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)ntroduction 

 

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. E  effet, seul l isotope  de 
l u a iu   est utilis . Cela pose des problèmes pour l app o isio e e t à long terme de l'activité 

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

de réacteurs à eut o s apides afi  d e ploite  les ,  % esta ts d u a iu  . Ces ato es ta t 
o  fissiles, il faut d a o d les t a s ute  pa  aptu e eut o i ue e  pluto iu  , ui lui est 

fissile. Ceci est permis de façon efficace par un réacteur surgénérateur : est à di e u il p oduit plus 
de mati e fissile u il e  o so e. Ce a a t e su g ateu  est e du possi le e  li ita t les 
aptu es st iles pa  l utilisatio  d u  ilieu o -modérateur, où les neutrons conservent un spectre 

apide e  e gie. L eau l g e utilis e da s les o ditio s des a teu s à eau p essu is e est 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 

possi le pou  e pla e  l u a iu  et le pluto iu . Cepe da t, le pluto iu  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  a es d exploitation 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 fo t l o jet 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 pa e u ils 
se aie t diffi iles à ett e e  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 

ui ale ts au  e ige es d u  EP‘ a e  des p og s sig ifi atifs su  les poi ts p op es au  ‘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 s est 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  de l avant-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 neutro s apides, ais gale e t des e he hes e t ep ises jus u à aujou d hui, 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 

perma e t a e  le œu  du a teu  où la te p atu e est o p ise e t e  K et  K. Les 
matériaux utilisés dans le œu  so t l EM  pou  les tu es he ago au  et l AIM  pou  le gai age du 
combustible. Ces matériaux sont soumis à une température élevée ai si u u e i adiatio  
i po ta te. Il est do  esse tiel d ite  leu  go fle e t da s ette zo e. E  deho s du œu , l a ie  
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 conta t a e  le œu , 
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 d ut des t a au  de th se, l eau tait le ilieu s le tio  pou  fai e la o e sio  d e gie et 

Figure 2 : Structure d'un RNR-Na intégré 
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le at iau e isag  tait l a ie  T . Ce at iau aurait été exposé à une température comprise 

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

e i o e e ts et les o s ue es d utilisatio  de soudu es o e o e  d asse lage 
représentent des points à vérifier. 

 

Problématique de la thèse 

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

matériaux. Ce t pe d e i o e e t, e  plus d t e à l o igi e de phénomènes de corrosion, est 

sou e d u  ph o e de fissu atio  assist e pa  l e i o e e t ui lui est p op e : 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 o s ue es pote tielle e t d a ati ues d u e du tio  i atte due des p op i t s 
a i ues da s le o te te d u  acteur nucléaire imposent de revisiter cette problématique.  

 La p se te tude se fo alise su  u e pote tielle f agilisatio  pa  le sodiu  li uide su  l a ie  
T . Ce hoi  de at iau d tude s e pli ue pa  les o eu  t a au  à so  sujet ui o t o t  
une sensibilité à la FML dans de nombreux métaux liquides tels que le mercure [Medina 2008], 

l i diu  [Martin 2012] ou e o e l eute ti ue plo -bismuth [Auger 2005]. A partir de cette solide 

ase de o aissa es su  et a ie , l o je tif est de o fi e  ce comportement singulier en milieu 

sodiu  et de te te  d  appo te  u e justifi atio . Le as ha t, si la p se e de FML est a e, 
une caractérisation détaillée du phénomène sera entreprise. 

 Afi  d attei d e et o je tif, u e p e i e tape du t a ail tait de fai e l tat de l a t 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, 

l olutio  de l i te fa e et la ouilla ilit  so t des poi ts iti ues au uels il est essai e d t e 
vigilant. Dans cette optique, une seconde partie du travail a été consacrée à la caractérisation de 

l olutio  de l i te fa e da s diff e tes o ditio s ph si o-chimiques. L i flue e de es 
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 

a is es i pli u s passe g ale e t pa  l utilisatio  de at iau  od les et pa  la 
o f o tatio  des o se atio s da s diff e tes o ditio s. C est pou uoi le o po te e t 

d aut es ua es d a ie  a gale e t t  tudi  e  ilieu sodiu  li uide. 
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1. Revue bibliographique 

 

1.1. Fragilisation par les métaux liquides 

 

 La du tilit  d sig e la apa it  d u  at iau à se d fo e  plasti ue e t a a t de o p e. 
Cette p op i t  est pas i t i s ue au at iau et de o eu  pa a t es peu e t l affe te . Le 
terme fragilisation désigne la perte de ductilité, qui peut donc avoir de nombreuses causes. Par 

e e ple, la te p atu e, la itesse de d fo atio  ou l e i o e e t du at iau peu ent avoir 

un rôle fragilisant significatif.  

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

f agilisatio , peut t e u e p o l ati ue u iale pou  le di e sio e e t et l usage de at iau  
talli ues. C est pou uoi 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 

da s es o ditio s, à ause de l utilisatio  de at iau  à la i ost u tu e et à la composition 

complexes visant à po d e au  e ige es i dust ielles. L ide tifi atio  des a is es i pli u s 
passe do  pa  des tudes fo alis es su  des at iau  od les da s le ut de si plifie  l a al se 
des résultats [Wolski 2008] [Joseph1999] [Hugo 2000] [Ludwig 2005]. Ce type d tudes a pe is 
d e t ai e les a a t isti ues ph o ologi ues de la FML telles ue les o ditio s essai es 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 

o t gale e t pe is d tudie  les a is es i pli u s da s la FML. Histo i ue e t, l adso ptio  
du métal li uide e  su fa e du tal solide est o sid e o e espo sa le d u e du tio  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 

ouillage des joi ts de g ai s [‘a ki  ], à la dissolutio  [‘o e tso  ] ou e o e à l issio  
de dislocations li e à l adso ptio  [L h ]. E o e aujou d hui, l application de ces mécanismes 

et leu  o f o tatio  a e  les o se atio s e p i e tales fo t l o jet de dis ussio s [Pe ei o Lopez 
]. E fi , ot e as d tude ta t le ouple a ie  / 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 

a i ues assist  pa  l e i o e e t, da s e se s si ilai e à la o osio  sous o t ai te et la 
f agilisatio  pa  l h d og e. Etudi e depuis  [Hu ti gto  ], la FML a fait l o jet 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 

aujou d hui pa  u e o p he sio  li it e des a is es i pli u s, est li e au o e 
conséquent de paramètres physico- hi i ues et a i ues ui l i flue e t, ai si u à 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 

f agilisatio  pa  les tau  li uides est la du tio  de l allo ge e t à uptu e ui peut-être 

p oduite ua d des tau  solides, o ale e t du tiles, so t solli it s a i ue e t alo s u ils 
sont en contact avec un métal liquide ». Co t ai e e t à d aut es d fi itio s plus est i ti es, elle-ci 

e lut pote tielle e t au u  t pe d i te a tio  li  à la p se e du tal li uide e  o ta t a e  
le métal solide pouvant potentiellement influer sur son comportement mécanique, tels que 

l adso ptio  du tal li uide e  su fa e du tal solide [Ka da  ], la diffusio  du tal li uide 
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 

e lut l i pli atio  de ph o es de diffusio  da s la FML [Ka da  ], do t le ôle, 
ota e t du a t l i itiatio  des fissu es, a t  sugg  plus ta d pa  Go do  pa  e e ple [Go do  

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 

o stitu e d u e du tio  de l allo ge e t à uptu e du at iau, à la uelle s ajoute pa fois u e 
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 

ue e tai es tudes aie t appo t  u e fissu atio  t a sg a ulai e d a ie s à i ost u tu e 

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 

soul e t la uestio  la uestio  d u  ode de uptu e u i ue. Des essais su  des o o istaux 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 tal solide doit t e solli it  a i ue e t. E  effet, la p se e de o t ai tes 
a i ues est s st ati ue e t essai e à l o se atio  de FML. Ce tai s auteu s 

p ise t gale e t ue la d fo atio  asso i e doit t e plasti ue [Ha o k ] 
[Ni holas ]. Cette a a t isti ue, ie  u o se e e p i e tale e t, e lut pas 

uel ues o t e-e e ples, ota e t les ouples alu i iu  / galliu  ou ui e / is uth 
pa  e e ple, pou  les uels la f agilisatio  a lieu au-dessous du seuil de d fo atio  
plasti ue. Le te e de p t atio  i te g a ulai e est p f  e  a se e de o t ai te. 

- Il est gale e t essai e u u  o ta t di e t e iste e t e le tal solide et le tal 
li uide. Cela se t aduit pa  l o se atio  d u  o  ouillage. Le p i ipal o sta le à e it e 
est o stitu  pa  la p se e d u e ou he d o de p e a t tout o ta t i ti e. Cette 
ou he d o de peut- t e fo e soit da s le tal li uide da s e tai es o ditio s 

pa ti uli es e e ple P -Bi [Bal aud ] , soit da s u  aut e ilieu, pa  e e ple à l ai . La 
atu e p ote t i e, ou o , de la ou he d o de p se te e  su fa e du tal solide d pe d 

di e te e t de l o de fo  [Auge  ]. Il e iste gale e t diff e tes te h i ues afi  
d li i e  u e ou he d o de et de p o ou oi  le ouillage di e t d u  tal solide pa  u  

tal li uide. Pa i elles- i, o  peut ite  l utilisatio  de flu  si ilai es à eu  utilis s da s le 
ad e de la soudu e, le d apage io i ue [Ba lo  ] ou e o e la p -e positio  au tal 

li uide da s des o ditio s du t i es ui e o duise t pas à la fo atio  d u e aut e 
ou he d o de [Hoj a ]. 

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

l o u e e de FML d pe d gale e t d aut es pa a t es ui se o t d taill s da s la pa tie 
suivante.  
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1.1.2. Paramètres influents 

 

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

se si ilit  d u  at iau à la FML. Les diff e ts pa a t es o us à e jou  so t p se t s u  pa  
u  afi  de p se te  l tat de l a t des o aissa es. 

 

Couples mis en jeu 

 Telle que décrite précédemment, la FML peut potentiellement être observée lors de l tude 
de i po te uel ouple tal solide/ tal li uide. E  p ati ue, de o euses tudes o t o t  

ue e tai es o i aiso s  so t pas sujettes. C est pa  e e ple le as des ouples i kel / 
potassium, nickel / cesium [Nicholas 1991]. Souvent, ces cas particuliers peuvent être expliqués par 

une analyse de la physico- hi ie de l i te fa e. Cela a pe is d ta li  uel ues it es si ples ais 
décisifs quant à la sensibilité à la FML. Une des règles empiriques esse tielles est d a oi  u  o  
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 a pas o se  de f agilisatio  du at iau 
[Van Den Bos h ] alo s ue d aut es l ont 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 ui a dite ait l id e d u e sp ifi it  des ouples sujets à la FML. 

 La formation de composés intermétalliques est également un phénomène susceptible 

d e p he  la FML [‘ostoke  ]. La ouple alu i iu /lithiu  e  est u  o  e e ple d ap s le 
e auteu . Il faut epe da t, de la e faço  ue pou  l étude 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 ta lie o e it e e pi i ue [Ka da  ], ais o   t ou e aujou d hui des exceptions 

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

p opagatio  des fissu es se ait e t a e à ause d u  ousse e t de la fissu e sulta t 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 

fo atio  de o pos s i te talli ues f agiles, de e u u e dissolutio  s le ti e puisse 
fa ilite  l a o çage des fissu es [L h ]. 

 L tude de la se si ilité 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 te p atu e à la uelle est effe tu  l essai a i ue est u  des p i ipau  pa a t es 
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 

te p atu e de fusio  du tal li uide. C est là u est g ale e t o se e l i te sit  a i ale 
de la fragilisation. Cette observation est attribuée à la relaxation des contraintes en pointe de fissure 

aug e ta t a e  la te p atu e de l essai pa  L h [L h ]. O  ote a u il e iste gale e t 
des as ui fo t e eptio  à ette gle et où l i te sité maximale est observée à plus haute 

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

- U  etou  à la du tilit  s op e au-delà d u e te p atu e p op e au ouple tal solide / 
métal liquide étudié. Ceci constitue une autre cara t isti ue de la FML. La d pe da e de l i te sit  
de la FML à la température peut être représentée schématiquement comme dans la figure 4. 

 

Figure 4 : ‘ep se tatio  s h ati ue de la d pe da e de la FML à la te p atu e de l essai a i ue 
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Il est à ote  u e  alit  ette d pe da e est plus o ple e. E  effet, des ph o es 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 

i t essa ts. D ap s ses essais effe tu s a e  le ouple fe  / i diu , il a o t  ue, du oi s dans 

e as, la FML est o stitu e d u e phase d a o çage des fissu es, sui ie d u e phase de 
p opagatio . Des e gies d a ti atio  o t t  ti es de es essais et o t pe is de ett e e  

ide e ue la FML du fe  pa  l i diu  est the i ue e t a ti e. 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 itesse de d fo atio  utilis e pe da t l essai 
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 

plo  et u  alliage d alu i iu  solli it  au o ta t du e u e, Joh so  a plus loi  e  etta t 
ette elatio  sous la fo e d u e loi d A he ius afi  de elie  le etou  da s u  gi e de 

compo te e t du tile à u e de sit  de dislo atio s iti ue. L auteu  asso ie do  le etou  de la 

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

E  utilisa t l a ti atio  the i ue asso i e au ou e e t des dislo atio s, il a i e à l e p essio  
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 l e gie d a ti atio  asso i e au ou e e t des dislo atio s et R la constante des 

gaz pa faits. Malheu euse e t, l e gie d a ti atio  esu e de l o d e de  - 400 kJ/mol) est 

g a de de a t les aleu s de l e gie d a ti atio  g ale e t ad ises pou  l a ti atio  
the i ue du ou e e t des dislo atio s. L auteur justifie cela par le fait que cette énergie 

d a ti atio  est p o a le e t appa e te et sulte d u e o i aiso  de plusieu s ph o es 
physiques. 
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Vitesse de déformation 

La itesse de d fo atio  est gale e t u  pa a t e d essai t s i flue t su  la sensibilité 

d u  at iau à la FML. E  fo tio  de sa aleu , o  peut o se e  l o u e e, ou o , 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 

itesses de d fo atio  apides. C est pa  e e ple le as pou  les ouples laito  / galliu  [Fe a des 
1997] ou aluminium / mercure [Rostoker 1960]. Toutefois, dans le cas des aciers par exemple, la 

tendance semble êt e i e se [Ha ou he ] et l utilisatio  d u e itesse de d fo atio  fai le 
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 l ou e tu e de la fissu e et mode de rupture en fonction de la longueur de fissure et de la vitesse de 
solli itatio  d u  a ie  T  da s du e u e li uide [Medi a ] 

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'in u atio , essai e à l o te tio  du ouillage ap s la uptu e de la ou he d o des, e 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 

ota e t [Lud ig ]. D ap s ses o se atio s, e de ie  o t e u e fo te i flue e de la 
contrainte sur la vitesse de pénét atio  du tal li uide, ai si ue su  l paisseu  du fil  i pli u . 
De plus, l a al se de ses sultats lui fait gale e t ett e des doutes ua t à l o u e e d u e 
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 

ide e pa  plusieu s uipes lo s de l tude de la se si ilit  à la FML par l'eutectique plomb-

is uth li uide d'u e ua e d a ie  do t la du et  est odifi e pa  l utilisatio  de diff e tes 
températures de revenu [Legris 2000] [Serre 2008] [Long 2008]. Par extension, la dureté étant reliée 

à la li ite d lasti it  du atériau 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 

gale e t g ale e t plus fa o a le à l o u e e de FML u u e g o t ie solli it e e  ode 
III. U e solli itatio  li ue est gale e t u e o ditio  d essai plus s e u u  ai tie  à ha ge 
o sta te [L h ]. De plus, la p se e d u e o e t atio  de o t ai te se le t e 

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 da s des o ditio s d essais pou ta t si ilai es [Fe a des ] [Ni aise ].  

 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 

o t ai te gal à la oiti  de la li ite d lasti it  [‘ostoke  ]. 

 

Microstructure du métal solide 

 Les a a t isti ues d u e i ost u tu e peu e t la e d e plus ou oi s fa o a le à 
l o u e e de FML. Les tudes e ista tes se fo alise t esse tielle e t su  des ha tillo s 
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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 

l p ou ette, o e u  i di ateu  du deg  de FML, o  o se e ue elle-ci est plus intense quand 

la taille de g ai s aug e te. Cette d pe da e peut s e pli ue  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 = 
du tio  de se tio  à la uptu e de l p ou ette  [Fernandes 1997] 

L effet Hall-Pet h pe et de elie  la taille de g ai s a e  la du et  et la li ite d lasti it  du 
at iau. Toutefois, l i flue e 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, 

l o ie tatio  et la st u tu e du joi t de g ai s so t gale e t des pa a t es esse tiels. L' tude de 
la sensibilité de bicristaux de cuivre à la FML a permis de mettre en évidence une forte dépendance à 

l o ie tatio  du joi t pa  appo t à la di e tio  de solli itatio  [‘ostoke  ]. Il s a e ue la 
fragilisation est plus intense si le joint est orienté perpendiculairement à l a e de t a tio . Ce résultat 

est en accord a e  l i flue e du ode de solli itatio  d it aupa a a t. E  effet, e t pe 
d o ie tatio  o duit à u e solli itatio  e  ode I du joi t, plus p opi e à l o u e e 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 t  e e pou  le as d tude alu i iu  / e u e +  % galliu  [Ka gol ]. O  oit u e 
illustration de la relation directe e t e l' e gie du joi t et le tau  de estitutio  d e gie asso i  à la 
p opagatio  d u e fissu e da s e joi t e  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 : a  Tau  de estitutio  d e gie pou  u e itesse de p opagatio  de fissure de 3,5 µm/s en fonction de la 

désorientation d a e < > de g ai s d alu i iu  au o ta t d u  la ge e u e +  % 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 

∑  

∑  ∑  
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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 suggè e d ailleu s ue les a u es so t des o sta les à la p opagatio  de fissu e 
[Ma ti  ]. Les s g gatio s d i pu et s au  joi ts de g ai s peu e t gale e t odifie  la 
se si ilit  à la FML, ais la atu e de l i flue e d pe d t oite e t de l i pu eté ségrégée 

[Dinda ]. Da s les a ie s, pa  e e ple, l tai  et l a ti oi e o t te da e à aug e te  la 
se si ilit  à la FML pa  le plo  ou l i diu , alo s ue le phospho e et l a se i  o t l effet i e se. 

 La p se e d u  he i  p f e tiel de fissu atio  peut s e pli ue  de diff e tes a i es 
e  fo tio  des auteu s et des diff e ts a is es de f agilisatio  p opos s. U e pa tie d e t e 
elles se ase ota e t su  la p se e d i pu et s s g g es da s les joi ts de g ai s. “elo  
Glickman et co fo e t au a is e u il p opose [Gli k a  ], la p se e d i pu et s 
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 

at i e ta t li it e, leu  atu e diff e te pe et d i te sifie  lo ale e t les ph o es de 
dissolution. Gordon, quant à lui, suggère que les joints de grains sont fragilisés par le métal liquide du 

fait u ils so t des he i s préférentiels de diffusion.  

Il est ie  o u ue e tai s l e ts duise t la oh sio  des joi ts de g ai s lo s u ils  
so t s g g s. Ce ph o e a fait l o jet de o euses tudes isa t à p di e le a a t e 
f agilisa t ou o  d u e i pu et  dans le fer [McLean 1957] [Hirth 1980] [Seah 1983]. A partir de 

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

l e ts, “eah a pu d esse  u  diag a e pe etta t d esti e  si l esp e s g g e est f agilisa te 
ou au contraire renforce la cohésion du joint. Celui-ci est présenté en figure 9. 

 

Figure 9 : Diag a e de l e thalpie de su li atio  e  fo tio  du pa a t e de aille [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 

lo s u il est ségrégé dans les joints de grains du fer, alo s u il est pas epo t  o e f agilisa t e  
termes de FML. Si une pénétration intergranulaire est impliquée dans le phénomène de FML, une 

fragilisation par le sodium se ait do  sus epti le d t e o se e. 

 

Composition du métal liquide 

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

seule esp e hi i ue, afi  de si plifie  l a al se des sultats. E  effet, des ajouts d l e ts 
diff e ts e  fai le ua tit s peu e t si guli e e t odifie  l i flue e du tal li uide su  les 
p op i t s a i ues du at iau [West ood ]. L effet p oduit est spécifique à la nature 

même de ces éléments. Les o s ue es d'additio  d l e ts à as poi t de fusion dans une 

solutio  de e u e su  le o po te e t a i ue d alu i iu  pol istalli  so t isi les e  
figure 10. 

 

Figure 10 : Influence de la composition du métal liquide sur l'intensité de la fragilisation d aluminium 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 

f agilisatio . C est le as pou  le ouple a ie  / zi  pou  des te p atu es i f ieu es à  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 

at iau, soit à u  ouillage su  u e ou he d o de, oi e à u  ouillage di e t si au u e ou he 
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 da s tal li uide i duit u e o datio  de l a ie , e p ha t so  
ouillage. Da s ette o ditio , l a ie  est i se si le à la FML. Da s le as contraire, avec une faible 

te eu  e  o g e, le gi e de o osio  e t e da s u  gi e de dissolutio . L a ie  est pas 
o d  et le ouillage peut se fai e à sa su fa e. Da s ette o ditio , l a ie  est se si le 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 est pas s st ati ue e t 
essai e à l o se atio  de la FML, peut a oi  u e fo te i flue e su  so  i te sit . E  effet, la 

nature du glissement des dislocations sur les plans cristallins (planaire ou dévié) peut fortement la 

odifie . L i flue ce 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 

a e  du e u e. La te eu  et la atu e de l l e t d additio  de l alliage de cuivre vont fortement 

odifie  so  e gie de faute d e pile e t. 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. L auteu  o state ue l i te sit  de la f agilisatio  est i e se e t 
p opo tio elle à l e gie de faute d e pile e t figure 12). On observe également sur cette figure 

ue pou  les aleu s les plus fai les, la sista e à la t a tio  de l p ou ette oï ide a e  la li ite 
d lasti it  du at iau.  

 

Figure 12 : Intensité de la FML en fonction de la nature de l alliage et de so  e gie de faute d e pile e t [Johnston 1963] 
(σf = résistance à la traction, σy = li ite d lasti it , e g/ 2 = 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 

dislo atio s et i hi e  la u l atio  des fissu es. Cette a al se soulig e do  l i po ta e 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 

pe is au  auteu s de s i te oge  su  les diff e ts a is es pote tielle e t i pli u s da s la 
fragilisation par les métaux liquides. La variété des observations faites lors de ces études a conduit à 

u e ultipli it  de a is es ui, ie  ue s appu a t su  plusieu s as d tude, pei e t à d i e 
pa faite e t toutes les a a t isti ues de la FML et e  pa ti ulie  à p di e la se si ilit  d u  ouple 
à ce type de f agilisatio . Cela soul e ota e t la uestio  de l e iste e d u  a is e u i ue 
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 

ph si ue su  le uel s appuie la f agilisatio  : l adso ptio , la dissolutio  ou la diffusio .  

 

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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a i ues est due à la di i utio  de l e gie de su fa e du tal solide lo s u u  tal li uide 
est adsorbé à sa surface. 

Toutefois, Ka da  sugg e ue l adso ptio  e peut pas odifie  les liaiso s 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 

D ap s les ou es de l e gie pote tielle e t e les ato es A et A0, fonction de la distance 

e t e les ato es, o  peut d dui e l e p essio  de la o t ai te gale e t e  fo tio  de la dista e 
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 

i te ato i ue à la uelle la o t ai te est ulle e  l a se e de tal li uide et  l e gie de 
ha u e des su fa es es lo s de la uptu e. O  se pla e da s le as d u e fissu e ellipti ue de 

longueur c et de rayon minimal R. La contrainte en pointe de fissure σc, pour une plaque fine sous 

l effet d u e o t ai te appli u e σa agissant perpendiculairement à la fissure, peut être approximée 

pa  l e p essio  : 

      √   

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 d ap s les uations précédentes et en posant R = a0, 

aleu  i i ale a a t u  se s ph si ue, o  o tie t l e p essio  i-dessous de la contrainte à 

appliquer (σp) :  
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   √     

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

Kamda  i t oduit do  u e a ia le t aduisa t l ousse e t e  poi te de fissu e pou  p e d e e  
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 

pe ette t de o t e  ue l e gie essai e à la p opagatio  d u e fissu e de li age da s u  
e i o e e t est p opo tio elle à l e gie de su fa e da s et e i o e e t. Cela pe et à 
Ka da  d i t odui e u  oeffi ient η a a t isa t l effet de l e i o e e t tal li uide. 

  (       )    

 avec       l e gie essai e à p opage  u e fissu e de li age e  p se e de tal li uide B et    l e gie essai e à la p opagatio  d u e fissu e de li age e  a se e de tal li uide. Des 
essais mécaniques sur des monocristaux de zinc au contact de mercure et de gallium liquides ont 

pe is d appo te  u  e tai  suppo t à e od le, e si des prédictions sur la sensibilité à la FML 

o t pas pu t e effe tu es [Ka da  ]. 

 

Mécanisme de Lynch 

 Au cours des études u il a alis  sur la FML, Lynch a observé des faciès de rupture 

singuliers, couverts de petites cupules. Un mécanisme, permettant d e pli ue  es o se atio s, a 

été proposé en se basant su  l e iste e d u e plasti it  lo alis e e  poi te de fissu e [Lynch 1984]. 

Glo ale e t, le ph o e est le e u e  rupture ductile classique : le mouvement des 

dislocations en tête de fissure provoque la oissa e et la oales e e de a it s à l a a t de la 
fissure. “eule u e fai le pa tie d e t e elles, arrivant exactement à la pointe, contribue à son avance, 

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

Cependant, l adso ptio  du tal li uide odifie le o po te e t des dislo atio s e  
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 
plasti it  te due lo s d essais effe tu s sous at osph e i e te ou ai ,  as de plasti it  lo alis e o e o se e e  

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 li it  pa  l a se e de a a t e p di tif su  le ph o e de FML i te sit , itesse 
de propagation des fissures) et par des faciès de rupture très caractéristiques qui sont finalement 

a e e t o se s d ap s les do es de la litt atu e. E fi , o  ote a ue e a is e peut 
aussi s appli ue  au  as de f agilisatio  pa  l h d og e ou de o osion 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 

l tude de la f agilisatio  du ouple fe  / i diu , l auteur propose un mécanisme pour expliquer ses 

observations. Celui-ci est basé sur deux étapes distinctes. La p e i e est o stitu e d u e diffusio  
du métal liquide dans les joints de grains du métal solide. La présence de métal liquide induit la 

formation de dislocations pa  le iais d u e du tio  de l e gie de su fa e des joi ts de g ai s 

[Krishtal 1989]. Il est à ote  u elles so t p se tes o  seule e t da s la zo e où le tal li uide a 
diffusé mais également au-delà. Ces dislocations, ainsi que les joints de faible désorientation formés, 

pe ette t gale e t d a l e  les ph o es de diffusio . Au-delà d u e e tai e de sit  de 
dislo atio s, le at iau de ie t f agile ≈ 12 – 1013 cm/cm²), ce qui conduit donc au phénomène 

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

ise e  ide e des diff e tes phases o u es plus haut. La diffusio  de l i diu  da s le fe , 
ainsi que les dislocations en résultant, sont observées par attaque chimique (figure 15). L issio  de 
dislocations a également été mise en évidence en temps réelle par émission acoustique, par des 

o se atio s e  i os opie le t o i ue e  t a s issio  et pa  l o se atio  d u e odifi atio  de 
la limite élastique locale du matériau. 
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Figure 15 : a  ‘ep se tatio  s h ati ue de la ig atio  de l i diu  da s le olu e , les joi ts de g ai s  et les 

dislocations (3) avec (4) les dislocations et (5) les joints de grains, b) Micrographie de fe  ap s h à °C da s de l i diu  
et attaqué avec u  la ge d a ide pi i ue et sulfu i ue etta t e  ide e la p se e de dislo atio s 

 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 

d duit des esu es de l e gie d a ti atio  a a t isti ues des diff e tes tapes du ph o e 
de fragilisation. Grace à cela, il met en évidence le caractère thermiquement activé de la FML et 

disti gue deu  phases. U e phase d a o çage est o stitu e d u e tape de diffusio  da s les joi ts 
de grains du fer. Celle- i est e suite sui ie d u e tape de p opagatio  de la fissu e. 

 L tape de p t atio  i te g a ulai e pa  diffusio  du tal li uide da s les joi ts de g ai s 
a également t  od lis e pa  ‘a ki  [‘a ki  ]. D ap s so  od le, il o state ue le te ps 
d i u atio  essai e pou  o te i  u e i ou he d ato es f agilisa ts est ualitati e e t e  
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 

da s le tal li uide sous l i flue e de la o t ai te appli u e. 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 itesses de p opagatio  de fissu es le es o se es e  FML. L auteu  pa ie t à ta li  u e 
expression de la vitesse de propagation attendue : 

            [          ] 

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

matériau solide et      l e gie i te fa iale solide / li uide du ouple i pli u . 

