oƌigiŶe eŶ ďas à gauĐheͿ 

Exemple 2 : 

 Pour le deuxième exemple, nous allons rester sur le même segment de la fissure. La 

désorientation est donc similaire (7 °). En procédant de la même façon, on trace un profil de 

désorientation. Son tracé, ainsi que la valeur de la désorientation, sont présentés en figure 144. Une 

désorientation de 22 ± 2 ° environ est mesurée entre les deux bords de la fissure. Cette valeur 

indique également une fissuration intergranulaire. 

  
Figure 144 : a) Tracé du profil de désorientation et b) Valeuƌ de la dĠsoƌieŶtatioŶ paƌ ƌappoƌt à l͛oƌigiŶe suƌ Đe pƌofil ;oƌigiŶe 

en bas à gauche) 

Exemple 3 : 

Pour le troisième exemple nous allons prendre une autre zone de la fissure. Cette zone est 

présentée en figure 145a. OŶ ŵesuƌe l͛ouǀeƌtuƌe de la fissure qui est cette fois de 14 °. La 

désorientation entre les deux ďoƌds de la fissuƌe est d͛eŶǀiƌoŶ ϯϬ ± 3 °. Cet écart entre les valeurs 

montre une nouvelle fois le caractère intergranulaire de la fissure. 

 

≈Ϯϭ° 

≈ϮϮ° 

a c b 

a b 
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Figure 145 : a) Mesure de l͛ouǀeƌtuƌe de la fissuƌe, ďͿ Tracé du profil de désorientation et c) Valeur de la désorientation par 

ƌappoƌt à l͛oƌigiŶe suƌ Đe pƌofil ;oƌigiŶe eŶ ďas à gauĐheͿ 

Une autre zone fissurée est présentée en figure 146. Cette cartographie montre également 

un mode de rupture intergranulaire. Une taille de grains réduite (< 1 µm) est visible au bord de la 

fissure. La microstructure semble donc avoir recristallisé localement. On remarque que la taille de 

gƌaiŶs est dĠĐƌoissaŶte loƌsƋu͛oŶ s͛ĠĐaƌte de la fissuƌe : seule une zone de quelques microns a subi 

une recristallisation. La teŵpĠƌatuƌe, aiŶsi Ƌue la duƌĠe de l͛essai, suggğƌeŶt uŶe ƌeĐƌistallisatioŶ 
dynamique, plutôt que statique. Il est possible que le volume restreint affecté par ce phénomène soit 

associé à la zone de déformation plastique présente en amont de la pointe de fissure lors de sa 

propagation. Le nombre important de grains traversés par la fissure, ainsi que la géométrie de la 

fissure a permis de mesurer avec précision de nombreuses désorientations entre les grains de part et 

d͛autƌe de la fissuƌe ĐoŶfoƌŵĠŵeŶt à la ŵĠthodologie dĠĐƌite pƌĠĐĠdeŵŵeŶt. La ƌĠpaƌtitioŶ eŶ 
fréquence des angles mesurés est donnée en figure 147. Sur un total de 16 valeurs, la moyenne est 

de ϰϯ ° et l͛ĠĐaƌt tǇpe d͛eŶǀiƌoŶ ϵ,2 °. On constate donc que la fissure passe préférentiellement par 

des joints de grains généraux. Au-delà de la zone recristallisée, on observe des désorientations plus 

faiďles à l͛iŶtĠƌieuƌ de gƌaiŶs doŶt les diŵeŶsioŶs gĠŶĠƌales soŶt peu ŵodifiĠes. Ces ĐoŶstatatioŶs 
suggğƌeŶt Ƌu͛ils oŶt seulement subi une restauration où des sous-joints ont été formés par 

polygonisation.  

Ces observations contrastent avec celles effectuées sur la zone présentée en figure 142. La 

différence de comportement traduit probablement des champs de contrainte relativement différents 

dans les zones présentées en figure 142 et figure 146. Dans le premier cas, une valeur de la 

contrainte relativement homogène dans la zone observée permettrait une restauration sur plusieurs 

dizaines de microns de distance, alors que dans le deuxième cas, une recristallisation semble avoir 

lieu à une distance limitée, là où la déformation est la plus importante. On constate également que le 

diamètre des sous-grains à proximité des fissures est de l͛oƌdƌe de ϱϬϬ nm. Cette valeur est proche 

de Đelle oďseƌǀĠe pouƌ les gƌaiŶs eŶ suƌfaĐe de l͛eŶtaille ;figure 138), qui ont, quant à eux, subi une 

recristallisation statique lors de la pré-exposition au sodium à cause de la déformation plastique 

aĐĐuŵulĠe loƌs de l͛usiŶage de l͛Ġpƌouǀette.  

≈ϯϬ° 

a b c 
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Figure 146 : Caƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶ oďteŶues paƌ EB“D sous le faĐiğs de ƌuptuƌe  d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ testĠ 
mécaniquement à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 ŵŵ/ŵiŶ ;IPF supeƌposĠ à l͛iŶdiĐe ƋualitĠͿ 

 

Figure 147 : Histogƌaŵŵe de fƌĠƋueŶĐe de la dĠsoƌieŶtatioŶ eŶtƌe deuǆ gƌaiŶs situĠs de paƌt et d͛autƌe de la fissuƌe 

Une analyse EBSD a également été effectuée sur un échantillon rompu à 623 K pour une 

vitesse de déplacement de 0,04 mm/min. La cartographie correspondante est présentée en figure 

148. Dans ce cas, le chemin de fissuration est aussi visiblement intergranulaire. 

 

Figure 148 : Caƌtogƌaphie d͛oƌieŶtatioŶ oďteŶue paƌ EB“D sous le faĐiğs de ƌuptuƌe  d͛uŶ ĠĐhaŶtilloŶ testĠ ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt 
à 623 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,04 mm/min (figure de pôle inverse superposée à l͛iŶdiĐe ƋualitĠͿ 

Grâce à ces analyses, on peut ĐoŶĐluƌe de Đes aŶalǇses Ƌue le ŵode de ƌuptuƌe de l͛aĐieƌ 
XC10 dans le sodium liquide est intergranulaire. Si parfois la fissure passe par les joints de grains de la 

ŵiĐƌostƌuĐtuƌe à l͛Ġtat de ƌĠĐeptioŶ, la plupaƌt de la pƌopagatioŶ de la fissuƌe se fait de manière 
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intergranulaire dans une microstructure recristallisée ou restaurée au Đouƌs de l͛essai ou de la pƌĠ-

exposition. 

 

6.1.4. Etude de la propagation des fissures fragiles 

 

 Nous avons brièvement discuté les vitesses de propagation de fissures observées dans le T91 

au cours de la partie 5.2.3. Au cours de ce paragraphe, nous allons mener une étude similaire avec 

l͛aĐieƌ XCϭϬ. De plus, des essais arrêtés vont Ŷous peƌŵettƌe d͛Ġtudieƌ l͛ĠǀolutioŶ de la ǀitesse de 
pƌopagatioŶ des fissuƌes au Đouƌs d͛uŶ essai ŵĠĐaŶiƋue. EŶfiŶ, Ŷous allons comparer le 

comportement de ces fissures dans les aciers XC10 et T91. 

 

Essais « arrêtés » 

 AfiŶ d͛Ġtudieƌ la pƌopagatioŶ des fissuƌes daŶs la gĠométrie axisymétrique entaillée, des 

essais « arrêtés » ont mis en place. L͛utilisatioŶ de plusieuƌs duƌĠes de pƌopagatioŶ de la fissuƌe 
fƌagile ǀa peƌŵettƌe d͛estiŵeƌ la ǀitesse ŵoǇeŶŶe de pƌopagatioŶ de fissuƌe suƌ des zoŶes diffĠƌeŶtes 
de l͛Ġpƌouǀette. Cela va notamment permettre de déterminer si la vitesse de propagation de ces 

fissuƌes est ĐoŶstaŶte tout au loŶg de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. En effet, cette caractéristique est 

pƌiŵoƌdiale afiŶ de Đoŵpaƌeƌ les ǀaleuƌs oďteŶues loƌs d͛essais effeĐtuĠs daŶs des Đonditions 

différentes. 

 Trois essais « arrêtés » ont été effectués à une température de 573 K pour une vitesse de 

déplacement de traverse de 0,015 mm/min. Les déplacements de traǀeƌse assoĐiĠs soŶt d͛eŶǀiƌoŶ 
0,9 mm (EA 1), 1,4 mm (EA 2) et 1,5 mm4 (EA 3). Afin de pouvoir mesurer la longueur de fissure 

fragile aisĠŵeŶt, l͛ĠĐhaŶtilloŶ est ƌoŵpu à gƌaŶde ǀitesse (100 mm/min) après avoir atteint le 

déplacement souhaité. A cette vitesse de déplacement de traverse, il a été montré que le 

ĐoŵpoƌteŵeŶt duĐtile de l͛acier XC10 est recouvré. Les courbes obtenues lors des essais mécaniques 

sont présentées en figure 149. 

                                                             
4 L͛essai EAϯ a ĠtĠ ƌepƌis apƌğs uŶe ďƌğǀe iŶteƌƌuptioŶ de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue due à uŶe ŵiĐƌoĐoupuƌe de ĐouƌaŶt. C͛est 
pourquoi le début de la courbe Ŷ͛appaƌaît pas eŶ figure 149. La position de la traverse de dĠďut de l͛essai Ġtait toutefois 
connue et a permis de replacer la courbe avec précision. 
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Figure 149 : Courbes force – dĠplaĐeŵeŶt oďteŶues loƌs des essais ŵĠĐaŶiƋues aƌƌġtĠs de l͛XCϭϬ à uŶe teŵpĠƌatuƌe de ϱϳϯ 
K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min 

 Afin de mesurer les vitesses de propagation de fissures, la longueur de la fissure fragile est 

mesurée en MEB et le temps de propagation de la fissure est obtenu grâce aux courbes mécaniques. 

A partir de ces données, on peut calculer une vitesse moyenne de propagation de fissure en faisant le 

ratio de la longueur de fissure fragile sur le temps de propagation de la fissure.  

       

avec v la vitesse moyenne de propagation de fissure,    la longueur moyenne de la fissure fragile, 

ŵesuƌĠe au Đouƌs d͛oďseƌǀatioŶs au MEB et    la durée de propagation de la fissure. Cette durée est 

estiŵĠe à l͛aide des Đouƌďes ŵĠĐaŶiƋues d͛apƌğs l͛eǆpƌessioŶ suiǀaŶte.           
avec    le temps de propagation de la fissure, ti le temps ĐoƌƌespoŶdaŶt à l͛aŵoƌçage de la fissuƌe, 

matérialisé par la divergence entre la courbe mécanique obtenue en sodium et celle de référence, et 

tf le temps correspondant à la ƌuptuƌe fiŶale de l͛Ġpƌouǀette.  

Cette estimatioŶ est doŶĐ effeĐtuĠe eŶ faisaŶt l͛hǇpothğse Ƌue la pƌopagatioŶ fƌagile de la 
fissuƌe Ŷe s͛aƌƌġte Ƌu͛à la ƌuptuƌe fiŶale de l͛Ġpƌouǀette. Les ƌĠsultats soŶt pƌĠseŶtĠs dans le tableau 

26. OŶ Ŷote Ƌue l͛essai arrêté après un déplacement de 0,9 mm est intégralement ductile et Ŷ͛a doŶĐ 
pas donné lieu à une mesure de vitesse de propagation de fissure. Cette observation confirme les 

résultats obtenus sur le T91 en géométrie cylindrique, qui ont permis de mettre en évidence 

l͛eǆisteŶĐe d͛uŶ seuil eŶ ĐoŶtƌaiŶte et / ou déformation pour l͛amorçage des fissures fragiles. 

Noŵ de l͛essai Temps de propagation 
approximatif (s) 

Vitesse moyenne de 
fissure (m/s) 

Erreur sur la mesure 
(m/s) 

EA 2 1200 1,96 x 10-7 ±0,753 x 10-7 
EA 3 1600 1,97 x 10-7 ±0,368 x 10-7 
Na 2400 1,88 x 10-7 ±0,642 x 10-7 
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Tableau 26 : Vitesses de pƌopagatioŶ de fissuƌes ĐalĐulĠes à paƌtiƌ d͛essais aƌƌġtĠs ;EA Ϯ et EA ϯͿ et de l͛essai eŶ sodiuŵ ;NaͿ 
effectués à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min 

 On remarque d͛apƌğs Đes ƌĠsultats Ƌue la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe seŵďle ĐoŶstaŶte 
au Đouƌs de l͛essai ŵĠĐaŶiƋue. Cela montre que les hypothèses effectuées ne semblent pas avoir de 

conséquences significatives sur les valeurs mesurées. En particulier, considérer la rupture finale de 

l͛Ġpƌouǀette Đoŵŵe fiŶ de pƌopagatioŶ de la fissuƌe fƌagile seŵďle ġtƌe uŶe hǇpothğse ƌaisoŶŶaďle. 
Ce résultat montre également que la notion de vitesse moyenne utilisée lors de cette étude est une 

bonne approximation de la vitesse réelle de propagation de fissure. Cette caractéristique traduit le 

fait Ƌue la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe est ĐoŶstaŶte eŶ foŶĐtioŶ du faĐteuƌ d͛iŶteŶsitĠ de 
ĐoŶtƌaiŶte daŶs Ŷos ĐoŶditioŶs d͛essai, Đe deƌŶieƌ ĠǀoluaŶt aǀeĐ l͛aǀaŶĐe du fƌoŶt de fissure. Ce 

comportement est couramment observé en FML au-delà d͛uŶe ǀaleuƌ seuil du faĐteuƌ d͛iŶteŶsitĠ de 
contrainte, comme le montre une compilation des données de la littérature (figure 150 [Glickman 

2003]). 