 O  e  d duit u au-delà d une 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 

p opagatio  de fissu es al ul es so t o pati les a e  elles o se es, à l e eption de quelques 

as pou  les uels elle est pa ti uli e e t apide. C est pa  e e ple le as du ouple laito  / 
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 fissu atio  à la te p atu e ui est pas e  
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 

g a age de Mulli s, où sous l effet de la o t ai te, le pote tiel hi i ue des ato es e  poi te 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 zo e où le pote tiel hi i ue est oi s le . C est ota e t le 
as des o ds de la fissu e, ui est ouss e à ause de l issio  assi e de dislo atio s 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 p o o ue l issio  de dislo atio s,  l issio  assi e de dislo atio s 

émousse la fissure et crée une zone de dépôt des atomes dissous, c) quand la profondeur du sillon atteint une valeur 
critique ΔL*  l ousse e t a lieu à ou eau et d  les tapes se p te t jus u à l o te tio  d u e fissu e a os opi ue 

 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 

tapes d ousse e t de fissu e. L e p essio  de la itesse a i ale de p opagatio  de la fissu e 
est do e pa  l uatio  sui a te : 

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

d ousse e t de fissu e,   l a gle dih d al e  poi te de sillo  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, SL l e gie i te fa iale solide / li uide, 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 

solu ilit  disti te de elle du tal solide. Da s le as d u  o o istal, le od le p dit u e 
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 principale e t su  les essais de t a tio  o oto e, plus app op i s à l tude 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 

seule e t la te p atu e  K  et le t pe de solli itatio  a i ue essai de fle io . ‘ie  est 
e tio  su  l at osph e utilis e lo s de l essai, epe da t u e i age du o tage est do e et 

sugg e ue l essai est effe tu  à l ai . Ce i i pli ue do  u e itesse de solli itatio  apide, le 
sodiu  ta t t s a tif à l ai . Le t pe d a ie  utilis  est pas p is , o  sait seule e t ue sa 
du et  est de  ‘  ≈  HV  et u il est da s u  tat tallu gi ue sulta t d u e t e pe puis 
d u  e e u. Ap s l essai, u e esti atio  ualitati e pe et de lasse  le ouple o e f agilisa t 
si la rupture a lieu avant une déformation plastique significative. Dans ces conditions, Rostoker 

esti e ue le ouple est pas sujet à la FML. 

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

o ditio s e p i e tales l g e e t diff e tes. L a ie  utilis  est u  a ie  fai le e t alli  a e  
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 d effet sig ifi atif du sodiu  su  le o po te e t du at iau. 
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Température (K) 
Résistance à la 

traction 
(Rm

Na/Rm
Air) 

Li ite d lasti it  
(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 
sultats u il a o te us à l ai  [Tanaka 1969] 

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

matériaux à base fe  da s le sodiu  li uide [Old ]. Il tudie le o po te e t d u  a ie  as 
a o e et d u  a ie  aust iti ue de t pe . Pou  ela, il effe tue des essais a i ues 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 

d a go . La te eu  e  o g e dissous da s le sodiu  est d e i o   µg/g d ap s des esu es pa  
distillation sous vide. Avant les essais mécaniques, le mouillage est promu par un maintien à 923 K 

pendant  i . Au u e ifi atio , isuelle pa  e e ple, est toutefois e tio e pa  l auteu . 
L a ie  de t pe  e p se te au u  sig e de f agilisatio  ho is u e uptu e i te g a ulai e p s 
de la su fa e de l p ou ette. Celle-ci est attribuée à une carburation du matériau, qui est confirmée 

pa  des a al ses effe tu es pa  i oso de u l ai e. Afi  d aug e te  la se si ilit  de e tai es 
p ou ettes d a ie  as a o e à la FML, des e tailles o t t  usi es. D ap s les sultats des 

essais mécaniques et des o se atio s e  i os opie opti ue des p ou ettes o pues, l auteu  
o lut u au u  ph o e de f agilisatio  a eu lieu e  ilieu sodiu  li uide. O  ote a 

toutefois ue l essai à  K su  l a ie  as a o e p se te u e ha ge à uptu e significativement 

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

p o a le e t la diffi ult  d i te p tatio  e tio e pa  l auteu . 

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

p og s effe tu s su  la o p he sio  de la FML et sa ph o ologie. L i t odu tio  d u  
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 su eille  lo s d u e tude de FML da s le sodiu  li uide. Au u e d g adatio  
des p op i t s a i ues est alo s o ue jus u à u e se o de p iode ui a d a e  au d ut 
des années 1990. 

“keldo  e   pu lie les p e i es p eu es d u e du tio  des propriétés mécaniques en 

ilieu sodiu  li uide su  l a ie  T  [“keldo  ]. Les essais a i ues so t effe tu s e  ilieu 
fermé et avec une teneur contrôlée en impuretés. Le montage expérimental de Skeldon permet 

l utilisatio  d p ou ettes o po tant 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 

tude est l ajout d i pu et s au sodiu  li uide sous fo e de soude. U  ai tie  à  K pe da t 
 h a pe is de s assu e  ue le ouillage a ait pas d i flue e su  les sultats 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, “keldo  o se e l o u e e d u e 
f agilisatio , do t l i te sit  aug e te a e  la te p atu e de l essai jus u à u  e ou e e t de la 
ductilité entre 723 K et 748 K (voir figure 17a). Cette température de recouvrement de la ductilité 

aug e te a e  la itesse de d fo atio . A l i e se, l allo ge e t à uptu e des p ou ettes 
di i ue a e  l a aisse e t de la itesse de d fo atio . L auteu  pa le de lo gueu s de fissu es 
variables en fonction des essais, et celles-ci augmentent avec la température. Il est également 

e tio  ue la uptu e a lieu a a t d attei d e la sista e à la t a tio  pou  des te p atu es 
supérieures ou égales à 573 K. La réduction des propriétés mécaniques est associée à un changement 

de ode de uptu e. L o se atio  des fa i s de uptu e pe et à l auteu  d ide tifie  le ode de 
rupture comme étant du quasi-clivage. Un exemple de faciès est visible en figure 17b. 

 
 

Figure 17 : a  I flue e du sodiu  li uide su  l allo ge e t à uptu e du T  e  fo tio  de la te p atu e de l essai pou  
une vitesse de déformation de 10-6 s-1, b) faciès de rupture obtenu en milieu sodium liquide [Skeldon 1994] 

Da s u e se o de pa tie, l auteu  tudie e  d tail le ôle des i pu et s o -métalliques (O, 

H . Il a te le ôle du a o e ai si ue elui de l azote à ause de leu s t s fai les solu ilit s à es 
températures. Pour ce faire, Skeldon utilise trois méthodes différentes. La première consiste à 

ef oidi  u e pa tie de l p ou ette pe da t  h afi  de fai e p ipite  u e pa tie des i pu et s. 
Cette thode a l a a tage de pou oi  gule  la te eu  du sodiu  e  i pu et s e  fo tio  de leu  
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 

zi o iu  lo s d u  ai tie  à haud  K pe da t  h . E fi , u  essai est effectué avec du 

sodiu  issu d u e ou le a isothe e, do t le passage da s u  pi ge f oid a pe is de li ite  sa 
teneur en impuretés. Avec les deux premières méthodes, il établit le diagramme présenté en figure 

18. 

a 
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Figure 18 : I flue e de la te eu  e  i pu et s ep se t e pa  la te p atu e de satu atio  su  l allo ge e t à uptu e 
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] 

L i flue e des i pu et s su  la FML du T  da s le sodiu  li uide est ide te. C est e ui 
o duit l auteu  à o lu e u u e i pu et  est espo sa le de la f agilisatio  du T . Cependant, 

l i pu et  ise e  ause o g e ou h d og e  a pas pu t e ide tifi e. 

Les es auteu s o t e suite fait des essais si ilai es a e  d aut es at iau  à ase fe  
afi  d tudie  le ôle 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 

gale e t ue le h o e est pas esse tiel à l o u e e de la FML et e ha ge pas 
significativement son intensité. Différents résultats des essais mécaniques sont présentés en figure 

19. 
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Figure 19 : ‘ du tio  de l allo ge e t à uptu e pou  l a ie  ai iti ue A III et l a ie  a te siti ue  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 l a ie  
15Mo3 a été testé dans une condition trempé – revenu (microstructure perlitique) et dans une 

o ditio  o  e e u t e pe u i ue e t, i ost u tu e a te siti ue . De e, l a ie   ¼ C -

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

(microstructure « martensitique » da s les deu  as . Les alliages a a t pas eu de e e u o t 
montré une sensibilité plus importante à la FML à travers un allongement à rupture réduit par 

rapport à la condition trempé – revenu. 

 La uptu e o se e pa  l auteu  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 uptu e o se  e  fo tio  de l a ie  test  e  sodiu  et de so  tat tallu gi ue. T‘ = T e p  et 
revenu, T = Trempé uniquement, TG = Transgranulaire, IG = Intergranulaire, QC = Quasi-clivage 
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Figure 20 : Micrographies MEB du faciès de rupture obtenu en milieu sodium : a) l a ie  pe liti ue Mo , b) le fer Armco 

 D aut es t a au  o t t  effe tu s plus e e t su  le ouple T  / sodiu  [Ha da e 
]. Cette fois, est l i flue e de la du et  du at iau qui est étudiée par le biais de 

odifi atio s de la te p atu e de e e u de l a ie . Les essais so t faits sous at osph e a go , 
ais la te eu  du sodiu  et de l at osph e d a go  e  i pu et s so t i o ues. Ap s des essais 

mécaniques biaxiaux (« small punch test »), des observations du faciès de rupture sont effectuées au 

MEB afi  d ide tifie  le ode de uptu e. Les essais su  le T  da s so  tat tallu gi ue sta da d 
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 

deu  phases. U e tape d a o çage a lieu pe da t la uelle la fissu e se p opage da s les a ie s 
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 : Mi og aphies MEB du fa i s de uptu e d ha tillo s de “PT de T91 après un revenu à 823K au contact du 

sodium liquide : a  ue d e se le,  zo e d a o çage i te g a ulai e et  zo e de p opagatio  t a sg a ulai e 

 

Essais de fatigue 

  Nous avons vu pr de e t u u e solli itatio  li ue du at iau pe et 
d aug e te  la se si ilit  à la FML. Le o po te e t des a ie s sous de telles o ditio s de 
sollicitation a été largement étudié dans le sodium liquide [Chopra 1983] [Kannan 2009] [Natesan 

a b 
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2009]. Les essais so t g ale e t effe tu s au sei  d u e ou le a isothe e, où les impuretés en 

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

conditions physico- hi i ues o sta tes tout au lo g de l essai. Les conclusions tirées par les 

diff e ts auteu s so t e  a o d. Au u  as de FML d a ie  da s le sodiu  li uide a t  appo t  
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 pou  l a ie  C -1Mo à 873 K à l ai  et 
dans le sodium liquide ( 

          ,  ̇            ) 

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

ui ale te e  o g e est de l o d e de -40 atm), qui supprime l o datio  du at iau. Co pa  
au  essais effe tu s à l ai , l a o çage des fissu es se fait plus ta d et leu  p opagatio  est plus le te. 
E  effet, l o dation limite la réversibilité du glissement qui a lieu lors du cycle montant. La 

s g gatio  d l e ts o  talli ues au  joi ts de g ai s ou da s les a des de glisse e ts peut 

également accélérer la fissuration. De plus, le durcissement de la surface à ause de l o datio  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 

o ditio  utilis e, le o po te e t de l a ie  ““ est si ilai e à elui o se  sous ide. L auteu  
sugg e do  ue da s es o ditio s, la te eu  e  o g e du sodiu  a pas d i flue e su  la 
propagation des fissures. On doit cependant relever une du tio  du o e de les à uptu e ≈ -

%  due à u  e do age e t e  fluage de l a ie  ¼C - Mo lo s u u  ai tie  e  t a tio  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 uptu e et à l appa itio  de rivières (figure 23) [Chopra 1983]. Un comportement similaire est 

epo t  pou  l a ie  C -1Mo [Kannan 2011].  
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Figure 23 : Mi og aphies MEB du fa i s de uptu e d u  a ie   ¼ C  – 1 Mo rompu en fatigue en milieu sodium où des 

i es pa ta t de la zo e d a o çage 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 

d a oi  u  o t ôle p is des i pu et s dissoutes (sauf [Abe 1987] et [Fidler 1978]). Le 

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

litt atu e. De a i e e o e plus appu e u e  fatigue, les ph o es de a u atio  / 
décarburation influencent fortement le o po te e t e  fluage du at iau. L a ie  ¼C -1Mo est 

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

[Chopra 1983]. 

 U e d g adatio  des p op i t s e  fluage de l a ie  aust iti ue ““ a t  apportée dans 

plusieu s tudes pou  des te p atu es d essai de  K à  K [Bo gstedt ] [Borgstedt 1991] 

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

(figure 24), est observée. Cette f agilisatio  est d auta t plus i te se ue la te p atu e d essai est 
i po ta te. Le t a sfe t de a o e e t e l a ie  et le ilieu sodiu  se le gale e t affe te  e 
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 su  le ôle de l o g e 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 

propagatio  de fissu e [A e ] et ta lit do  ue l o g e est espo sa le de e ph o e 
de f agilisatio  alo s ue Bo gstedt, a o t a io, l i pute à l a se e d o g e, ui e p he 
l ousse e t des fissu es e  ilieu sodiu  [Bo gstedt ]. Ce tai s t avaux ont également 

pe is de o t e  ue l I olo   poss de u  o po te e t si ilai e [Fidle  ]. 
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Figure 24 : Micrographie optique de fissures intergranulaires observées après une sollicitation en fluage à une température 

de 823 K : a  à l ai  de h à MPa  da s le sodiu  de 3236 h à 215 MPa [Borgstedt 1991] 

 Ce est pas le as des a ie s ““ et LN, ui e p se te t pas de odifi atio s 
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 

li uides so t o eu . Il est g ale e t diffi ile de odifie  u  u i ue pa a t e afi  d tudie  
son influence indépendamment des autres. En conséquence, les démarches à entreprendre afin de 

a a t ise  l effet de ha ue pa a t e su  la se si ilit  à la FML so t sou e t o ple es. La 
di e sit  des o se atio s po ta t su  l i flue e d u  e pa a tre oblige à procéder au cas par 

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

gale e t ue les ph o es à l o igi e de la d g adatio  des p op i t s a i ues e so t 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. 

L e iste e d u  u i ue a is e este à p ou e  et le as h a t, u  it e pe etta t 
d e pli ue  l i pli atio  d u  a is e p is plutôt u u  aut e est gale e t à ta li . 

Concernant le couple sodium / fer en particulie , les diff e tes a pag es d essais isa t à 
mettre en évidence une éventuelle FML sont marquées par une évolution de la méthodologie 

appliquée. Les o s ue es d u e atte tio  pa ti uli e e e s la pu et  du sodiu , la essit  de 
multiplier les co ditio s d essais et les p o l ati ues de ouillage so t t aduites pa  l olutio  
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 

solli itatio  fatigue, fluage  o t toutefois pas o t  de f agilisatio  sig ifi ati e du at iau, 
ho is a e  les a ie s de t pe  et I olo  , et ela alg  l a se e de it e 
ph o ologi ue o u e pli ua t l a se e de FML (pas de formation de composés 

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

o pte et l tude d aut es i te a tio s i duites pa  l e i o e e t tal li uide est i dispe sa le, 
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 

p op i t s a i ues. C est pou uoi la ph si o-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 

o  da s d aut es ? Est- e u u  ph o e de FML est o se  da s le as de la du tio  du 
fluage tertiaire de l a ie   ? 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 te te o s d appo te  des po ses à es diff e tes uestio s g âce 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. L tat de l a t des o aissa es su  l i flue e 
du sodium sur le comportement mécanique des aciers a permis de montrer que cette caractéristique 

est particulièrement vraie pour le sodium. C est pou uoi ette pa tie fe a l o jet d u e des iptio  
de la physico-chimie dans ce milieu.  

L a e t se a is su  la hi ie des i pu et s et les diff e ts t pes d i te a tio s e t e 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 l o se atio  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. L e gie d io isatio  fai le du sodiu  e  fait u  l e t t s a tif. Cette 

a a t isti ue est gale e t à l o igi e de son caractère fortement réducteur.  

 

Réactions du sodium solide avec l'air 

 Cas de l ai  hu ide 

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. L uatio  orrespondante 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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d pe d de l paisseu  de la ou he de diffusio  et peut fo te e t a ie  a e  la o positio  de l'ai . 
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 

l a ie . 

Cas de l ai  se  

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 sodiu  a e  l o g e gazeu . 

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 

l ai . Da s des o ditio s at osph i ues « o ales » la fo atio  d h d o de de sodiu  se le 
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 o t t  oi s tudi es ue elles a e  l o g e, le a o e 
ou l h d og e par exemple. Ce i est p o a le e t dû à u e fai le solu ilit  de l azote da s le 
sodium liquide pur. Celle- i peut t e esti e pa  à pa ti  d u e e p essio  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 l o d e 
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 solu ilit  da s le sodiu  li uide est pas gligea le, 
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 

d u e e ue des do es 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 

sodiu  li uide u à haute te p atu e T> K  et pou  u e te eu  i po ta te e  a o e 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] 

O  o state u il e iste plusieu s o pos s sodiu  - 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 

a tio s du sodiu  au o ta t de l ai . Cepe da t, jus u'a u e e tai e li ite, fonction de la 

température, l'oxygène est soluble dans le sodium. On peut noter que l o g e, lo s u il 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 li e de fo atio  peut t e esti e g â e à l e p essio  sui a te do e pa  
Sreedharan [Sreedharan 1980].                              

avec T la température en K et              l e thalpie li e de fo atio  exprimée en J/mol Na2O.  

Plusieu s lois pe ette t d esti e  la solu ilit  de l o g e da s le sodiu  li uide. Pa i 
celles-ci, la loi de Thorley, issue d u e e ue iti ue et o pl te de la litt atu e, 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 su  l i te alle [  K; 799 K] et uniquement lorsque le sodium contient une 

faible teneur en h d og e. E  effet, l o g e peut agi  a e  l h drogène et augmenter 

sensiblement sa solubilité. Ce point sera détaillé plus loin. La solu ilit  de l o g e d ap s la 
formule établie par Thorley est tracée en figure 28. 
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Figure 28 : Solubilité de l o g e da s le sodiu  li uide en fonction de la température 

O  o state su  ette figu e ue la solu ilit  de l o g e aug e te sig ificativement 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 lo s u elles so t e  su satu atio , 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 

pe et aussi d ite  le ou hage des o duits et les pe tes de ef oidisse e t pa  fo ation de 

dépôts. 

O  peut ote  ue la p essio  d o g e e  uili e a e  du sodium saturé en oxygène est 

e t e e t asse. Co te e t, ela sig ifie ue tout l o g e p se t da s l at osph e se a 
dissous dans le sodium ou présent sous forme de Na2O. E  effet, d ap s des al uls 
thermodynamiques, Jansson estime la pression d o g e satu a te 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 

su  l i te alle [  K;  K] et u i ue e t lo s ue le sodiu  ne contient u une faible teneur en 

oxygène dissous. 

 

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

L h d og e espe te la loi de He  da s le sodiu  liquide : 
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           [  ]   

avec      l a ti it  de l h d og e da s le sodiu  li uide et γ H  le oeffi ie t d a ti it  ui est gal 
à l i e se de la solu ilit  e  h d og e, d fi ie p de e t. 

 Da s le do ai e où le sodiu  est pas satu  e  h d og e, la loi de “ie e ts s appli ue et 

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

d h d og e : 

[  ]            

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

hydrogène en bar et    la o sta te esti e pa  Visse s [Visse s ] do t l e p essio  su  
l i te alle [ K ; 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. 

O  e o t e ai si f ue e t l h d u e de sodiu  NaH , ui se d o pose sui a t l uili e 
suivant : 

                       

Whitti gha  a esti  la p essio  d h d og e à l uili e à satu atio , ui est do e pa  
l e p essio  suivante : 

                         

avec T  la température en Kelvins et         la p essio  d h d og e à l uili e à satu atio  e  Pa. 
 La i ti ue de dissolutio  de l h d og e a gale e t t  tudi e pa  Whitti gha  
[Whittingham 1976]. Elle peut t e esti e à l aide de l e p essio  sui a te :                 

avec 
     le olu e d h d og e a so  pa  se o de au  o ditio s o ales de p essio  et de 

température, P la p essio  pa tielle d h d og e et S la surface de sodium liquide. La constante ka est 

d fi ie su  l i te alle [ K ; K] pa  l e p essio  sui a te : 

                 

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

le as d u  sodiu  à asse te eu  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. L aut e esp e fo e est l h d o de de sodiu , ou soude austi ue. C est u  solide la  
t a slu ide do t la te p atu e de fusio  est K. Ce o pos  est gale e t à l o igi e de 
phénomènes de corrosion sous contrainte [Humphries 1967]. 

L h d o de de sodiu  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 

 “ ith et Whitti gha  o t tudi  la d o positio  de l h d o de de sodiu  da s le sodiu  
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 

le te e t. L uatio  sui a te appo te aussi sa o t i utio  à la d o positio  de l h d o de de 
sodium :  

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

K, o  peut o sid e  u elle est p i ipale e t gie pa  les uatio s p de tes. 

 

Interactions oxygène-hydrogène 

 Nous a o s u p de e t ue l o g e ai si ue l hydrogène peuvent exister sous 

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

l uili e :                

 D ap s Katsuta [Katsuta 1973], % de l h d og e se t ou e sous fo e d io s h d o des 
à 393K et seule e t % à K. La o sta te de la a tio  a pas t  esu e di e te e t. 
Cependant, celle de la réaction suivante a été étudiée. 

                        
Les esu es et les al uls the od a i ues o t a outi à u e o sta te d uili e 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 dissolutio  de l h d og e 
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 

s esti e pa  l e p essio  sui a te.                [   ]     

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

plage de te p atu e est pas e tio e, epe da t l aug e tatio  de la o sta te de “ie e t 
avec la température étant faible, elle est probablement négligée dans cette estimation et incluse 

da s l i te alle d erreur 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 a o s e tio  p de e t u u e certaine solubilité en oxygène existait dans le 

sodium liquide. Cette propriété peut pote tielle e t do e  lieu à des ph o es d o datio . E  
effet, l oxygène 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).  

 L l e t ajo itai e da s les a ie s est le fe . Aucun oxyde binaire de fe  est apporté 

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 su  l i te alle de te pérature 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 sus epti le de se fo e  da s les o ditio s d u e ou le 
anisotherme. “a p se e a d ailleu s t  apportée expérimentalement par Thorley [Thorley 1982a]. 

Des al uls the od a i ues o t e t u il est sta le u à haute te p atu e et pou  des 
teneurs en oxygène importantes dans le sodium liquide [Bhat 1988]. Bhat a mesuré son enthalpie 

li e de fo atio  su  l i te alle de te p atu e [  K ; 873 K]. Elle est d ite pa  l e p essio  
suivante. 

                    (     )                   
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avec T la température en K et                 l e thalpie li e de fo atio  e  J/ ol de        . 

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

h o e fo s à l ai  e so t g ale e t pas sta les da s le sodiu  li uide. Cepe da t, u  o de 
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 

e thalpie li e de fo atio  a fait l o jet d u e e ue iti ue [Pillai ]. L e p essio  qui permet 

de l esti e  est donnée ci-dessous.                                  

avec T la température en K et                l e thalpie li e de fo ation 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 l a ti it  du h o e de l alliage tudi . A pa ti  
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 essai es à la fo atio  de h o ite de sodiu  da s l a ie  ““ et C -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 lo s de la fo atio  de l o de, ce qui 

conduit à l appa itio  d u e ou he appau ie e  h o e ju tapos e à la chromite de sodium. Cette 

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

a u atio /d a u atio  is e  œu e lo ale e t. Ce poi t est d taill  da s le pa ag aphe 
suivant. 

 L o datio  du nickel est peu discut e da s la litt atu e. Cela s e pli ue pa  l a se e 
d o de, binaire ou ternaire, sta le e  ilieu sodiu . L o de ui est le plus p o he de la sta ilit  est 
l o de Na2NiO2. La stabilité de cet oxyde a été étudiée par Mathews en 1997 [Mathews 1997]. 

D ap s ses sultats, u e esti atio  de so  e thalpie li e de fo atio  est donnée ci-dessous.                              

avec T la température en K et                 l e thalpie li e de fo ation en J/mol de        . 

Les différentes données thermochimiques présentées dans cette partie sont rassemblées 

da s le diag a e d Elli gha  tracé en figure 33, pe etta t d esti e  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. L e thalpie li e de 
formation du composé NiO a également été ajoutée au diagramme à partir des données issues de 

[Comert 1984]. Les aleu s de l a ti it  e  h o e, en nickel et en fer ont été prises égales à 1 pour 

les o des faisa t i te e i  l l e t h o e, nickel et fer respectivement. On remar ue u au u  
o de de i kel est sta le. De e, ho is à haute te p atu e et pou  u e a ti it  le e e  
oxygène, où on entre dans le domaine de stabilité du composé Na4FeO3, au u  o de de fe  est 
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stable. Enfin, l o de te ai e NaC O2 est plus stable que les oxydes natifs des alliages fer - chrome ( - 

i kel , ie  u il e le soit pas si l a ti it  e  o g e est t s fai le pas d o de sta le  ou t s 
élevée à haute température (domaine de stabilité de Cr2O3). 

 

Figure 33 : Diag a e d Elli gha  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- i est à l o igi e de ph o es de a u atio /d a u atio  des 
matériaux. Cela se traduit par une modification locale de la teneur en carbone des aciers à cause du 

g adie t d a ti ité 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 l a ie  (décarburation), soit un gain de carbone 

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

l a ti it  e  a o e du sodiu  ou e o e la i ost u tu e du at iau. Dans certains cas, les 

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

 La première loi de Fick, u i ue e t ala le da s le as d u  la ge 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 se i  de fo e ot i e à la diffusio  du a o e d u  ilieu e s 
l aut e. 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 plusieu s o d es de g a deu s sup ieu  da s la fe ite pa  appo t à l aust ite. Le ode 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]), alo s u elle est i po ta te 
da s l aust ite (plus de 2 % da s le fe  γ à  K). Dans la ferrite, le gain de carbone est donc 

principalement sto k  sous fo e de a u es, alo s ue da s l aust ite, 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 passe  d u  
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 : E e ple de p ofil de a u atio  d a ie s à % de h o e pou  u e e positio  au sodiu  à  K 

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

rapportés comme singulièrement différents. L a ie  ¼Cr-1Mo a tendance à être décarburé alors que 

l a ie  C -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 

a o e est odifi  pa  la te eu  e  h o e de l a ie , influençant directement la stabilité des 

composés en présence qui contiennent la grande majorité du ca o e de l a ie . La décarburation 

des at iau  fe iti ues tels ue l a ie  ¼C -1Mo conduit à une forte diminution des propriétés 

mécaniques locales du matériau [Saltelli 1983], ue e soit e  t a tio  ou e  fluage peu d effet e  



54 Physico-chimie du sodium 

 

fatigue). Au contraire, la carburation des aciers avec une teneur de chrome plus importante, tels que 

les aciers 9Cr-1Mo, e t ai e pas de odifi atio  sig ifi ati e des p op i t s a i ues [Ito ]. 

Les aciers austénitiques sont, quand à eux, généralement sensibles à la carburation dans la 

ga e de te p atu e et d a ti it  e  a o e e o t e e  a teu  figure 35). On constate que 

si la ou e asso i e à l a ie  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 

a o e. Co e e tio  p de e t, o  oit u à asse te p atu e, les a ie s 
austénitiques ont tendance à être carburés, alo s u à 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, u  t a sfe t de a o e peut s op e  e t e les a ie s fe iti ues à asse te eu  e  
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 te da e à s uili e  e s u e aleu  i pos e pa  les 
matériaux au contact du sodium. C est pou uoi la te eu  du sodiu  e  a o e a ie peu au ou s 
du temps dans une boucle anisotherme. Cette analyse thermodynamique est à corréler aux vitesses 

effe ti es de diffusio  ui d pe de t de la te p atu e selo  u e loi d A he ius. A asse 
te p atu e, o  peut o se e  au u  effet, les i ti ues ta t t op le tes. 

 

Figure 35 : ‘ gi e de a u atio /d a u atio  e  fo tio  de la te p atu e et de l a ti it  e  a o e du sodiu  pou  
des aciers de type 316 et 304L [Snyder 1976] 

 

Nitruration 

 Au u  it u e est sta le da s le sodium liquide [Borgstedt 1987]. La solu ilit  de l azote est 

t s fai le da s le sodiu . C est p o a le e t pou uoi peu d tudes 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 h o e. O  o state ue ette pe te d azote est 
négligeable pour les températures inférieures à 820 K su  des du es de plusieu s illie s d heu es. 

Pour des températures plus élevées et des du es d e positio  plus lo gues, elle augmente et 

devient notable. 

 

Figure 36 : P ofil de o e t atio  e  azote de deu  a ie s à % de h o e ap s des du es a ia les d e positio  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. L appau isse e t e  
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 

at iau. L appau isse e t e  i kel 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 fo atio  d u e ou he 
appauvrie en nickel sur les aciers austénitiques et donc à un gradient de composition des couches 

affe t es pa  la o osio . Le i kel ta t de plus sta ilisateu  de l aust ite, ette ou he p e d 
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 l o g e joue u  ôle su  les ph o es de dissolutio . E  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 

ph o es d o datio  (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, l o g e dissous est suppos  t e e tou  d io s sodiu  sous la fo e d u  luste  
plus ou moins stable. Kolster, quant à lui, suggère que le fer pourrait se situe  à la f o ti e d u  tel 
luste  et pe ett e ai si de dui e l e gie li e essai e à la fo atio  d u  o ple e à pa ti  

de ces clusters [Kolster 1975]. Ce ph o e pou ait o dui e à l aug e tatio  de la solu ilit  du 
sodiu  e  fe  a e  l augmentation de la teneur en oxygène. Cependant ce mécanisme semble 

difficile à mettre en évidence expérimentalement. Le ôle de l o g e este donc à clarifier, les 

mécanismes proposés restant essentiellement spéculatifs. 

 

Gravage aux joints de grains 

 Lo s u u  tal pol istalli  est e uit à haute te p atu e, des sillo s so t fo s à 
l i te se tio  des joi ts de g ai s et de la su fa e du tal. Leur formation est régie par l uili e 
e t e les te sio s i te fa iales γ

GB 
(énergie du joint de grains  et γ

SL 
e gie de l i te fa e solide 
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/ li uide .  Cet uili e o duit à la p se e d u  a gle e  fo d de sillo  d fi i pa  l uatio  
suivante (figure 38a). 

              

 
Figure 38 : a  E uatio  d fi issa t l a gle e  fo d de sillo ,  “ h a ep se ta t l a gle e  fo d de sillo  

a e  θ l a gle dih d al e  poi te de sillo  (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. L tude 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- t e esti e pa  l e p essio  
suivante. 

             

avec w la profondeur du sillon, t le temps et B une constante pour une température donnée, qui peut 

t e e p i e, d ap s la th o ie de Mullins [Mullins 1957] : 

               

avec DSL le oeffi ie t de diffusio  pou  le t a spo t des ato es de tal solide le lo g de l i te fa e 
solide / liquide, Ω le volume atomique, ν la concentration surfacique en atomes de métal solide, SL 

l e gie de su fa e, 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 

pa ag aphe sui a t t aita t des ph o es de diffusio . L a gle dih d al e  poi te de sillo  est 
estimé à environ 158 ± 5 °. 

 U e aut e tude su  le g a age au  joi ts de g ai s d un acier de type 304 a été effectuée 

[Hopenfeld 1969]. Celui-ci est exposé à du sodium contenant moins de 10 µg/g d o g e à une 

température de 923 K. A pa ti  de la oissa e des sillo s, l auteu  essa e de d te i e  la solu ilit  

a b 
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limite du fer dans le sodiu  li uide. Toutefois, da s ette tude, l auteu  tudie pas le ode de 
transport impliqué et suppose u une diffusion volumique est impliquée. Ces résultats sont donc en 

o t adi tio  a e  eu  d Eberhart [Eberhart 1970], et cette différence de méthodologie pourrait 

e pli ue  l a t de plusieu s o d es de g a deu  e t e les sultats o te us da s ette tude 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]. 

L e p essio  o espo da te est ise sous la forme suivante. 

                 

avec                le préfacteur en cm²/s, kB la constante de Boltzmann en eV. K-1 et             l e gie d a ti atio  e  eV li e 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 diffusio  du sodiu  da s le fe  a t  ise e  ide e [To ilo  ]. L utilisatio  de 
traceurs radioactifs (Na24 t1/2= 15h) a permis d tudie  e ph o e et d estimer 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, 

l e p essio  sui a te a t  ta lie : 
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Pou  le fe  le t ol ti ue, l e p essio  sui a te a t  ta lie : 

                       

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-fa teu  et de l e gie d a ti atio . L auteu  att i ue ela à leu  
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. Bie  ue e ph o e ait pas t  dis ut  da s la litt atu e da s le ad e d tudes de 
corrosion, on constate que des travaux récents ont mis en évidence une pénétration du sodium dans 

la at i e d a ie s 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 

l tude 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.  

 

700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100

1E-18

1E-17

1E-16

1E-18

1E-17

1E-16

700 750 800 850 900 950 1000 1050 1100

D
if

fu
si

vi
té

 (
m

²/
s)

 

Température (K) 

Fer Armco

Fer électrolytique



60 Physico-chimie du sodium 

 

Cas général du mouillage 

Le mouillage a a t ise la p ope sio  d u  li uide à s tale  sur une surface solide. La 

ualit  du ouillage peut t e d ite pa  l a gle de o ta t 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 : D fi itio  de l a gle de o ta t 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-Dup  da s le as d un système 

pa tielle e t ouilla t au pa a t e d tale e t 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 as d u e su fa e id ale (chimie homogène et rugosité nulle), on calcule 

l a gle de ouillage g â e à l e p essio  sui a te loi de You g-Dupré), ui t aduit l uili e à la 
ligne triple.                 

 Ces équations o t e t l importance 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 u e p op i t  pa ti uli e d u  ouple 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 

p se e d asp it s. C est-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. Ce i odifie do  l a gle de o ta t esuré. 

- Le fait ue l a gle esu  expérimentalement soit macroscopique ne rend pas compte des 

o ditio s de ouillage lo ales. E  effet, l h t og it  de la o positio  de la su fa e 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 pos e , l a gle de ouillage di i ue jus u à u e aleu  appel e a gle de e ul 
minimum. Si on le fait reculer (expérience de la pla ue i e g e , l a gle de ouillage 
di i ue jus u à u e aleu  appel e a gle d a a e i i u . Ces deu  aleu s so t 
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 affe ta t la ouilla ilit  d u  ouple tal li uide / métal solide 

est la p se e d u e ou he d o de. “o  i flue e a notamment été mise en évidence pour le 

couple fragilisant acier / eutectique plomb-bismuth [Hojna 2011] [Auger 2008] [Auger 2004]. En 

effet, la du tio  ou la odifi atio  de la atu e de la ou he d o de p se te e  su fa e i flue e 
fortement la sensibilité à la FML, en modifiant les propriétés de mouillage du matériau. C est 
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 chimisorptio  disso iati e des ol ules d o g e o duit à la 
fo atio  d îlots de FeO. Ceu - i oales e t à la suite d u e oissa e latérale et sont 

ensuite couverts de Fe2O3 pour des du es d e positio  lo gues. Pou  des te p atu es 
supérieures à 623 K, l o datio  p o de ait de a i e si ilai e, ie  ue l o de FeO soit 
remplacé par Fe3O4. La atu e de la ou he d o de se le peu influencée par la présence 

d H2O [Stambouli 1993] 

- L o datio  du i kel se fait gale e t da s u  p e ie  te ps pa  la hi iso ptio  
disso iati e des ol ules de dio g e pe etta t la fo atio  d îlots de NiO. Jus u à 
l o te tio  d u e o o ou he, es îlots so t oe ista ts a e  l o g e hi iso . La 

oissa e se fait apide e t jus u à  o o ou hes puis pa  u  paississe e t le t de la 
ou he d o des. La p se e de apeu  d eau e odifie pas la atu e de la ou he d o de 

observée [Payne 2009]. 

- E fi  su  le h o e pu , la hi iso ptio  disso iati e de l o g e o duit à la fo atio  
d ilots de Cr2O3, puis à leur coalescence pour construire une couche homogène croissante 

avec le temps [Palacio 1987].  

 Oxydes présents en surface d a ie  i o dables 
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 Sous oxydation sèche, les alliages fer-chrome sont recouverts d u  o de i te do t la 
composition est donnée par la formule Fe1+xCr2-xO4, où x est dépendant des conditions de formation 

de l o de. La fo atio  d o de de h o e se produit initialement du fait de la grande affinité du 

h o e a e  l o g e. Les atio s de fer, plus mobiles que ceux du chrome migrent ensuite en 

su fa e et fo e t u e ou he d o de de fe  e  su fa e. L paisseu  de ette ou he est 
dépendante de la teneur en chrome. Plus la teneur en chrome est importante, plus son épaisseur est 

faible, probablement à ause de la p se e d u e ou he d o de de h o e elati e e t paisse, 

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, o t u e ou he d o de si ilai e à elle d ite p de e t pour les 

alliages fer- h o e [Hakiki ]. O  o state gale e t ue l aug e tatio  de la te p atu e 
d o datio  aug e te l paisseu  de la ou he d o de de fe  ais peu elle de l o de mixte. On 

ote epe da t ue l o de i te est plus i he e  h o e à asse te p atu e u à haute 
température pou  u e e o positio  d a ie .  

 

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 

i i. Nous o sid e o s ue les aut es l e ts so t t s i o itai es et i flue e t pas 
significativement le mouillage. Quatre équipes différentes se sont intéressées à la problématique du 

ouillage da s le sodiu  li uide. Leu s sultats ta t pas e  a o d ua titatif, ous allo s 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 

sodiu  li uide e  utilisa t u e te h i ue de o a de e t d io s a go  afi  de d a asse  le 
su st at solide de toute ou he d o de odifia t ses p op i t s de mouillage. Il constate u u  

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 s aff a hi  de la p se e d u e ou he d o de. Celle-ci 

peut par exemple avoir été fo e lo s de l e positio  à l ai  du at iau. Lo gso  [Lo gso  ], 
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 pa ti  d u e e p ie e de pla ue e ti ale, Lo gso  a pu ta li  ue l a gle de o ta t a 
te da e à di i ue  au ou s du te ps. Le ouillage est le t à asse te p atu e et s a l e a e  
une augmentation de la température. Cet effet est visible en figure 42.  L o g e se le gale e t 
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 l a gle de 

contact) 

 

Figure 43 : I flue e de l o g e su  le ouillage du fe  à 523 K : 1 sodium passé dans un piège froid à 393 K sous 
at osph e d a go  pu , où est ajout  de l o g e gazeu  ap s  i utes,  “odiu  satu  e  Na2O [Longson1967] (σ 

est la te sio  de su fa e du sodiu  li uide et θ l a gle de o ta t  

Il est toutefois constaté que pour une température inférieure à une température critique le 

ouillage est ja ais o te u. Cette température est de 523 K pou  les deu  at iau  d ap ès 

Longson. En effet, à 523 K dans du sodium « pur », l a gle de o ta t li ite est de  °, alo s u à u e 
température plus élevée (543 K) ou dans du sodium enrichi e  o g e l a gle de o ta t attei t  °. 

“elo  l auteu , le ouillage est u  p o essus ui se fait e  deu  te ps. Tout d a o d, les ato es de 
sodiu  d pla e t les ato es d a go  adso s e  su fa e du su st at, est pou uoi il o se e des 
angles de contact de 20 ° à basse température, puis u e fois le sodiu  adso  su  la ou he d o de 
du substrat, la réduction de la ou he d o de a lieu et conduit ensuite à un angle de mouillage de 

0 °. E  a o d a e  ette i te p tatio , l auteu  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 

d o de e  su fa e est p o a le e t plus fi e. 

 Addison a également utilisé une expérience de plaque verticale pour étudier le mouillage du 

nickel et du fer [Addiso  ]. Da s ses o ditio s, le ouillage e se fait u à pa ti  d u e 
température critique de 413 K pour le fer et 468 K pour le nickel. Celle-ci est associée, d ap s 
l auteu , à la a tio  de du tio  de l o de p se t e  su fa e du su st at pa  le sodium, ui a 
pas lieu (ou très lentement) pour une température inférieure à la température critique de mouillage. 

E  effet, pou  le fe  et le i kel, au u  o de est sta le da s les o ditio s où so t effe tu es les 
expériences de mouillage. Addison sugg e ue le ouillage se fait pa  du tio  du fil  d o de 
fo  à l ai , do t la fo e ot i e est la diff e e d e gie li e e t e l o de et le sodiu  
[Addison1984]. Ceci est supporté par la modification de la courbe du temps de mouillage en fonction 
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de la te p atu e a e  la odifi atio  de la atu e de l o de. C est pa  e e ple le as a e  le fe  
pou  le uel la ou he d o de est odifi e au-delà de 493 K et devient uniquement composée de 

Fe3O4 au lieu d u  la ge de Fe2O3 et Fe3O4). Cela se traduit par la rupture de la courbe, visible en 

Figure 44 [Addiso ]. L additio  d l e ts a a t u e plus fo te affi it  a e  l o g e ue le 
sodiu  tel ue le al iu  ou le a u , pe et d a l e  le ouillage du substrat de fer et 

confirme le ôle de la du tio  de la ou he d o de. 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 : I flue e de la te p atu e su  le te ps essai e à l o te tio  d u  ouillage total pou  u e faible teneur en 
oxygène du sodium [Addison 1984] 

On peut noter que Hodkin a également brièvement étudié le mouillage du fer et du nickel 

da s le sodiu  [Hodki  ], ette fois pa  le iais d u e e p ie e de goutte pos e. Les sultats 
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 ote  ue l e p ie e ise e  pla e goutte pos e  pe et la 
mesure des a gles d a a e, o t ai e e t au  aut es [Addiso  1984] [Longson 1967]), qui utilisent 

la méthode de la plaque verticale. Il faut aussi noter que les expériences sont courtes (10 minutes), 

o t ai e e t à elles de Lo gso  pa  e e ple ui s te de t su  plusieu s dizai es d heu es.  
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Figure 45 : Mouilla ilit  du fe  et du i kel e  fo tio  de la te p atu e l a gle de o ta t est esu  ap s  i utes 
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 fonda e tale e t diff e tes puis u u e ou he d o de NaC O2) est stable et 

au a te da e à se fo e  da s les o ditio s de l essai. Addiso  e tio e l e iste e d u e 
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, 

est-à-dire, pour des temps courts et des températures relativement hautes. D ap s les do es 
thermodynamiques présentées précédemment (section 1.2.2), il est probable que le mouillage 

s effe tue su  u e ou he de h o ite de sodiu . 

 Aciers 

Longson a étudié le mouillage d u  a ie   de t pe 316. Il observe une dépendance du 

mouillage au temps et à la température similaire à celle relevée pour le fer et le nickel. L auteu  

o t e ota e t ue l a gle de o ta t e des e d ja ais au-dessous d u e aleu  d e i o   ° 

quelque soient les conditions. Ceci est, d ap s lui, signe que le mouillage se fait sur une couche 

d o de. Il o t e gale e t ue le ouillage est o se  u e fois ta li, pa  e e ple lo s ue le 
sodiu  est solidifi  puis fo du à ou eau. Ce est pas le as si le sodiu  est e le  du at iau 

(exposition à la vapeu  d eau ou distillatio  du sodiu  puis ai tie  sous a go . Aucune influence 

ota le est ele e pou  u  at iau oui (20 % de déformation à froid). E fi , l auteu  o t e 
gale e t ue l aug e tatio  de la te eu  e  o g e du sodiu  li uide a pas le e effet ue 

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. Leu  o po te e t est si ilai e à elui u il epo te 
pour les métaux purs : au u  ouillage jus u à  K, une amélioration de la mouillabilité au-delà et 

un mouillage total au-dessus de 773 K. Il ote e fi  u u e o latio  e iste e t e la te eu  e  
chrome des alliages et leur comportement en mouillage. A basse température, les angles de contact 

pou  l a ie  PE  se lent également liés au ratio oxygène / chrome à la surface du substrat, 

esu e e  spe t os opie d le t o s Auge . Plus la ua tit  d ato es d o g e pa  ato e de 
h o e se a fai le, plus l a gle de o ta t se a petit. 

 L auteu  tudie gale e t l i flue e de o eu  pa a t es su  le ouillage des a ie s 
tels ue la thode de p pa atio  de su fa e, la ugosit , l paisseu  de la ou he d o des, et . 
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 l atta ue 
chimique. Le caractère délétère de ces techniques de préparation envers le mouillage est supposé lié 

à u e odifi atio  de la hi ie de la su fa e. La p se e d u e ou he d o de plus i po ta te à 
ause d u e tape de p -oxydation ne semble pas influencer significativement la mouillabilité des 

a ie s, de e ue l ouissage du at iau e i est e  a o d a e  les o se atio s de Lo gso   
[Longson 1973]). La diminution de la teneur en oxygène du sodium conduit à une diminution de 

l a gle de o ta t, et do  u  eilleu  ouillage < 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 

d o te i  des sultats o pa a les e t e deu  o tages e p i e tau , e ui o duit à des 
i te p tatio s diffi iles. Quel ues g a des te da es peu e t toutefois t e ti es. L aug e tatio  
du te ps ou de la te p atu e d e positio  au sodiu  améliore la mouillabilité du matériau. Les 

diff e tes thodes pe etta t d li i e  la ou he d o de pe ette t gale e t d accélérer le 

mouillage. L o g e 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 

du tio  de la ou he d o de native en fonction de la teneur en chrome notamment. 

 

1.2.4. Synthèse 

 Une bonne connaissance des diff e ts t pes d i te a tio s e t e les a ie s et le sodiu  est 

essentielle à une étude expérimentale de la sensibilité à la FML des aciers dans le sodium liquide. La 

grande réactivité du sodium i pli ue de p e d e des p autio s pa ti uli es telles u u e 
manipulation et une conservation sous atmosphère inerte ou encore son élimination en petites 

ua tit s da s l tha ol plutôt ue da s l eau. U e e tai e solu ilit  e  i pu et s e iste, elle est à 

p e d e e  o pte lo s d u e tude de la FML da s le sodiu  li uide. La chimie des impuretés est 

toutefois complexe car les interactions entre les différentes impuretés sont nombreuses et parfois 

encore mal caractérisées. L tude de e poi t était donc particulièrement importante car 

l h d og e, u e esp e f agilisa te ie  o ue, est solu le en quantité non négligeable dans le 

sodium liquide. C est gale e t le as pou  l o g e et le a o e ui o t i te agi  a e  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 ota e t u u e i te fa e o ple e sulte 
d u e e positio  lo gue au sodiu , e ui i flue e a sa i ost u tu e o osio , t a spo t de 
masse), son comportement mécanique (carburation / décarburation), son mouillage (couches 

d o des sta les, i flue ce du ratio oxygène / chrome) et indirectement sa sensibilité à la FML. On 

epo te toutefois u  a ue d tudes d di es lia t la ouilla ilit  et la se si ilit  à la FML, e  
pa ti ulie  da s le sodiu  li uide où il a t  o t  ue la st u tu e de l i te face 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 l tude de la se si ilit  de 

l a ie  T  à la FML par le sodium liquide à ause de l i t t ui lui est po t  e  ta t ue at iau 
candidat pour les RNR-Na. C est pou uoi la composition et la microstructure du matériau seront 

décrites en détail, en lien avec sa métallurgie et ses propriétés mécaniques. Dans un objectif de 

o p he sio  de la FML, d aut es at iau  d tude o t t  hoisis et se o t utilis s da s u e 
moindre mesure au cours de ces travaux. Ai si, l a ie  ferritique XC10 a été sélectionné pour sa 

microstructure et sa composition « modèle » peu d l e ts d alliage, g os g ai s de fe ite) et 

l tude du o po te e t de l a ie  aust iti ue L pe ett a d évaluer une potentielle différence 

de sensibilité des a ie s aust iti ues à la FML. C est pou uoi les p op i t s du T  se o t d taill es 

dans cette partie et celles de l XC10 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 se i de ase à l la o atio  du T . Afi  d a lio e  les 
propriétés mécaniques du matériau à haute température, et e  o s ue e d aug e te  la 
te p atu e a i ale d utilisatio  de l a ie , des ajouts de a adiu  et de niobium ont été 

effectués pa  appo t à la o positio  de l a ie  T . Des spécifications plus strictes en carbone, 

chrome, silicium, molybdène, phosphore et souffre ainsi u u e te eu  a i ale e  i kel et en 

aluminium ont été ajoutées [Swindeman2004]. L a ie  T  est un alliage mis au point dans les années 

1970 à 1985 [Klueh2004] dont les propriétés (bonne résistance au fluage, faible gonflement sous 

i adiatio , fai le dilatatio  the i ue, et .  le e de t pa ti uli e e t i t essa t da s l i dust ie 
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 : Co positio  de l a ie  T  e  pou e tage assi ue 

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 ch o e est u  l e t alphag e, est à di e u il augmente le domaine de stabilité de la 

ferrite. Il permet également de protéger le matériau contre l'oxydation et la corrosion. Au-delà 

d e i o   à  % 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 oissa e des g ai s a lieu ue pou  u e te p atu e sup ieu e à  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] 

 Da s so  tat sta da d, l a ie  T91 subit une austénitisation de 30 minutes à 1323 K. Celle-ci 

permet la mise en solution de tous les l e ts d alliage et la fo atio  d u e i ost u tu e 
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 

te p atu e est sui i d u e t e pe à l ai . Celle-ci donne lieu à la fo atio  d u e i ost u tu e 

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 l o d e de uel ues K pa  i ute,  pe ette t d o te i  
une microstructure intégralement martensitique, ce qui en fait un matériau apprécié des 

élaborateurs. Le a o e siduel ui est pas asso i  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, 

o duit à u e du et  t s i po ta te du at iau ai si u à une ductilité réduite.  

 

Figure 47 : Diag a e T‘C d u  a ie  T  [‘a he ] la du et  du at iau est i di u e da s les e ad s  

 Afi  d adou i  le at iau, u  e e u d u e heu e est appli u  à  K. Les lattes 

deviennent des sous-grains allongés d'une largeur de l'ordre de 0,25 - 0,5 μ  et les st u tu es 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 d environ 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 : Dist i utio  e  taille des p ipit s d u  a ie  T  [Ce i ] 

 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 p se ts à la fois da s les joi ts de lattes et au œu  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 

p se ts à l tat t e p  o -revenu du matériau, les précipités riches en vanadium sont formés au 

cours du revenu. 

Pou  u  e e u d u e heu e ou plus à u e te p atu e o p ise e t e  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 

sili iu  so t o se es da s les a ie s joi ts de g ai s aust iti ues [Klueh ]. Ce est 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 odule de You g de l a ie  T  est d pe da t de la te p atu e de l essai 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 You g d u  a ie  T  e  fo tio  de la te p atu e pou  u e itesse de d fo atio  de 
5.10-5 s-1 [Sawada2005] 

 On note que le module de Young décroit fortement au-delà de 800 K. Cette diminution est 

att i u e à p se e de d fo atio  a lasti ue fle io  des lattes de l a ie ) [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). L utilisatio  d ultrasons pour mesurer le 

module de You g pe et de s aff anchir 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 ha tillo s de T  utilis s lo s de ette tude o t tous t  e t aits d u e e pla ue. 
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 – d fo atio  de l a ie  T  utilis  da s ot e tude e  fo tio  de la te p atu e d essai 
pour une vitesse de déformation de 10-3 s-1 

 Les différentes valeurs de la limite d lasti it  σp0.2), de la résistance à la traction σUTS), de 

l allo ge e t u ifo e εu , de l allo ge e t total εt) et de la réduction de section (Z) tirées de ces 

courbes sont rassemblées dans le tableau 6.  

 

Tableau 6 : Caractéristiques m a i ues de t a tio  de l a ie  T  e  fo tio  de la te p atu e d essai pou  u e itesse de 
déformation de 10-3 s-1 

 On constate une réduction progressive des propriétés mécaniques (σp0.2, σUTS, εu, εt) avec 

l aug e tatio  de la te p atu e d essai jus ue  K. Au-delà, la limite d lasti it , la résistance à 

la traction, l allo ge e t u ifo e chutent rapidement alors que l allo ge e t total tend à 

augmenter contrairement à la tendance observée au-dessous de cette température. Ce phénomène 
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s e pli ue e  tudia t les a is es de d fo atio  plasti ue ui so t d its dans le paragraphe 

suivant. 

Mécanismes de déformation plastique et effet Portevin-Le Châtelier 

 Kelle  a tudi  l i flue e de la te p atu e su  le o po te e t a i ue d u  a ie  T  
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, l auteur o t e ue le olu e d a ti atio  des dislo atio s o iles 
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 alo s u à plus haute te p atu e les o sta les au ou e e t des 
dislo atio s de ie e t les a es de la fo t ou les luste s d ato es e  solutio  solide.  

- De 430 K à 500 K, le parcours libre moyen des dislocations atteint une valeur maximale grâce 

à l activation thermique.  

- L effet Po te i -LeChatelier (PLC) est observé sur la plage de température allant de 500 K à 

700 K. L auteu  o t e ue e ph o e gou e e le ou e e t des dislo atio s su  
cette plage de température. Les interactions entre dislocations se font à plus courte distance, 

à ause de la diffusio  d l e ts e  solutio  da s le œu  des dislo atio s o iles. Les 
interactions à grande distance sont également réduites, probablement à ause d u e 
réduction de la tendance à former d i portantes structures de dislocations et d u e 
augmentation des interactions des dislocations mobiles avec des différents types de carbures 

présents. Ces sultats so t e  a o d a e  les o se atio s de ‘o  [‘o  ]. L effet PLC se 
traduit expérimentaleme t pa  la p se e d os illatio s su  les ou es a i ues du 

at iau. Il est epo t  ue es os illatio s o t lieu ue pou  u e d fo atio  sup ieu e 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 

]. L e gie d a ti atio  asso i e à e ph o e est g ale e t de l o d e de  -

100 kJ/ ol. Kelle  sugg e ue l effet Po te i -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. 

Afi  de o aît e l o d e de g a deu  de ette te p atu e, des essais de sillie e o t t  
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 : E e gie a so e pa  la uptu e de l p ou ette e taill e « mini-Charpy » en fonction de la température de 
l essai (L-T : direction longitudinale, T-L : direction transverse) 

 O  o state d ap s les sultats des essais a i ues ue la te p atu e de t a sitio  
fragile / du tile de l a ie  T  est de l o d e de  K - 190 K).  

 

2.1.2. XC10 

 

L a ie  XC  est u  a ie  fai le e t alli  a e  u e te eu  e  a o e d e i o  ,  % 

massiques. “a fai le te eu  e  l e ts d alliage s st e fe  – carbone principalement) et sa 

microstructure simple permettent une analyse plus aisée des résultats de FML. 

 

Composition et microstructure 

L a ie  a t  fou i par Sofymetal sous fo e d u  o d de  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 ≤ ,  ≤ ,  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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           Di e tio  d e t usio  

Figure 55 : a) Diagramme de phases fer-carbone [Te h i ues de l i g ieu  ], b) Micrographie optique après attaque 
au nital 

La i ost u tu e de l a ie  a t  tudi e ap s u  ieillisse e t thermique de 117 h à 823 K, 

qui est représentatif du vieillissement thermique subi par le matériau lors des expositions au sodium. 

“a i ost u tu e a t  o se e e  i os opie opti ue ap s polissage a i ue jus u à une 

granulométrie de 1 µm et attaque chimique avec du nital (éthanol + 1 % d a ide it i ue . O  
observe la présence de grains de ferrite équiaxes de taille o e e d e i o  20 µm et de bandes de 

perlite da s la di e tio  d e t usio  du o d (figure 55b). La du et  de l a ie  est d e i o   HV. 

 

Déformation plastique 

 Malg  u e o positio  se si le e t diff e te, les odes de d fo atio  de l XC  so t 
relativement similaires à ceux présentés pou  l a ie  T  da s la se tio  . . . 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 

s te da t de  K à 658 K, comme en attestent les essais de Mohan sur un matériau à la 

o positio  et la i ost u tu e si ilai e [Moha  ]. La p se e d l e ts e  i se tio  
suggère également la possible présence de bandes de Piobert-Lüders lors de sa déformation. 

a 

b 
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Transition fragile-ductile 

 Tout o e le T , l a ie  XC  est sujet à u e t a sitio  fragile/ductile à basse 

température. La température de la transition fragile-ductile est dépendante de la teneur en carbone 

de l a ie  comme illustré en figure 56. Celle- i est de l o d e de  K pour une teneur équivalente à 

elle de l a ie  XC . 

 

Figure 56 : E olutio  de l e gie a so e lo s d u  essai de silie e e  fo tio  de la te eu  e  a o e 

 

2.1.3. Acier 304L 

 

 Des essais o t gale e t t  effe tu s su  l a ie  L afi  d tudie  la se si ilit  pote tielle 
des aciers austénitiques à la FML par le sodium liquide, les données sur ce type de matériau étant 

limitées.   

 

Composition et microstructure 

 L a ie  L est u  a ie  aust iti ue ui o tie t e i o   % 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 : Co positio  de l a ie  L utilis  da s ot e tude 

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 opti ue ap s polissage a i ue jus u à  µm et 

attaque électrolytique de 3 minutes à l a ide o ali ue à  % (tension de 10 V). Une micrographie est 
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montrée en figure 57. On observe la p se e de g ai s de taille o e e d e i o  30 µm. Sa 

du et  est d e i o   HV. 

 

Figure 57 : Mi og aphie opti ue de la i ost u tu e de l a ie  L ap s atta ue le t ol ti ue à l a ide o ali ue 

 

Propriétés mécaniques 

Module de Young 

 Le module de You g des a ie s d pe d de la te p atu e de l essai a i ue. “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 You g d u  a ie   e  fo tio  de la te p atu e de l essai a i ue [Ga falo ] 

 Ces do es so t p se t es à tit e i di atif, l a ie  ta t l g e e t différent du nôtre, en 

particulier au niveau de la teneur en carbone. Toutefois, peu d i flue ce est attendue de cette légère 

variation de composition. 

Résistance à la traction, li ite d lasti it  et allo ge e t à uptu e 

 Les propriétés mécaniques de l a ie  fou i o t pas t  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 : E olutio  de la li ite d lasti it  et de la sista e à la traction d u  a ie   e  fo tio  de la te p atu e de 
l essai a i ue [“i o s ] 

Mécanismes de déformation 

 La d fo atio  de l a ie  L 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 d e pile e t, 
du maclage et des transitions de phase.  

Un des principaux paramètres régissant la déformation des matériaux à structure cristalline 

cubique à faces centrées est l e gie de faute d e pile e t EFE . Dans notre cas, elle est faible: de 

l o d e de 1 mJ/m² à température ambiante [Schramm 1975]. Cette valeur conduit à une formation 

elati e e t ais e de fautes d e pile e t et de a les de d fo atio . Les a les de  déformation 

se font selon les systèmes {111} <112>. L a ie  L est, de plus, tasta le à l tat de eptio . Les 
sollicitations mécaniques conduisent donc à  des transitions de phases et à la formation de phases 

martensitiques ε et α .  

 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 d e pile e t et de la a te site ε apparaissent. Au-delà 

de 20 %, le a lage de ie t sig ifi atif et l appa itio  de a te site α  se fait au-delà de 30 % de 

déformation. Passé 55 % de déformation, la martensite ε ai si ue les fautes d e pile e t o t 

tendance à disparaître. Ces différents stades sont présentés en figure 60 et figure 61. 
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Figure 60 : M a is es de d fo atio  d u  a ie  L e  fo tio  de la d fo atio  à te p atu e a ia te [“he  ] 
Ds = dislo atio s, “Fs = fautes d e pile e t, t i s = a les  

 

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 te p atu e de l essai. E  
effet, l e gie de faute d e pile e t est se si le à la te p atu e. Celle-ci a tendance à augmenter 

e  fo tio  de la te p atu e [Lata isio  ]. A e  l aug e tatio  de ette aleu , o  oit u e 
transitio  du ode de d fo atio  as  su  la fo atio  de a te site ε e s u  ode de 
déformation basé sur le maclage, puis sur le glissement des dislocations [Choi 1997] [Allain 2004]. 