 

Figure 150 : Représentation de la vitesse de fissure sous-critique V eŶ foŶĐtioŶ du faĐteuƌ d͛iŶteŶsitĠ de ĐoŶtƌaiŶte K dans 
des conditions de FML, compilé par Glickman à partir des données de la littérature [Glickman 2003]. Métal solide: 1-Cuivre; 
2-5-Laiton; 6-Zinc,  monocristal; 7-Alliage de titane 8Al-1Mo-1V; 8-Alliage d͛aluŵiŶiuŵ ϭϭϬϬ-0; 9-Alliage d͛aluŵiŶiuŵ ϲϬϲϭ-

T651; 10- Alliage d͛aluŵiŶiuŵ ϳϬϳϱ-T651; 11-Aluminium, bicristal; 12- Alliage de titane -1Mo-1V, testé dans une solution 
aƋueuse ĐoŶteŶaŶt ϭϬ M d͛HCl; 13- Alliage d͛aluŵiŶiuŵ ϳϬϳϱ; ϭϰ- Alliage d͛aluŵiŶiuŵ ϳϬϳϱ-T651. Métal liquide: 1: Bi; 2-

10,13: Hg; 11:Hg + 2 % Ga. 

 

Vitesses de propagation de fissures 

 Les vitesses de propagation de fissures ont été mesurées sur les différents essais où la 

fragilisation est suffisamment importante pour affecter la courbe mécanique et permet ainsi de 

définir une durée de propagation de fissure. Les essais effectués à basse vitesse sont donc les seuls à 

permettre ces mesures. Les résultats sont présentés dans le tableau 27. 
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Température (K) 
Vitesse de déplacement 
de traverse (mm/min) 

Vitesse de propagation 
de fissure (m/s) 

Note 

523 0,015 7,15 x 10-8 
 

573 0,015 1,94 x 10-7 
Moyenne incluant les 

essais arrêtés 

573 0,05 3,26 x 10-7 
 

623 0,04 4,50 x 10-7 
 

Tableau 27 : Vitesses de pƌopagatioŶ de fissuƌes ĐalĐulĠes loƌs des essais ŵĠĐaŶiƋues de l͛XCϭϬ 

 On remarque une augmentation de la vitesse de propagation des fissures avec la 

température. La propagation des fissures est donc activée thermiquement. Cette observation est en 

accord avec les résultats obtenus sur le T91. On constate également que ces vitesses sont proches 

pour des coŶditioŶs d͛essai similaires : 1,7 x 10-7 m/s pour le T91 et 1,9 x 10-7 ŵ/s pouƌ l͛XCϭϬ à uŶe 
température de 573 K et une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min. 

 L͛iŶflueŶĐe de la ǀitesse de solliĐitatioŶ est plus Đoŵpleǆe à analyser. A 573 K, deux vitesses 

de déplacement de traverse différentes (0,015 et 0,05 mm/min) ont permis une mesure de la vitesse 

de pƌopagatioŶ de fissuƌe. OŶ ƌeŵaƌƋue uŶe augŵeŶtatioŶ de la ǀitesse d͛eŶǀiƌoŶ ϲϲ % en 

multipliant la vitesse de déplacement de traverse par un facteur trois. Conformément aux 

oďseƌǀatioŶs faites suƌ le Tϵϭ, la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe Ŷ͚est pas pƌopoƌtioŶŶelle à la 
vitesse de déplacement de traverse. Cependant cette augmentation est plus importante que celle 

relevée suƌ le Tϵϭ pouƌ uŶe augŵeŶtatioŶ de la ǀitesse de solliĐitatioŶ d͛uŶ faĐteuƌ ϭϬ ;ϲϲ % contre 

50 %). Il seƌait ŶĠĐessaiƌe d͛appƌofoŶdiƌ l͛Ġtude de Đette seŶsiďilitĠ, ĐepeŶdaŶt elle est ĐoŵpliƋuĠe 
par plusieurs contraintes résultant de nos conditions expérimentales. En effet, elles imposent une 

plage limitée de conditions pour lesquelles la réduction des propriétés mécaniques est suffisante et 

une mesure des vitesses basée sur une longueur de propagation des fissures relativement faible. De 

plus, les interactions entre la fissure et la microstructure influencent probablement également la 

pƌopagatioŶ daŶs l͛XCϭϬ ŶotaŵŵeŶt, où des processus de restauration et de recristallisation ont été 

oďseƌǀĠs. Il seƌait doŶĐ iŶtĠƌessaŶt d͛estiŵeƌ Đes ǀitesses daŶs des ĐoŶditions métallurgiques 

pƌĠĐises et suƌ des Ġpƌouǀettes auǆ gĠoŵĠtƌies appƌopƌiĠes à l͛Ġtude de la pƌopagatioŶ de fissuƌes 
(CT, flexion). 

CepeŶdaŶt, oŶ ajouteƌa Ƌue, ƋualitatiǀeŵeŶt paƌlaŶt, l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ estiŵĠe à paƌtiƌ 
de l͛étude de la transition fragile / duĐtile de l͛XCϭϬ est Đoŵpatiďle aǀeĐ l͛aĐtiǀatioŶ theƌŵiƋue de la 
pƌopagatioŶ des fissuƌes eŶ ŶĠgligeaŶt l͛iŶflueŶĐe de la ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ. Cette ĐoŶĐlusioŶ est 
similaire à celle faite pour le T91 en section 5.2.3. Toutes les vitesses de fissures mesurées au cours 

de notre étude ont été représentées sur la figure 151. On constate une tendance des points à suivre 

une droite, dont la pente correspond à uŶe ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ de ϰϯ,7 kJ/mol avec un intervalle de 

confiance à 95 % de ± ϱkJ/ŵol. Il seƌait toutefois ŶĠĐessaiƌe d͛oďteŶiƌ plus de doŶŶĠes afiŶ de 
confirmer ce comportement, établi sur un nombre limité de points situés « à proximité » de la 

transition fragile / duĐtile et à paƌtiƌ d͛hǇpothğses iŵpoƌtaŶtes ;iŶflueŶĐe de la ǀitesse de 
déformation négligée). 
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Figure 151 : Bilan des vitesses de propagation de fissures pour les aciers XC10 et T91 en fonctioŶ de la teŵpĠƌatuƌe d͛essai 
mécanique 

 

6.1.5. Discussion 

 

 L͛Ġtude de la seŶsiďilitĠ de l͛aĐieƌ XCϭϬ à la FML daŶs le sodiuŵ liƋuide a peƌŵis de ŵettƌe eŶ 
évidence une fragilisation pour des expositions garantissant des conditions de mouillage appropriées. 

Une sensibilité similaire, sinon plus importante que celle de l͛aĐieƌ Tϵϭ, a ĠtĠ oďseƌǀĠe. L͛iŶflueŶĐe 
des différents paramètres expérimentaux est toutefois semblable à celle constatée pour le T91. 

L͛effet de la teŵpĠƌatuƌe est ĠgaleŵeŶt eŶ aĐĐoƌd aǀeĐ les ĐoŶĐlusioŶs de HilditĐh. De plus, l͛Ġtude 
de la vitesse de transition fragile / ductile et celle de la vitesse de propagation de fissure fragile ont 

montré des résultats similaires, comme pour le T91, suggérant que les deux méthodes sont 

ĠƋuiǀaleŶtes. L͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe au phĠŶoŵğŶe de FML de l͛aĐieƌ XCϭϬ est ĠgaleŵeŶt 
proche de celle du T91. Cela ƌeŶfoƌĐe l͛idĠe d͛uŶe pƌĠ-étape de diffusion daŶs la FML de l͛XCϭϬ paƌ le 
sodium liquide. De plus, le chemin de fissuration, bien que complexe, a été identifié comme étant 

intergranulaire. Les joints de grains étant un chemin privilégié de diffusion, cette conclusion conforte 

le rôle hypothétique de la diffusion.  

 OŶ ĐoŶstate ĠgaleŵeŶt Ƌue le doŵaiŶe où l͛aĐieƌ XCϭϬ est fƌagilisĠ est lĠgğƌeŵeŶt plus 
iŵpoƌtaŶt Ƌue Đelui de l͛aĐieƌ Tϵϭ. OŶ peut eŶ dĠduiƌe uŶe susĐeptiďilitĠ lĠgğƌeŵeŶt plus iŵpoƌtaŶte 
de l͛XCϭϬ à la FML paƌ le sodiuŵ. CeĐi est ĐoŶfiƌŵĠ paƌ uŶ ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe plus ĠleǀĠ, pour 

le Tϵϭ Ƌue pouƌ l͛aĐieƌ XCϭϬ daŶs les ŵġŵes ĐoŶditioŶs de sollicitations (523 K et 573 K à 0,015 

mm/min de déplacement de traverse), ce qui traduit un degré de fragilisation moindre. Il a aussi été 

ŵoŶtƌĠ Ƌue plus les ĐoŶditioŶs d͛essais soŶt ĠloigŶĠes de Đelles de la tƌaŶsition fragile / ductile, plus 

l͛iŶtensité de la fragilisation est importante. Au cours de nos essais, cet effet peut, au moins 

paƌtielleŵeŶt, ġtƌe attƌiďuĠ à la pƌopagatioŶ leŶte des fissuƌes, Ƌui Ŷ͛est pas ŶĠgligeaďle deǀaŶt le 
teŵps de l͛essai. Il est doŶĐ suggĠƌĠ Ƌue l͛effet ŵaǆiŵal de fragilisation du sodium liquide sur ces 

aĐieƌs Ŷ͛a pas ĠtĠ oďseƌǀĠ au Đouƌs de Đette Ġtude Đaƌ les liŵites eǆpĠƌiŵeŶtales ;ǀapoƌisatioŶ du 
sodium, vitesse limite de la machine de traction, etc.) imposent une vitesse de déplacement de 
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traverse minimale pour effeĐtueƌ l͛essai ŵĠĐaŶiƋue eŶ ŵilieu sodiuŵ. A Đela peut poteŶtielleŵeŶt 
s͛ajouteƌ uŶe ŵodifiĐatioŶ du seuil eŶ ĐoŶtƌaiŶte et eŶ dĠfoƌŵatioŶ eŶ foŶĐtioŶ de la ǀitesse de 
solliĐitatioŶ. Il est doŶĐ ŶĠĐessaiƌe, pouƌ ƋuaŶtifieƌ l͛effet du sodiuŵ suƌ le Đoŵportement mécanique 

d͛aĐieƌs tels Ƌue le Tϵϭ ou l͛XCϭϬ, de Đhoisiƌ des ĐoŶditioŶs d͛essai paƌtiĐuliğƌeŵeŶt leŶtes et 
adaptĠes à la gĠoŵĠtƌie d͛Ġpƌouǀette utilisĠe. Ces conditions sont typiques des essais SSRT (Slow 

Strain Rate Tests) ou d͛Ġtudes de pƌopagation de fissures de fluage (Creep crack growth), et 

iŶdiƋueŶt uŶe ǀoie futuƌe d͛Ġtude de la FML. 

L͛Ġtude de la seŶsiďilitĠ de l͛aĐieƌ XCϭϬ ĐoŶfiƌŵe Ƌue la pƌĠseŶĐe de Đhƌoŵe Ŷ͛est pas 
essentielle à l͛appaƌitioŶ de FML daŶs le sodiuŵ liƋuide Đoŵŵe l͛aǀait dĠjà souligné Hilditch [Hilditch 

ϭϵϵϱ]. Cela suggğƌe Ƌue la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde à l͛iŶteƌfaĐe Ŷe seŵďle pas iŶflueŶĐeƌ la 
seŶsiďilitĠ d͛uŶ ŵatĠƌiau pouƌǀu Ƌue le ŵouillage soit aĐĐoŵpli. 

Hamdane a montré une forte influence de la dureté sur la sensibilité à la FML dans le sodium 

liƋuide [HaŵdaŶe ϮϬϭϮ]. Celle du Tϵϭ ĠtaŶt plus iŵpoƌtaŶte Ƌue Đelle de l͛XCϭϬ, oŶ ĐoŶstate Ƌue 
d͛autƌes paƌaŵğtƌes eŶtƌeŶt eŶ jeu et peuǀeŶt ŵasƋueƌ Đet effet. En effet, la vitesse de propagation 

de fissure est identique pouƌ l͛XCϭϬ et le Tϵϭ aloƌs Ƌue les Ŷiǀeauǆ de ĐoŶtƌaiŶte soŶt ǀisiďleŵeŶt 
diffĠƌeŶts. OŶ peut doŶĐ s͛iŶteƌƌogeƌ suƌ leuƌ iŶflueŶĐe de la ĐoŶtƌaiŶte suƌ la FML, Ƌui seŵďle 
compliquée. Si la diffusion est impliquée dans le phénomène de fragilisation, la présence de carbures 

ou de ségrégations aux joints de grains peut notamment constituer un obstacle à la diffusion du 

sodium dans le Tϵϭ et eǆpliƋueƌ uŶe fƌagilisatioŶ plus iŵpoƌtaŶte de l͛aĐieƌ XCϭϬ où les pƌĠĐipitĠs 
sont peu nombreux. En effet, bien que ce phénoŵğŶe Ŷ͛ait pas ĠtĠ oďseƌǀĠ au Đouƌs de la pƌĠseŶte 
étude, Martin a observé des arrêts de fissures de FML en milieu indium et plomb - bismuth sur des 

carbures du T91 [Martin 2012], ce qui tendrait à conforter cette hypothèse.  