C est do  sui a t et o d e ue de aient évoluer les mécanismes de déformation avec 

l aug e tatio  de la te p atu e de l essai a i ue. 
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2.2. Protocole expérimental 

 

 U  tat de l a t des o aissa es li es à la FML a t  p se t  da s la pa tie 
bibliographique. L a e t a t  po t  tout pa ti uli e e t su  l i flue e du ilieu sodium liquide 

sur le comportement des aciers. Les informations accumulées ont pe is d ta li  u  ahie  des 
charges précis des différentes caractéristiques des montages à concevoir et du protocole 

e p i e tal à adopte . L e se le du p oto ole 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 sodiu  est o te u da s u  euset e  ol d e pla  au fo d d u  pot the i ue. Ce 
pot est a o h  au pla he  d u e oîte à ga ts sous at osph e d a go . Cette atmosphère inerte, 

pu ifi e e  o ti u à l aide d u  ta is ol ulai e, pe et l a s au sodiu  tout en limitant au 

maximum sa contamination. Lors des manipulations, qui sont effectuées à basse température 

(383 K), les teneurs en oxygène et en humidit  de l at osph e de la oîte à ga ts so t i f ieu es à 
10-4 % atomiques. 

  
Figure 62 : a  Photog aphie de l i stallatio  CO‘‘ONa,  “ h a ep se ta t l i t g atio  du pot the i ue da s la oîte 

à gant 

Lors de l e positio  d ha tillo s au sodiu , le hauffage du pot the i ue est effe tu  pa  
u  fou  pla  à l e t ieu  de elui- i et pe etta t au sodiu  d attei d e u e te p atu e de  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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u e i ulatio  d huile te ph i ue (thermocryostat). Le pot est fermé par un couvercle étanche et le 

fai le olu e d a go  pi g  se t ou e e  uili e a e  le sodiu  pe da t l essai. E fi  la p se e 
d u  o de seu  à eflu  pe et d ite  l a u ulatio  d a osols da s la pa tie 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 

possi le afi  d o te i  u e solu ilit  e  i pu et s 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 

esu es po tuelles effe tu es au ou s d essais de o osio  pa  so de le t o hi i ue a e  u e 
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 

l at osph e de la oîte à ga t, o  peut o sid e  ue la o ta i atio  du sodiu  est gligea le. 
Ceci est confirmé par le fait que la réflecti it  du sodiu  e  est pas odifi e, la solu ilit  de 
l o g e à la te p atu e d ou e tu e du pot ta t de  à  µg/g [Tho le  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 t  esti e à ,  µg/g pou  u e solu ilit  d e i o  ,  µg/g à ette te p atu e. 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).  

D ap s u e o pa aiso  du comportement mécanique de ces éprouvettes par rapport à 

elui d p ou ettes a a t t  e pos es da s du sodiu  euf dans des conditions similaires, aucune 

odifi atio  sig ifi ati e a t  att i u e 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 

talli ues est plutôt à app o he  d u e différence de la teneur en oxygène entre les bains utilisés 

ue d u e i flue e des i pu et s talli ues. E  effet, u  état de mouillage différent a été observé 

et sera discuté en section 4.2. De plus, l effet o se  pas de d g adatio  des p op i t s a i ues 
pour une faible teneur en impuretés métalliques dissoutes) est contraire au comportement attendu 

d ap s les a is es de FML de Gli k a  [Gli k a  ] et ‘o e tso  [‘o e tso  ]. 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 

i d pe da e t. L e se le des o ditio s d e positio  appli u es au T  est rappelé dans le 

tableau 9. 

Sodium à haute teneur en oxygène 

 La p e i e o ditio  utilis e est o stitu e d u  ai  de sodiu  a e  u e te eu  
importa te e  o g e ≈ 200 µg/g . Afi  d o te i  ette 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 d o g e. Pou  ga a ti  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, l aspe t du sodiu  est o pa  sa s 
ajout d o des après 1200 h à 823 K et a e  ajout d o des 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 : Photog aphies de l aspect 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 sodiu  est di e te e t utilis  pou  l tape de p -

exposition. Comme mentionné précédemment, cela correspond à une teneur en oxygène de l o d e 
de 10 µg/g. Plusieurs températures et durées d e positio  o t t  utilis es su  le T  afi  d o se e  

a b 
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l i flue e de es pa a t es su  u e e tuelle se si ilit  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 so t li i es à l aide 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 
d e positio  K  

Du e d e position (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 : Ta leau ila  des diff e tes o ditio s d e positio  utilis es 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 

at osph e d a go  da s deu  oîtes e  lo  ta hes e fe es l'u e da s l'aut e. E  so ta t 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, 

l e de t de sodiu  situ  au i eau des o s est e le  a i ue e t da s la oîte à ga ts du 
montage CORRONa. 

 Afin de limiter la contamination du sodium sur les éprouvettes lors du transport et du 

o tage su  le o tage de t a tio , u e fi e pelli ule de pa affi e a t  d pos e su  l e taille de 
e tai es p ou ettes e  e te ps ue l e de t de sodiu  a t  li i . La pa affi e est pas 

réactive avec le sodiu  et oule lo s du hauffage de l p ou ette, e qui conduit probablement à un 

o ta t du sodiu  a e  l at osph e d a go  lo s de l essai a i ue. Des essais mécaniques en 

ilieu sodiu  o t pe is de o t e  ue la p se e de pa affi e a pas d i fluence 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 a i ue à ett e e  pla e afi  d tudie  la se si ilit  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 o pa e à elle d u  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 o tage de l p ou ette et l essai de t a tio . Afi  de li ite  le olu e de gaz 
à purifier, deux enceintes indépendantes vont être utilisées : une enceinte externe dédiée au 

o tage de l p ou ette et u e e ei te i te e d di e à l essai a i ue. L e se le de 
l i st u e tatio  li e à l essai doit gale e t t e i t g  autou  d u e a hi e de t a tio  a al se 

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. L age e e t des organes 

principaux est présenté en figure 64. 

 
 
 

Enceinte interne 
 
 

Analyse des gaz 

 

 
 
 

Machine de traction 
 
 
 
 
 
 

Enceinte externe 
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Figure 64 : Agencement des principaux organes du dispositif de traction sous atmosphère inerte 

 

Enceinte et circuit externes  

 L e ei te e te e a pour objectif de permettre le montage des éprouvettes sur les mors de 

la a hi e de t a tio . U e e ei te de g a de taille a do  t  i t g e à l i t ieu  de la a hi e 
de traction afin de permettre des mouvements amples, nécessaires aux manipulations liées au 

o tage. Au la e e t d u  essai, u  ala age d a go  est is e  pla e de manière à e pla e  l ai  
pa  de l a go  a e  u e fai le te eu  e  i pu et s. Pou  ela u e po pe de i ulatio , do t le d it 
est réglable, est mise en route à la fois pou  a ue  l ai  de l e ei te et pour le conduire vers un 

a al seu  d o g e afi  de mesurer la te eu  e  o g e da s l e ei te. L a al seu  e  o g e 
est fabriqué par Setnag. Il utilise une jauge électrochimique à oxygène à référence interne 

métalli ue. O  o e e le o tage de l p ou ette ou e tu e des oites de t a spo t  ua d la 
teneur en oxygène est inférieure à  25.10-3 % atomique (environ une heure et demie de purification). 

Un schéma simplifié du i uit de ala age de l e ei te e te e est présenté en figure 65. Le 

o tage de l p ou ette du e e  o e e u e dizai e de i utes. Bie  ue la te eu  e  hu idit  
ne soit pas mesurée en continu, des mesures ponctuelles sont effectuées en utilisant la sonde 

d hu idit  du i uit i te e p se t  plus loi . Au d ut du o tage de l p ou ette, la teneur en 

humidité est inférieure à 5.10-3 pourcent atomique. 

 

Figure 65 : “ h a si plifi  du i uit de ala age de l e ei te e te e 

 

Enceinte et circuit internes 

 L e ei te i te e a t  o çue pou  pe ett e des essais a i ues de lo gue du e a e  
u e o ta i atio  i i ale du sodiu  li uide. L o te tio  d u e haute pu et  est do  
d i po ta e iti ue. Pou  ela, u  ala age d a go  est utilis  tout au lo g de l essai. Le olu e de 
l e ei te a t  duit au a i u  pou  li ite  le te ps de pu ifi atio  à pa ti  de l at osph e de 
l e ei te e te e. Afi  d o te i  u e pu et  de gaz a i ale, de l a go  de ualit  Alphagaz  
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 : “ h a si plifi  du i uit de ala age de l e ei te i te e 

E  so tie de l e ei te, le gaz passe à t a e s u  filt e à pa ti ules afi  de p ot ge  les 
instruments de mesure. Il est ensuite dirigé vers les sondes de mesure. La mesure de la teneur en 

o g e est effe tu e pa  le iais d u e so de )i o , o stitu e d u e le t ode d o de de 
zi o iu  dop e à l tt iu  maintenue à 1023 K. Un réglage du débit est présent en entrée de la 

sonde afin de se conformer au débit nominal d utilisatio  du apteu . La teneur en humidité est 

mesurée en utilisant une sonde Shaw, o stitu e d u  ta is ol ulai e odifi , o e 
diélectrique adsorbant, avec un d pôt d o  o du teu . Un schéma simplifié du circuit de gaz est 

présenté en figure 66. O  ote la p se e d u  court-circuit de l e ei te i te e afi  d a oi  u  
circuit direct de gaz (argon ou air) pe etta t l talo age des capteurs et une mesure de la pureté 

des gaz. L essai est la  ua d la te eu  e  o g e est i f ieu e à . -4 % atomique et celle en 

humidité à 5.10-3 % atomique (entre 1 h et 4 h de balayage). O  ote ue l essai mécanique est 

effectué à pression atmosphérique (± 0,02 bar). 

 

Consigne et mesure de la température 

 Afi  de s aff a hi  de la p se e d u  fou , le hauffage de l p ou ette se fait pa  effet 
joule. U  ou a t passe pa  la olo e de t a tio , pe etta t d aug e te  la te p atu e de la 
zo e a e  la plus fai le se tio , soit l p ou ette utilis e. Le o t ôle de la te p atu e se fait 

a uelle e t e  te ps el, d ap s u  ele  de la te p atu e fait pa  u  p o t e I pa   
fo alis  su  l p ou ette. “a plage de fo tio e e t est de 50 – 1200 °C et la longueu  d o de 
utilisée est de 2 à 2,  µ . Le p o t e est situ  à l i t ieu  de l e ei te e te e et à l e t ieu  de 
l e ei te i te e. Ce i o ditio e l utilisatio  de ua tz a h d e A usil  o e at iau 
pour la paroi de l e ei te i te e afi  de e pas pa asite  la esu e. G ale e t, la te p atu e 
est ai te ue e i o   i utes afi  d t e sta ilis e a a t de la e  l essai a i ue. O  ote a 
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ue l utilisatio  d u  ou a t le t i ue pou  hauffe  l ha tillo  a i pli u  d isole  
le t i ue e t toute l i stallatio  de la olo e de t a tio . 

 

Teneur en hydrogène 

 L i flue e de la te eu  e  h d og e su  la se si ilit  à la FML a gale e t t  tudi e. 
Pour cela, certains essais ont été effectués avec du sodium enrichi en hydrogène. Pour cela, un gaz Ar 

+ 5 % H2 a t  utilis  o e gaz de ou e tu e da s l e ei te i te e pe da t les essais. La 

p pa atio  de l essai est ide ti ue au  o ditio s o -hydrogénées dans un premier temps. Lors de 

la purification de l at osph e de l e ei te i te e, u e fois le it e de pu et  de la e e t de 
l essai attei t [O2] < 5.10-4 % atomique et [H2O] < 5.10-3 % ato i ue , le ala age d a go  est ha g  
e  a go  h d og . Lo s ue la o positio  de l at osph e est à l uilibre, le chauffage est lancé. 

Lors de cette étape, le gaz passe toujours à travers la sonde à oxygène et la plupart de l o g e 
résiduel réagit a e  l h d og e gazeu  pou  fo e  de l eau au o ta t de l le t ode de plati e de 
la sonde chauffée localement à 1023 K. En conséquence, l esp e o da te au i eau de la so de 
devient H2O, ce qui impose donc un potentiel lié à ce nouvel équilibre. Cela permet de connaître le 

o e t où la o positio  de l at osph e se sta ilise e  o se a t la aleu  du pote tiel affiché 

par la sonde à oxygène. La suite de l essai se d oule de faço  si ilai e au  essais e  o ditio  o  
hydrogénée.  

Cette thode d e i hisse e t pa  oie gazeuse a e  ai tie  de l at osph e 
h d og e pe da t l essai pe et de ga de  l h d og e e  uili e e  solutio  da s le sodiu  
liquide grâce à la pression partielle d hydrogène dans l at osph e. Il faut epe dant vérifier que 

l h d og e a le te ps de se dissoud e da s le sodiu  li uide et esti e  la o e t atio  
d h d og e à l uili e. 

Whitti gha  [Whitti gha ] a tudi  les i ti ues de dissolutio  de l h d og e da s 
le sodium liquide. Il a établi l uatio  sui a te : 

[(    )]         

avec [     ]    la itesse de dissolutio  de l h d og e gazeu  au  o ditio s o ales de p essio  

et de température en mm3/s, S la surface du sodium en contact en mm² a e  l h d og e gazeu  et P 

la pressio  pa tielle d h d og e gazeu  e  Pa. D ap s ette e f e e, pou  l i te alle de 
température [433 K – 703 K], ka est donné par : 

                            

avec T la te p atu e de l essai e  Kel i .  

On connaît P ui est d e i o   % 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 l e taille de p ofo deu  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 a o  e t ieu  de l p ou ette, soit  mm.  

La aleu  o te ue est d e i o  ,  2. On en déduit la vitesse de dissolution [     ]    

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 este à esti e  la ua tit  d h d og e à dissoud e da s le sodiu  pou  a i e  à 
l uili e. A e  les app o i atio s faites p de e t su  la fo e de l e taille, o  peut esti e  
son volume Ve. On le surestime légèrement en multipliant la section par le périmètre extérieur de 

l p ou ette :              

avec R, h et p définis précédemment. O  o tie t u e aleu  d e i o  ,  3. 

Avec le volume molaire du sodium Vm, ti  de l e p essio  de la densité et de la masse 

olai e du sodiu , o  d te i e la ua tit  de sodiu  o te u da s l e taille 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 d h d og e à i o po e  da s 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 :     [     ]    

Les valeurs obtenues pour ka,[     ]   , CH, t et v, la vitesse de dissolution de l h d og e e  

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 o e t atio  e  h d og e da s le sodiu  à l uili e,  la 

itesse de dissolutio  et t le te ps essai e à l attei te de l uili e e  fo tio  de la te p atu e 

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 

a a t le la e e t de la solli itatio  a i ue, o  e  o lut à la faisa ilit  d e tuels ajouts 
d h d og e pa  phase gazeuse juste a a t ue l essai mécanique ne commence sans modifier le 

te ps d e positio  au sodiu , et do  sa s odifie  les o ditio s e p i e tales.  

 

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 e  sodiu . Les it es de pu et  de l at osph e d a go  so t galement identiques à 

eu  utilis s pou  les essais e  sodiu . Toutefois, l tape de o tage des p ou ettes utilis es pou  
les essais de f e e se fait à l ai  li e et o  sous a go . La pu ifi atio  de l at osph e de 
l e ei te i te e est e suite 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 

ue l e positio  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 

f e e so t e suite etto es da s l tha ol afi  d li i e  le sodiu  siduel à leu  su fa e. 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 

l e positio  au sodiu . Da s la suite, les t aite e ts su is pa  les p ou ettes de f e e so t 
p is s pou  ha ue o ditio  d essai. 

 Enfin, les essais de référence correspondant aux essais effectués en sodium sous atmosphère 

h d og e so t gale e t effe tu s sous u e at osph e d a go  h d og e A  + 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 p se e d u e e taille pe et de o te i  u e goutte de sodium, qui sera est aspirée par 

capillarité en pointe de fissure lors de sa propagation. 

 

 
Figure 67 : a  Photog aphie d u e p ou ette,  s h a d u e p ou ette a e  les di e sio s de la zo e 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 

ou s de l tude 'a a t pas t  usi  e  e te ps, le a o  de fo d d'e taille a ie de  à  
µm. Cependant, aucune influence de cette légère différence de triaxialité des contraintes en fond 

d'e taille 'est atte due su  les sultats de l tude. 

 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 o te ue lo s d u  essai a i ue effe tu  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 l p ou ette, est donné en figure 68. Dans la suite de l tude, 
les sultats des essais a i ues so t sou e t p se t s sous fo e d u  atio d e gie à uptu e 
RE, ui est le atio de l e gie essai e à la uptu e de l p ou ette e  sodiu  su  elle essai e 
à la uptu e de l p ou ette en argon. Plus la valeur de RE est faible, plus la dégradation des 

p op i t s a i ues e  ilieu sodiu  est i po ta te. E  plus d a oi  u  se s ph si ue e  ta t 
di e te e t eli e à la aleu  de l e gie essai e à la uptu e de l p ou ette, ette grandeur 

permet de limiter les écarts dus aux variabilités géométriques de ces éprouvettes. En effet, il est 

diffi ile d e  usi e  deu  s ies pa faite e t ide ti ues au i eau de l e taille usu e de la poi te de 
l outil, pla e e t pa  appo t au ep e achine, etc.).  

 

a b 
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Figure 68 : Courbe force – d pla e e t de t a e se d u e p ou ette a is t i ue e taill e test e à  K pour une 
vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min l ai e sous la ou e est ha hu e  

 

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 

zo e utile est e oul  u  fil de ol d e afi  de ai te i  du sodiu  autou  de l p ou ette et de 
o stitue  ai si u  se oi  pou  ite  u e p u ie à ause de sa apo isatio  pe da t l essai.   

 
 

Figure 69 : a) S h a d u e p ou ette axisymétrique non-entaillée avec les dimensions de la zone utile en millimètres, b) 
S h a d u e p ou ette 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  et le a o  e  poi te d e taille est de  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 au o t pou  o je tif de ua tifie  l effet du sodiu  su  le o po te e t 
mécanique du T91. Les éprouvettes cylindriques permettront de calculer la contrainte et la 

d fo atio  à l a o çage des fissu es, et les p ou ettes CCT d esti e  la ténacité du T91 dans le 

sodium liquide.   

L utilisatio  de t ois g o t ies au ou s des diff e tes a pag es d essais pe ett a 
gale e t de dis ute  l i flue e de la g o t ie de l p ou ette su  la se si ilit  du T  à la FML 

dans le sodium liquide effet d e taille, g o t ie de o t ai tes pla es/d fo atio s pla es, et . . 
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3. Evolution de l’interface sodium / T9  

 

La première étape de la procédure expérimentale appliqu e afi  d tudie  la se si ilit  de 
l a ie  T  à la f agilisatio  pa  le sodiu  li uide est u e tape de pré-exposition au sodium liquide. 

Celle-ci vise à promouvoir le mouillage du matériau, cependant de nombreux phénomènes de 

o osio , d jà d its da s la pa tie . . , o t odifie  l i te fa e a ie  / sodium. La teneur en 

oxygène est un des principaux paramètres qui contrôlent la corrosion dans le sodium liquide et donc 

l olutio  de l i te fa e. E  o s ue e, il est p o a le ue l o g e i flue e i di e te e t la 

sensibilité à la fragilisation par les métaux liquides et les propriétés mécaniques du matériau. Une 

tude d taill e de la st u tu e de l i te fa e sodiu  / a ie  da s os o ditio s d e positio  et e  
particulier pour les différentes teneurs en oxygène utilisées (décrites en partie 2.2.1) est donc 

nécessaire. 

Lo s d u e e positio  à t s 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 l i te fa e a e  le sodiu . C est pou uoi des analyses de composition de la surface ont été 

effectuées par XPS su  es ha tillo s, afi  de pou oi  ide tifie  des ou hes d o des de fai le 
épaisseur (< 10 nm). Un spectromètre XPS Thermo Scientific Escalab 250xi a été utilisé (source X 

incidente Al-kα o o h o at e . La zo e d a al se est de l o d e  µ  de dia t e. A ause du 
a a t e ag ti ue de l ha tillo , la le tille magnétique du spectromètre ne peut être utilisée, 

e ge d a t u e pe te d i te sit  i po ta te.  

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 

o od es d paisseu  plus i po ta te. Afi  de les a a t ise , des a al ses pa  “DL o t t  
effectuées. L appa eil utilis  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. 

E fi , l i flue e de la o osio , et e  pa ti ulie  de la a u atio , su  la i ost u tu e et 
le comportement mé a i ue de l a ie  T  a gale e t t  a a t is e afi  de d o le  les 
o s ue es de l e positio  au sodiu  d u  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, l ha tillo  
est relativement brillant après extraction et le sodium  est pas adh e t. Sa surface présente un 

aspect hétérogène avec des zones plus ou moins métalliques et brillantes. T ois zo es d a al se o t 
été sélectionnées afin de caractériser la composition de la surface pour les différents t pes d aspects 

observés. 

Dans deux des trois zones (les zones ayant un aspect plus terne), on observe en extrême 

su fa e p ofo deu  d a al se de l o d e de   u i ue e t la p se e de a o ate et/ou 
d hydroxyde de sodium. Le chrome et le fer ne sont pas détectés en surface. La présence de ces 

o pos s t aduit u  la age i o plet de l ha tillo . En effet, son nettoyage à l tha ol est 
relativement rapide afin de ne pas dégrader les ou hes d o des pote tielle e t e  p se e. 

  
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 o t i utio s talli ues i di ue ue la ou he d o de a u e paisseu  i férieure à la 

p ofo deu  d a al se de la spe t os opie XP“. La ou he d o de est fo e d o de de h o e et 
de fer avec une proportion 67 % atomiques d o de de fe  sous forme de valence III, Eliaison du niveau 

Fe-2p3/2 se trouvant à 710,8 ± 0,3 eV) et 33 % atomiques d o de de h o e gale e t à la ale e 
III, Eliaison du niveau Cr-2p3/2 se trouvant a 576,8 ± 0,3 eV). Cela sugg e la p se e d u e ou he 
d o de si ilai e à elle fo e à l ai  à te p atu e a ia te [Boutte  ]. Au u  o de de fer 

ta t sta le da s es o ditio s d e positio , deu  h poth ses peu e t t e faites su  l o igi e 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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ette ou he. Elle pou ait s t e fo e e t e l e t a tio  de l ha tillo  du ai  de sodiu  et 
l a al se XP“. E  effet, l ha tillo  su it u  ou t s jou  à l ai  li e. Cette hypothèse impliquerait 

epe da t u au u e ou he d o de ait t  p se te à la fi  de l e positio  au sodiu  li uide. 
Dans ce cas, un bon mouillage aurait dû t e o stat  à la so tie de l ha tillo  o fo e t à e 

ui a t  o se  pa  Ba lo  lo s de l li i atio  de la ou he d o de pa  o a de e t io i ue 
[Barlow 1969]. Puisque nos observations sont en contradiction avec cette hypothèse (pas de film de 

sodiu  adh e t isi le e  su fa e du T , o  e  o lut ue la ou he d o de tait p se te tout 
au lo g de l e positio  au sodiu . Bie  u elle soit thermodynamiquement instable, l e positio  au 
sodium a pas permis de la réduire intégralement. Nos résultats montrent donc que la réduction de 

la ou he d o de ati e du T  est t s le te da s ette o ditio . Les analyses présentées ici 

efl te t p o a le e t l tat de l i te fa e au ou s de la phase de d a age de la o osion, 

préalable au régime stationnaire. Dans ces conditions de contact (non- ouillage, ou he d o de 
native résiduelle), aucune modifi atio  de l i te fa e telle que celles décrites dans la partie 

bibliographie o datio , a u atio  est attendue.  

 

3.1.2. Evolution de l’interface à faible teneur en oxygène 

 

Temps moyens (250 h à 823 K) 

Co ditio s d tude 

 Afi  d tudie  l olutio  de l i te fa e 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 

d u e pa tie de elles utilis es da s ot e tude pou  p o ou oi  le ouillage, ais pe ette t 
également la formation de couches corrodées suffisamment épaisses pour être analysées aisément. 

L tat de su fa e de l ha tillo  avant exposition est ut d usi age.  

 

Analyse par Spectroscopie à Décharge Luminescente (SDL) 

 La te h i ue d a al se pa  spe t os opie à d ha ge lu i es e te pe et l a asio  
p og essi e d u  dis ue d u  dia t e de 4 mm par pas successifs de 2,5 nm sur une profondeur 

totale pou a t alle  jus u à  µ . Elle pe et ai si d o te i  u  p ofil l e tai e de o positio  
en épaisseur du at iau. A a t a al se, l ha tillo  est etto  à l tha ol afi  d li i e  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 
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Figure 71 : Profil de composition élémentaire obtenu par SDL après 250 h d e positio  au sodiu  li uide à  K 

 Sur ce profil, on constate la présence de plusieurs couches distinctes. 

- A l e t e su fa e, le pi  de a o e et d o g e est li  à la p se e de a onates de 

sodiu , do t l o se atio  est u e te su  les ha tillo s la s à l tha ol. C est le sig e 
d u e p t atio  du sodiu  da s les ou hes de o osio . Le la age « doux » le maintient 

e  pla e, ais il agit a e  l at osph e. On observe également la p se e d u  pi  de fe  
e  su fa e de l ha tillo . Il se le d o l  de tout aut e l e t. Cette aug e tatio  
de la concentration est potentiellement due à la présence de cristallites riches en fer en 

su fa e d ha tillo s. E  effet, e ph nomène 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 l i t ieu  du at iau, on observe un pic de chrome (17,5 % massiques) associé à un 

pi  d o g e ,5 % massiques), également coïncident avec une diminution de la teneur en 

fe   % assi ues  pa  appo t au  te eu s asso i es à es diff e ts l e ts au œu  de 
l alliage. Le seul o de de h o e sta le 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 

e positio  de plus lo gue du e d u  ha tillo  de T  da s des o ditio s si ilai es à 
celles utilisées ici [Courouau 2013b]. Le sodiu  ta t pas a al s  i i, un pic éventuel est 
pas o se . Cette ou he est d u e paisseu  de l o d e de  µm. Le fait que la teneur en fer 

e to e pas à  % assi ue alo s u au u  o de de fe  est sta le da s es o ditio s 
d e positio , peut s e pli ue  de plusieu s faço s. “oit les o des e e ou e t 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, i l paisseu  elle de l o de à ause 
de la ugosit  de la su fa e et de l i gula it  de la ou he d o des. Cette ou he se a 
désignée « ou he d o de » 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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l e eptio  de l appau isse e t e  a o e, o t t  d ites da s la litt atu e pa  Tho le  
[Thorley 1982]. La fo atio  de la ou he d o de e  su fa e o duit à u  appau isse e t 
en chrome de la matrice à proximité. La teneur e  h o e passe d e i o   % à ,5 % 

assi ues. O , des tudes de “a ie  et ‘ade ake  o t o t  u au dessous d u e 
certaine teneur en chrome (environ 5 % , les a ie s fe iti ues o t te da e à passe  d u  
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 ». 

- E fi , la o positio  du at iau est ide ti ue à elle à œu  à l e eptio  du p ofil de 
carbone qui montre une légère carburation. Celle- i s étend sur 50 µm de profondeur 

environ avec un maximum de 0,18 % assi ue à l i te fa e de la ou he appau ie e  
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 

t  p pa e à pa ti  d u  ha tillo  poli a i ue e t jus u à  µ . L ha tillo  est e suite 
passé sur une table vibrante dans une solution de silice colloïdale pour éliminer la couche écrouie 

sulta te de l tape de polissage a i ue. L ha tillo  est e fi  etto  à l tha ol. U e 
micrographie des couches affectées par la corrosion est présentée en Figure 72. 
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Figure 72 : Mi og aphie MEB d u e oupe t a s e se des ou hes affe t es pa  la o osio  d u  ha tillo  e pos  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 

t e u e ou he d o de d ap s les analyses SDL présentées précédemment. Celle-ci correspond en 

effet au pi  d o g e p s de la su fa e e  “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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u elle o espo de à la ou he appau ie e  h o e. L atta ue des joi ts ai si ue les po osit s  
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 l h poth se ue le T  est u  ilieu se i-infini où une concentration en sodium est 

i pos e à sa su fa e. Da s es o ditio s, l uatio  gissant la concentration en sodium dans le 

T91 en fonction de la dista e à l i te fa e T  / sodium et du temps est la suivante :         (   √  ) 

avec C la concentration en sodium, Cs la o e t atio  e  sodiu  ai te ue à l uili e au o ta t 
du T91, x la dista e à l i te fa e sodiu  / 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 

diffusio  ui a do  pe ett e de l esti e . 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 lo gueu  de diffusio  d e i o  
6,37 µm, ce qui semble cohére t a e  l paisseu  de la ou he appau ie e  h o e ≈ 4 µm). A titre 

de comparaison, une telle exposition permet une diffusion du chrome dans les joints de grains du fer 

d environ 57 µm [Kaur 1989] et de 0,6 µm dans le volume [Bowen 1970]. En conséquence, si seule la 

diffusio  du h o e o t ôlait l appau isse e t o stat  e  h o e, elui-ci serait probablement 

beaucoup moins localisé et ne se limiterait pas à la « couche appauvrie en chromée ». Il est donc 

e isagea le ue la diffusio  du sodiu  da s les joi ts de g ai s du T  soit à l o igi e de es 
observations. Il est également possible u u  ou plusieu s aut es ph o es soie t i pli u s da s 
l atta ue des joi ts de g ai s o stat e, tels ue la dissolution préférentielle de certaines impuretés 

o e o se  a e  le phospho e s g g  au  joi ts de g ai s d alliages ase i kel [Tho le  ] 
ou da s les a i ues [Ka o ]. D aut e pa t, ous a o s u lo s de l a al se de la o positio  
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 

so t p o a le e t à l o igi e des po osit s sph i ues o se es au  joi ts de lattes et au  joi ts de 
grains. On peut noter que leur taille est cohérente avec le diamètre moyen des carbures de chrome 

dans le T91 à l tat 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 o osio , l olutio  de la o positio  est pas d fi ie lo ale e t pa  appo t à la 
microst u tu e de l a ie . De plus, l effet de o e e p se t lo s des a al ses “DL est i po ta t à 

ause de la ugosit  de l i te fa e et de la supe fi ie o s ue te plusieu s ²  de la zo e d tude. 

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 
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échantillon que précédemment afi  de o pl te  la a a t isatio  de l i te fa e. Un des objectifs 

de ces analyses est ota e t d o te i  u  p ofil de ua titatif de la te eu  e  a o e. Pou  e 
faire, les conditions opératoires ont été optimisées pour le dosage du carbone qui est ue se i-
quantitatif par SDL : 

- Fort courant (I = 100 nA), temps de comptage important (90 secondes) sur le pic (PK) de la raie 

d issio  du a o e et les deu  uits de fo d BG+, BG-). 

- Utilisatio  du pi ge f oid, de la fuite ol ulai e et d u  te ps de d o ta i atio  suffisa t afi  de 
li ite  la o ta i atio  de la su fa e de l ha tillo  te ps d atte te a a t de commencer à faire 

la mesure fixé à 60 secondes).  

Pour doser quantitativement le carbone, un étalon de SiC a été utilisé. 

 A a t d tudie  la ou he a u e 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   μ ² a été réalisée en mode 

faisceau a e  u  pas de ,  μ     pi els . Les a tog aphies l e tai es o te ues so t 
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 epe da t possi le u il 
soit gale e t p se t da s la ou he d o de o e o se  su  la a tog aphie asso i e 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 da s les po osit s de l ha tillo . Cepe da t, la d pl tio  
observée au-delà de la couche appauvrie en chrome suggère que ces observations ne sont pas 

u i ue e t dues à u e o ta i atio  de l ha tillo , ais ie  à des ph o es de o osio . 
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Figure 73 : Ca tog aphies de o positio  l e tai e e  C, C , M , Mo, “i et l i age de la zo e e  le t o s se o dai es 
“E  p ises au o d de l ha tillo  (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. Pa  appo t au at iau à œu , 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 te eu  e  h o e a di i u  jus u à  % 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 

t a sitio  d u  gi e a u a t e  ilieu sodiu  à l tat de eptio  e s u  gi e d a u a t 
après 250 h d e positio  au sodiu  à  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 désig e ai si d ap s les p e i es 
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. Afi  de s e  aff a hi , o  fait la 
différence entre la teneur en carbone mesurée a e  u e s ie de esu es au e t e de l ha tillo  
où la véritable teneur en carbone est connue et la teneur réelle du matériau. Les valeurs sont ainsi 

corrigées de 2900 µg/g.  filiatio s o t t  effe tu es a e  u  pas d a al se de  μ  e  ode a d 
scan (50 x 1 μ . Les p ofils o espo da ts so t do s e  figure 74. 

10 µm 
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Figure 74 : Filiatio s pe pe di ulai es à l i te fa e, te eu  o e e e  % assi ue de C l o igi e est le d ut de la ou he 
carburée) 

 D ap s es sultats, il est o stat  ue la te eu  elle e  a o e à l i te fa e de la ou he 
carburée est ette e t plus i po ta te d u  fa teu   e i o  ue elle do e e  “DL, 
p o a le e t e  pa tie à ause de l effet de o e e sulta t de l a al se SDL. La valeur maximale 

attei te est d e i o  ,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 75 . O  oit lai e e t l aug e tatio  de la te eu  e  
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 

l tat de eptio  oi  se tio  . . , ela 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 o ditio s d e positio  o t t  odifi es au ou s de ot e tude, ota e t lo s de 
l tude de leu  i flue e su  le ouillage par le sodium et la sensibilité du T91 à la FML. Puisque 

l a al se 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 l i te fa e 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 ou e te pa  l o de ta t do  la fai lesse de la taille du pi  de h o e. “eul le h o e est 
sig ifi atif pou  do e  u  i di e su  sa fo atio  puis ue le sodiu  et l o gène peuvent être 

présents sous forme d aut es composés en surface (oxydes de sodium, carbonates, etc.). La présence 

d u e ou he d o de atif pote tielle e t siduelle a pu t e i o fi e, ni infirmée du fait de 

l paisseu  de ette ou he uel ues a o t es .  

On observe également une couche appauvrie en chrome qui est juxtaposée à la couche 

d o de. O  ote ue le sodiu  est p se t jus u à u e p ofo deu  de ,5 µm. Cette présence 

semble d o l  du pi  de l o g e ui d oit fo te e t au i eau de la ou he d h o e. Eta t 
do  u au u  o pos  i te talli ue de sodiu  est epo t  da s la litt atu e, ela sugg e 
une présence de sodium métallique dans la couche déchromée. Au cours de notre analyse, une 

o se atio  de sodiu  talli ue est pe ise pa  l a asio  du at iau, ce qui permet de mettre à 

nu le sodiu  siduel. Le sodiu  a ait pas t  a al s  e  “DL pou  la du e o e e, e ui 
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. 

Ce i o stitue p o a le e t les p e ie s stades de la fo atio  d u e ou he arburée. En 
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o lusio , l olutio  de l i te fa e sodiu  / T91 est similaire quelle que soit la durée de 

l e positio  et la te p atu e utilis e. Alo s ue es ou hes so t ie  fo es ap s  h à 823 K, 

celles- i so t e o e à l tat d au hes ap s 8 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 l i te fa e a pas t  a al s e 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 sus epti les d t e 
présents sont identiques à ceux identifiés pour une faible teneur en oxygène. On en déduit que 

l olutio  de l i te fa e se fe a p o a le e t de faço  si ilai e à elle o se e lo s de l e positio  
au sodiu  da s u e o ditio  de fai le te eu  e  o g e. O  peut toutefois s atte d e à u e 
cinétique potentiellement différente, que ce soit vis-à-vis de la dissolutio  de la ou he d o de 

native du T91 ou des différents phénomènes de corrosion décrits ci-dessus. 

 

3.1.4. Synthèse 

 

 L i te fa e ap s e positio  au sodiu  li uide est pa ti uli e e t o ple e. Dans tous les 

cas étudi s i i, u e ou he d o de est p se te e  su fa e. Da s le p e ie  as, la p se e de la 
ou he d o de ati e du T  a t  ise e  ide e ap s  h d e positio  à 823 K dans un 

sodiu  à t s asse te eu  e  o g e. Il est do  ide t ue l tape de réduction des oxydes natifs 

est pas i t g ale e t a o plie pou  ette o ditio  d e positio . 

La situation change lorsque la teneur en oxygène dissous est plus importante, même pour 

des du es et des te p atu es d e positio  i f ieu es. Cette ou he d o de ati e 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 

sta le. Cela se le o dui e à la fo atio  d u e ou he d o de p i ipale e t onstituée de 

NaCrO2 à l i te fa e e t e le sodiu  et le T . Le as où la te eu  e  o g e est i suffisa te a pas 
pu être étudié su  u e du e suffisa te pou  pe ett e l tude des ph o es de o osio . 
Cependant, cela constitue probablement une conditio  de o ta t alte ati e sa s ou he d o de 
intermédiaire, da s e se s si ilai e à elle d u  a ie  d pou u de h o e tel ue l a ie  XC . Dans 

ce cas, la composition des couches affectées par la corrosion est encore à étudier en détail.  

Ces résultats o t e t do  ue l o te tio  du ouillage e  ilieu sodiu  li uide est loi  
d t e fa ile, e  pa ti ulie  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 d u e ou he a u e au ou s de l e positio  du T  au sodiu  liquide a été 

mise en évidence dans le paragraphe précédent. La présence de cette couche est conforme à ce qui a 

t  appo t  pa  d aut es auteu s su  le e t pe d a ie  e pos  au sodiu . 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-e positio  e  sodiu  d u e pote tielle 
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 l o d e de la dizai e 
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 

l uili e est apide e t ta li à l i te fa e sodiu  / acier, il a pu établir une table de 

correspondance entre la te eu  e  a o e à l i terface sodium / acier et l a ti it  a u a te du 
sodium à partir de milieux où l a ti it  a u a te est ie  o ue sodiu , CH4). Ces données lui ont 

pe is d ta lir la formule empirique suivante :                              

avec ac l a ti ité du carbone dans le sodium et      la teneur en carbone dans le sodium en % 

assi ues. Il est do  possi le d esti e  l a ti it  du sodiu  e  a o e en connaissant la teneur en 

a o e à l i te fa e sodiu  / ou he a u e à l uili e. Nous pouvons considérer que la teneur 

obtenue après 250 h à 823 K peut t e utilis e, puis u ap s u e e positio  au sodiu  de  h à la 

même température et dans des conditions similai es, u e te eu  d e i o  ,2 % massique a été 

mesurée pa  “DL à l i te fa e (contre 0,19 % massique après 250 h). Toutefois, la valeur obtenue par 

i oso de de Castai g est la plus fia le. C est pou uoi une te eu  à l i te fa e de ,39 % massique 

se a ete ue pou  esti e  l a ti it  e  a o e du sodiu .  

 L a ti it  e  a o e correspondante ai si al ul e est d e i o  ,187. Etant donné que la 

o e t atio  e  a o e da s le sodiu  li uide est fai le oeffi ie t d a ti it  p o he de , la 
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te eu  e  a o e da s le sodiu  peut t e esti e e  e p i a t l a ti it  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 sodiu  est do  
probablement pas saturé en carbone libre à la fin des expositions. 

 

Diffusion du carbone dans le T91 

Les longueurs de diffusion du a o e da s l a ie  T  esurées 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 : 

                   

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 

d e i o  5,96.10-12 cm².s-1. L paisseu  de la ou he carburée en fonction du temps peut être 

estimée en utilisant la fo ule sui a te do t le ad e d utilisatio  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, l paisseu  de la ou he a u e, esti e g â e au  do es d Ito, est 

d e i o   µm contre environ 70 µ  d ap s les a al ses pa  “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 

essai e. Il est o u ue la solu ilit  du a o e da s la fe ite est t s fai le de l o d e de . -3 

% massique à 823 K [Merlin 2004]). Le a o e se le do  t e sto k  sous la fo e d u e aut e 
phase, probablement des carbures de chrome, comme sugg  d ap s les analyses par microsonde 

de Castai g. L o se atio  de es a u es a t  effe tu e e  i os opie le t o i ue à ala age. 
Pour cela, une coupe transverse a été effectuée sur un échantillon exposé au sodium liquide à 823 K 

pendant 250 h. Elle a t  polie a i ue e t jus u à  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 L d eau  a t  alis e 

à température ambiante. L ha tillo  est e suite o se  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 p se ts da s l alliage à l état 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 afi  de si plifie  l tude the od a i ue, ous allo s u i ue e t ous 
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 
o ditio  a a t a u atio , e   la o ditio  ap s a u atio  d ap s les do es o te ues e  microsonde de Castaing) 

Les conditions associées à la composition du at iau a a t et ap s l e positio  au sodiu  
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 

i ost u tu e de l acier. Dans la « couche appauvrie en chrome », les carbures semblent avoir 

o pl te e t dispa us d ap s la te eu  e  a o e esu e pa  i oso de de Castai g. Le 
h o e siduel ≈ 3 % massiques) est donc présent en solution solide da s les g ai s de fe  α. Il est 

toutefois intéressant de comparer cette valeur à la teneur en chrome présente en solution solide 

pou  le T  à l tat de eptio . Co aissa t la o positio  approximative des carbures (voir partie 

2.1.1), il est fa ile de l esti e . Les l e ts talli ues o posa t les a u es so t o stitu s de 
68 % massique de chrome. Dans un matériau avec 0,1 % assi ue de a o e ue l o  suppose a 
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 

l i te fa e de la « couche carburée » et de la « couche déchromée ». En supposant la composition de 

es a u es ide ti ue à elle des a u es p se ts à l tat de eptio  et e  gligea t 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 

a u es. La te eu  de la at i e est do  que de 4,88 % massiques contre 7,94 % massiques à 

l tat de eptio . 

 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 

g ale e t des pe ussio s su  la du et  du at iau, est pou uoi celle-ci est souvent 

utilis e o e i di ateu  de la pa titio  du a o e. Nous allo s te te  d esti e  g ossi e e t la 
variation de dureté au cours de la carburation en fonctio  de l olutio  de la populatio  de a u es 
et confronter ces résultats à des mesures par nano-indentation. 

 

Mesure d’évolution de la dureté par nano-indentation 

 L ha tillo  a t  p pa  de la e faço  ue pou  l o se atio  e  MEB de la pa tition 

des carbures. Une coupe transverse, sui ie d u  polissage a i ue jus u à  µ  et d u  passage 
sur une table vibrante, ont donc été effectués. Les mesures sont effectuées sur un NanoIndenterXP 

fourni par MTS et uip  d u  odule D“M. L i de teu  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 

afi  d a oi  u e solutio  suffisa te pou  d i e o e te e t les a iatio s locales de propriétés 

mécaniques tout au long de la couche, tout en ayant une surface de mesure assez grande pour être 

la plus ep se tati e possi le du at iau. Afi  d aug e te  la solutio  des esu es, les p ofils 
de pointés seront inclinés à environ 5 ° pou  u  pas d loig e e t de la surface de 1 µm en 

moyenne. Après l essai, 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 : P ofil de du et  e  fo tio  de la dista e à l i te fa e 

 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 

at iau peut s e pli ue  pa  la atu e po euse de ette ou he. Il est à noter que la valeur de la 

du et  est pas ep se tati e u i ue e t de la ou he appau ie e  h o e ta t do é la taille 

de l e p ei te de l i de teu  ≈ 6 µm). En conséquence, cette valeur est probablement légèrement 

affe t e pa  les ou hes d o de et a u e 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 

p ala le e t li i  da s l tha ol afi  d o se e  les odifi atio s des p op i t s a i ues 
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 : Mi og aphie MEB de la su fa e de l p ou ette CCT à l i t ieu  de l e taille ap s essai a i ue (la zone 

observée est localisée sur un schéma à gauche) 

O  o se e de o euses fissu es à l i t ieu  de l e taille des p ou ettes, dont la 

di e tio  est pe pe di ulai e à l a e de t a tio . Ces fissu es so t peu p ofo des uel ues i o s  
et t s ouss es. Cela sugg e do  u elles so t li it es à la ou he appau ie e  h o e et ue 
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 u e uptu e p o e de l a ie . Les faciès de 

rupture présentés en figure 83 montrent un faciès particulier dont les marques de rupture sont rares 

et diffi iles à disti gue  des o s ue es de l le t o osio . Certaines zones sont localement 

couvertes de nano-cupules comme illustré en figure 83. Il a toutefois été vérifié que ces fissures 

ouss es taie t pas o se es su  des p ou ettes o  e pos es au sodiu .  

 

Figure 83 : Micrographie MEB représentative de la rupture dans la couche appauvrie en chrome 

 E fi , il est pas observé de modification significative de la dureté du matériau dans la zone 

a u e. O  e  o lut ue l aug e tatio  pote tielle de la dureté est inférieure à 100 MPa (ordre 

de g a deu  de l a t t pe). 

 

Etude analytique de l’influence de la carburation sur le comportement mécanique du T91 

Dans notre cas, aucune influence sig ifi ati e de l olutio  de la populatio  de a u es a 
t  o se e su  la du et  du T . Nous allo s do  essa e  d esti e  a al ti ue e t l o d e de 

g a deu  de l aug e tatio  atte due de la du et  asso i e à e gai  e  a o e. Ai si, la a iation 

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 du et  de la at i e de fe ite, sa s p e d e e  o pte l effet du issa t des ato es e  

solution solide et des précipités, Hss la contribution des atomes en solution solide et HOro la 

o t i utio  des p ipit s. O  peut al ule  la o t i utio  des p ipit s à l aug e tatio  de la 
du et , e  faisa t l h poth se ue les dislo atio s o t te da e à o tou e  les p ipit s selon le 

a is e d O o a . Cette hypothèse semble raisonnable étant donné que la matrice du T91 et les 

carbures M23C6 o t pas la e st u tu e istallog aphi ue espe ti e e t u i ue e t e 
contre cubique à face centrées) et des paramètres de maille différents (respectivement 0,2886 nm 

contre 1,054 nm). E  o s ue e, l aug e tatio  de sista e pa  le a is e d O o a  peut 
s e p i e  sous la fo e sui a te : 

         

avec τOro l aug e tatio  de la sista e pa  le a is e d O o a , 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 

da s le as d u  seau istalli  u i ue e t . E fi , e  utilisa t à ou eau la elatio  de Ta o      , 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 

Ve teu  de Bu ge s fe ite α  b 0,254 nm 
Module de cisaillement G 81 GPa 

Facteur de Taylor M 2,75 
Tableau 12 : Valeu s des o sta tes utilis es pou  l esti atio  de la o t i utio  des p ipit s à la du et  du at iau 

 D aut es g a deu s, 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 d analyses tallog aphi ues. L o se atio  des a u es a t e effe tuée en 
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utilisant le réactif de Murakami conformément à la méthode décrite dans les paragraphes 

p de ts. Elle est appli u e à u  ha tillo  de T  à l tat de eptio  et u  ha tillo  a a t 
séjourné 250 h da s le sodiu . L o se atio  des a u es 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 d u e oupe t a s e se obtenue à œu  du T  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 a e  o pa aiso  de l i age i itiale simultanément afin de limiter la perte 

d i fo atio  

U  e e ple d i age o te ue ap s t aite e t 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 a a t t  et ait s p ala le e t. O  fe a l h poth se 
que la fraction surfacique est similaire à la fraction volumique de carbures en considérant que la 

répartition des carbures est homogène dans le matériau, ue la zo e d tude est suffisa e t 
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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 % d ap s les 

données thermodyna i ues à l uili e. O  i t oduit do  u  i di e, i di ateu  de l aug e tatio  
de la f a tio  olu i ue des p ipit s tudi s, ui ous pe et d esti e  les f a tio s olu i ues 
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 

o te ue à l uili e the od a i ue pou  o te i  elle ap s olutio  de la i ost u tu e 
(carburation ou vieillissement thermique). 

Le dia t e o e  est esu  pa  la fo tio  d a al se des pa ti ules du logi iel I ageJ. Les 
pa ti ules de taille gale à  pi el e so t pas p ises e  o pte afi  de s aff a hi  du uit. Cela 
interfère peu avec la déte tio  d u  a u e pote tiel. E  effet, si o  o sid e u u  p ipit  
sphérique de diamètre 80  dia t e o e  des a u es à l tat de eptio  est oup  de 
faço  uip o a le selo  le pla  de oupe de l ha tillo , eu  do t la se tio  est ui ale te à u  
pixel représentent 0,4 % des carbures. Les mesures des particules sont comparées entre les 

diff e ts ha tillo s et pe ette t l ta lisse e t d u  i di e, i di ateu  de l aug e tatio  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 h à œu  
T91 250h sur une bande de 4 µm 

située à 4 µm du bord 

Fraction volumique (%) 1,1 1,2 ≈  
Diamètre moyen (nm) 79* 84,5 114,5 
Tableau 13 : Valeu s de la f a tio  olu i ue et du dia t e o e  o te ues d ap s les a al ses tallog aphi ues sur 

du T  à l tat de eptio , ieilli h à K et a u  da s du sodiu  li uide (* 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 ieillisse e t the i ue de l a ie  T  pa tie . . . O  peut e suite utilise  
les aleu s o te ues pou  esti e  la o t i utio  de l olutio  de la populatio  de carbures à la 

dureté du matériau. Les résultats sont présentés en tableau 14. 

 A œu  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 

E a t a e  le œu  du at iau 0 MPa 138 MPa 

Tableau 14 : Valeurs du diamètre moyen des précipités, de la fraction volumique des précipités, de la contribution des 
p ipit s au du isse e t et l a t de o t i utio  a e  le œu  du at iau sur un échantillon ayant passé 250 h dans le 

sodium 
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Conclusion 

L aug entation de dureté calculée (138 MPa) a été obtenue à partir de nombreuses 

hypothèses et approximations. Cette approche qualitative, malgré les hypothèses importantes 

effectuées, pe et d o te i  u e aleu  i di ati e de l o d e de g a deu  de l aug e tation de 

dureté à attendre dans notre cas. En comparant ces résultats avec ceux obtenus expérimentalement 

par nano-i de tatio , o  o state u e o e o latio , puis ue ette aleu  est p o he de l a t 
type de nos mesures. Ils sont donc en accord avec le fait u au u e odifi atio  des p op i t s ait 
pu t e o se e, l effet du issa t de la a u atio  da s es o ditio s a a t u u e fai le 
influence sur le comportement mécanique du T91. Si toutefois l aug e tatio  esti e est 

légèrement supérieure à l a t t pe des esu es, le fait ue les a u es soie t situ s au  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 

 

 L i flue e de la o osio  su  le o po te e t a i ue du T  a t  tudi e et o  
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 

i i e. De plus, la p ofo deu  de la zo e affe t e peut t e ais e t esti e d ap s les do es 
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 

d e positio  uel ues dizai es de i o s au a i u , d u  effet de FML. 
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4. )nfluence des conditions d’exposition et des impuretés sur 
la FML du T9  

 

Afin de promouvoir le mouillage, o ditio  essai e à l o se atio  de la FML, u e tape 
de pré-exposition des éprouvettes avant les essais mécanique a été mise en place. Il est essentiel de 

o aît e l i flue e des diff e ts pa a t es de ette e positio  du e, te p atu e, te eu s e  
impuretés), à la fois sur le mouillage des échantillons et su  la se si ilit  à la FML, afi  d opti ise  les 
o ditio s de ouillage pou  l tude de la se si ilit  du T  à la FML et ai si de ga a ti  des 

résultats significatifs et reproductibles. 

Les différents paramètres à étudier seront traités séparément. Dans un premier temps, 

l i flue e de la durée et de la te p atu e de l e positio  se a tudi e pa  le iais de différentes 

o ditio s d e positio  au  o ditio s ph si o-chimiques similaires.  D aut e pa t, “keldo  a o t  
une influence des impuretés non-métalliques en solution (O, H) sur la FML du T91 dans le sodium 

liquide [Skeldon ]. L i pu et  i pli u e a toutefois pu t e ide tifi e pa  la thode 
op atoi e e plo e. E  effet, l auteu  a pu ifi  le sodiu  pa  pi ge f oid et a e  u  pi ge de 
zirconium. Ces deux méthodes ont pour conséquence de réduire à la fois la teneur du sodium en 

o g e et e  h d og e. Nous allo s i i tudie  s pa e t l i flue e des diff e tes i pu et s 
en utilisant des oxydes de sodium pour enrichir le sodium en oxygène d s l tape de p -exposition. 

Celle- i pe ett a l tude de l i flue e de l o g e su  la se si ilit  du T  à la FML da s le sodiu  
li uide. E fi , u e at osph e h d og e se a utilis e afi  d e i hi  le sodiu  u i ue e t e  
hydrogène. Dans ce cas, la odifi atio  de la hi ie du sodiu  est effe tu e u u e fois 
l p ou ette i stall e su  le o tage de t a tio  et o  a a t la p -exposition au sodium.  
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4.1.  )nfluence de la durée et de la température d’exposition 

 

Afi  d tudie  sp ifi ue e t l i flue e de la du e et de la te p atu e de pré-exposition 

sur la sensibilité du T91 à la fragilisation par le sodium liquide, un bain de sodium neuf à basse teneur 

e  o g e ≈ 10 µg/g [O2-]) a été utilisé. Toutes les expositions ont été effectuées dans ce même 

bain. L utilisatio  d u  ai  u i ue a pe is d ite  au a i u  les flu tuatio s des o ditio s 
physico- hi i ues li es à la p pa atio  d u  ou eau ai . Le contrôle de la teneur en impuretés se 

faisant par écr age a uel des i pu et s p ipit es e  su fa e a a t l essai, il est pa  e e ple 
diffi ile d o te i  des o e t atio s pa faite e t ide ti ues da s deu  ai s diff e ts. 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 

i flue e pa  la dissolutio  d esp es talli ues o stituti es de l a ie  ou la fo atio  d o des. 
Dans ces conditions, différentes durées et températures d e positio  o t t  utilisées afi  d tudie  
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 pa a t es d essais a i ues sont rappelées dans 

le tableau 15. Une estimation qualitative du mouillage est effectuée à la sortie des échantillons du 

ai  de sodiu . Les ha tillo s ou e ts d u  fil  adh e t de sodiu  se o t ualifi s de 
« mouillés », ta dis ue eu  ui e so t pas dot s d u  tel fil  seront qualifiés de « non-mouillés ». 

Da s le as où u  fil  de sodiu  ou e pa tielle e t l p ou ette, o  utilise a « 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 p ou ettes est e suite li i  da s l tha ol a a t l essai a i ue. Quelque 

soie t les pa a t es d e positio , 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 u u e 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 

 

 L tat de mouillage des éprouvettes à leur sortie du sodium liquide est la première différence 

visible entre les diverses o ditio s d e positio . Il est estimé visuellement directement sur les 

échantillons. Un bilan des différents états de mouillage e  fo tio  des o ditio s d e positio  est 

présenté en tableau 15.  
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Figure 86 : Photog aphies d u e p ou ette ap s e positio  au sodiu  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. L li i atio  apide de e fil  da s l tha ol pe et de 
o fi e  u o  est ie  e  p se e d u  fil  de sodiu  et o  si plement de couches de 

corrosion. En effet, le NaCrO2 est résistant da s l tha ol, o e l o t o t  les a al ses e  pa tie 
3.1.2, et de couleur verdâtre contrairement au film observé. Les observations après 48 h à 723 K et 

823 K o t e t u e a lio atio  ota le du ouillage a e  l utilisatio  d u e te p atu e plus 
éle e. D ap s les deu  e positio s à  K, o  o state gale e t ue plus le te ps d e positio  
est lo g, plus le fil  de sodiu  a te da e à e ou i  i t g ale e t l p ou ette. On note toutefois 

u à es te p atu es, o  s atte d à u  te ps plus ou t 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 deu  ilieu  so t si ilai es. L e gie essai e à la uptu e d u e p ou ette est sup ieu e de 
3 % e  ilieu sodiu  pa  appo t à l essai de f e e. Cette odifi atio  i eu e i di ue pas de 

réduction des propriétés mécaniques en milieu sodium.  

Entailles 

a b 
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Figure 87 : Mi og aphie MEB du fa ies de uptu e d u e p ou ette test e à K e  ilieu sodiu  li uide ap s u e 

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 atios d énergies à rupture sont représentés en figure 88. 

 

Figure 88 : E olutio  du atio d e gie à uptu e e  sodiu  et e  a go  e  fo tio  de la te p atu e de l essai 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 

ette o ditio  d e positio . Au u e i flue e de la te p atu e de l essai a i ue est do  
isi le pou  ette o ditio  d e positio . 
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Figure 89 : Mi og aphie MEB du fa ies de uptu e d u e p ou ette test e e  ilieu sodiu  li uide ap s u e e positio  

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 

te p atu es d essai (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 / i . Les atios d e gies à uptu e o te us so t p se t s 
en figure 90. 

 

Figure 90 : E olutio  du atio d e gie à uptu e e  sodiu  et e  a go  e  fo tio  de la te p atu e de l essai 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 diff e e pa  appo t à l essai effe tu  ap s u e e positio  
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 l e eptio  de elle test e e  sodiu  à  K (figure 91). Cette observation est 

a a t isti ue d u e uptu e du tile. A contrario, celles-ci sont absentes du faciès de rupture de 

l p ou ette o pue en sodium à 573 K sur une distance de plusieurs centaines de microns à partir 

de l e taille, e ui t aduit 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 

d e positio , la FML du T  a lieu ue pou  l essai a i ue effe tu  à  K. Une influence de la 

te p atu e de l essai a i ue est donc constatée dans cette condition. 

  
Figure 91 : Mi og aphies MEB d u e p ou ette test e à  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 / i . L e gie essai e à la uptu e de 
l p ou ette test e en sodium est réduite de 3 % pa  appo t à l e gie essai e à la uptu e de 
l p ou ette testée sous argon uniquement. Cette différence ne parait toutefois pas significative et 

ne traduit donc, a priori, pas la p se e de FML. Faute d p ou ettes ap s 117 h à 823 K, l essai 
mécanique à 573 K a pu t e effe tu . 

Cepe da t, le fa i s de uptu e o t e l o u e e de FML. Les i og aphies présentées 

en figure 92 ont toutes t  p ises à p o i it  du o d de l e taille. O  ote ue le fa i s est f agile 
e  ilieu sodiu  su  u e ou te dista e ≈ 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 fai le i te sit  de l effet a i ue ui est pas o se a le 
sur les courbes de traction. 

 

a b 
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Figure 92 : Micrographies MEB du faciès de rupture d p ou ettes test es à  K et 0,005 mm/min après exposition au 
sodium pendant  117 h à 823 K et p ises à p o i it  de l e taille : a) zone fragile d u e p ou ette test e e  sodiu ,  

zone fragile p se ta t u e f a tio  du tile plus i po ta te d u e p ou ette test e e  sodiu  et c) fa i s du tile d u e 
éprouvette testée en argon 

Tableau 15 : Bila  des o ditio s d exposition et des observations liées au mouillage et aux essais mécaniques effectués    
((-) : essai non-effectué) 

 

4.1.4. Discussion 

 

Ces différentes conditions d e positio  o t pe is tudie  l i flue e de la durée et de la 

température de l e positio  au sodiu  sur la sensibilité du T91 à la FML. Une influence des 

pa a t es a i ues de l essai a également été observée. La présence de fragilisation à 573 K 

après 48 h d e position à 823 K alo s u elle est absente à 398 K montre que le T91 est plus sensible 

à la FML à 573 K u à  K. On doit tout de même noter que la vitesse de sollicitation est 

l g e e t diff e te. L i flue e de es pa a t es se a tudi e et dis ut e e  d tail da s 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 

l i flue e de la du e et de la te p atu e de l e positio  au sodiu . 

La te p atu e de l e positio  a u e i flue e 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, aucu  fil  de sodiu  est 
adh e t alo s u ap s u e du e d e positio  si ilai e à  K, un film couvre partiellement 

l p ou ette. De plus, l appa itio  de la FML a lieu à  K u i ue e t ap s l e positio  à  K. 