 Enfin, les différentes obserǀatioŶs effeĐtuĠes suƌ les ĠĐhaŶtilloŶs d͛XCϭϬ ŵoŶtƌeŶt Ƌu͛il est 
essentiel de prendre en compte toutes les interactions qui peuvent avoir lieu entre le métal solide et 

le ŵĠtal liƋuide. L͛utilisatioŶ de Đe ŵatĠƌiau a peƌŵis de s͛affƌaŶĐhiƌ d͛uŶe paƌtie des modifications 

microstructurales liées à la corrosion (oxydation du chrome par exemple). Il a été possible de mettre 

eŶ ĠǀideŶĐe l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de gƌaǀage auǆ joiŶts de gƌaiŶs. “i la pƌofoŶdeuƌ affeĐtĠe est ƌelatiǀeŵeŶt 
faible dans notre cas, des concentrations de contrainte sont générées en surface. De plus, la diffusion 

du sodiuŵ daŶs les joiŶts de gƌaiŶs de l͛XCϭϬ a ĠtĠ ŵise eŶ ĠǀideŶĐe, ĐoŶfoƌŵĠŵeŶt auǆ doŶŶĠes de 
la littérature. Elle se traduit par une décohésion des grains à proximité de la surface. Il est donc 

iŵpoƌtaŶt de pƌeŶdƌe eŶ Đoŵpte Đe phĠŶoŵğŶe, paƌ eǆeŵple eŶ ǀue d͛uŶ diŵeŶsioŶŶeŵeŶt. Cette 
pĠŶĠtƌatioŶ du sodiuŵ iŶflueŶĐe foƌteŵeŶt l͛aŵoƌçage des fissuƌes et gĠŶğƌe, pouƌ des duƌĠes 
d͛eǆpositioŶ iŵpoƌtaŶtes, uŶe ĐouĐhe eŶ suƌfaĐe doŶt la ƌĠsistance mécanique semble quasi-nulle. 

Par exemple, après 40 ans à 823 K, cette épaisseur peut être estimée à environ 200 µm [Tomilov 

1968]. Ces considérations restent toutefois à confirmer par des études de corrosion afin de 

décorréler la diffusion du sodium daŶs le feƌ d͛ĠǀeŶtuelles iŶteƌaĐtioŶs eŶtƌe les iŵpuƌetĠs sĠgƌĠgĠes 
aux joints de grains et le sodium liquide. 
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6.2.  Acier austénitique : cas de l’acier ͵ͲͶL 

 

6.2.1. Corrosion des aciers de type 304L 

 

La pƌoĐĠduƌe eǆpĠƌiŵeŶtale appliƋuĠe pouƌ l͛Ġtude de la seŶsiďilité des aciers austénitiques 

à la FML dans le sodium liquide est similaire à celle utilisée pour les aciers XC10 et T91. Les 

éprouvettes axisymétriques entaillées ont donc subi une étape de pré-exposition au sodium afin de 

promouvoir leur mouillage par le sodium liquide. UŶ ĐoupoŶ issu d͛uŶe tôle diffĠƌeŶte a ĠtĠ eǆposĠ 
siŵultaŶĠŵeŶt afiŶ de peƌŵettƌe uŶe ĐaƌaĐtĠƌisatioŶ de la stƌuĐtuƌe de l͛iŶteƌfaĐe acier / sodium par 

SDL. Cette eǆpositioŶ, d͛uŶe duƌĠe de 250 h, a été effectuée à 823 K dans du sodium à haute teneur 

en oxygène (200 µg/g). Le profil semi-quantitatif de composition des couches affectées par la 

corrosion est présenté en figure 152. 

 

Figure 152 : Pƌofil de ĐoŵpositioŶ ĠlĠŵeŶtaiƌe oďteŶu paƌ “DL apƌğs ϮϱϬ h d͛eǆpositioŶ au sodiuŵ liƋuide à ϴϮϯ K daŶs du 
sodiuŵ aǀeĐ eŶǀiƌoŶ ϮϬϬ µg/g d͛oǆǇgğŶe dissous 

Sur ce pƌofil de ĐoŵpositioŶ, oŶ oďseƌǀe la pƌĠseŶĐe d͛uŶe pĠŶĠtƌatioŶ de sodiuŵ daŶs le 
matériau, du même ordre de grandeur que celle dans les aciers cubiques centrés pour une durée 

siŵilaiƌe. DaŶs Đes ĐoŶditioŶs, le seul ĐoŵposĠ staďle d͛apƌğs les doŶŶĠes thermodynamiques sur les 

principaux constituants des aciers est la chromite de sodium. Le piĐ de Đhƌoŵe assoĐiĠ Ŷ͛est pas 
clairement visible, toutefois, on peut distinguer une légère surélévation du profil entre 1 et 2 µm de 

profondeur. La présence de chromite de sodium est également corrélée à la pƌĠseŶĐe d͛uŶ piĐ de 
manganèse. En effet, nous aǀoŶs ĐoŶstatĠ suƌ le Tϵϭ pouƌ uŶe duƌĠe siŵilaiƌe Ƌue la ĐouĐhe d͛oǆǇde, 
principalement composée de NaCrO2 est également riche en manganèse, qui a le même 

comportement que le chrome.  
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Figure 153 : MiĐƌogƌaphie MEB des ĐouĐhes affeĐtĠes paƌ la ĐoƌƌosioŶ apƌğs ϮϱϬ h  d͛eǆpositioŶ à 823 K dans du sodium 
liƋuide aǀeĐ eŶǀiƌoŶ ϮϬϬ µg/g d͛oǆǇgğŶe dissous 

Cette analyse est supportée par une observation de la couche corrodée au MEB. On y voit la 

pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe ĐoƌƌodĠe tƌğs iƌƌĠguliğƌe, pƌoďaďleŵeŶt ĐoŶstituĠe d͛oǆǇdes. CepeŶdaŶt, la 
pƌĠseŶĐe d͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde ƌeĐouǀƌaŶt l͛ĠĐhaŶtilloŶ Ŷe peut ġtƌe ni confirmée, ni infirmée. Il est 

toutefois oďseƌǀĠ Ƌue l͛Ġpaisseuƌ des ĐouĐhes affeĐtĠes paƌ la ĐoƌƌosioŶ est de l͛oƌdƌe de quelques 

microns.  

 Le mouillage des aciers inoxydables a été relativement bien caractérisé par Longson [Longson 

1967] et Hodkin [Hodkin 1976]. Des aciers de type 316, dont les spécifications de composition sont 

proches de celles des aciers 304, ont été utilisés pour ces études. Ces résultats peuvent donc être 

extrapolés pour connaître le ĐoŵpoƌteŵeŶt eŶ ŵouillage de l͛aĐieƌ ϯϬϰL utilisé ici. En conséquence, 

Ŷous aǀoŶs Đhoisi uŶe teŵpĠƌatuƌe et uŶe duƌĠe d͛eǆpositioŶ ĠleǀĠes afiŶ de gaƌaŶtiƌ uŶ ďoŶ 
mouillage (250 h à 823 K). On peut également supposeƌ Ƌue l͛oǆǇgğŶe Ŷ͛a pas d͛iŶflueŶĐe ŵaƌƋuĠe 
sur les cinétiques de mouillage. A la sortie des échantillons, un film de sodium adhérent est présent à 

leur surface. Ce film traduit un état de mouillage avancé par le sodium liquide. D͛apƌğs les aŶalǇses 
SDL présentées précédemment, et conformément aux données de la littérature, il est possible que le 

mouillage se fasse suƌ uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇdes comme dans certaines conditions pour le T91. 

 

6.2.2. Sensibilité à la FML 

 

 Après pré-exposition, les éprouvettes ont ensuite été testées mécaniquement. Les 

éprouvettes destinées aux essais de référence ont été exposées au sodium en même temps que 

celles destinées aux essais en sodium. Le sodium résiduel sur ces éprouvettes a ensuite été éliminé 

daŶs l͛ĠthaŶol. UŶ eǆeŵple de Đouƌďe foƌĐe - déplacement obtenue loƌs d͛uŶ essai ŵĠĐaŶiƋue à 673 

K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,06 mm/min est présenté en figure 154. 

Oxyde 
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Figure 154 : Courbe force – déplacement de traverse obtenue après un essai mécanique à 673 K pour une vitesse de 
déplacement de traverse de 0,06 mm/min effeĐtuĠ suƌ uŶe Ġpƌouǀette d͛aĐieƌ ϯϬϰL 

 On constate une réduction des propriétés mécaniques en sodium pour cette condition 

d͛essai. Après observation du faciès de rupture au MEB, on constate Ƌu͛elle est assoĐiĠe à une 

modification du mode de rupture à l͛eǆtĠƌieuƌ de la zoŶe utile. Une comparaison des faciès obtenus 

en sodium et en argon est présentée en figure 155. 

  
Figure 155 : Micrographies MEB du faciès de rupture obtenu après un essai mécanique effectué à 573 K pour une vitesse de 

déplacement de traverse de 0,025 mm/min suƌ uŶe Ġpƌouǀette d͛aĐieƌ ϯϬϰL: a) en argon, b) en sodium 

 Les diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs d͛essai ŵĠĐaŶiƋues utilisĠes soŶt résumées dans le tableau 28. Les 

résultats obtenus après les analyses des courbes mécaniques et les observations des faciès de 

ƌuptuƌe Ǉ soŶt ĠgaleŵeŶt ajoutĠs. OŶ Ŷote Ƌu͛auĐuŶe pelliĐule de paƌaffiŶe Ŷ͛a ĠtĠ dĠposée sur les 

éprouvettes, même à 473 K, où elle aurait pu être utilisée. 
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Température 
(K) 

Vitesse de déplacement 
de traverse (mm/min) 

Faciès 
fragile 

RE Note 

473 0,012 Non (-) 
Pas d͛essai de ƌĠfĠƌeŶĐe 

correspondant 

523 0,015 Non 1,04 
Localement, amorçage 

fragile sur quelques microns 
573 0,025 Oui 0,76 - 0,81 Essai répété deux fois 
623 0,045 Oui 0,95  
673 0,06 Oui 0,81  

Tableau 28 : BilaŶ des diffĠƌeŶtes ĐoŶditioŶs eǆpĠƌiŵeŶtales utilisĠes pouƌ les essais ŵĠĐaŶiƋues de l͛aĐieƌ ϯϬϰL 

A 473 K, le faĐiğs de ƌuptuƌe est ĐaƌaĐtĠƌistiƋue d͛uŶe ƌuptuƌe duĐtile. On note que le ratio 

des ĠŶeƌgies à ƌuptuƌe Ŷ͛a pas ĠtĠ ŵesuƌĠ à ϰϳϯ K, faute d͛essai de référence. Cependant, le mode 

de ƌuptuƌe oďseƌǀĠ ŵoŶtƌe Ƌue le ŵatĠƌiau Ŷ͛a pas suďi de FML pour cette condition. OŶ Ŷe s͛atteŶd 
donc pas à une réduction significative des propriétés mécaniques. A 523 K, aucune réduction des 

propriétés mécaniques n͛est oďseƌǀĠe en milieu sodium. Toutefois, localement, certaines zones 

d͛amorce de fissure soŶt ĐaƌaĐtĠƌistiƋues d͛uŶe ƌuptuƌe fragile. Une fragilisation de l͛aĐieƌ ϯϬϰL Ŷ͛est 
visiďle Ƌu͛aux températures supérieures à 523 K. AuĐuŶe teŶdaŶĐe paƌtiĐuliğƌe Ŷ͛est relevée sur les 

ƌatios d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe. La ƌĠduĐtioŶ d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe à 573 K est légèrement surestimée à 

cause de la dissolution progressive des composés formés au contact des impuretés (O, H2O) lors du 

montage des éprouvettes. En effet, la dissolution de ces composés provoque une modification de 

l͛ĠŵissiǀitĠ du sodiuŵ eŶ Đouƌs d͛essai ŵĠĐaŶiƋue et doŶĐ iŶdiƌeĐteŵeŶt de la teŵpĠƌatuƌe de 
l͛Ġpƌouǀette via la régulation. Malgré la légère modification des vitesses de déplacement de traverse, 

la tendance est similaire à celle ƌeleǀĠe suƌ le Tϵϭ et l͛XCϭϬ : l͛aĐieƌ ϯϬϰL seŵďle plus seŶsiďle à la 
FML par le sodium liquide à haute température. Une étude paramétrique complète en vitesse de 

sollicitation et en température serait toutefois nécessaire pour caractériser intégralement la 

seŶsiďilitĠ de l͛aĐieƌ ϯϬϰL à la FML daŶs le sodiuŵ liƋuide. 