Cela traduit à la fois une amélioration de la mouillabilité et une plus grande susceptibilité à la FML 

pour des te p atu es d e positio  plus le es. 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, l aug e tatio  de la du e de l e positio  de  h à 48 h  a eu de o s ue e i 
sur l tat de mouillage, ni sur la sensibilité du T91 à la FML. A 823 K, après 117 h d e positio  au 
sodium, le T91 est sensible à la FML à 398 K alo s u il e l est pas ap s seule e t  h d e positio . 
Ce changement de comportement est coïncident avec une amélioration du mouillage, qui se traduit 

pa  l o se atio  d u  fil  de sodiu  ou a t i t g ale e t l p ou ette ap s  h d e positio  
alo s u ap s seulement 48 h, le fil  e ou e l p ou ette ue pa tielle e t. Le ouillage du T  
pa  le sodiu  li uide olue do  da s le te ps et s a lio e a e  l augmentation de la durée de 

l e positio . Les e positio s effe tu es à  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 ide e da s le pa ag aphe p de t ue l olutio  du ouillage est plus 

lente à 723 K u à  K. Une exposition au sodium à 723 K d u e du e plus i po ta te, de l o d e 
de plusieurs e tai es d heu es, permettrait de confirmer cette hypothèse. Enfin, on constate que 

l aug e tatio  de la du e de l e positio  a gale e t te da e à aug e te  la se si ilit  du T  à 
la FML dans le sodium liquide. 

O  ote ue pou  tous es essais, l o u e e de FML se le oï ide  a e  l o se atio  
d u  ouillage plus ou moins accompli (partiel ou complet). Ceci est en accord avec le fait que le 

mouillage est u e o ditio  essai e à l o se atio  de la FML. Cepe da t, les o ditio s 
d e positio  do a t lieu au ouillage de l p ou ette pa  le sodiu  o espo de t au domaine où 

la formation de chromite de sodium a été reportée en section 3.1. Cela suggère que le sodium 

mouille e  alit  u e ou he d o des et ue elle-ci ne protège pas le matériau contre la FML.  
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4.2. Influence de la teneur en oxygène 

 

 L tat de l art 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 

se si ilit  diff e te. E  effet, l o g e a l e le ouillage du fe  o t ai e e t à elui des a ie s 
i o da les. Afi  de statue  su  la ouilla ilit  de l a ie  T  e  fo tio  de la te eu  e  o g e, 
des o ditio s d e position avec trois teneurs différentes en oxygène ont été utilisées. Une 

exposition a ainsi été effectuée avec une t s asse te eu  e  o g e g â e à l utilisatio  de pi ges 
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 te eu  e  o g e, a t  effe tu e e  e i hissa t le sodiu  à l aide d o des de sodiu . 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 dis ute  l i flue e de l o g e 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 ha tillo s ou e ts d u  fil  adh e t de sodiu  se o t ualifi s de 
« mouillés », ta dis ue eu  ui e so t pas dot s d u  tel fil  so t ualifi s de « non-mouillés ». 

Dans le cas où un film de sodiu  ou e pa tielle e t l p ou ette, o  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 da s l e taille 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 

ou e ts d u  fil  adhérent de sodium. Un dépôt de sodium reste toutefois présent da s l e taille de 
l p ou ette, pe etta t d effe tue  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 

l tha ol a a t l essai mécanique. 
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Résultats des essais mécaniques 

 Pour les deux conditions de te p atu e et de itesse de d pla e e t test es, ous a o s 
o stat  au u e d g adatio  des p op i t s a i ues. Les atios d e gie à uptu e associés à 

ces essais sont présentés en figure 93.  

 

Figure 93 : ‘atios de l e gie à rupture en milieu sodium après 160 h d e positio  à  K dans du sodium à très basse 
teneur en oxygène sur celle en argon en fonction de la te p atu e de l essai 

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 te p atu e de l essai. 

 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 

ilieu sodiu  ou a go  et la te p atu e de l essai a i ue. U  e e ple représentatif est 

donné en figure 94. On constate la présence de cupules allongées dans la direction de la propagation 

de la fissure, caractéristiques d u e rupture ductile (figure 94).  

  
Figure 94 : Fa i s de uptu e d u e p ou ette test e e  ilieu sodiu  à  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 o se atio s sulta t d u e pa tie des e positions 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 

o g e ≈ 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 

so t diff e ts pou  les deu  t pes d p ou ettes. Cela o duit do  pote tielle e t à u e 
odifi atio  de l a o çage des fissu es et u e i flue e, li it e, du ilieu d e positio  su  les 
sultats des essais a i ues. Afi  d alue  l o d e de g a deu  de la dégradation des propriétés 

mécaniques associée à ces phénomènes, un échantillon exposé au sodium pendant 48 h à 723 K a 

t  etto  da s l tha ol et test  à  K pour une vitesse de déplacement de 0,015 mm/min. Les 

diff e ts atios d e gie à upture obtenus après ces essais sont présentés en figure 95.  

La corrosion de l p ou ette e  ilieu sodiu  affe te so  e gie à uptu e de l ordre 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 l e gie à uptu e e  ilieu sodiu  ap s u e e positio  de  h à 723 K en milieu sodium liquide à 
basse teneur en oxygène su  elle e  a go  e  fo tio  de la te p atu e de l essai  

 Les observations du facies de rupture en microscopie électronique à balayage confirment 

l i te p tatio  faite des sultats des essais a i ues. A  K, le faciès de rupture est 
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a a t isti ue d u e uptu e ductile quel que soit l e i o e e t (figure 96a). A 573 K, une zone 

au mode de rupture fragile est présente autou  de l p ou ette testée en sodium (figure 96b). 

  
Figure 96 : Micrographies MEB du faciès de rupture après 48 h d e positio  e  ilieu sodiu  li uide à  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 

sodiu  à haute te eu  e  o g e ≈ 200 µg/g). A la sortie du bain de sodium, un film adhérent 

recouvre intégralement les éprouvettes. L p ou ette utilis e pou  l essai de f e e a su i i 
vieillissement thermique, ni exposition au sodium. Toutefois, hormis une légère modification du 

comportement mécanique à cause de la présence de couches corrodées li es à l e positio  au 
sodium, au u e odifi atio  du ode de uptu e est atte due. 

 

Essais mécaniques 

 Dans cette condition, seul un essai à 398 K a t  effe tu . L essai p is pou  f e e a été 

effectué à une vitesse de 0,1 / i  faute d p ou ettes dispo i les. Toutefois, ous atte do s 
pas un changement qualitatif des conclusions. On constate une légère dégradation des propriétés 

mécaniques en sodium (17 %  do t l i te sit  est p o a le e t pas sig ifi ati e, puis ue 
l p ou ette utilis e pou  l essai de f e e a pas su i de ph o es de corrosion en sodium, 

qui peuvent i flue e  l a o çage des fissu es par exemple. Cependant, le mode de rupture de 

l p ou ette o pue e  ilieu sodiu  est diff e t de elui de l p ou ette utilis e pou  l essai 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 d e positio  e  ilieu sodiu  li uide 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 ode de uptu e f agile o t e l o u ence 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 o ditio s d e positio  avec trois teneurs différentes en oxygène, 

l i flue e de l o g e dissous sur la FML a pu être étudiée. Les caractéristiques des expositions et 

les résultats associés sont rassemblés dans le tableau 16. 

Tableau 16 : Bila  des diff e tes o ditio s d e positio  utilis es lo s de ot e tude de l i flue e de la te eu  e  
oxygène du sodium liquide et des différents résultats associés 

Un schéma de lecture des résultats est proposé en figure 98. L effet de la te p atu e de 
l e positio  au sodiu   est glig . Les diff e tes o ditio s d e positio  so t donc représentées 

en fonction de leur durée et de la teneur en oxygène dissous. Les résultats ont été séparés en deux 

g aphi ues e  fo tio  de la te p atu e de l essai a i ue. “u  ha ue g aphi ue, on constate la 

p se e d u  do ai e où la FML est o se e et u  do ai e où elle e l est 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 o ditio  d e positio  de  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 f agile. O  peut do  fai e l h poth se u elle se t ou e 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 

fonctio  de la te p atu e de l e positio  o e o t  p de e t oi  pa tie . . Plus la 
te p atu e d e positio  est le e, plus la se si ilit  à la FML se a i po ta te et do  plus la 
transition sera décalée vers le bas. Les deux domaines observés semblent à la fois liés au mouillage 

de l p ou ette et à sa se si ilit  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 

L i flue e de la te p atu e et de la du e de l e positio  a a t t  ises en évidence 

précédemment, l i flue e 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), 

au u e f agilisatio  ai si u au u  ouillage e so t o se s. 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 fragilisatio  a pas lieu à  K. Pour une durée et 

u e te p atu e d e positio  si ilai es a e  u e haute teneur en oxygène ([O2-] ≈ 200 µg/g), 

l tat de ouillage des p ou ettes est a a  et la FML est observée à 398 K.  

Ces deu  o se atio s te de t à o t e  u u e aug e tatio  de la te eu  e  o g e 
améliore la mouillabilité du T91 par le sodium liquide et augmente sa sensibilité à la FML à 398 K.  

Co e sugg  lo s de l tude de l i flue e de la du e et de la te p atu e de 
l e positio , la se si ilit  à la FML se le t oite e t li e au ouillage. E  e a i a t 
attentivement le tableau 16, on observe que la fragilisation à 398 K est observée uniquement 

lo s u u  ouillage i t g al de l p ou ette est p se t. De la e façon, pour observer de la FML 

du T91 à 573 K, il est essai e d a oi , au i i u , u  ouillage pa tiel de l p ou ette. 

 Le ouillage se fait suite à u e odifi atio  de l i te fa e e t e l a ie  et le tal li uide. 
Celle-ci est plus ou moins avancée en fonction de la température, de la durée et des conditions 

physico-chimiques de l e positio . Da s le as sodiu /T , l olutio  p og essi e de l i te fa e se 

fait probablement par la désorption des atomes gazeux adsorbés en surface, sui ie d u e tape de 
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dissolutio  des ou hes d o des ati es p se tes e  su fa e du T  [Addiso  ]. Nous a o s e  
effet constaté que cette couche est thermodynamiquement instable dans nos conditions 

d e positio . Cepe da t sa dispa itio  est le te et p og essi e, e ui se traduit par un mouillage lent 

et p og essif de l p ou ette.  

Nos o se atio s o t e t ue l o g e dissous a u  effet a l ateu  du ouillage 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 

]. Cette i flue e de l o g e su  le ouillage pe et d ta li  plus fa ile e t les o ditio s 
de contact nécessaires au déclenchement de la FML dans du sodium riche en oxygène. 

Cet effet de l o g e pe et gale e t d e pli ue  plusieu s a a t isti ues des essais 
effectués ici. Nous avons observé que les co ditio s de ouillage essai es à l a o çage de la FML 
sont moins drastiques à 573 K u à  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 i po ta te da s le sodiu  u à  K (101,5 µg/g à 573 K contre 4,2 µg/g à 398 K) et celui-ci 

est pas p ot g  pa  u e pelli ule de pa affi e lo s du o tage de l p ou ette su  les o s de la 
a hi e de t a tio . L at osph e lo s de ette phase ta t la oi s pu e e o t e pa  le sodiu  

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 

p da t l essai a i ue et aug e te  la te eu  du sodiu  e  o g e, p o a le e t jus u à 
attei d e la li ite de solu ilit . O  peut do  s atte d e à e ue eci permette au mouillage de 

s a he e  apide e t lo s de l essai a i ue ou du ai tie  e  te p atu e le p da t, leu  
durée cumulée étant de quelques heures. De plus, cet effet est probablement accentué par la 

te p atu e de l essai, ui permet une olutio  plus apide de l i te fa e à 573 K u à  K. 

L e positio  de  h à 723 K dans un sodium à basse teneur en oxygène a été effectuée deux 

fois. On a constaté ue l tat de ouillage, et do  la se si ilit  à la FML, taie t diff e ts. Deu  
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 a ie  l g e e t d u  ain à un autre. Les deux états de 

mouillage différents peuvent donc s e pli ue  pa  le fait que l oxygène dissous, probablement 

présent en quantité plus i po ta te da s u  ai  ue da s l aut e, a pu permettre une évolution de 

l i te fa e plus rapide lors de l u e des e positio s. Cela o t e u u  o t ôle de la te eu  e  
o g e est esse tiel afi  d tudie  la FML da s le sodiu  li uide ais gale e t le ouillage des 
métaux par le sodium liquide. 

 

Discussion de l’effet de l’oxygène sur la mouillabilité 

Si ette i flue e de l o g e a pas t  e pli u e pa  les auteu s des diff e tes tudes 
sur la mouillabilité par le sodium liquide p se t es i i, u e e pli atio  pote tielle de l a lio atio  
du mouillage du fer et du nickel avec une augmentation de la teneur en oxygène est peut-être à 

he he  du ôt  des sultats de Jou da  [Jou da  ] ui o t pas t  d taill s i i a  po ta t 
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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i po ta te da s le sodiu  li uide. C est ota e t le as du zi , de l a ge t, de l o , du palladiu  
et du platine. Cependant, ce est pas le as du fe  et du i kel da s du sodiu  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 solu ilit  e  fe  et e  i kel a e  l aug e tatio  de la te eu  e  
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 

[Fu uka a ]. L aug e tatio  de la te eu  e  o g e du sodiu  li uide e t ai e u e 
dissolution accélérée du fer et du nickel, ce qui pourrait potentiellement affecter la cinétique de 

dissolutio  des ou hes d o des ati es des a ie s et o stitue  u e e pli atio  possi le de ette 
influence sur la mouillabilité du T91. Cette dépendance de la solubilité en éléments constitutifs des 

aciers à la teneur en oxygène dissous sugg e gale e t la possi ilit  d u  a is e de FML as  
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 t e dis ut . La fo atio  et la sta ilit  de l o de NaC O2 rendent les 

interactions entre le sodium, l oxygène 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 t e aug e t e puis u u  o de se fo e si de l o g e est p se t e  ua tit  suffisa te da s 
le sodium liquide. Cette caractéristique pourrait expliquer le comportement en mouillage du chrome 

et des alliages riches en chrome décrit dans la littérature. La ou he d o des native du T91 étant 

riche en fer, il est oh e t u une influence notable de la teneur en oxygène soit observée. Il reste 

toutefois e tai s poi ts à tudie  à e sujet, puis ue l aug e tatio  de la solu ilit  e  fe  et e  
nickel dans le sodium liquide avec la teneur en oxygène est pas e core bien expliquée, de même 

u u e pote tielle 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 

li uide, l h d og e est u e esp e hi i ue ie  o ue o e f agilisante pour les aciers. Il est 

do  sus epti le d t e espo sa le de l effet f agilisa t o se . Toutefois, la f agilisation par 

l h d og e FPH  est o ue pou  a oi  lieu à asse te p atu e t pi ue e t à te p atu e 
ambiante). En effet, une étude de susceptibilité à la FPH en fonction de la température sous une 

at osph e de  a  d h d og e gazeu  a o t  ue l a ier HT-9 (relativement proche du T91) 

est pas se si le à la f agilisatio  d s 473 K [Hyzak 1981]. Cependant, Skeldon a mis en évidence 

une réduction des propriétés mécaniques dans le sodium liquide pour une température allant 

jus u à  K, soit 250 K au-delà de la dispa itio  des effets o us de l h d og e su  ce type 

d a ie . L i flue e de la te eu  e  h d og e du sodiu  li uide su  la FML du T  a do  t  
spécifiquement étudiée. 

 

4.3.1. Procédure expérimentale 

 

 Afi  d o te i  u e dissolutio  de l h d og e 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, 

l at osph e d argon pur est changée en Ar + 5 % H2 lorsque la pu et  de l at osph e dans 

l e ei te i te e est suffisa te. Ce ala age est o se  tout au lo g de l essai. Les d tails de ette 
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 

o ditio  d e positio  ga a tit do  u  tat de ouillage suffisa t pou  d le he  la FML à  K. 

Un film de sodium est partielle e t adh e t su  l p ou ette, t aduisa t u  ouillage 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 l e gie à uptu e e  ilieu sodiu  ap s u e e positio  de  h à 723 K en milieu sodium liquide à 
asse te eu  e  o g e su  elle e  a go  e  fo tio  de la te p atu e de l essai et de la te eu  e  h d og e 

 On note que les essais de réfé e e sous at osph e h d og e o t pas do  lieu à u e 
réduction des propriétés mécaniques par rapport aux essais effectués sous argon. On constate 

u u e l g e du tio  des p op i t s a i ues a lieu e  sodiu  h d og  pa  appo t à u  
milieu sodiu  o  e i hi e  h d og e. La du tio  de l e gie à uptu e pa  appo t à leu s 
références respectives passe de 28 % en sodium non-hydrogéné à 35 % en sodium hydrogéné à 

573 K. Cette diff e e ta t li it e, l essai e  sodiu  h d og  a t  p t  afin de confirmer la 

du tio  d e gie à uptu e. A  K, la du tio  de l e gie à uptu e passe de  % 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 

a i ues asso i e à la p se e d h d og e appo t  pa  oie gazeuse est pa  o t e si ilai e 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 

o se atio s faites lo s des essais a i ues, sugg a t l a se e d i flue e de l h d og e 
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 l e t ieu  
de la section utile de l p ou ette est si ilai e gale e t. E  o lusio , au u e diff e e e t e le 
sodiu  h d og  et o  h d og  est o se e e  fractographie. 

 

4.3.3. Discussion 

 

Pou  des du es d e positio  à l at osph e h d og e ou tes  i utes a a t essai, 
puis la du e de l essai a i ue , ous a o s pu o se e  ue l ajout d h d og e dans le sodium 

liquide engendre une réduction supplémentai e des p op i t s a i ues de l a ie  T . Cet effet 
est limité et similaire quelle que soit la température. En absence de sodium, aucune réduction des 

p op i t s a i ues est ele e. Ce est pas le as e  p se e de sodiu , où l h d og e 
semble avoir une influence sur les propriétés mécaniques du matériau. La différence de 

o po te e t o stat e e t e les essais où l h d og e est en phase gazeuse ou dissous dans le 

sodiu  li uide peut s e pli ue  pa  les diff e tes o ditio s d e positio  utilisées. En effet, la 

ou he d o de p se te e  su fa e des p ou ettes test es e  ilieu sodiu  li uide a t  odifi e 
au cours de la pré-exposition. La i ti ue de disso iatio  des ol ules d h d og e gazeu , 
précédant sa diffusion dans le T91, est donc différente dans les deux conditions [Yamakazi 2006]. En 

conséquence, il est do  possi le ue l a se e de odifi atio  des p op i t s a i ues sous 

at osph e h d og e soit due à u e diff e e de ou he d o de. En effet, Guérin a montré que 

pour des expositions à une atmosphère He + 4 % H2 d u e du e o  sp ifi e, le T  peut t e 
se si le à u e odifi atio  des p op i t s a i ues pou  u e te p atu e et u e du e d essai 
mécanique similaire à celles utilisées [Guerin 2003]. 

c d 
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Aux deux te p atu es d essai utilis es i i, la d g adatio  des p op i t s a i ues 
asso i e à la p se e d h d og e da s le sodiu  li uide est d i te sit  si ilai e. Cepe da t, 
au u e odifi atio  des a a t isti ues de la fissu atio  f agile est o se e 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 

est pas satu  e  h d og e e  o ditio  o  h d og e. O  peut do  fai e l h poth se ue la 
teneur en hydrogène est similaire aux deux températures. La concentration en hydrogène à 

l uili e da s le sodiu  li uide sous u e p essio  pa tielle d h d og e de ,05 bar est 

respectivement de 15,5 µg/g à 573 K et de 30 µg/g à 673 K. Ces aleu s o t t  al ul es d ap s 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 

te p atu es d essai. L aug e tatio  de l i te sit  de la f agilisatio  a e  la te p atu e de l essai 
pour une teneur similaire en hydrogène est contraire aux observations généralement faites sur la 

dépendance de la FPH par rapport à la tempé atu e de l essai a i ue [Ta  ] [Hyzak 1981]. 

De plus, en condition hydrogénée, la teneur en hydrogène dissous est bien plus importante à 673 K 

u à  K alo s ue la o t i utio  à la f agilisatio , appo t e pa  l h d og e, est si ilai e. Ces 
observations nous suggèrent ue l h d og e est pas l u i ue responsable du phénomène de 

fragilisation observé lors de nos essais. Skeldon a d jà dis ut  le ôle pote tiel de l h d og e da s la 
FML du T91 par le sodium liquide et montré, compte tenu de ses conditions expérimentales, que 

ette i pu et  est probablement pas la cause de la fragilisation observée. En effet, la pression de 

vapeur saturante en hydrogène étant relativement élevée, ses conditions expérimentales lui 

pe ette t de o sid e  ue l h d og e est p se t e  ua tit  e t e e t duite da s le 
sodiu  a  e  uili e a e  l at osph e. La p se te tude pe et d appo te  u  suppo t 
supplémentaire à cette hypothèse. 

E fi , l o se atio  d u e s e gie e t e les effets du tal li uide et de l h d og e a t  
faite da s l eute ti ue plo -bismuth [Guerin 2003]. Deux causes ont été suggérées : la modification 

de la atu e de la ou he d o de et u e i flue e de l h d og e su  le o po te e t a i ue 
du T . Da s ot e as, l h d og e e odifie pas la atu e de la ou he d o de, o t ai e e t à 
ce qui est potentiellement observé en milieu plomb bismuth, mais peut modifier le comportement 

a i ue du T  et ota e t sa plasti it  pa  i te a tio  des ato es d h d og e a e  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 

oï ide a e  l a lio atio  des o ditio s de ouillage des p ou ettes. En conséquence, celle-ci 

est notamment influencée par la du e et la te p atu e de l e positio , ais aussi par la teneur du 

sodium en oxygène dissous. On note également que dans le cas présent le mouillage se fait sur une 

ou he d o de, o  p ote t i e is-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 pe is d tudie  l i flue e de ha u e d e t e elles. Il a d ailleu s t  o t  ue l o g e 
joue un rôle essentiel vis-à- is du ouillage du T  e  l a l a t. Il est toutefois pas e lu ue les 
impuretés jouent un autre rôle directement dans le processus de rupture. De plus, l ide tifi atio  de 
la atu e de l esp e f agilisante est difficile, uniquement à partir d un faciès de rupture ou des 

résultats d essais a i ues. Cette caractéristique est notamment mise en évidence pa  l e iste e 
de mécanismes, principalement basés sur des observations expérimentales, qui visent à décrire à la 

fois la f agilisatio  pa  l h d og e ou les tau  li uides et la o osio  sous o t ai te. 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 ue l o g e puisse i fluencer directement la rupture du T91 

par oxydation interne des joints de grains en amont de la pointe de fissure par exemple. Dans 

l h poth se où ous au io s affaire à un tel phénomène, des échantillons contenant chacun une 

poi te de fissu e f agile a t e o t t  p le s pa  fais eau d io s fo alis s FIB . U  FIB Strata 

400S de FEI a t  utilis  pou  effe tue  l e t a tio  des échantillons 1 et 2 ta dis u un FIB Helios 650 

de FEI a été utilisé pour extraire l ha tillo  . 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.  

L e t a tio  de l ha tillo  se fait e suite e  plusieu s tapes. Tout d a o d, une zone 

d i t t o te a t u e fissu e f agile a t e de lo gueu  i f ieu e à  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 

zo e de l ha tillo  à e t ai e. O  euse des deu  côtés de la a de d pos e. L ha tillo  ai si 
dégagé est ensuite aminci et fixé sur une grille de cuivre (échantillon 3) ou de molybdène 

ha tillo s  et . Des illust atio s des diff e tes tapes de l e t a tio  des ha tillo s so t 
données en figure 101.  
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Figure 101 : Diff e tes tapes de la p pa atio  de l ha tillo   pa  FIB : a  d pôt d u e ou he de plati e su  la zo e 

d i t t,  les ôt s de l ha tillo  à e t ai e o t t  eus s, la t le seau de fissu es sous-jacent et c) l échantillon 
déposé sur une grille de cuivre après amincissement  

 Ces échantillons sont ensuite observés en microscopie électronique en transmission. 

L o je tif est d e t ai e des i fo atio s su  la o positio  hi i ue de la poi te de fissu e et e  
particulier la présence potentielle d o g e au-delà de la poi te de fissu e. L ha tillo   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 uip  d u  s st e EDAX. Les 

a al ses e  pe te d e gie des le t o s u i ue e t effe tu es su  les ha tillo s  et  o t t  
effectuées avec un microscope Jeol JEM-2010 FEF uip  d u  filtre Omega.   

Des analyses e  spe t os opie X à dispe sio  d e gie (EDX) ont été effectuées sur 

l ha tillo   et des analyses pa  pe te d e gie des le t o s EELS) sur les échantillons 1 et 2. Les 

cartographies en oxygène sont présentées en figure 102. La pointe de fissure (PF) est désignée par 

u e fl he. “u  l ha tillo  , le tu gst e (W) d pos  pou  e t ai e l ha tillo  s est d pos  
jusque la pointe de la fissure et est visible en figure 102b. Des cartographies élémentaires ont 

également t  effe tu es pou  d aut es l e ts Na, Ga, Cu, Fe, C , Mo, Ga et C . Ces do es sont 

présentées en annexe 4 où leur analyse est détaillée. Aucune modification de la composition en 

poi te de fissu e est toutefois o stat e. 

   
Figure 102 : Ca tog aphies l e tai es e  o g e o te ues su  a  l ha tillo   pa  EDX,  l ha tillo   pa  EEL“ et  

l ha tillo   pa  EEL“ 

 Sur tous les échantillons extraits, on note une surconcentration en oxygène sur les bords de 

la fissure. Celle- i est p o a le e t due à l o datio  atu elle de l ha tillo , ui 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 

su o e t atio  plus g adu e, à ause du f o t d a t de fissu e ui est pas o thogo al au pla  de 
l ha tillo . 
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 O  o state do  u il est pas d te t  d o g e au-delà de la pointe de fissure. Cela 

e lut pas la p se e pote tielle d o g e au-delà du fo d de fissu e ais i di ue u elle est au 
oi s i f ieu e à la se si ilit  lo s de l a al se de l o d e du pou e t ato i ue d ap s les tau  de 

comptages). Les travaux de Kruska, par exemple, portant sur l tude de l o datio  des joi ts de 
grains en MET analytique montrent ue la te eu  e  o g e au sei  de l o de est de l o d e de  

% atomiques [Kruska 2012]. Si ce mécanisme est impliqué, il est do  p o a le ue l o g e soit 

détecté dans notre cas. L h poth se d u e f agilisatio  due à l o datio  i te e des joi ts de g ai s 
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 

i suffisa te pou  o se e  u e itesse de p opagatio  de fissu e si ilai e à elle de os essais ≈ 0,03 

µ /s o t e ≈ 0,2 µm/s à la même température au cours de nos essais). Les conditions de pureté lors 

de os essais p ie e t u e o ta i atio  e  NaOH de ette a pleu . De plus, d ap s les 
sultats d essais sous ha ge o sta te de Poulson, la corrosion sous contrainte peut avoir lieu pour 

un niveau de contrainte inférieur à la li ite lasti ue du at iau, hose ui a pas t  o se  pa  
“keldo  [“keldo  ] lo s d essais a i ues sous ha ge o sta te. Ces do es pe ette t 
d e lu e u  a is e de corrosion sous contrainte dû à la p se e d u e o ta i atio  
potentielle du sodium en NaOH. 

 

Rôle de l’hydrogène dans le processus de rupture 

 E fi , pou  la p e i e fois, le ôle de l h d og e dissous da s le sodiu  li uide su  le 
o po te e t a i ue du T  a t  tudi  i d pe da e t de elui de l o g e. Nos 

observations et conclusions, présentées dans la partie 4.3, ainsi que celles de Skeldon [Skeldon 1994] 

sugg e t ue l h d og e est pas espo sa le de l effet p i ipal de f agilisatio  o se . 

 

Synthèse 

 En conclusion, le rôle des impuretés non-métalliques décrit dans la littérature a été étudié 

beaucoup plus en détail u aupa a a t. Nos résultats permettent de constate  ue l o g e fa ilite 
le déclenchement de la FML dans le sodium liquide en améliorant significativement la mouillabilité 

pou  des te ps d e positio  ou ts, et e  pa ti ulie  des essais a i ues sa s p -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 

d o g e, d h d og e ou de soude austi ue, a ue de suppo t. En conclusion, le sodium 

se le t e l i pu et  f agilisa te op a t i i.   
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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 

di e ge e d a al se des auses de la FML. E  effet, Skeldon incrimine les impuretés non-métalliques 

comme responsables du phénomène de fragilisation, ce qui est en contradiction avec les conclusions 

de cette étude. 

 “keldo  a effe tu  deu  t pes d essais. Le p e ie  t pe d essai a t  effe tu  dans du sodium 

impur dont la teneur en oxygène est importante, soit à cause de la pollution naturelle du sodium, soit 

à ause d ajouts de soude austi ue. Ces essais o t o t  l o u e e de fragilisation à toutes les 

te p atu es. Le se o d t pe d essais 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 

t  li i es pa  u  pi ge f oid ou u  pi ge de zi o iu , au u e f agilisatio  a t  o se e. Les 
différentes o ditio s d essai e positio  au sodiu , te eu  e  o g e  so t appel es da s le 
tableau 17. Nous allo s o t e  u e  alit  l a al se faite ici est cohérente avec les résultats 

obtenus par Skeldon. 

Tableau 17 : Bila  des o ditio s d e positio  utilis es pa  “keldo  su  l a ie  T  

 Les essais mécaniques sont effectués à une vitesse de déformation de 10-6 s-1. Cela signifie 

u u  essai du e 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 l essai. A o t a io, da s le as où le sodiu  a t  pu ifi , ette du e  est probablement 

insuffisante pour obtenir un bon mouillage. En effet, nous a o s o t  u ap s  h à 823 K, le 

ouillage est pas a o pli si la te eu  du sodiu  e  o g e est t s asse. Il est do  p o a le 
que dans les conditions des essais effectués par “keldo , le T  ait pas t  ouill  pa  le sodiu  
liquide purifié, ce qui explique le caractère inerte du sodium rappo t  pa  l auteu . 

 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 : L o g e 
joue e  alit  u  ôle d a l ateu  du ouillage et pe et do  de d le her la FML du T91. 