 

6.2.3. Mode de rupture 

 

Fractographie 

 DaŶs uŶ pƌeŵieƌ teŵps, l͛oďseƌǀatioŶ des faĐiğs de ƌuptuƌe eŶ MEB a ĠtĠ effeĐtuĠe. 
Quelques exemples de micrographies sont présentés en figure 156.  
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Figure 156 : MiĐƌogƌaphies du faĐiğs de ƌuptuƌe de l͛aĐieƌ ϯϬϰL daŶs le sodiuŵ liƋuide a) à une température de 573 K et une 

vitesse de sollicitation de 0,025 mm/min, b) à une température de 623 K et une vitesse de sollicitation de 0,045 mm/min 

Coŵŵe pouƌ l͛XCϭϬ et le Tϵϭ, les faciès de rupture en sodium sont complexes à interpréter. 

La longueur caractéristique visible sur les différentes micrographies est très inférieure à la taille des 

grains avant la déformation. Cela suggère une forte évolution de la microstructure au cours de la 

dĠfoƌŵatioŶ et uŶ ŵode de ƌuptuƌe Đoŵpleǆe. EŶ effet, l͛aĐieƌ ϯϬϰL se dĠfoƌŵe paƌ le ďiais de 
plusieurs processus de déformation (dislocations, macles de déformation, changements de phase) 

[Shen 2012]. Plusieuƌs tǇpes d͛iŶteƌfaĐes aǀeĐ uŶe seŶsiďilitĠ ǀaƌiaďle à la FML, peuvent notamment 

résulter de cette évolution de la microstructure, comme par exemple les macles de déformation, 

l͛iŶteƌfaĐe ŵaƌteŶsite / austénite, etc.  

 Sur le faciès de rupture, on remarque de nombreuses stries qui sont en général orientées 

perpendiculairement à la direction de propagation de la fissure. Un exemple est donné en figure 157. 

Ces stries peuvent avoir plusieurs origines : arrêts de fissures, bandes de glissement, macles de 

déformation, etc. 

 

Figure 157 : MiĐƌogƌaphies de stƌies pƌĠseŶtes suƌ le faĐiğs de ƌuptuƌe de l͛aĐieƌ ϯϬϰL daŶs le sodiuŵ liƋuide à uŶe 
température de 573 K et une vitesse de sollicitation de 0,025 mm/min (la direction de propagation de la fissure est indiquée 

par une flèche) 

 

Propagation de la fissure 

a b 
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Analyses EBSD 

 AfiŶ d͛appƌofoŶdiƌ la caractérisation du mode de rupture de l͛aĐieƌ ϯϬϰL daŶs le sodiuŵ 
liquide, des analyses EBSD ont été effectuées sur un échantillon rompu à une température de 673 K 

pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,06 ŵŵ/ŵiŶ. L͛ĠĐhaŶtilloŶ a ĠtĠ préalablement 

pƌĠpaƌĠ suiǀaŶt la ŵġŵe ŵĠthodologie Ƌue Đelle utilisĠe pouƌ l͛aŶalǇse du ĐheŵiŶ de fissuƌatioŶ 
daŶs l͛aĐieƌ XCϭϬ (section 6.1.3). Un eǆeŵple de Đaƌtogƌaphie d͛oƌieŶtatioŶ est pƌĠseŶtĠ eŶ figure 

158. 

 

 
 

        Phase α͛ 

   Fissure         
Figure 158 : Caƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶ oďteŶues paƌ EB“D suƌ uŶe Đoupe tƌaŶsǀeƌse d͛Ġpƌouǀette ƌoŵpue eŶ ŵilieu 

sodium liquide à une température de 573K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,025mm/min 

 Plusieurs observations peuǀeŶt ġtƌe faites gƌâĐe à Đes aŶalǇses. Tout d͛aďoƌd, oŶ oďseƌǀe la 
pƌĠseŶĐe de phase α͛, identifiée par EBSD (encadrée en blanc). Celle-ci ne semble toutefois pas 

former un chemin préférentiel de propagation de la fissure dans nos essais. Le gradient de 

dĠsoƌieŶtatioŶ pƌĠseŶt à l͛iŶtĠƌieuƌ des gƌaiŶs tƌaduit une déformation importante du matériau avant 

sa rupture. Cette déformation détériore la qualité des clichés et leur indexation. Il est donc plus 

diffiĐile d͛ideŶtifieƌ le ĐheŵiŶ de fissuƌatioŶ Ƌue pouƌ l͛aĐieƌ Tϵϭ ou XCϭϬ. Contrairement au cas de 

FML de l͛aĐieƌ XCϭϬ, la ƌestauƌatioŶ et la ƌeĐƌistallisatioŶ du ŵatĠƌiau Ŷe soŶt pas oďseƌǀĠs ici. Sur 

Đette Đaƌtogƌaphie, oŶ peut ĠgaleŵeŶt distiŶgueƌ uŶe fissuƌe fƌagile tƌaǀeƌsaŶt uŶ gƌaiŶ, jusƋu͛à 
atteindre une macle. La direction de cette fissure est parallèle à des plans identifiés sur les 

cartographies par leur mauvais indice qualité. Ces plans ne correspondent pas à la famille des plans 

{111}. Ce ƌĠsultat eǆĐlut doŶĐ Ƌu͛uŶe latte de ŵaƌteŶsite ε ou uŶe macle de déformation ait guidé 

cette fissure à travers le grain.  

Dans certaines zones, le chemin de fissuration est toutefois visiblement intergranulaire. Des 

Đaƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶs illustrant cette caractéristique, ainsi que les profils de désorientation 

associés, sont présentés en figure 159a, b et c. La désorientation locale est mesurée par rapport à 

l͛oƌieŶtatioŶ ĐƌistalliŶe à l͛origine du profil. Le joint de grain dans lequel passe la fissure en figure 

159a semble être un joiŶt de gƌaiŶ Σϯ (ou macle) d͛apƌğs le Đƌitğƌe de Brandon. Ce critère spécifie 

que les plans cristallins du joint doivent être des plans de la famille {111} et sa désorientation de 60 ° 

± ϭϱ Σ1/2 ;où Σ = 3). Les interfaces satisfaisant Đe Đƌitğƌe soŶt pƌĠseŶtĠes eŶ ƌouge suƌ l͛iŵage eŶ 
nuances de gris de la figure 159a. L͛iŶteƌseĐtioŶ des plaŶs {ϭϭϭ} paƌallğles à la suƌfaĐe de ƌuptuƌe 

Plans parallèles à la fissure 
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avec le plan de coupe est présentée en bleu. Elle suit la Đouƌďuƌe de la suƌfaĐe de paƌt et d͛autƌe de 
la fissure, ce qui suggère que ce type de joint de grain était également présent dans la zone fissurée 

et Ƌu͛il permet donc la propagation de fissures de FML par le sodium liquide. 

Sur la cartographie de la figure 159Đ, oŶ distiŶgue ĠgaleŵeŶt des ŵaĐles à l͛iŶtĠƌieuƌ d͛uŶ 
grain. Celles-ci sont probablement des macles de déformation étant donné leur géométrie. Cette 

observation montre que les mécanismes de déformation observés à température ambiante 

;ŵaĐlage, tƌaŶsitioŶ de phase, disloĐatioŶsͿ soŶt ĠgaleŵeŶt pƌĠseŶts daŶs Ŷos ĐoŶditioŶs d͛essais 
mécaniques (673 K et vitesse de déplacement de traverse de 0,06 mm/min).  

Malgré ces observations, une partie du chemin de fissuration reste encore à clarifier. Compte 

tenu de la déformation du matériau et de la complexité de la microstructure, des analyses 

complémentaires à une échelle plus fine sont nécessaires afin d͛aǀoiƌ uŶe ŵeilleuƌe ĐoŵpƌĠheŶsioŶ 
du mode de rupture.  
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Figure 159 : Caƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶ et pƌofils de dĠsoƌieŶtatioŶ assoĐiĠs à diffĠƌeŶtes fissuƌes aƌƌġtĠes oďseƌǀĠes suƌ 

uŶe Ġpƌouǀette d͛aĐieƌ ϯϬϰL testĠ ŵĠĐaŶiƋueŵeŶt daŶs le sodiuŵ à ϲϳϯ K pour une vitesse de déplacement de traverse de 
0,06 mm/min (le profil de désorientation est tracé en noir) 

 

6.2.4. Etude de la propagation des fissures fragiles 

 

Une réduction des propriétés mécaniques associée à une modification du mode de rupture 

du matériau a été constatée pour trois ĐoŶditioŶs d͛essai diffĠƌeŶtes ;tableau 28). En utilisant une 

ŵĠthodologie siŵilaiƌe à Đelle appliƋuĠe au Tϵϭ et à l͛XCϭϬ, les ǀitesses de pƌopagatioŶ de fissuƌe oŶt 
été estimées. Les valeurs associées sont présentées dans le tableau 29. 

Température (K) 
Vitesse de déplacement de 

traverse (mm/min) 
Vitesse de propagation de 

fissure (m/s) 

573 0,025 3,35 x 10-7 
573 0,025 3,28 x 10-7 
623 0,045 4,6 x 10-7 
673 0,06 7 x 10-7 

Tableau 29 : Vitesses de pƌopagatioŶ de fissuƌes estiŵĠes daŶs l͛aĐieƌ ϯϬϰL eŶ foŶĐtioŶ des ĐoŶditioŶs d͛essai ŵĠĐaŶiƋue 

EŶ ŶĠgligeaŶt l͛iŶflueŶĐe de la ǀitesse de solliĐitatioŶ, on constate que la vitesse de 

propagation de fissure augmente avec la température. La propagation des fissures de FML dans 

l͛aĐieƌ ϯϬϰL semble doŶĐ theƌŵiƋueŵeŶt aĐtiǀĠe. Il a ĠtĠ ŵoŶtƌĠ pƌĠĐĠdeŵŵeŶt Ƌu͛uŶe pƌeŵiğƌe 
estiŵatioŶ de l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ pouǀait être extraite de ces valeurs. Pour cela, les 

caractéristiques des essais ont été représentées dans un repère ln(v) – 1/T. L͛aligŶeŵeŶt des poiŶts 

tƌaduit Ƌue l͛ĠǀolutioŶ de la ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe peut 
être déĐƌite paƌ uŶe loi d͛AƌƌheŶius. L͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe est d͛eŶǀiƌoŶ 23 kJ/mol avec un 

intervalle de confiance à 5 % de ± 2,5 kJ/mol.  

≈ ϱϭ° 

c 

Macles de 

déformation 
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Figure 160 : BilaŶ des ǀitesses de pƌopagatioŶ de fissuƌes pouƌ l͛aĐieƌ ϯϬϰL eŶ foŶĐtioŶ de la teŵpĠƌatuƌe d͛essai ŵĠĐaŶiƋue 

 

6.2.5. Discussion 

 

 Les essais ŵĠĐaŶiƋues effeĐtuĠs suƌ l͛aĐieƌ ϯϬϰL montrent, pour la première fois, que les 

aciers austénitiques sont également sensibles à la FML dans le sodium liquide. Comme dans le cas du 

T91, le mouillage se fait suƌ uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde (NaCrO2 principalement). Cette couĐhe d͛oǆǇde, 

formée au cours de la pré-exposition au sodium, Ŷ͛est pas protectrice contre la FML. La fragilisation 

de l͛aĐieƌ ϯϬϰL seŵďle theƌŵiƋueŵeŶt aĐtiǀĠe, au ŵġŵe titƌe Ƌue Đelle de l͛aĐieƌ XCϭϬ ou Tϵϭ. 
D͛apƌğs Đes ƌĠsultats pƌĠliŵiŶaiƌes, l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ assoĐiĠe est d͛eŶǀiƌoŶ Ϯϯ kJ/mol. Cette 

valeur est plus faible que celle mesurée pouƌ l͛XCϭϬ et le Tϵϭ ;≈ 50 kJ/mol). Cette différence de 

comportement peut avoir plusieurs sources : 

- Les aciers XC10 et 304L ont des structures cristallines différentes. En conséquence, 

l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ liĠe à la diffusion du sodium dans ces deux matériaux est 

potentiellement différente. Nous avons suggéré précédemment que la diffusion est 

potentiellement impliquée dans le phénomène de FML, il est doŶĐ Ŷatuƌel de s͛atteŶdƌe 
à uŶe ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ diffĠƌeŶte. Cette caractéristique peƌŵet ĠgaleŵeŶt d͛eǆĐluƌe 
les mécanismes de FML par dissolution en pointe de fissure, puisque ces mécanismes ne 

prédisent pas de différence de sensibilité en température pour des matériaux aux 

structures cristallines différentes, mais de compositions proches comme ici. 