 

Teneur en oxygène 
(µg/g) 

Du es et te p atu es d e positio  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 T9  dans le sodium liquide 

 

 Dans la partie précédente, nous a o s is e  ide e ue l a ie  T  peut-être fragilisé 

dans le sodium liquide. Le sodium se le t e l esp e fragilisante contrairement aux suggestions de 

la littérature. Malg  le fait ue l i flue e des o ditio s de pré-exposition ait été caractérisée, la 

plupa t des a a t isti ues de la f agilisatio  du T  pa  le sodiu , telles ue l i flue e 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 l acier T91 va donc être effectuée en balayant les 

diff e ts pa a t es d essais mécaniques. De plus, différents types d p ou ettes se o t utilisés 

afin d tudie  l i flue e de la g o t ie de l p ou ette su  la se si ilit  du at iau 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 

fissu atio . E  effet, ie  u u  fa i s de upture fragile ait été observé dans la partie précédente, le 

mode de uptu e a ait pas t  tudi  a  il est ai te a t a  ue la f a tog aphi ue 
o e tio elle est i suffisa te a e  e t pe d a ie . 
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5.1.  Influence des paramètres des essais mécaniques 

 

 Les principaux pa a t es tudi s lo s de l tude de la sus epti ilit  à la FML d u  ouple 
métal solide / tal li uide so t la te p atu e de l essai a i ue et la itesse de solli itatio . 
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 t  esti  e  se tio  . .  ue le atio d e gie à rupture (RE) est 

duit d e i o  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 

p op i t s a i ues g â e au atio d e gie à rupture RE introduit précédemment.  

 

5.1.1. Température 

 

Essais mécaniques 

 Da s u  p e ie  te ps, l i flue e de la te p atu e a t  alu e à u e itesse 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 

te p atu es d essais le es. Cette p autio  a toutefois pas t  suffisa te pour permettre une 

aluatio  de l effet du sodiu  à 773 K. En effet, une vaporisation complète du sodium a eu lieu 

a a t la fi  de l essai a i ue. Pou  ette o ditio , le o po te e t a i ue de l p ou ette 
e pe et do  pas d alue  sa se si ilit  à la FML da s le sodiu  li uide. E  o s ue e, les 

résultats o te us pa  “keldo  lo s de l tude du e ou e e t de la du tilit  à haute te p atu e 
o t pas pu t e ep oduits [“keldo  ]. Le o fi e e t du sodiu  da s u  espace fermé de 

fai le olu e au ou s de l essai a i ue lui a pe is de s aff a chir 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 d e gie à uptu e 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 o osio  su ie pa  l ha tillo  p -exposé au sodium liquide. Au-delà de 

523 K, la du tio  de l e gie à uptu e e  sodiu  de ie t sig ifi ati e et aug e te a e  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 

u au-delà d u e e tai e te p atu e, du oi s a e  es o ditio s d a o çage. 

  

Fractographie 

L o se atio  des fa i s de uptu e e  i os opie le t o i ue à ala age est 
complémentaire de l a al se des ou es asso i es au  essais a i ues. L a al se 
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 fissu es o t au u e i flue e su  les p op i t s 
a i ues a os opi ues de l p ou ette. Ces o se atio s so t e  a o d a e  l a se e 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- i est o stitu e d u e ou o e 
d e i o   à  µm de profondeur dont la esu e est diffi ile à ause d u e multi-fissuration de 

l p ou ette à l a o çage figure 105). L o se atio  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 ette o ditio  d e positio . Le fa i s 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 

l p ou ette est, ua t à lui, ou e t de upules, a a t isti ues d u e uptu e du tile. Cette dualit  
des modes de rupture met en évidence un amorçage des fissures, fragile da s l e taille et ductile au 

œu  de l p ou ette, là où la t ia ialit  des o t ai tes est la plus i po ta te. Le p o essus de 
uptu e de l p ou ette sulte do  d u e o p titio  e t e la p opagation 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 

p ofo deu  est de l o d e de  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- ulle jus u à  K, puis aug e te fo te e t. Bie  u au u e du tio  des 
p op i t s a i ues ait t  ele e à  K, une rupture fragile est observée sur une 

distance significative. Cela suggère un amorçage tardif des fissures fragiles dans le processus 

de déformation.  

- A e  l aug e tatio  de la te p atu e d essai et de l i te sit  de la f agilisatio  du T  en 

milieu sodium, on constate une augmentation de la largeur de la couronne fragile. En effet, 

sa oissa e se le g a de e t affe t e pa  la te p atu e de l essai a i ue. E  
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 uptu e fi ale de l p ou ette. O  o tie t 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. Eta t do  ue la ou e e  sodiu  et elle de l p ou ette de f e e so t si ilai es 
à 523 K, il a t  i possi le d esti e  u e itesse de p opagatio  de fissu e o e e pour 

cette condition. Ces résultats montrent toutefois une augmentation de la vitesse de 

p opagatio  des fissu es a e  l aug e tatio  de la te p atu e de l essai a i ue. Cela 

suggère u u  phénomène thermiquement activé est potentiellement impliqué dans le 

processus de FML du couple T91 / sodium. 

- O  o state e fi  u au-dessous d u e e tai e te p atu e, le T  est du tile e  ilieu 
sodium. On a toutefois montré que pou  ette o ditio  d e positio , le ouillage est 
probablement pas complètement accompli (section 4.2.2). Il se modifie potentiellement 

du a t l essai ou le ai tie  e  te p atu e le p da t à condition que la température et 

la teneur en oxygène soient assez élevées. Les conditions de mouillage pour une 

température d essai a i ue inférieure ou égale à 473 K ne sont donc probablement pas 

suffisantes pour déclencher la FML.  

- “keldo  a gale e t tudi  l olutio  de la se si ilit  du T  à la FML e  fo tio  de la 
te p atu e de l essai a i ue [“keldon 1994]. U e aug e tatio  de l i te sit  de la 
fragilisation a été observée a e  l élévation de la température. Il a également estimé la 

vitesse de propagation de fissure à environ 1 µm/s pou  u e te p atu e d essai de  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). L olutio  du ratio d e gie à uptu e 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 d e gie à uptu e du T91 en fonction de la vitesse de déplacement de traverse à 673 K 

 U e du tio  sig ifi ati e de l e gie à rupture en milieu sodium est visible pour les essais 

effectués à 0,015 mm/min et 0,15 / i . O  o state ue l i te sit  de la FML aug e te lo s ue 
la vitesse de sollicitation diminue. A une vitesse de 1,5 / i , o  o se e pas de d g adatio  
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 ue l a o çage des fissu es se le se fai e à u e fo e / 
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 

i flue e l a o çage des fissu es ue da s u e oi d e esu e. Cette h poth se est toutefois à 
prendre avec précautions car la courbe force - déplacement est peu sensible aux variations locales du 

niveau de contrainte et de d fo atio  au œu  de l e taille. 
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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 

uptu e est a a t isti ue d u e uptu e du tile. Ce sultat est o fo e à ce qui était suggéré par 

le atio d e gie à uptu e asso ié à cet essai. A 0,15 / i , u e ou o e f agile d u e lo gueu  
de l o d e de 0 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. L esti ation de la vitesse est d e i o   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 ue la itesse de solli itatio  a u e i flue e fo te su  l i te sit  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 u il est f agile aux basses vitesses de sollicitation. 

L a al se des ou es fo e – déplacement de traverse montre que les fissures fragiles semblent 

s a o e  se si le e t 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 

d aug e tatio  de la itesse de solli itatio , la itesse o e e de p opagatio  de fissu e est 
multipliée par environ 1,5. On constate que ce résultat contraste avec ceux obtenus pour le T91 dans 

l eute ti ue 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 effectu es pa  “keldo  à ette te p atu e, so t de l o d e de  µm/s quelle 

ue soit la itesse de solli itatio . E  o s ue e, lo s de l essai a i ue effe tu  à la itesse de 
déplacement de traverse de 1,5 mm/min, la distance affectée par la rupture f agile au ait pu t e 
que de quelques dizaines de microns au maximum. La compétition entre la propagation de la fissure 

fragile et la plasti it  a a t lieu e  poi te de fissu e peut e pli ue  l a se e totale de zo e 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 u  pa a t e i po ta t pou  la FML o e l o t soulig  L h 
[Lynch 1992] ou Fernandes [Fernandes 1997] par exemple. E  effet, la p se e d u e e taille peut 
aug e te  o sid a le e t la se si ilit  d u  at iau [Fernandes 1997]. Afi  d tudie  l influence 

du champ de contrainte sur la sensibilité du T91 à la FML dans le sodium liquide, des essais ont été 

effectués sur plusieurs géométries d p ou ettes différentes. Une géométrie cylindrique a été 

sélectionnée afi  d tudie  l effet asso i  à la p se e d u e e taille, ais gale e t d a oi  u e 
esti atio  du seuil de o t ai te et de d fo atio  à l a o çage des fissu es. De plus, des essais sur 

des éprouvettes CCT ont été mis en place dans le but de quantifier l i flue e du sodiu  li uide su  
le T91, cependant ils nous fourniront surtout des informations sur l i flue e de la g o t ie de 
l p ou ette utilis e.  
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Essais sur une géométrie cylindrique 

Tout d a o d, 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 su fa e dus à l usi age de l p ou ette et eu  i duits pa  
l e positio  au sodiu . Les p ou ettes desti es au  essais de f e e o t t  e pos es au 
sodium en même temps que les éprouvettes destinées aux essais en sodium. Le sodium présent sur 

ces p ou ettes est e suite li i  da s l tha ol a a t l essai a i ue. 

 Les essais mécaniques ont été effectués à 573 K pou  u e itesse de d fo atio  d e i o  
2,2.10-5 s-1 et à 673 K pou  u e itesse de d fo atio  d e i o  , . -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 se tio  de l p ou ette,  la 

d fo atio  o i ale de l p ou ette da s la zo e utile, d le déplacement de la traverse et l0 la 

lo gueu  utile de l p ou ette a a t l essai. L esti atio  de la d fo atio  se fait à pa ti  du 
déplacement de la traverse, le o tage e p i e tal e pe etta t pas d utilise  u  e te so t e à 
ause du olu e duit de l e ei te i te e. 

 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 d a o d, o  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 

MPa . Ce est pas le as de la résistance à la traction. Le point à partir duquel les deux courbes 

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25

0

100

200

300

400

500

600

700

0

100

200

300

400

500

600

700

0 0,05 0,1 0,15 0,2 0,25

C
o

n
tr

ai
n

te
 n

o
m

in
al

e 
(M

P
a)

 

Déformation nominale 

Ar

Na

Amorçage 
des fissures 



168 Influence des paramètres des essais mécaniques  

 

divergent indique le niveau de contrainte auquel s a o e t les fissu es. Ce seuil est d e i o   ± 

10 Mpa, ce qui est inférieur à la contrainte maximale admissible e  a go  ≈ 598 MPa). En corrigeant 

la déformation mesurée pendant le régime de déformation élastique du matériau, le niveau de 

d fo atio  du at iau à l a o çage des fissures est compris entre 1 et 2 %. On voit sur les deux 

ou es u u e aisse i atte due de la o t ai te a lieu pou  u e d formation d e i o  0,15. Celle-

ci est due au début de striction du T91. Le matériau étant chauffé par effet Joule, cette réduction de 

se tio  aug e te lo ale e t la te p atu e de l p ou ette da s u e zo e ui est p o a le e t 
pas couverte par le pyromètre. Quand la striction devient visible, nous avons dû focaliser le 

p o t e su  ette zo e, ais l aug e tatio  de te p atu e a d jà eu lieu lo ale e t et do  
affecté la force mesurée. 

 Les éprouvettes sont observées post- o te . O  oit à l œil u 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 ou s de l essai. O  oit d ap s la d fo atio  lo ale ue es fissu es so t 
apparues alors que la déformation plastique était encore très limitée. 

 

Figure 111 : Micrographie opti ue de l p ou ette de T  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). 

O  oit u e zo e d a o çage des fissures de plusieurs centaines de microns de profondeur. Dans 

cette zone,  présente sur les bords de l p ou ette, 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 : Mi og aphies MEB de l p ou ette de T  test e e  sodiu  à  K et  ̇ ≈ 6,7.10-5  s-1 : a) un faciès fragile 

proche du bord, b) u  fa i s du tile issu du e t e de l p ou ette 

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 

o t ai te d a o çage des fissu es est d e i o   MPa o t e  MPa e  a go . Cela 
o espo d à u e d fo atio  d e i o  ,  % (contre environ 6,9 % en argon). Elle coïncide avec la 

résistance à la traction en milieu sodium. Des fissures so t isi les su  la zo e utile de l p ou ette et 
leu  o e pa aît plus le  u à  K. E fi , la f a tog aphie o duit au  es o lusio s u à 
673 K. 

 

Discussion 

E  o se a t l p ou ette, o  o state ue des a o es de fissu e so t pa ties tout le lo g 
de la zone utile de l p ou ette, t aduisa t u e ulti-fissuration du matériau. Etant donné la 

0 0,05 0,1 0,15 0,2

0

100

200

300

400

500

600

700

0

100

200

300

400

500

600

700

0 0,05 0,1 0,15 0,2

C
o

n
tr

a
in

te
 n

o
m

in
al

e 
(M

P
a)

 

Déformation nominale 

Na

Ar

Amorçage des 
fissures 

b a 



170 Influence des paramètres des essais mécaniques  

 

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 

du tile. La aleu  de l allo ge e t à uptu e du T  se le do  t e t oite e t d pe da te de la 
itesse de solli itatio , est pou uoi ette aleu  est pas dis ut e i i.  

D ap s es sultats, o  o state ue le i eau de o t ai te et de d fo atio  attei t à 
l a o çage se le d pe d e fo te e t de la te p atu e. Il est également pas exclu que la 

vitesse de déformation puisse aussi a oi  u e i flue e. Il faut toutefois ote  u à  K, la 

vaporisation du sodium est rapide et celui- i se d pose p og essi e e t e  su fa e de l e ei te 
i te e, ui est plus f oide ue l p ou ette. Ce d pôt affe te pote tielle e t la esure de la 

température et pourrait conduire à une sous-esti atio  p og essi e de la te p atu e de l essai e  
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-d fo atio  o te ue à pa ti  d u  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]. Lo s de et essai, l auteu  utilise du sodiu  préalablement 

pollué par de la soude. Cette courbe est présentée en figure 114. 

 

Figure 114 : Courbe contrainte-d fo atio  o te ue pa  “keldo   à pa ti  d u  essai a i ue 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 d a o d, le at iau testé sous argon possède un allongement à rupture plus 

i po ta t ue elui de ot e p ou ette utilis e pou  l essai de f e e, ais u e li ite 
d lasti it  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 

gale e t au ode de hauffage diff e t de l p ou ette ui a, da s ot e as, i pose  u e 
température non uniforme quand la striction du matériau va commencer. Toutefois, la contrainte 

d a o çage e  sodiu  est plus haute da s les sultats de “keldo  ue da s ot e as ≈  MPa 
o t e ≈  MPa . Cet écart peut potentiellement s e pli ue  pa  u e o positio  l g e e t 

différente des deux matériaux utilisés ou encore par l e eu  de esu e de la température qui est 

faite à cause du dépôt de sodium da s ot e o tage. L a se e de p -exposition au sodium avant 
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les essais mécaniques effectués par Skeldon suggère également que le temps nécessaire à 

l o te tio  du ouillage puisse avoir une grande influence sur ses mesures. 

Les essais effectués à 573 K ont cependant pe is de o t e  a e  e titude ue l a o çage 
des fissures fragiles peut se faire avant d attei dre 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 

 Afi  de ua tifie  l i flue e du sodiu  su  le o po te e t a i ue 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 photog aphie d p ou ette après exposition est visible 

en figure 115. O  o state u u e goutte de sodiu  est p se te da s l e taille. Les p ou ettes 
utilis es pou  les essais de f e e o t 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 o ditio s d essai sont présentées dans le tableau 18. O  ote a u à 
ause d u e e ei te i te e l g e e t plus olu i euse, la pu et  du gaz à l i t ieu  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 : Bila  des o ditio s d essais a i ues utilis es a e  des p ou ettes 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 u au u e du tio  des p op i t s a i ues a t  ele e da s les o ditio s d essai 
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 o se atio s MEB du fa i s de uptu e o t gale e t t  effe tu es. Tout d a o d, o  
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 l a se e de odifi atio  des p op i t s a i ues 
visible sur les courbes force – déplacement associées. Des exemples de zones entièrement ductiles 

ou mixtes sont visibles en figure 117. 

  
Figure 117 : Mi og aphies MEB du fa i s de uptu e d p ou ettes CCT o pues à  K pour une vitesse de déplacement 

de traverse de 0,1 mm/min 
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 O  o state ue ette g o t ie d essai est sig ifi ati e e t oi s se si le à la FML ue les 
autres géométries utilisées au cours de cette étude. 

 

Discussion 

 Cette étude a permis d tudie  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 o po te e t o t e u u e o e t atio  de o t ai te « mécanique » e taille , est 
pas essai e à l a o çage de fissu es de FML dans le sodium liquide puisque la géométrie 

a is t i ue o  e taill e e  a pas. On notera toutefois que les phénomènes de corrosion 

peuvent également provoquer des concentrations de contraintes, cependant, le critère déterminant 

l o u e e ou o  de FML est à he he  ailleu s. 

 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 u e du e t s i f ieu e de l o d e de la dizai e de i utes , ta dis u à 
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 

e taill e du e totale de l essai ≈  h , la lo gueu  de fissu e f agile o se e est de l o d e 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. L tude des itesses de p opagatio  de 
fissu es da s le T  fe a l o jet d u  pa ag aphe d di  e  se tio  . . 

 Cette analyse permet d expliquer 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 asse te p atu e ≈ 400 K , l essai a i ue e uis doit du e  plusieu s e tai es 
d heu es. U e itesse de d pla e e t aussi le te est pas pe ise pa  la a hi e d essai 
utilisée. 

- A haute te p atu e ≈ 600 K , l essai a i ue doit du e  plusieu s heu es. Le o tage 
utilis  pe et d attei d e de telles itesses de sollicitation, cependant la vaporisation du 

sodium étant relativement rapide dans cette gamme de température, il est cette fois 

i possi le d effe tue  u  essai a i ue au o ta t du sodiu . 

Enfin, la pe ti e e d u  essai da s des o ditio s « limites » de fragilisation, sera discutée 

en section 5.4.1 et suggère plutôt le besoin de ise e  pla e d u  o tage d di  a e  des o ditio s 
d tude soig euse e t hoisies. 
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5.2.  Etude de la transition fragile / ductile 

 

Au cours du paragraphe précédent, ous a o s pu o state  ue l i te sit  de la FML est 

fortement dépendante de la température et de la itesse de solli itatio  de l essai a i ue. La 
modification de chaque paramètre indépendamment a permis de mettre en évidence l o u e e 
d u e t a sitio  f agile / ductile à haute vitesse de sollicitation / basse température. L o je tif 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 t a e se et de te p atu e afi  d e ad e  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 

d u  essai, les o ditio s utilis es so t soig euse e t hoisies à pa ti  des résultats des essais 

effectués précédemment. Par exemple, les essais décrits dans les paragraphes précédents ont 

o t  u à  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 

te p atu es, ta t do  ue l i te sit  de la FML di i ue lo s ue la te p atu e di i ue, o  
pa t su  l h poth se ue la itesse de d pla e e t de traverse à la transition fragile / ductile 

diminue également. Lorsque le comportement du matériau est fragile, on augmente la vitesse pour 

l essai sui a t afin de passer dans le domaine ductile et inversement.  

 Il a t  o se  lo s d essais à  K et 523 K u u e p ou ette peut o p e de a i e 
fragile sans que son comportement mécanique macroscopique ne soit affecté. Il est donc 

indispensable de créer un critère de « fragilité » permettant de classifier les o ditio s d essais 
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 l intégralité 

de sa couronne est ductile. Le cas intermédiaire, où seule une partie de la couronne est ductile, sera 

désigné comme « mixte ». Des s h as ep se tatifs de fa i s a a t isti ues d p ou ettes 
« fragiles » et « ductiles » ainsi définis sont donnés en figure 118. La réponse mécanique du matériau 

est pas p ise e  o pte da s e it e. Il est do  pas essai e d effe tue  u  essai de 
f e e asso i  à ha ue o ditio  d essai e  sodiu . 
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Eprouvette « fragile » 

 

Eprouvette « ductile » 

 
Figure 118 : ‘ep se tatio  s h ati ue a  d u e p ou ette o sid e o e « fragile »,  d u e p ou ette 

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 

te p atu e de l essai et la itesse de sollicitation associée à la transition fragile / ductile et une 

activation thermique du phénomène de FML. 

L a ti atio  thermique de la transition fragile / ductile peut être mise sous la fo e d u e loi 
d A he ius. Pou  ela, ous allo s utilise  l e p essio  la plus simple : 

          

avec v la vitesse de déplacement de traverse à la transition fragile / ductile, v0 une constante, Q 

l e gie d a ti atio  asso i e 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 l i e se de la te p atu e 

 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 

d A he ius. Celle-ci apparaît donc comme adaptée à la description de ce cas de transition fragile / 

du tile. Afi  de d te i e  u e aleu  de l e gie d a ti atio  asso i e à ette t a sitio  et l e eu  
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 u e e gie d a ti atio  i i ale. E  utilisa t le poi t o espo da t à la 
condition « fragile » à 573 K et celui correspondant à la condition « ductile » à 673 K, on obtient la 

aleu  a i ale ue pou ait p e d e l e gie d a ti atio  d ap s os sultats. A pa ti  de es 
deu  aleu s, o  e  d duit u e aleu  dia e de l e gie d a ti atio  et l i te alle d e eu  
associé. Ces résultats sont résumés dans le tableau 20. La valeur de 49 ± 25 kJ/mol est retenue pour 

la suite de l tude. 

Qmax 74 kJ/mol 

Qmin 24 kJ/mol 

Qmed 49 kJ/mol 
Tableau 20 : Valeurs des extrema possibles pour l e gie d a ti atio  et de la valeur médiane d ap s les sultats de ette 

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 

fo tio  de l i e se de la te p atu e. Ce g aphi ue est isi le en Figure 120. Lo s u u e 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 att i u s à u  au ais ouillage de l prouvette. 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 

pa ti  d essais à  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 d a o d le poi t , ep se ta t u  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 K . Tout d a o d, o  peut noter ue l effet fragilisant observé sur 

ces éprouvettes est t s fai le pas d i flue e a i ue isi le su  les ou es, lo gueu  f agile ≈ 

20 µ  et sugg e ue ette o ditio  d essai a i ue 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 

l essai pas d effet Po te i -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 

epe da t à l i t ieu  des plages d e eu .  

 

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- i se fait e  utilisa t l a t e t e 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 / i   essai . L e se le des itesses o e es de propagation 

de fissures estimées est présenté dans le tableau 21.   
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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 

E  faisa t l h poth se ue la itesse de p opagatio  de fissu e est o sta te tout au lo g de 
la propagation de la fissure, on peut comparer les valeurs obtenues. O  o state tout d a o d u e 
augmentation significative des vitesses moyennes de p opagatio  de fissu es a e  l aug e tatio  de 
la te p atu e. Cela o fi e l a ti atio  the i ue asso i e au phénomène de FML. On observe 

aussi une faible dépendance à la vitesse de déplacement de traverse. Si on suppose que l olutio  
de la itesse o e e de p opagatio  de fissu e peut t e d ite pa  u e loi d A h ius, o  peut 
esti e  u e aleu  d e gie d a ti atio  asso i e à la p opagatio  des fissu es fragiles. Elle est 

d e i o  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 l a ie  XC  da s la pa tie sui a te afi  
d app ofo di  ette tude et de a a t ise  e  détail la vitesse de propagation des fissure fragiles. 

C est, 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 elatio  e t e l a ti atio  the i ue de la itesse de p opagatio  de fissu e et celle de la 

transition fragile / ductile se confirme, la mesure des vitesses de propagation de fissures pourrait 

gale e t o stitue  u e thode de esu e alte ati e de l e gie d a ti atio  asso i e au 
phénomène de FML, du moins dans le cas du sodium. Cette méthode serait particulièrement 

avantageuse car elle nécessite u  o e d essais plus duit. 

  



Etude de la fissuration du T91 dans le sodium liquide 179 

 

 
 

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 d u  a ie  T  o pu da s l i diu  ou le plo -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 

d u  tel ph o e, u e tude d taill e du he i  de fissu atio  a t  alis e da s le as T  / 
sodium. 

 

5.3.1. Observation MEB 

 

 Tout d a o d, 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 l ide tifi atio  du ode de uptu e est 

complexe. L o se atio  du fa i s sous u  a gle diff e t 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 uptu e est de l o d e de  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, l helle d o se atio  e  MEB ai si ue 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 

p le s pa  FIB afi  d tudie  la o positio  e  poi te de fissu e o t t  à ou eau o se és en 

MET. Les d tails de l e t a tio  des ha tillo s ai si ue leurs caractéristiques sont détaillés en 

section 4.4.1. Une micrographie en champ clair et une micrographie en champ sombre, obtenues à 

pa ti  de l ha tillo  , so t p se t es e  figure 122. 

  
Figure 122 : Mi og aphies de la i ost u tu e e tou a t la fissu e de l ha tillo   : 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 ue deu  g ai s, e  haut su  l i age, so t e  is-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. 

 Afi  de o fi e  ette h poth se, des li h s de diff a tio , a a t isti ues de l o ientation 

lo ale du istal, o t t  p is de pa t et d aut e de la fissu e da s des zo es où la i ost u tu e tait 

Grain 1 

Grain 2 

Grain 
3 

a b 
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en vis-à-vis avant la rupture. Ces clichés sont présentés en figure 124. L e pla e e t où ils o t t  
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 d aut e de la fissu e, p se t s su  la d oite 

 O  oit ue es li h s so t diff e ts de pa t et d aut e de la fissu e. Cela o fi e le 
caractère intergranulaire / interlatte du mode de rupture du T91 en milieu sodium liquide. 

 

5.3.3. Résultats EBSD 

 

 Afi  de o pl te  ette tude, des a al ses pa  a tog aphies d o ie tatio  o t t  
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 : a  Vue d e se le du fa i s de uptu e de l ha tillo  su  le uel a t  effe tu e la oupe t a s e se,  
micrographie de la coupe transverse et de la zone polie 

Afi  d a oi  l e se le de la i ost u tu e e tou a t la fissu e, 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 µ . L a uisitio  se fait a e  u e te sion 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 li h s de diff a tio  o t pas pu t e i de s correctement. 

   

 

Figure 126 : a ,   Ca tog aphies d o ie tatio  o te ues pa  EB“D su  u  ha tillo  test  e  sodiu  à  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 

pa t et d aut e de la fissu e. T ois e e ples so t 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. Afi  d ide tifie  le he i  de fissu atio , la 
d so ie tatio  e t e deu  g ai s situ s de pa t et d aut e de la fissu e est o pa e a e  l ou e tu e 
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 : P ofils de d so ie tatio  ele s su  les a tog aphies d o ie tatio  p se t es e  figure 126 

 

 

Figure 128 : Représentation schématique du critère utilisé pour la détermination du mode de rupture dans le sodium 
liquide 

D ap s 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 l ou e tu e de la fissu e, qui 

est de quelques degrés pour les fissures 1 et 2. Les couleurs vertes présentes de part et d aut e de la 
fissure 3 reflètent u e d so ie tatio  d e i o   °. Cepe da t, l ou e tu e de la fissu e ta t 
d e i o  °, on en conclut que les bords de la fissure étaient désorientés les uns par rapport aux 

aut es a a t d t e s pa s pa  le passage de la fissu e. 

Conformément aux conclusions des analyses effectuées au MET, ces résultats confirment une 

propagation de fissure interlatte ou i te g a ulai e. L a al se faite pa  “keldo  da s le as de FML 

sodium / T91 est en réalité une interprétation erronée du faciès de rupture, probablement à cause 

de la fi esse de la i ost u tu e et d u e d fo atio  plasti ue i po ta te. 
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5.4.  Discussion 

 

5.4.1. Etudes de sensibilité des aciers à la FML dans le sodium liquide 

 

Les sultats p de ts o t o t  l e iste e d u e t a sitio  f agile / ductile à haute 

vitesse de déplacement de traverse et relativement basse température. En réalité, cette frontière 

s ajoute à elle a a t is e pa  “keldo , présente à haute température et basse vitesse de 

sollicitation [Skeldon 1994]. Celle- i a pas pu t e tudi e au ou s de os essais à ause d u e 
vaporisation rapide du sodium aux températures concernées (723 K – 773 K). Cependant, en utilisant 

ses do es, o  peut do e  u  o d e de g a deu  de l e gie d a ti atio  du ph o e e  
supposant que la frontière peut être d ite pa  u e loi d A he ius. Cette approximation semble 

d ailleu s justifi e d ap s les t a au  de ‘ostoke  [‘ostoke  ] ou Joh sto  [Joh sto  ] 
effe tu s da s d aut es tau  li uides (couple fer / plomb par exemple). L e gie d a ti atio  
asso i e à ette t a sitio  est de l o d e de  kJ/ ol. Cette esti atio  est u un ordre de 

grandeur, car issue de seulement deux points. C est pou uoi elle e se a pas dis ut e e  d tail. O  
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 e  fo tio  de la itesse de d fo atio  et de la te p atu e de l essai 
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 ua t du do ai e des o ditio s d essai 
semble permettre l o servation de la FML du T91 par le sodium liquide (pourvu que les conditions de 

mouillage soient suffisantes). En effet, une faible vitesse de sollicitation, ai si u u e asse 
température, so t essai es à l o u e e de FML. “i u e de es deu  a a t isti ues est pas 
respectée, hormis les phénomènes liés à la corrosion, aucun effet du sodiu  li uide est susceptible 

d t e o se . On notera e fi  u u e t oisi e di e sio  peut t e associée au niveau de 

o t ai te, ta t do  ue la p se e d u  seuil a été mise en évidence dans notre étude et par 

celle de Skeldon [Skeldon 1994]. Celle- i ite ait d t e tudi e en détail afi  d alue  la 
se si ilit  du T  à la FML lo s d essais de fatigue ou de fluage, où le i eau de la o t ai te este 
inférieur à la résistance à la traction du at iau. L o se atio  d u  ode de uptu e f agile lo s de 
quelques essais mécaniques effectués par Chopra suggère que certaines conditions de fatigue 

oligocyclique permettent l o se atio  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 

L tude de l i flue e des pa a t es d essais a i ues a permis de constater que les 

comportements fragiles et ductiles sont tous les deux possibles en milieu sodium. Celui-ci dépendra 

de la itesse de solli itatio  du at iau, ai si ue de la te p atu e à la uelle est effe tu  l essai. Il 
est donc essentiel de p e d e e  o pte la dualit  des o po te e ts possi les lo s d tudes de 
susceptibilité à la FML dans le sodium liquide. Ainsi, un nombre très limité de conditio s d essai, tel 

u effe tu  par Rostoker, Tanaka ou Old, ne peut attester d u e a i e ertaine d u e se si ilit  à 
la FML [Rostoker 1960] [Tanaka 1969] [Old 1973]. Les résultats peuvent être d auta t plus 
trompeurs, ue o t ai e e t à e tai s ouples où la se si ilit  à la FML est d auta t 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 

le e so t do  à p os i e pou  l tude de la se si ilit  à la FML e  ilieu sodiu . 