- Le mode de déformation de l͛aĐieƌ ϯϬϰL est plus Đoŵpleǆe Ƌue celui des aciers 

ferritiques. De plus, l͛iŵpoƌtaŶĐe ƌelatiǀe des diffĠƌeŶts ŵĠĐaŶisŵes impliqués dans la 

déformation du matériau est notamment dépendante de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai 
mécanique. EtaŶt doŶŶĠ Ƌu͛il est pƌoďaďle Ƌue des iŶteƌaĐtioŶs eŶtƌe la FML et les 
structures formées au cours de la déformation aient lieu, il est également probable que 

l͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ mesurée soit affectée par les différents mécanismes de 

déformation opĠƌaŶt au Đouƌs de l͛essai. Une meilleure connaissance du chemin de 

fissuration permettrait notamment d͛apporter les premiers éléments nécessaires à la 

compréhension de ces éventuelles interactions.  
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En effet, le mode de rupture Ŷ͛a pas pu ġtƌe ideŶtifiĠ aǀeĐ Đeƌtitude ďieŶ Ƌu͛il seŵďle au 
moins partiellement intergranulaire. Les pƌoĐessus Đoŵpleǆes ƌĠgissaŶt la dĠfoƌŵatioŶ de l͛aĐieƌ 
ϯϬϰL ƌeŶdeŶt l͛aŶalǇse du ĐheŵiŶ de fissuƌatioŶ diffiĐile. Il est doŶĐ iŶdispeŶsaďle de pƌoĐĠder à des 

analyses à une échelle plus fine, par exemple en MET. L͛oďseƌǀatioŶ d͛uŶe macle fissurée suggère 

que ce type de joints de grains n͛est pas insensible à la FML dans le sodium. En effet, Kane a montré 

que ces joints particuliers ne sont pas complètement immunisés contre une fragilisation due à la 

diffusioŶ d͛iŵpuƌetĠs ;oǆǇgğŶeͿ [KaŶe ϮϬϬϵ]. Ils soŶt cependant probablement plus résistants que 

des joiŶts de gƌaiŶs gĠŶĠƌauǆ Đoŵŵe ŵoŶtƌĠ daŶs d͛autƌes Đas de fissuƌatioŶ assistĠe paƌ 
l͛eŶǀiƌoŶŶeŵeŶt [Kƌupp 2003] [Gupta 2006]. Il serait toutefois intéressant de confirmer cette 

hypothèse par des études plus statistiques, qui permettraient également d͛ouǀƌiƌ des perspectives 

d͛appliĐatioŶ de procédés tels que l͛iŶgĠŶieƌie des joiŶts de gƌaiŶs afiŶ de limiter l͛effet de la FML paƌ 
le sodium liquide. 

Enfin, l͛iŶteŶsitĠ de la fƌagilisatioŶ de l͛XCϭϬ et de l͛aĐieƌ ϯϬϰL peut ġtƌe ƋualitatiǀeŵeŶt 
comparée à 573 K. Les ǀaleuƌs du ƌatio d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe de l͛aĐieƌ XCϭϬ en sodium et en argon 

sont d͛eŶǀiƌoŶ Ϭ,ϳϮ et Ϭ,8 pour des vitesses de déplacement de traverse de 0,015 mm/min et 0,05 

mm/min respectivement. DaŶs le Đas de l͛aĐieƌ ϯϬϰL, le ƌatio est de l͛oƌdƌe de Ϭ,8 pour une vitesse de 

déplacement de traverse de 0,025 mm/min. On constate donc que ce dernier est sensible de 

manière similaire.  
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6.3.  Retour sur les résultats de la littérature 

 

Loƌs de la paƌtie ϱ.ϰ.ϭ, Ŷous aǀoŶs ŵis eŶ ĠǀideŶĐe la ŶĠĐessitĠ d͛effeĐtueƌ des essais 
mécaniques lents sur des géométries adaptées à la propagation lente de fissures dans le cas du T91. 

Les faibles vitesses de propagation de fissure mesurées sur les aciers XC10 et 304L permettent de 

confirmer cette conclusion. Cela implique donc de prendre des précautions similaires pour les études 

poƌtaŶt suƌ Đes ŵatĠƌiauǆ afiŶ d͛Ġǀiteƌ une conclusion erronée ƋuaŶt à la seŶsiďilitĠ d͛uŶ ŵatĠƌiau à 
la FML dans le sodium liquide.  

Il est probable que ces caractéristiques aient conduit Old à une conclusion erronée sur la 

sensibilité d͛uŶ aĐieƌ ďas ĐaƌďoŶe à la FML dans le sodium liquide [Old 1973]. En effet, des vitesses de 

déformation relativement rapides ont été utilisées ( ̇ = 1,1 x 10-3 s-1) sur une géométrie similaire à la 

nôtre (axisymétrique entaillée). Or, il a été montré dans cette partie, mais aussi par Hilditch [Hilditch 

1995] que les aciers faiblement alliés sont également sensibles à la FML dans le sodium liquide.  

En regard des nouveaux résultats acquis, nous allons pouvoir réinterpréter ces essais.  Des 

températures de 473 K, 673 K et 873 K ont été utilisées pour les essais mécaniques. A 873 K, le 

ĐoŵpoƌteŵeŶt duĐtile oďseƌǀĠ s͛eǆpliƋue paƌ le fait Ƌue la température de retour à la ductilité est 

certainement dépassée ;≈ 750 K pour le T91 [Skeldon 1994]). L͛essai à ϲϳϯ K est le plus intéressant 

car cela constitue probablement la condition où la sensibilité à la FML par le sodium liquide est la 

plus importante d͛apƌğs les ƌĠsultats de Ŷotƌe Ġtude. Old a effeĐtuĠ uŶe pƌĠ-exposition de 30 

minutes à 923 K pour promouvoir le mouillage. Même si aucune véƌifiĐatioŶ Ŷ͛est ŵeŶtioŶŶĠe, il est 
probable que le mouillage y ait été accompli étant donné que la teneur en oxygène était de 20 µg/g. 

La ǀitesse de dĠfoƌŵatioŶ ĐitĠe paƌ l͛auteuƌ est toutefois aŵďiguë et ĐoƌƌespoŶd pƌoďaďleŵeŶt à 
celle utilisée pour des éprouvettes non-entaillées. Une vitesse de déplacement de traverse de 1 

mm/min a donc certainement été utilisée pour les essais sur une géométrie axisymétrique entaillée. 

La géométrie est relativement similaire à celle utilisée dans notre étude (longueur utile 15 mm dans 

les deux cas, diamètre de 3 mm contre 4 mm ici) et les possibles différences de géométrie d͛eŶtaille 
Ŷ͛affeĐteŶt pƌoďaďleŵeŶt pas sigŶifiĐatiǀeŵeŶt les ƌĠsultats des essais ŵĠĐaŶiƋues. On peut donc 

comparer directement les résultats pour des vitesses de déplacement de traverse similaires. En 

extrapolant les résultats obtenus pouƌ l͛aĐieƌ XCϭϬ ;figure 135), on constate que pour une vitesse de 

déplacement de traverse de 1 mm/ŵiŶ, l͛essai se fait autouƌ de la zone de transition fragile / ductile, 

du côté du domaine fragile. Ceci peut expliquer l͛aďseŶĐe de fƌagilisatioŶ oďseƌǀĠe par Old à cette 

teŵpĠƌatuƌe, puisƋu͛auĐuŶe dĠgƌadatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues Ŷ͛est pƌoďaďleŵeŶt ǀisiďle suƌ 
la courbe force - déplacement de traverse. Il est toutefois possible que des fissures fragiles se soient 

amorcées et propagées sur une courte distance. Ce phénomène expliquerait la difficulté 

d͛iŶteƌprétation des essais mécaniques mentionnée paƌ l͛auteuƌ. Aucune observation MEB des faciès 

de ƌuptuƌe Ŷ͛est ŵeŶtioŶŶĠe et ces fissures potentielles auraient pu passer inaperçues. EŶfiŶ, l͛essai 
effectué à 473 K dans les mêmes conditions de vitesse de sollicitation se place, quant à lui, dans le 

domaine de comportement ductile du matériau. 

 UŶe disĐussioŶ siŵilaiƌe peut ġtƌe teŶue suƌ l͛Ġtude de susĐeptiďilitĠ à la FML daŶs le sodiuŵ 
liquide effectuée sur l͛IŶĐoloǇ ϴϬϬ. Le mouillage du matériau a été promu par un maintien en sodium 

à 673 K [Coƌdǁell ϭϵϳϱ]. Coƌdǁell a ŵoŶtƌĠ uŶe dĠgƌadatioŶ des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues de l͛IŶĐoloǇ 
800 à haute température uniquement (873 K – 973 K) pour une vitesse de sollicitation rapide (durée 
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de l͛essai Đoŵpƌise eŶtƌe ϯ et ϱ ŵiŶutesͿ. L͛auteuƌ ĐoŶĐlut Ƌu͛uŶ phĠŶoŵğŶe theƌŵiƋueŵeŶt aĐtiǀĠ 
est impliqué dans le phénomène de fragilisation et exclut en conséquence la FML des phénomènes 

potentiellement impliqués. Or depuis cette époƋue, de Ŷoŵďƌeuses Ġtudes oŶt suggĠƌĠ Ƌu͛uŶe 
aĐtiǀatioŶ theƌŵiƋue Ŷ͛est pas à eǆĐluƌe eŶ FML [Kƌishtal ϭϵϲϵ] [GoƌdoŶ ϭϵϴϮ] [Wolski ϮϬϬϴ]. Hoƌŵis 
cette conclusion, les résultats de Cordwell sont en accord avec ceux de la présente étude et 

confirment à la fois que les aciers austénitiques ne sont pas insensibles à la FML par le sodium liquide 

et que ce phénomène de fragilisation est thermiquement activé. 

 Enfin, Borgstedt, notamment, a mis en évidence un phénomène de fragilisation des aciers de 

type 304 en fluage [Borgstedt 1991]. Celui-Đi se tƌaduit paƌ la pƌĠseŶĐe d͛uŶe ƌĠduĐtioŶ du fluage 
tertiaire, ainsi Ƌu͛uŶ ŵode de rupture intergranulaire plus fréquemment observé. La mise en 

ĠǀideŶĐe d͛uŶe seŶsiďilitĠ de l͛aĐieƌ ϯϬϰL à la FML paƌ le sodiuŵ liƋuide, permet de soulever la 

question d͛une fragilisation liée à la FML. En effet, le mode de rupture est, au moins partiellement, 

partagé. Les observations de Borgstedt suggèrent également une formation et une propagation des 

fissures facilitées en milieu sodium. Ces caractéristiques sont conformes à ce qui a été observé au 

cours de nos essais mécaniques, où la ƌuptuƌe s͛aŵoƌĐe plus tôt eŶ ŵilieu sodiuŵ Ƌue sous aƌgoŶ. Il 

est doŶĐ possiďle Ƌue l͛aĐĐĠlĠƌatioŶ du fluage teƌtiaiƌe de l͛aĐieƌ ϯϬϰL, observée en boucle 

anisotherme à basse teneur en oxygène, soit assoĐiĠe à l͛oĐĐuƌƌeŶĐe de FML. Cette aŶalǇse 
suggèrerait également que la température de retour à la ductilité puisse être potentiellement haute 

pour les aciers austénitiques (> 823 K). Toutefois, des interactions de la fissure avec les phénomènes 

de corrosion ne sont pas à exclure et pourraient constituer une autre explication à ces observations. 

Des études supplémentaires, afin de caractériser en détail la fragilisation des aciers austénitiques par 

le sodiuŵ et la seŶsiďilitĠ d͛autƌes ŶuaŶĐes susĐeptiďles d͛ġtƌe utilisĠes eŶ ŵilieu sodiuŵ, seraient 

donc intéressantes. 
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Conclusion 

 

Résultats 

 

Le couple sodium / acier est un cas particulier de la fragilisation par les métaux liquides. En 

effet, les aciers sont considérés comme insensibles à la FML par le sodium liquide dans la littérature, 

alors qu͛auĐuŶ Đƌitğƌe ĐoŶŶu Ŷe peƌŵet d͛eǆpliƋueƌ Đette spĠĐifiĐitĠ. Cette ĐaƌaĐtĠƌistiƋue a ŵotiǀĠ 
uŶe ƌĠĠǀaluatioŶ de l͛iŶflueŶĐe du sodiuŵ liƋuide sur le comportement mécanique des aciers au 

cours des travaux de thèse. L͛aĐieƌ Tϵϭ, ŵatĠƌiau ĐaŶdidat à de Ŷoŵďƌeuses appliĐatioŶs daŶs le 
doŵaiŶe de l͛ĠŶeƌgie ŶuĐlĠaiƌe ŶotaŵŵeŶt, a été montré comme sensible à la FML dans plusieurs 

autres métaux liquides. C͛est pouƌƋuoi l͛oďjeĐtif Ġtait principalement d͛Ġtudieƌ sa sensibilité à la 

fragilisation par le sodium liquide.   

L͛Ġtat de l͛aƌt des ĐoŶŶaissaŶĐes au sujet de la FML, en particulier concernant le couple 

sodium / acier, a été effectué à travers une ďiďliogƌaphie ĠteŶdue, Ƌui s͛est ŶatuƌelleŵeŶt oƌieŶtĠe 

vers la physico-chimie du sodium. L͛aĐĐuŵulatioŶ de Đes doŶŶĠes a peƌŵis la ŵise eŶ plaĐe d͛uŶ 
pƌotoĐole eǆpĠƌiŵeŶtal et d͛uŶ ŵoŶtage d͛essais ŵĠĐaŶiƋues dĠdiĠs à l͛Ġtude de la seŶsiďilitĠ de 
l͛aĐieƌ T91 à la fragilisation par le sodium liquide. Parmi les particularités du couple sodium / acier, 

une influence des impuretés non-métalliques présentes en solution était indiquée sur la rupture du 

T91. Cela a donc impliqué de définir chaque étape du protocole eǆpĠƌiŵeŶtal autouƌ de l͛eǆigeŶĐe 
d͛uŶe puƌetĠ ŵaǆiŵale accessible du sodium liquide. Ce point souligne également l͛iŵpoƌtaŶĐe 

cruciale de la physico-chimie dans le cas présent. De plus, avant tout essai mécanique, il est essentiel 

de s͛assuƌeƌ Ƌue le ŵouillage eŶtƌe l͛aĐieƌ et le sodiuŵ s͛est bien établi. Afin de le promouvoir, une 

étape de pré-exposition dans le sodium liquide avec des conditions de physico-chimie précises a été 

effectuée dans les pots à sodiuŵ de l͛installation CORRONa du CEA Saclay.  

Des aŶalǇses oŶt peƌŵis de ĐaƌaĐtĠƌiseƌ l͛iŶteƌfaĐe eŶtƌe le sodium et le T91 a posteriori de 

cette exposition, dans le but de connaître les conditions dans lesquelles sont effectués les essais 

ŵĠĐaŶiƋues et d͛oďteŶiƌ des essais ƌĠpĠtaďles. Cette pƌĠ-exposition consiste en réalité en une étape 

de corrosion à part entière mettant en jeu des interactions complexes entre de nombreux 

phĠŶoŵğŶes ;ƌĠduĐtioŶ d͛oǆǇdes, oǆǇdatioŶ, dissolutioŶ, ĐaƌďuƌatioŶ, diffusioŶ, etĐ.Ϳ. UŶ des 
ƌĠsultats pƌiŶĐipauǆ de Đes aŶalǇses est Ƌu͛uŶe ĐouĐhe d͛oǆǇde ;pƌiŶĐipaleŵeŶt NaCƌO2) se forme à 

l͛iŶteƌfaĐe sodiuŵ / T91, contrairement à ce qui serait attendu dans un milieu réputé réducteur 

comme le sodium. Le contact est donc indirect et le ŵouillage se fait suƌ Đette ĐouĐhe d͛oǆǇde. Il a 
ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ƌeŵaƌƋuĠ Ƌue l͛iŶflueŶĐe de la ĐaƌďuƌatioŶ, suďie au Đouƌs de l͛eǆpositioŶ au sodium, 

sur le comportement mécanique du T91 était limitée. Cela, ajouté à une bonne connaissance des 

ordres de grandeur des distances affectées par la corrosion, a permis de décorréler un effet de FML 

d͛uŶ effet ŵĠĐaŶiƋue liĠ à des phénomènes de corrosion opérant lors de la pré-exposition. 

L͛utilisatioŶ d͛uŶ ŵoŶtage spécifiquement ĐoŶçu pouƌ l͛Ġtude de la ĐoƌƌosioŶ a peƌŵis de 
balayer différentes valeurs des paramètres de pré-eǆpositioŶ. L͛iŶflueŶĐe de sa durée, de sa 

température et de la teneur en oxygène dissous dans le sodium ont pu être étudiées à la fois sur le 

mouillage et la sensibilité du T91 à la FML. “i l͛augŵeŶtatioŶ de la duƌĠe et de la teŵpĠƌatuƌe 
d͛eǆpositioŶ peƌŵet d͛aŵĠlioƌeƌ les ĐoŶditioŶs de ŵouillage, ĐoŶfoƌŵĠŵent à la littérature. Il a été 
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mis en évideŶĐe Ƌue l͛augŵeŶtatioŶ de la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe dissous a uŶ effet siŵilaiƌe. EŶ 
confirmant le lien étroit existant entre les conditions de mouillage et la sensibilité à la FML, nos essais 

ont également montré que ces paramètres ont une influence directe sur la sensibilité du T91 à la FML 

dans le sodium liquide. Ce résultat a permis de suggérer que le rôle des impuretés non-métalliques 

décrit par Skeldon conduit en réalité à une amélioration de la mouillabilité en sodium oxygéné 

[Skeldon 1994]. De plus, des essais en atmosphère hydrogénée et des analyses chimiques en pointe 

de fissuƌe Ŷ͛oŶt pas peƌŵis d͛appoƌteƌ de pƌeuǀe d͛uŶ pƌoĐessus de fƌagilisatioŶ paƌ l͛hǇdƌogğŶe ou 
liĠ à la diffusioŶ de l͛oǆǇgğŶe en pointe de fissure selon un mécanisme de fragilisation dynamique. 

Cela indique que le phénomène de fragilisation par le sodium liquide doive être pris en compte au 

même titre que celui observé dans les autres métaux liquides. 

 Ce résultat établi, les caractéristiques de la FML par le sodium liquide ont pu être étudiées 

sur l͛aĐieƌ Tϵϭ dans un premier temps. L͛Ġtude de l͛influence des diffĠƌeŶts paƌaŵğtƌes d͛essais 
mécaniques a permis de confirmer les résultats de Skeldon obtenus dans du sodium riche en 

impuretés non-métalliques. En effet, la diminution de la vitesse de sollicitation et / ou 

l͛augŵeŶtatioŶ de la température conduit à une augmentation de la sensibilité à la FML. 

L͛oĐĐuƌƌeŶĐe d͛uŶe tƌaŶsitioŶ fƌagile / duĐtile, foŶĐtioŶ de Đes deuǆ paƌaŵğtƌes a ĠtĠ ĐoŶstatĠe. EŶ 
effet, la vitesse de sollicitation associée à la transition fragile / ductile est étroitement dépendante de 

la température, et montre Ƌu͛il Ǉ a une activation thermique du phénomène de FML. En outre, plus 

les paramètres des essais mécaniques ( ̇  ) ont des valeurs différentes de celles associées à cette 

transition, plus la dégradation des propriétés mécaniques est importante. Ce point est essentiel en 

ǀue d͛uŶe ƋuaŶtifiĐatioŶ de Đes effets de fƌagilisatioŶ suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵĠĐaŶiƋue des aĐieƌs. De 

plus, il a été montré que la vitesse de propagation des fissures est également thermiquement 

activée. L͛ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ impliquée dans la transition fragile / ductile est similaire. Enfin, une 

analyse poussée des faciès de rupture, à l͛aide de plusieuƌs teĐhŶiƋues d͛aŶalǇse adaptĠes à l͛ĠĐhelle 
étudiée (EBSD, MET), a permis de montrer que le chemin de fissuration est interlatte ou 

intergranulaire, contrairement aux conclusions présentes dans la littérature (quasi-clivage). 

 La ĐoŵpƌĠheŶsioŶ d͛uŶ phĠŶoŵğŶe passaŶt souǀeŶt paƌ uŶe ŵultiplication des conditions et 

uŶe Ġtude suƌ des ŵatĠƌiauǆ ŵodğles, la seŶsiďilitĠ de l͛aĐieƌ ďas ĐaƌďoŶe XCϭϬ à la FML daŶs le 
sodiuŵ a ĠgaleŵeŶt ĠtĠ ĠtudiĠe. Les Ŷoŵďƌeuses ĐoŶditioŶs d͛essai assoĐiĠes à l͛Ġtude du 

comportement mécanique de cet acier ont montré un comportement à la FML similaire en tous 

points à celui de l͛aĐieƌ Tϵϭ. Cela a permis de confirmer les conclusions précédemment établies sur le 

Tϵϭ. Les ĐaƌaĐtĠƌistiƋues de la fƌagilisatioŶ ;ŵode de ƌuptuƌe iŶteƌgƌaŶulaiƌe, ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ 
associée à la transition fragile / ductile d͛eŶǀiƌoŶ ϱϬ kJ/mol) suggèrent un mécanisme commun et 

semblent compatibles avec la pƌĠseŶĐe d͛uŶe Ġtape de diffusioŶ du sodiuŵ daŶs les joiŶts de gƌaiŶs 
du fer comme déjà énoncé dans les mécanismes de Krishtal et Gordon. 

 Enfin, il a également été montré que les aciers austénitiques ne sont pas insensibles à la FML 

dans le sodium liquide, paƌ le ďiais d͛uŶe Ġtude de seŶsiďilitĠ poƌtaŶt suƌ l͛aĐieƌ ϯϬϰL. “i le Ŷoŵďƌe 
d͛essais Ŷ͛a pas peƌŵis de disĐuteƌ d͛un mécanisme poteŶtiel, Đ͛est la pƌeŵiğƌe fois Ƌu͛uŶ Đas de FML 

d͛uŶ acier austénitique dans le sodium liquide est identifié. 

 Ces nouveaux résultats ont été confrontés avec ceux issus de la littérature. Une nouvelle 

interprétation est permise en regard des données accumulées lors de notre étude. Celle-ci met en 
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ĠǀideŶĐe deuǆ poiŶts suƌ lesƋuels il est ŶĠĐessaiƌe d͛ġtƌe eǆtƌġŵeŵeŶt ǀigilaŶt loƌs des Ġtudes de 
sensibilité à la FML dans le sodium : 

- Le ŵouillage est aďsoluŵeŶt ŶĠĐessaiƌe à l͛oďseƌǀatioŶ de la FML. Celui-ci est toutefois 

largement influencé par les conditions physico-chimiques des essais dans le sodium. Celles-ci 

nécessitent donc d͛ġtƌe ĐaƌaĐtĠƌisĠes et pƌises eŶ Đoŵpte loƌs de l͛aŶalǇse des ƌĠsultats. 

- La fragilisation par le sodium liquide a lieu pour des vitesses de sollicitation lente, la vitesse 

de propagation des fissures étant limitée. Cela implique une adéquation de la vitesse de 

sollicitation à imposer lors des essais mécaniques avec la géométƌie de l͛Ġpƌouǀette. A cela 

doit également être ajoutée la pƌise eŶ Đoŵpte de l͛iŶflueŶĐe de la teŵpĠƌatuƌe de l͛essai 
mécanique, autre paramètre déterminant pour le mode de rupture. 

En conclusion, pourvu que toutes ces conditions soient réunies, le sodium est un milieu 

fragilisant pour les aciers au même titre que l͛iŶdiuŵ, le ploŵď, le ŵeƌĐuƌe, le galliuŵ ou le ďisŵuth 
par exemple. Il reste à quantifier la réduction des propriétés mécaniques dans des expériences de 

mécanique de la rupture adaptées au sodium, afin de la prendre en compte dans le 

dimensionnement des structures. 

 

Perspectives 

 

Une amélioration de la ŵouillaďilitĠ du Tϵϭ aǀeĐ l͛augŵeŶtatioŶ de la teŶeuƌ eŶ oǆǇgğŶe a 
été mise en évidence. Cette propriété avait déjà été découverte par Longson sur le fer et le nickel 

purs [Longson 1967]. Bien que le rôle de l͛oǆǇgğŶe seŵďle aǀoiƌ uŶ lieŶ foƌt aǀeĐ les ŵĠĐaŶisŵes de 
ĐoƌƌosioŶ, le fait Ƌu͛il soit eŶĐoƌe iŶeǆpliƋuĠ suggğƌe Ƌue les différentes étapes liées au mouillage des 

métaux par le sodium sont encore mal connues. Ceci est notamment illustré par un mauvais accord 

quantitatif entre les études existantes. Ce sujet mériterait donc une étude dédiée afin d͛aŵĠlioƌeƌ sa 

compréhension. 

Les résultats de cette étude suggèrent que le rôle des impuretés non-métalliques est 

essentiellement limité à une amélioration de la mouillabilité. Une confirmation de ces conclusions 

pouƌƌait ġtƌe oďteŶue paƌ la ŵise au poiŶt d͛essais ŵĠĐaŶiƋues iŶ-situ dans une boucle anisotherme 

ou  dans le montage CORRONa, afin d͛aŵĠlioƌeƌ eŶĐoƌe le ĐoŶtƌôle de la teneur en impuretés lors de 

l͛essai mécanique. Dans ces conditions, il serait toutefois indispensable d͛effeĐtueƌ uŶe Ġtape de pƌĠ-

exposition dans le sodium pour garantir le mouillage des éprouvettes. 

Les différents résultats obtenus oŶt ĠgaleŵeŶt peƌŵis d͛aǀaŶĐeƌ suƌ le plaŶ de la 
comprĠheŶsioŶ de la FML. La phĠŶoŵĠŶologie siŵilaiƌe  oďseƌǀĠe loƌs de la FML du Tϵϭ et de l͛aĐieƌ 
XC10, indiƋue Ƌu͛uŶ ŵĠĐaŶisŵe ĐoŵŵuŶ seŵďle ƌĠgiƌ la FML des aciers à structure cristalline 

cubique centrée. L͛eŶseŵďle des doŶŶĠes suggğƌe Ƌue la diffusioŶ du sodium dans les joints de 

grains est potentiellement impliquée et pourrait constituer l͛Ġtape liŵitaŶte de la FML daŶs le 
sodium. Comme précisé en partie 1.2.2, la diffusivité du sodium dans les joints de grains du fer est 

relativement lente, et la diffusion hoƌs ĐoŶtƌaiŶte ŵĠĐaŶiƋue Ŷe peƌŵet pas d͛eǆpliƋueƌ les ǀitesses 
de propagation de fissures observées. Il est de plus constaté que la fissuration ne se déclenche 

Ƌu͛apƌğs uŶe ĐeƌtaiŶe dĠfoƌŵatioŶ plastiƋue, Đoŵŵe ŵis eŶ ĠǀideŶĐe paƌ HaŶĐoĐk suƌ d͛autƌes 
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couples métal liquide / métal solide [Hancock 1971]. Celle-ci influence donc probablement la 

diffusivité du sodium dans le fer. Cependant, les données de diffusion sous contrainte et en présence 

de déformation plastique sont malheureusement trop limitées à notre connaissance et mériteraient 

également une étude dédiée. 

Il a également été montré que, daŶs des ĐoŶditioŶs pƌopiĐes à l͛oďseƌǀatioŶ de la FML, les 
aciers austénitiques sont eux aussi sensibles au phénomène de fragilisation par le sodium. La 

caractérisation faite du phénomène à leur sujet au cours de cette étude est toutefois succincte et 

ŵĠƌite d͛ġtƌe appƌofoŶdie. EŶ effet, le ŵode de ƌuptuƌe Ŷ͛a pas pu ġtƌe foƌŵelleŵeŶt ideŶtifiĠ, 
ŶotaŵŵeŶt à Đause d͛iŶteƌaĐtioŶs Đoŵpleǆes eŶtƌe la fissuƌe et la ŵicrostructure, dues à des 

mécanismes de déformation également plus complexes. Ensuite, il serait intéressant pour la 

compréhension des mécanismes régissant la FML dans le sodium de confronter une étude détaillée 

sur les aciers austénitiques aux conclusions tirées de ces travaux, portant essentiellement sur les 

aĐieƌs feƌƌitiƋues. EŶfiŶ, Đes aĐieƌs oŶt uŶ laƌge Đhaŵp d͛appliĐatioŶs, et notamment dans le domaine 

de l͛ĠŶeƌgie nucléaire et les RNR-Na. BieŶ Ƌue l͛iŶflueŶĐe du sodium sur le comportement mécanique 

seŵďle liŵitĠe daŶs les ĐoŶditioŶs d͛essai utilisĠes, il est esseŶtiel de ĐaƌaĐtĠƌiseƌ en détail la 

sensibilité des nuances potentiellement au contact du sodium liquide. 

Tout au long de leur histoire,  les aciers vont subir des changements microstructuraux à cause 

du vieillissement, de l͛iƌƌadiatioŶ ou des ŵĠthodes d͛asseŵďlage telles Ƌue la souduƌe paƌ eǆeŵple 
(ségrégation aux joints de grains, changement de la taille des grains, grossissement des carbures, 

etc.). Lors de leur mise en forme, les matériaux peuvent également subir un pré-écrouissage. Toutes 

ces modifications ont un effet encore inconnu sur la sensibilité de aciers à la FML dans le sodium 

liquide. Celui-ci reste donc à étudier. Cependant, une compréhension des phénomènes impliqués 

daŶs la FML à l͛ĠĐhelle atoŵiƋue serait très utile pour prévoir, au moins qualitativement, la nature de 

l͛iŶflueŶĐe de Đes ŵodifiĐatioŶs microstructurales. 
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Annexe ͳ : Effect of oxygen on liquid sodium embrittlement of 
T9ͳ martensitic steel 
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AŶŶeǆe Ϯ : CoŵpositioŶ des alliages ŵeŶtioŶŶĠs au Đouƌs de l͛Ġtude 249 

 

 
 

Annexe ʹ : Composition des alliages mentionnés au cours de 
l’étude 

 

Le tableau suivant présente différentes spécifications de composition pour les alliages 

ŵeŶtioŶŶĠs au Đouƌs de Đette Ġtude. “euls les ĠlĠŵeŶts d͛alliages les plus fƌĠƋueŵŵeŶt rencontrés 

soŶt pƌĠseŶtĠs. OŶ Ŷote ŶotaŵŵeŶt Ƌue l͛IŶĐoloǇ ϴϬϬ possğde ĠgaleŵeŶt uŶe spĠĐifiĐatioŶ eŶ 
aluminium et en titane (Al : 0,15-0,60 % massiques, Ti : 0,15-0,60 % massiques et la somme des 

teneurs en aluminium et en titane doit être comprise entre 0,30 et 1,20 % massique) et que les 

teneurs en azote pour les aciers de type 304 et 316 doivent être inférieures à 0,ϭ % ŵassiƋue. L͛aĐieƌ 
HT-9 contient également environ 0,5 % massique de tungstène. L͛aĐieƌ ϭϱ-15Ti, également désigné 

AIM1, contient, en plus des éléments présentés ci-dessous, 0,4 % massique de titane et 0,005 % de 

bore.  

 

Désignation Spécifications en pourcents massiques 

de l͛aĐieƌ C Cr Ni Mo Mn Si P S Nb V 

T91 
0,07-

0,14 

8,0-

9,5 
<0,40 

0,85-

1,05 

0,30-

0,60 

0,20-

0,50 
<0,02 <0,01 

0,06-

0,10 

0,18-

0,25 

EM10 5 0,1 9,0 0,20 1,0 0,50 0,30 <0,008 - - - 

2 ¼ Cr-1Mo 
0,05-

0,15 

1,90-

2,60 
- 

0,87-

1,13 

0,30-

0,60 
<0,50 <0,025 <0,025 - - 

A508III <0,25 0,25 
0,40-

1,00 

0,45-

0,60 
<1,5 <0,40 <0,025 <0,025 - 0,05 

15Mo3 <0,20 <0,30 - 
0,25-

0,40 

0,45-

0,85 

0,10-

0,35 
<0,035 <0,035 - <0,04 

316SS <0,08 16-18 10-14 2-3 <2 <0,75 <0,045 <0,03 - - 

316L <0,03 16-18 10-14 2-3 <2 <0,75 <0,045 <0,03 - - 

304SS <0,08 18-20 8-10,5 - <2 <0,75 <0,045 <0,03 - - 

304L <0,03 18-20 8-10,5 - <2 <0,75 <0,045 <0,03 - - 

Incoloy 800 <0,10 19-23 30-35 - <0,5 <1 - <0,015 - - 

15-15Ti / 

AIM1 5 
0,1 15 15 1,2 1,5 0,6 0,007 - - - 

HT-9 5 0,2 12 0,5 1 0,6 0,4 - - - 0,25 

 

                                                             
5
 Composition typique 
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AŶŶeǆe ϯ : Couƌďes ŵĠĐaŶiƋues assoĐiĠes auǆ ŵesuƌes d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe sur le T91 251 

 

 
 

Annexe ͵ : Courbes mécaniques associées aux mesures 
d’énergie à rupture sur le T9ͳ 

 

1. Influence des conditions d’exposition et des impuretés sur la FML du T9ͳ 

 

1.1. )nfluence de la durée et de la température d’exposition 

 

Exposition de 24 h à 723 K dans du sodium à basse teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min : 

 

Exposition de 48 h à 723 K dans du sodium à basse teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min : 
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Essais mécaniques à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 

 

 

Exposition de 48 h à 823 K dans du sodium à basse teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min : 

 

Essais mécaniques à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 

 



AŶŶeǆe ϯ : Couƌďes ŵĠĐaŶiƋues assoĐiĠes auǆ ŵesuƌes d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe suƌ le Tϵϭ 253 

 

 
 

 

Exposition de 117 h à 823 K dans du sodium à basse teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min : 

 

 

1.2. Influence de la teneur en oxygène 

Exposition de 160 h à 823 K dans du sodium à très basse teneur en oxygène  

Essais mécaniques à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min : 
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Essai mécanique à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 

 

Exposition de 48 h à 723 K dans du sodium à basse teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min : 

 

Essais mécaniques à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 

 

 

 



AŶŶeǆe ϯ : Couƌďes ŵĠĐaŶiƋues assoĐiĠes auǆ ŵesuƌes d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe suƌ le Tϵϭ 255 

 

 
 

Exposition de 48 h à 723 K dans du sodium à haute teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,005 mm/min (sauf 

référence): 

 

 

1.3. Essais sous atmosphère hydrogénée 

Exposition de 48 h à 723 K dans du sodium à basse teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 
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Essais mécaniques à 673 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 

 

 

2. Etude du la fissuration du T91 dans le sodium liquide 

2.1. Influence de la température 

Exposition de 48 h à 723 K dans du sodium à basse teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 398 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 

 

 

 

 

 

 

 

 



Annexe 3 : Courbes mécaniques associées aux mesuƌes d͛ĠŶeƌgie à ƌuptuƌe suƌ le Tϵϭ 257 

 

 
 

Essais mécaniques à 473 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 

 

Essais mécaniques à 523 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min : 

 

Les essais mécaniques à 573 K et 673 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 

0,015 mm/min ont été présentés lors des essais en atmosphère hydrogénée. 
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2.2. Influence de la vitesse de sollicitation 

Exposition de 48 h à 723 K dans du sodium à basse teneur en oxygène 

Essais mécaniques à 673 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 1,5 mm/min : 

 

Essais mécaniques à 673 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,15 mm/min : 

 

L͛essai ŵĠĐaŶiƋue effeĐtuĠ à ϲϳϯ K pouƌ uŶe ǀitesse de dĠplaĐeŵeŶt de tƌaǀeƌse de Ϭ,Ϭϭϱ 
mm/min a été présenté lors des essais en atmosphère hydrogénée. 
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Annexe Ͷ : Analyses de composition en pointe de fissure en 
MET 

 

 L͛eǆtƌaĐtioŶ d͛ĠĐhaŶtilloŶs pouƌ observation en microscopie électronique en transmission a 

été effectuée en pointe de fissures arrêtées. La méthodologie et les outils utilisés sont décrits en 

dĠtail eŶ paƌtie ϰ.ϰ.ϭ. DaŶs Đette paƌtie, seule la dĠteĐtioŶ d͛uŶe poteŶtielle pƌĠseŶĐe d͛oǆǇgğŶe au-

delà de la pointe de fissure nous intéressait et a, en conséquence, été décrite. Cependant, des 

analyses élémentaires complémentaires ont également été effectuées. Deux échantillons ont ainsi 

ĠtĠ aŶalǇsĠs paƌ peƌte d͛ĠŶeƌgie des ĠleĐtƌoŶs et aŶalǇse dispersive en énergie des rayons X 

(échantillons 1 et 2) et un troisième par analyse dispersive en énergie des rayons X (échantillon 3). 

 

1. Analyses par perte d’énergie des électrons ȋEELSȌ 

 

 La composition chimique en pointe de fissure de deux échantillons a donc été étudiée en 

speĐtƌosĐopie paƌ peƌte d͛ĠŶeƌgie des ĠleĐtƌoŶs eŶ utilisaŶt uŶ MET Jeol ϮϬϭϬ. Des aŶalǇses eŶ 
oxygène, carbone, gallium, chrome et en fer ont été effectuées. Les raies utilisées ainsi que les 

Ŷiǀeauǆ d͛ĠŶeƌgie assoĐiĠs soŶt pƌĠseŶtĠs dans le tableau 30. 

Elément Raie Niǀeau d͛ĠŶeƌgie ;eVͿ 
Oxygène K 532 
Carbone K 284 
Gallium M 103 
Chrome L2,3 573 

Fer L2,3 708 
Tableau 30 : ‘aies utilisĠes et Ŷiǀeauǆ d͛ĠŶeƌgie assoĐiĠs pouƌ l͛aŶalǇse EEL“ de diffĠƌeŶts ĠlĠŵeŶts 

Les cartographies en O, C, Ga, Cr et Fe sur les échantillons 1 et 2 sont présentées en figure 

161 et figure 162 respectivement.   
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Imagerie MET 

 

Oxygène 

 

Carbone 

 
Gallium 

 

Chrome 

 

Fer 

 
Figure 161 : Caƌtogƌaphies eŶ O, C, Ga, Cƌ et Fe oďteŶue paƌ EEL“ suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϭ (la pointe de fissure est localisée par 

l͛iŶdiĐatioŶ PFͿ 

Imagerie MET 

 

Oxygène 

 

Carbone 

 
Gallium 

 

Chrome 

 

Fer 

 
Figure 162 : Caƌtogƌaphies eŶ O, C, Ga, Cƌ et Fe oďteŶue paƌ EEL“ suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ Ϯ (la pointe de fissure est localisée par 

l͛iŶdiĐatioŶ PFͿ 

PF 

PF 
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 Les deux échantillons ne montrent pas de singularités de composition en pointe de fissure. 

Les répartitions en carbone et en oxygène sont relativement homogènes. Aucune présence 

d͛oǆǇdatioŶ ailleuƌs Ƌue suƌ les lğǀƌes de la fissuƌe ou du dĠpôt de tuŶgstğŶe, due à uŶe oǆǇdatioŶ 
Ŷatuƌelle du ŵatĠƌiau Ŷ͛est oďseƌǀĠe. De ŵġŵe, auĐuŶe stƌuĐtuƌe de Đaƌďures particulière ou de 

diffusioŶ de ĐaƌďoŶe Ŷ͛est ǀisiďle. OŶ Ŷote paƌ ĐoŶtƌe Ƌue la ƌĠpaƌtitioŶ du feƌ et du Đhƌoŵe Ŷe soŶt 
pas hoŵogğŶes daŶs le ŵatĠƌiau. CepeŶdaŶt, auĐuŶe teŶdaŶĐe paƌtiĐuliğƌe Ŷe seŵďle justifieƌ l͛aƌƌġt 
de la fissure. Des analyses en galliuŵ oŶt ĠgaleŵeŶt ĠtĠ effeĐtuĠes afiŶ d͛oďseƌǀeƌ la ƌĠpaƌtitioŶ 
d͛ioŶs galliuŵ dĠposĠs loƌs de la dĠĐoupe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ paƌ FIB. 

 

2. Analyses dispersives en énergie des rayons X (EDX) 

 

 La ĐoŵpositioŶ de la poiŶte de fissuƌe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ a tout d͛aďoƌd ĠtĠ aŶalǇsĠe  paƌ EDX 
en utilisant un FEI Titan Chemistem. Les cartographies en Na, O, Cr, Fe, Cu et Mo sont présentées 

Erreur ! Argument de commutateur inconnu.. 

    

 

   
Figure 163 : Caƌtogƌaphies eŶ Na, O, Mo, Fe, Cƌ et Cu oďteŶue paƌ EDX suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ (la pointe de fissure est localisée 

paƌ l͛iŶdiĐatioŶ PFͿ 

 Les Đaƌtogƌaphies oďteŶues eŶ EDX suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϯ ĐoŶfiƌŵeŶt les oďseƌǀatioŶs 
pƌĠĐĠdeŶtes ;pas de ĐoŶditioŶs de ĐoŵpositioŶ ĐaƌaĐtĠƌistiƋue au Ŷiǀeau de la zoŶe d͛aƌƌġt de la 
fissuƌe, pas de diffusioŶ d͛oǆǇgğŶe au-delà de la poiŶte de la fissuƌeͿ. L͛EDX a peƌŵis d͛effeĐtueƌ des 
aŶalǇses ĐoŵplĠŵeŶtaiƌes eŶ ŵolǇďdğŶe, gƌâĐe à l͛utilisatioŶ d͛uŶe gƌille de Đuiǀƌe pouƌ dĠposeƌ 
l͛ĠĐhaŶtilloŶ. EŶ effet, l͛utilisatioŶ d͛uŶe gƌille de ŵolǇďdğŶe eŶtƌaîŶe uŶe pollutioŶ des ŵesuƌes à 

Đauses des atoŵes de la gƌille Ƌui se tƌouǀeŶt dĠposĠs suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ loƌs de l͛aŵiŶĐisseŵeŶt fiŶal 
de l͛ĠĐhaŶtilloŶ. OŶ ĐoŶstate toutefois uŶe ƌĠpaƌtitioŶ hoŵogğŶe du ŵolǇďdğŶe, Đe Ƌui Ŷe suggğƌe 
pas d͛iŶflueŶĐe paƌtiĐuliğƌe suƌ la ƌuptuƌe du Tϵϭ. CoŶtƌaiƌeŵeŶt à la ŵĠthode de peƌte d͛ĠŶeƌgie des 
ĠleĐtƌoŶs, l͛EDX peƌŵet de dĠteĐteƌ la pƌĠseŶĐe de sodiuŵ ;le Ŷiǀeau d͛ĠŶeƌgie du sodiuŵ est 
ŵasƋuĠ paƌ les plasŵoŶs eŶ EEL“Ϳ. OŶ oďseƌǀe la pƌĠseŶĐe d͛uŶ sigŶal eŶ poiŶte de fissuƌe, toutefois 
la raie du sodium est très proche de celles du cuivre et du gallium. Les signaux dus à la présence de 

PF 
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ces éléments sont donc superposés et il est difficile de distinguer si cette surconcentration est 

ƌĠelleŵeŶt due au sodiuŵ ou au Đuiǀƌe dĠposĠ suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ loƌs de l͛aŵiŶĐisseŵeŶt fiŶal de 
l͛ĠĐhaŶtilloŶ ou eŶĐoƌe au galliuŵ dĠposĠ loƌs de la dĠĐoupe. Ces ŵesuƌes Ŷe peƌŵetteŶt doŶĐ 
malheureusement pas de statuer sur la présence de sodium en amont de la pointe de fissure.  

 Des mesures complémentaires ont été effectuées avec un FEI Tecnai G2 sur les échantillons 1 

et 2 dont la grille est faite de molybdène, évitant donc la présence de cuivre dans le signal détecté. 

Certaines sont présentées en figure 164 et figure 165 .On constate que les raies du gallium et du 

sodium sont toujours superposées,  cependant il est plus aisé de décorréler le sodium des différents 

pics. “uƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ Ϯ, oŶ Ŷe ĐoŶstate pas de pƌĠseŶĐe de sodiuŵ eŶ poiŶte de fissuƌe, aloƌs Ƌue 
des tƌaĐes soŶt ǀisiďles suƌ l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϭ. Ces tƌaĐes diŵiŶueŶt au fuƌ et à ŵesuƌe Ƌu͛oŶ s͛ĠloigŶe de 
la pointe de fissure. Il est ĐepeŶdaŶt possiďle Ƌue Đe sodiuŵ soit assoĐiĠ paƌ eǆeŵple à de l͛oǆǇgğŶe 
et de l͛hǇdƌogğŶe et soit uŶ ƌĠsidu du laǀage de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ou de soŶ passage à l͛aiƌ liďƌe. En effet, 

le fƌoŶt d͛aƌƌġt de la fissuƌe Ŷ͛est pas oƌthogoŶal au plaŶ de l͛ĠĐhaŶtilloŶ daŶs Đe Đas et Đela peut 
ĐoŶduiƌe à l͛aŶalǇse d͛uŶ ĐoŵposĠ pƌĠseŶt eŶ suƌfaĐe de la fissuƌe et ŶoŶ au-delà de sa pointe. Il est 

donc difficile de conclure sur la présence de sodium au-delà de la pointe de fissure. 

 

 

 

 

 

 
Figure 164 : Analyses ponctuelle par EDX au-delà de la poiŶte de fissuƌe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ ϭ ;la poiŶte de fissuƌe est loĐalisĠe 

paƌ l͛iŶdiĐatioŶ PFͿ 

  

                              Detector            
Element Weight % Atomic % Uncert. % Correction k-Factor 
------- -------- -------- --------- ---------- -------- 
Na(K)      1.31     3.20     0.08     0.81       1.171 

Cr(K)      6.96     7.49     0.15     0.99       1.304 

Fe(K)     79.14    79.22     0.54     0.99       1.403 

Ga(K)     12.56    10.07     0.23     0.99       1.934 

                              Detector            
Element Weight % Atomic % Uncert. % Correction k-Factor 
------- -------- -------- --------- ---------- -------- 
Na(K)      0.02     0.05     0.01     0.81       1.171 

Cr(K)      7.48     8.07     0.08     0.99       1.304 

Fe(K)     87.27    87.67     0.27     0.99       1.403 

Ga(K)      5.22     4.20     0.07     0.99       1.934 

PF 

PF 



Annexe 4 : Analyses de composition en pointe de fissure en MET 263 

 

 
 

 

 
 

 
Figure 165 : Analyses linéique par EDX au-delà de la poiŶte de fissuƌe de l͛ĠĐhaŶtilloŶ Ϯ ;la poiŶte de fissuƌe est loĐalisĠe paƌ 

l͛iŶdiĐatioŶ PFͿ 
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Etude de l’iŶflueŶĐe du sodiuŵ liƋuide suƌ le ĐoŵpoƌteŵeŶt ŵéĐaŶiƋue de l’aĐieƌ T91  

 Nous avons étudié la sensibilité du T91 à la fragilisation par le sodium liquide. Une procédure 
expérimentale a été mise en place afin de procéder à des essais mécaniques en sodium sous atmosphère 
iŶeƌte. GƌâĐe à l͛iŶtƌoduĐtioŶ d͛uŶe Ġtape pƌĠliŵiŶaiƌe d͛exposition au sodium, la mouillabilité du T91 par le 
sodiuŵ liƋuide et la stƌuĐtuƌe de l͛iŶteƌfaĐe sodiuŵ/aĐieƌ oŶt pu ġtƌe ĠtudiĠs eŶ foŶĐtioŶ des diffĠƌeŶts 
paƌaŵğtƌes d͛eǆpositioŶ. UŶe ƌĠduĐtioŶ sigŶifiĐatiǀe des pƌopƌiĠtĠs ŵĠĐaŶiƋues est oďseƌǀĠe ƋuaŶd le 
ŵouillage de l͛aĐieƌ paƌ le sodiuŵ est ďoŶ. L͛utilisatioŶ de diffĠƌeŶtes teŶeuƌs eŶ oǆǇgğŶe et eŶ hǇdƌogğŶe 
suggğƌe Ƌue l͛oǆǇgğŶe joue uŶ ƌôle pƌiŵoƌdial daŶs l͛aŵĠlioƌatioŶ de la ŵouillaďilitĠ du Tϵϭ.  

 La sensibilité du phénomène de fragilisation à la vitesse de sollicitation et à la température a été 
ĐaƌaĐtĠƌisĠe. A paƌtiƌ de Đes ƌĠsultats, l͛eǆisteŶĐe d͛uŶe tƌaŶsitioŶ fƌagile/duĐtile, foŶĐtioŶ de Đes deuǆ 
paƌaŵğtƌes a ĠtĠ ŵis eŶ ĠǀideŶĐe. L͛Ġtude de Đette tƌaŶsitioŶ suggğƌe Ƌu͛uŶe Ġtape de diffusioŶ du sodium 
dans les joints de grains du T91 est limitante pour la fragilisation. Des analyses en microscopie électronique en 
tƌaŶsŵissioŶ et paƌ Đaƌtogƌaphies d͛oƌieŶtatioŶ de fissuƌes aƌƌġtĠes oŶt ĠgaleŵeŶt peƌŵis de ĐoŶstateƌ Ƌue le 
mode de rupture est interlatte ou intergranulaire, fournissant ainsi une image cohérente du processus de 
fragilisation. 

La ŵġŵe ŵĠthodologie a ĠtĠ appliƋuĠe à l͛aĐieƌ ŶoŶ alliĠ XCϭϬ. Les ƌĠsultats ŵoŶtƌeŶt uŶ 
ĐoŵpoƌteŵeŶt eŶ tous poiŶts siŵilaiƌe à Đelui de l͛aĐieƌ Tϵϭ et suggğƌeŶt doŶĐ uŶ ŵĠĐaŶisŵe ĐoŵŵuŶ pouƌ les 
aciers cubiques centrés. De plus, ils confirment que la transition fragile ductile observée semble la conséquence 
d͛uŶe ǀitesse de pƌopagatioŶ de fissuƌe fƌagile ƌelatiǀeŵeŶt liŵitĠe. Cette pƌopagatioŶ est aĐtiǀĠe 
theƌŵiƋueŵeŶt aǀeĐ uŶe ĠŶeƌgie d͛aĐtiǀatioŶ d͛eŶǀiƌoŶ ϱϬ kJ/ŵol. EŶfiŶ, il a ĠtĠ ŵoŶtƌĠ Ƌue l͛aĐieƌ 
austénitique 304L est également sensible à la fragilisation par le sodium liquide. Certaines surfaces de rupture 
tĠŵoigŶeŶt ĐlaiƌeŵeŶt d͛uŶe ƌuptuƌe iŶteƌgƌaŶulaiƌe, cependant des interrogations persistent à propos du 
chemin de fissuration. 

Mots clés : Fragilisation par les métaux liquides, sodium, acier, transition fragile/ductile, rupture intergranulaire 

 

 
 Study of the influence of liquid sodium on the mechanical behavior of T91 steel in liquid sodium 

 We studied the sensitivity of T91 steel to embrittlement by liquid sodium. An experimental procedure 
was set up to proceed to mechanical testing in sodium under an inert atmosphere. The introduction of a liquid 
sodium pre-exposure step prior to mechanical testing enabled the study of both the wettability of T91 by 
sodium and the structure of the sodium steel/interface as a function of the exposure parameters. The 
mechanical properties of T91 steel are significantly reduced in liquid sodium provided the wetting conditions 
are good. The use of varying oxygen and hydrogen concentrations suggests that oxygen plays a major role in 
enhancing the wettability of T91.  

 The sensitivity of the embrittlement to strain rate and temperature was characterized. These results 
showed the existence of a ductile to brittle transition depending on both parameters. Its characterization 
suggests that a diffusion step is the limiting rate phenomenon of this embrittlement case. TEM and EBSD 
analysis of arrested cracks enabled us to establish that the fracture mode is interlath or intergranular. This 
characteristic is coherent with the crack path commonly reported in liquid metal embrittlement. 

 A similar procedure was applied to the unalloyed XC10 steel. The results show a behavior which is 
similar to the one of T91 steel and suggest a common mechanism for liquid sodium embrittlement of body 
centered cubic steels. Moreover, they confirm that the ductile to brittle transition seems associated with a 
limited crack propagation rate. The propagation is thermally activated with activation energy of about 

50 kJ/mol. Finally, it was shown that 304L austenitic steel is sensitive to liquid sodium embrittlement as well. 
Some fracture surfaces testify of an intergranular fracture mode, but some questions still remain about the 
crack path.   

Key words : Liquid metal embrittlement, sodium, steel, ductile to brittle transition, intergranular fracture 