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 l essai a i ue. Il est donc essentiel de choisir une géométrie 

adapt e à l tude de telles itesses et leu  o se atio . Il est ide t u u  essai su  u e g o t ie 
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 

e  ega d des sultats de “keldo  [“keldo  ]. A l i t ieu  du do ai e de f agilit , ses essais 
mécaniques décrivent une augmentation de la dégradation des propriétés mécaniques avec 

l aug e tatio  de la te p atu e, e ui est e  a o d a e  os sultats. O  peut ote  ue la 
vitesse de déformation utilisée (10-6 s-1) est particulièrement lente et permet probablement de 

négliger le te ps de p opagatio  de fissu e de a t la du e des essais plusieu s dizai es d heu es . 
Cette analyse confirmerait également la diminution de la déformation critique du matériau 

essai e à l a o çage des fissu es a e  l aug e tatio  de la te p atu e observée sur les 

éprouvettes axisymétriques non-entaillées. 

 En conclusion, nos résultats o fi e t u il est essai e d effe tue  de astes a pag es 
e p i e tales afi  d alue  la se si ilit  d u  at iau à la FML, ais gale e t de bien choisir 

les conditions à utiliser pou  ua tifie  so  effet e  ue d u  di e sio e e t. Le cas échéant, il est 

en effet très probable de sous-estimer les conséquences de la FML. 

≈  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 

e  elatio  l e gie d a ti atio  esu e i i a e  e tai s ph o es ph si ues et de dis ute  de 

leu  l i pli atio  da s la FML du T  pa  le sodiu  li uide. O  ote a ue l e gie d a ti atio  
esu e ≈ 50 kJ/ ol  est pas si ilai e à elle o se e da s le cadre de la transition fragile / 

ductile à basse température pour les aciers à 9 % de chrome. Celle- i est e  effet de l o d e de  

kJ/mol [Tanaka 2008], ce qui suggère que cette transition fragile / ductile est pas asso i e à 
l a ti atio  the i ue du glisse e t 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 l o g e 

La f agilisatio  des a ie s et aut es alliages talli ues pa  l o g e est u e p o l ati ue 
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 l o g e au-delà de la pointe de fissure. Le phénomène limitant serait 

do  la diffusio  d i pu et s 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 diffusio  de l o g e da s le fe  pol istalli  a t  tudi e pa  Takada [Takada 1986]. 

“es esu es de la diffusi it  de l o g e e t e  K et 1173 K sur des alliages fer – silicium lui ont 

pe is d e t ai e u e e gie d a ti atio  li e à la diffusio  de l o g e da s le fe  de 
89,5 ± 7,2 kJ/ ol. E  gligea t l i flue e des l e ts d alliages du T  p i ipale e t Si, Cr et 

Mo , la aleu  de l e gie d a ti atio  esurée lors de nos essais (49 ± 25 kJ/mol) permet 

d effe tue  u e o pa aiso . O  o state ue l e gie d a ti atio  de la diffusio  de l o g e da s 
le fer est bien plus élevée que celle mesurée au cours de nos essais, même en tenant compte des 

i te alles d e eu  des deu  esu es. Ce i sugg e ue la f agilisatio  du T  e se fait pas à cause 

de l o g e 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 

d o g e e  fo d de fissu e.  

‘ôle de l h d og e 

De la e faço , la diffusio  de l h d og e da s le fe  a t  la ge e t tudi e. Les 

données disponibles pe ette t de dis ute  d u e f agilisatio  pote tielle e t li it e pa  la 
diffusio  d h d og e da s le T91 au-delà de la poi te de fissu e pe da t l essai a i ue. Il est 

ie  o u ue la diffusio  de l h d og e est t s fai le e t a ti e pa  la te p atu e. “o  
e gie d a ti atio  est de l o d e de  kJ/mol [Johnson 1988]. Cette valeur est bien au-dessous de 

elle de l e gie d a ti atio  o te ue au ou s de os essais, e e  i lua t les plages d e eu . 
Cela se le e lu e u e diffusio  de l h d og e o e seul a is e li ita t la f agilisatio  
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 

o t ai e, la f agilisatio  est le sultat d i te a tio s o ple es e t e diff e ts 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 

ph o es ph si ues tels ue l adso ptio , la diffusio  e  poi te de fissu e ou la dissolution. 

L e gie d a ti atio  est u e p di tio  ajeu e de ces différents modèles. On peut donc 

s le tio e  les a is es sus epti les d t e i pli u s da s la FML du T  pa  le sodiu  li uide 
par leur dépendance à la température. Celle qui est associée aux a is es as s su  l adso ptio  
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. L e tualit  
d u  a is e de f agilisatio  pa  dissolutio  e  poi te de fissu e se a do  discutée dans la suite. 

Enfin, le phénomène de diffusion du sodium dans les joints de grains présente également une 

e gie d a tivation potentiellement en adéquation avec les mesures effectuées expérimentalement. 

E  effet, la diffusio  i te g a ulai e est u  ph o e pote tielle e t i pli u  da s la FML d ap s 
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 

ue les a is es as s su  l adso ption, ils pe ette t d esti e  la vitesse de propagation de 

fissu e. D ap s le od le GALOP de Gli k a  [Gli k a  ], la itesse de p opagatio  de fissu e 
s it : 



188 Discussion  

          (     ) 
 

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

d ousse e t de fissu e. 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, SL l e gie i te fa iale 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] 

SL 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 : Valeu  utilis es pou  l esti atio  de la itesse de p opagation de fissure selon le mécanisme de Glickman 

 “i γSL a pas t  esu  di e te e t, sa valeur a été estimée par Eberhart [Eberhart 1970]. 

Le coefficient de diffusion du fer dans le sodium liquide est approximé à l aide 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 

d a i ue du sodiu . Le a o  ato i ue du fe  est d e i o   pm. Une revue de la dépendance 

à la température de la viscosité dynamique du sodium a été donnée dans [Sobolev 2012]. 

L e p ession 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 
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utilisée afi  d esti e  la solu ilit  e  o g e da s le sodiu  li uide e  fo tio  de la te p atu e. 
O  fait l h poth se u au ou s de os essais le sodiu  est saturé en oxygène et ne contient pas de 

fer dissous e  d ut d essai 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 esti es d ap s 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 

fissu e d e i o    -8 /s o t e u e itesse o se e d e i o   x 10-7 m/s. Cela suggère une 

a ti atio  the i ue i po ta te de la p opagatio  des fissu es. D ap s os h poth ses, les seuls 
paramètres affectés significativement par la température sont la viscosité dynamique du sodium, 

ainsi que la solubilité en fer. D ap s es e p essio s, o  peut al ule  l a ti atio  the i ue asso i e 
à la p opagatio  des fissu es, ui est d e i o  ,  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 - Gli k a  est pas adapt  pou  d i e le as de f agilisatio  o se  i i.  

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 [To ilo  ]. L e gie d a ti atio  de la 
diffusion du sodium dans le fe  A o est d e i o  ,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). O  peut suppose  ue ela t aduit l e iste e 

d u e tape de diffusio  du sodiu  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 reli e au oeffi ie t de diffusio , fo tio  de la te p atu e de l essai. Pou  
cela, supposo s u un 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. E  gligea t l effet de la o t ai te su  les p o essus de diffusio , o  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 

l essai a i ue, o  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 

s it sous la fo e d u e loi d A he ius: 

                (2) 

avec D0 le facteur pré-exponentiel, Q l e gie d a ti atio  asso i e à la diffusio  du sodiu , R la 

constante des gaz parfaites et T la température. 

O  peut i t g e  l uatio   pou  o te i  u e e p essio  de la o e t atio  e  sodiu  
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 :  

                 (3) 

avec C0 la o e t atio  à l uili e ai te ue di e te e t 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 

itesse d a a e du f o t de o e t atio  C*. On peut en déduire la relation de proportionnalité 

liant directement la diffusivité à la vitesse de propagation de fissure. 

                  (4) 

En se plaçant dans le cadre des hypothèses de la mécanique linéaire de la rupture, 

l ou e tu e de la fissu e  peut être approximée : 
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                 (5) 

avec σ est la contrainte appliquée, σy la li ite d lasti it , 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 l e gie d a ti atio  asso i e à la diffusio  du sodiu  da s le 
fer, R la constante des gaz parfait et T la température. 

 Da s es o ditio s, o  peut o sid e  ue l e gie d a ti atio  esurée 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 

d a ti atio  si ilai e 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.  

E  utilisa t l uatio  , o  peut estimer la vitesse de propagation de fissure. En prenant le 

ratio  
      arbitrairement égal à 10 et d gal à  , o fo e t à l o d e de g a deu  sugg  pa  

K ishtal pa  e e ple, la itesse de p opagatio  de fissu e est de l o d e de   -9 m/s. Or, nous 

a o s u u à  K, la itesse de p opagatio  de fissu e est de l o d e 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 

fi s, o te us pa  le iais d u e d fo atio  plasti ue i po ta te [“au age ] [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 possibilit  est epe da t à ifie , d auta t plus u o  e peut pas e lu e u u e 
odifi atio  de l e gie d a ti atio  asso i e à la diffusio  puisse t e i duite dans ces conditions. 

Une quantification de l a l atio  de la diffusio  dans une microstructure déformée serait donc 

indispensable pour valider cette théorie. 
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Synthèse 

 L tude de la t a sition fragile/ductile a permis de mettre en évidence le caractère 

the i ue e t a ti  de la FML du T  da s le sodiu  li uide. L esti atio  d u e e gie 
d a ti atio  asso i e au ph o e de f agilisatio  ous a pe is de dis ute  diff e tes auses 
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 T  da s le sodiu  à elui d u  at iau « modèle », d pou u d l e ts d additio  ajeu s 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 

i pli u s. E fi , des essais a i ues su  u e ua e d a ie  t s diff e te 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 d alliage est plus i po ta te et la st u tu e istalli e diff e te. Ce choix permettra 

également de sonder la sensi ilit  de e t pe d a ie s, pa ti uli e e t i po ta t su  le pla  
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 

a a t is e. Bie  u u e pa t i po ta te 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 o po te e t a i ue de plusieu s ua es d a ie s fe iti ues da s le sodiu  a e  le e 
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.  

E  plus de pe ett e l aluatio  de la se si ilit  d u  at iau diff e t à la FML, l tude de 
e t pe d a ie  pe et de se app o he  d u  at iau od le peu d l e ts d alliages, 
i ost u tu e si ple  afi  de si plifie  l a al se des diff e ts ph o es i pli u s. C est 

pourquoi ous allo s tudie  la se si ilit  d u  a ie  as a o e XC  à la FML da s le sodiu  
liquide. Cela va ainsi nous permettre de discuter la phénoménologie observée en regard avec celle du 

T , ais gale e t l i flue e des pa a t es at iau . 

 Les acie s aust iti ues so t u e aut e g a de fa ille d a ie s utilis s i dust ielle e t. Peu 
d tudes de se si ilit  à la FML da s le sodiu  li uide a e  des o ditio s d essai adapt es so t 
rappo t es da s la litt atu e su  e t pe d a ie  o  ouillage, essais mécanique lent, géométrie 

d p ou ette o pa te . Cepe da t, de o eu  essais e  fluage d i e t u e odifi atio  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 e sujet o t pas t ou  d a o d su  le ph o e à 
i i i e . Les diff e ts sultats de es t a au  so t e pos s e  se tio  . . . C est pou uoi, il est 
particuli e e t i t essa t d effe tue  u e tude de se si ilit  à la FML de l a ie  L da s 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 e t pe d a ie . Les sultats 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 XC  

 

6.1.1. Corrosion et mouillage de l’XC  

 

 Les do es su  la o osio  d a ie s à asse te eu  e  a o e da s le sodiu  so t a es. Le 
comportement des différents éléments constitutifs de ces matériaux, bien connu dans le sodium, 

pe et toutefois de p oi  l olutio  de leu  i te fa e. D ap s le diag a e d Elligha  p se t  
en partie 1.2.2, au u  o de de fe  est sta le da s os o ditio s. E  effet, les te eu s e  o g e 
utilisées au cours des pré-expositions sont insuffisantes pour être dans le domaine de stabilité du 

composé Na4FeO3. La su fa e de l a ie , ap s du tio  des o des atifs, de ait do  t e à u et 
ga a ti  u  o ta t di e t e t e le sodiu  et l XC . Cette a al se est suppo t e pa  l aspe t illa t 
d ha tillo s etto s da s l tha ol ap s leu  e t a tio  du sodiu . On peut par contre prédire 

que la présence de 0,1 % massique de carbone va entrainer une décarburation du matériau. Les 

e a e s de Tho le  su  la su fa e d u e ou le de sodiu  a isothe e, construite en acier doux, 

montrent en effet une décarburation du matériau [Thorley 1982a]. Ses analyses suggèrent 

gale e t u e dissolutio  du fe  a l e pa  la p se e d o g e dissous, toutefois au u  
o pos  pe etta t d e pli ue  e ph o e a t  o se . 

 Le o po te e t e  ouillage de l a ie  XC  pa  le sodium liquide peut être approximé par 

celui du fer pur, qui a été étudié par plusieurs auteurs [Addison 1984] [Hodkin 1976] [Longson 1967]. 

Au u  o de ta t sta le, le ouillage se fait di e te e t su  les g ai s de ferrite. La dépendance 

à la teneur en oxygène est probablement également similaire à celle du fer. En conséquence, le 

ouillage de l acier 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 

 Afi  d tudie  le o po te e t a i ue de l a ie  XC  da s le sodiu  li uide, le e 
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 

i t g ale e t ou e tes d u  fil  de sodiu  adh e t, e ui t aduit u  tat de ouillage a a . 
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 

da s l tha ol. Deu  lots d p ou ettes o t t  utilis s. Les e tailles o t u  a o  ide ti ue ais u e 
profondeur légèrement différente (50 µm de différence environ). Néanmoins, aucune différence 

ualitati e est atte due da s les sultats des essais a i ues. 
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Conditions d’essais mécaniques 

 Une méthodologie similaire à celle utilisée pour le T91 a été appliquée pour diverses 

o ditio s d essais a i ues. Les te p atu es et les itesses de d pla e e t de t a e se 
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 : Co ditio s d essai a i ues utilis es su  le at iau XC  e  ilieu sodiu  * essai e  sodiu  sa s test de 
référence en argon) 

 Un exemple de courbe force – d pla e e t, o te u lo s d u  essai a i ue à  K pour 

une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min, est donné en figure 131. On constate une 

du tio  i po ta te des p op i t s a i ues de l acier XC10 en milieu sodium par rapport à 

l essai de f e e. 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 su  l a ie  XC  
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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 su  l a ie  XC  

 La comparaison des faciès de rupture des aciers T91 et XC10 montre une couronne fragile 

ette e t plus i po ta te da s le as de l a ie  XC  pou  les es o ditio s d essai a i ue 
(environ 500 µm contre 200 µm). La surface de rupture est a a t isti ue i d u e uptu e 
i te g a ulai e i d u e uptu e t a sgranulaire. 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 l e taille au ou s de l essai. Cet essai e se a do  pas p ésenté dans la suite. 

L olutio  du atio d e gie à uptu e e  fo tio  de la te p atu e est présentée en figure 133. 

On constate que la r du tio  de l e gie à uptu e de l XC  e  ilieu sodiu  est l g e e t plus 
i po ta te lo s ue la te p atu e de l essai a i ue aug e te. Ce o po te e t est si ilai e à 
elui o se  pou  l a ie  T . Afi  d tudie  l i flue e de la itesse 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 atio d e gie à uptu e e  fo tio  de la itesse de d pla e e t de t a e se est présenté 

en figure 134. On constate une intensité de fragilisation légèrement plus importante en diminuant la 

itesse de d pla e e t de t a e se. L i flue e de la itesse de solli itatio  se ait do  gale e t 
similaire à celle observée pour le T91. Plus de données seraient toutefois nécessaires pour une étude 

complète. 
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Figure 133 : E olutio  du atio d e gie à uptu e de l a ie  XC  en fonction de la température pour une vitesse de 
déplacement de traverse de 0,015 mm/min 

 

Figure 134 : E olutio  du atio d e gie à uptu e de l a ie  XC  en fonction de la vitesse de déplacement de traverse 
pou  u e te p atu e d essai de  K 

 

Transition fragile / ductile 

 Les diff e tes o ditio s d essai utilis es pe ette t également d tudie  la t a sitio  
fragile / du tile de la e faço  ue pou  l a ie  T . La thodologie utilis e est ide ti ue à elle 
présentée en partie 5.2.1. Un comportement est établi comme « fragile » lo s u u e ou o e où le 
mode de rupture est fragile entoure toute la zo e utile de l p ouvette. Le cas échéant, le 

comportement sera établi comme « ductile ». Le caractère « fragile » ou « ductile » du matériau lors 

de l essai 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 : Ca a t e f agile ou du tile de la uptu e du l a ie  XC  e  fo tio  de la te p atu e et de la itesse de 
d pla e e t de t a e se utilis s lo s de l essai a i ue 

 En premier lieu, on constate que seulement deux points sont « ductiles », alors que trois 

températures ont été test es. Pa  a ue d p ou ettes, ous a o s pu teste  u e itesse 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 afi  d esti e  
u e e gie d a ti atio . On remarque cependant que la « fragilité » de l essai a i ue effe tu  à 
0,6 mm/min et 573 K est limitée peu d i flue e du sodiu  su  le o po te e t a i ue, 
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 d a ti atio  e peut e  t e e t aite a e  p isio , o  o state u elle 
serait potentiellement compatible avec celle mesurée sur le T91. 

 On observe également sur la figure 135 que, malgré une pente similaire, la transition fragile / 

du tile de l XC  est situ e plus haut ue so  ho ologue pou  le T . La plage de vitesses de 

d pla e e t de t a e se pou  u e te p atu e si ilai e est d e i o  u  fa teu  2 à 10 plus grand 

ue pou  le T . “i o  p e d e  o pte les sultats o te us lo s de l tude de l i flue e de la 
vitesse de déplacement de traverse et de la température, on constate que plus les conditions 

utilis es lo s de l essai a i ue so t 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 l acier 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 co e e tio  p de e t, l a al se du ode de uptu e est pas 

si ple da s le as de l XC . E  o s ue e, plusieu s te h i ues d a al se o t t  utilis es. Des 
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a al ses p li i ai es au MEB o t pe is d a oi  u e ue d e se le du fa i s de uptu e et ai si 
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 

 Da s u  p e ie  te ps, la zo e d a o çage des fissu es a t  o se e 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 : Mi og aphies MEB de la zo e d a o çage d une éprou ette d XC  o pue da s le sodiu  à u e te pérature 

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 d fo s au i eau de l a o çage 
de la fissu e. Leu  taille est oissa te de la su fa e e s le e t e de l p ou ette. O  o state u e  
su fa e es g ai s o t u  dia t e de l o d e du i o . C est t s i f ieu  à la taille o e e des 
g ai s de l XC 0 lors de sa réception ≈ 20 µm). Nous expliquerons cela par le fait que les grains à 

p o i it  de la su fa e o t a u ul  de la d fo atio  plasti ue lo s de l usi age des p ou ettes. 
Ce gradient dans la taille de grains est donc probablement dû à une recristallisation statique des 

grains près de la surface au ou s de l tape de p -exposition au sodium de plusieurs centaines 

d heu es à  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 

se le do  pas i flue  pa  la p se e de sodiu  lo s de l essai a i ue. La diffusion du 

sodium dans le fer au ou s de l tape de p -exposition pourrait potentiellement expliquer ce 

phénomène. Les éprouvettes observées ayant été exposées au sodium pendant environ 117 h à 823 

K, o  peut esti e  la lo gueu  de diffusio  du sodiu  da s l acier 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 sodiu  da s l XC  avec t la durée 

de l e positio  et D la diffusivité du sodium dans le fer ≈ ,   -18 m²/s à 823 K), on obtient une 

longueur de diffusion d e i o  3,8 µm. Cette distance est cohérente avec celle mesurée sur les 
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fa i s de uptu e de l o d e de  µm). La décarburation du matériau pourrait potentiellement être 

une explication alternative de cette modification du mode de rupture. Cependant, avec ces 

o ditio s d e positio , o  s atte d ait à u e longueur affectée beaucoup plus importante que celle 

observée ici. En effet, les longueurs a a t isti ues de diffusio  da s le fe  pu  so t de l o d e du 
illi t e da s les joi ts de g ai s et de l o d e de la e tai e de i o s da s le olu e [Bokshtei  

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 d esti e  si la cinétique 

de p t atio  du sodiu  da s le fe  est pa a oli ue. Ap s etto age à l tha ol, des a al ses “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 o e t atio  e  sodiu  à l i te fa e est si ilai e da s les deu  as et d e i o  4 % 

atomiques. A partir de ce résultat, on peut faire une première estimation de la longueur de diffusion 

ap s u e e positio  de  h et de  h. E  effet, l a s isse associée à une concentration en 

sodium de 0,16 x C0 correspond approximativement à la longueur de diffusion (                ). 

Connaissant la durée de l e positio  et la lo gueu  de diffusio , o  peut gale e t esti e  le 
coefficient de diffusion. Les valeurs obtenues sont présentées dans le tableau 25. 

Du e de l e positio  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 : Lo gueu  de diffusio  du sodiu  da s le fe  A o et oeffi ie t de diffusio  asso i  d ap s des esu es pa  
SDL 

Les valeurs du coefficient de diffusion sont légèrement plus basses que celles prédites avec 

l e p essio  de To ilo  ,   -18 m2/s) [Tomilov 1968]. On constate également que la longueur 

effective de diffusion est ultipli e pa  ,  alo s ue la du e d e positio  est uad upl e. L a t 
pa  appo t à u e loi pa a oli ue peut s e pli ue  pa  le te ps essai e au ouillage des 
échantillons. A partir des longueurs de diffusion (l1 ; l2) et des coefficients de diffusion (D1 ; D2), on 

peut estimer le temps d i u atio  (t0), nécessaire pour que l tape de diffusio  o e e, par la 

formule suivante : 
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 Ce temps est d e i o   h. Cette du e pa aît aiso a le, ta t do  ue le ouillage de 
T  se le s a he e  e t e  h et  h à la e te p atu e. A e  la p ise e  o pte de ette 
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 d oh sio  o se e  e  su fa e de l XC  est asso i e à la diffusio  
intergranulaire du sodium. On en conclut que la diffusion du sodium dans les joints de grains de 

l XC  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 l e taille est d e i o   . O  o state aussi la p se e de a au  à e tai es 
lignes triples. Ceux- i so t p o a le e t p o o u s pa  l a tio  o joi te du g a age au  joi ts de 
g ai s et de la diffusio  du sodiu  da s les joi ts de g ai  de l acier XC10. 

 

Figure 138 : Micrographie MEB de la su fa e de l e taille d u e prou ette d XC  o pue da s le sodiu  à u e 
température de 573 K à 0,015 mm/min après une exposition de 117 h à 823 K 

Propagation 

 Au-delà de la zone d a o çage, le fa i s de uptu e ha ge si guli e e t. Un exemple de 

faciès observé lors de la propagation de la fissure est visible en figure 139. 

Canaux aux 

lignes triples 
Sillons aux 

joints de grains 
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Figure 139 : Micrographies MEB du faciès de rupture de l XC  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 l XC  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) 

 Co t ai e e t à la zo e d a o çage des fissu es, le fa i s de uptu e e efl te pas u e 
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 s t e fo  des sous-structures. 
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Figure 141 : Mi og aphie d u  îlot de perlite traversée par la fissure fragile 

 L a ie  XC  o tie t gale e t de la pe lite au sei  de sa i ost u tu e. Elle est aisément 

e o aissa le lo s d u e a al se d taill e du fa i s de uptu e. La st u tu e la ellai e asso i e 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 

intergranulai e et t a sg a ulai e. Alo s u u  he i  de fissu atio  i te g a ulai e est 

traditionnellement observé en FML, il est plus a e d o se e  u e uptu e t a sg a ulai e su  u  
matériau polycristallin. Afin d tudie  la pa tie appa e e t transgranulaire du chemin de 

fissuration, pour identifier les plans de clivage par exemple, des analyses par cartographies 

d o ientation ont été entreprises. En effet, le clivage se fait préférentiellement selon les plans denses 

{001} pour les matériaux à structure cristalline cubique centrée tels ue le fe  α [François 1995]. 

P pa atio  de l ha tillo  

 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 

pa  EB“D. Afi  de s aff a hi  de p o l es de ha ge e t le t o i ue, sous le faisceau, de la 

résine à proximité de la surface des échantillons, un d pôt de i kel d u e vingtaine de microns 

d paisseu  a été effectué. Afi  de ga a ti  l adh e e du i kel e  su fa e de l ha tillo  o d , 
une ou he d o  d e i o    d paisseu  est d posée préalablement sur la surface de 

l ha tillo  à l aide d u  talliseu . Les ha tillo s so t e suite polis a i ue e t jus u à u e 
granulométrie de 1 µm. Enfin, les échantillons sont passés sur une table vibrante (VibroMet Buehler) 

pour éliminer la couche écrouie résiduelle. 

 Résultats 

 U  p e ie  e e ple de a tog aphie d o ie tatio s est p se t  en figure 142. L i di e 

qualité, en nuance de gris, est superposé aux figures de pôles inverses (IPF). Les zo es d o e 

Perlite 
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pe ette t do  d ide tifie  les fissu es. Le mouchetis visible à l i t ieu  de ces fissures est dû à 

l i de atio  auto ati ue aléatoire de clichés de diffraction dans la zone du nickel déposé. 

 

Figure 142 : Ca tog aphies d o ie tatio  o te ues pa  EB“D sous le fa i s de uptu e  d u  ha tillo  test  
mécaniquement à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 / i  IPF supe pos  à l i di e ualit  

  On voit sur cette a tog aphie ue la st u tu e e  g ai s de fe ite d u e taille 
moyenne de 20 µ  est toujou s p se te. La fissu e se p opage lai e e t à l i t ieu  de es deu  
grains. Toutefois, ils sont divisés en de nombreux sous-g ai s do t le dia t e de l o d e du 

i o t e et à l i t ieu  des uels l o ie tatio  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 d so ie tatio s istalli es de pa t et d aut e de la fissu e se a effe tu e. Cette esu e se a 
e suite o pa e a e  l a gle d ou e tu e de la fissu e afi  de p e d e e  o pte un éventuel effet 

de rotation des surfaces de rupture après la déchirure. Quelques exemples sont donnés dans la suite. 

Exemple 1 : 

Tout d a o d, la d so ie tatio  e t e les deu  l es de la fissu e est esu e. Sur la figure 

143a, o  oit u elle est d e i o   °. Afi  d ide tifie  des zo es ui taie t e  o ta t a a t la 

rupture, on repère les aspérités en surface de la fissure ainsi que leur complément géométrique. A 

l aide du logi iel OIM A al sis . , 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 d e i o  7 °, ces deux grains étaient déjà désorientés 

d au oi s  ° avant la rupture du matériau. 

 

Grain 1 

Grain 2 
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Figure 143 : a) Mesure de l ou e tu e de la fissu e,  Tracé du profil de désorientation et c) Valeur de la désorientation par 

appo t à l o igi e su  e p ofil o igi e e  as à gau he  

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) Valeu  de la d so ie tatio  pa  appo t à l o igi e su  e p ofil o igi e 

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. O  esu e l ou e tu e de la fissure qui est cette fois de 14 °. La 

désorientation entre les deux o ds de la fissu e est d e i o   ± 3 °. Cet écart entre les valeurs 

montre une nouvelle fois le caractère intergranulaire de la fissure. 

 

≈ ° 

≈ ° 

a c b 

a b 
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Figure 145 : a) Mesure de l ou e tu e de la fissu e,  Tracé du profil de désorientation et c) Valeur de la désorientation par 

appo t à l o igi e su  e p ofil o igi e e  as à gau he  

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 

g ai s est d oissa te lo s u o  s a te de la fissu e : seule une zone de quelques microns a subi 

une recristallisation. La te p atu e, ai si ue la du e de l essai, sugg e t u e e istallisatio  
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 

d aut e de la fissu e o fo e t à la thodologie d ite p de e t. La pa titio  e  
fréquence des angles mesurés est donnée en figure 147. Sur un total de 16 valeurs, la moyenne est 

de  ° et l a t t pe d e i o  ,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 

fai les à l i t ieu  de g ai s do t les di e sio s g ales so t peu odifi es. Ces o statatio s 
sugg e t u ils o t 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 l o d e de  nm. Cette valeur est proche 

de elle o se e pou  les g ai s e  su fa e de l e taille figure 138), qui ont, quant à eux, subi une 

recristallisation statique lors de la pré-exposition au sodium à cause de la déformation plastique 

a u ul e lo s de l usi age de l p ou ette.  

≈ ° 

a b c 
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Figure 146 : Ca tog aphies d o ie tatio  o te ues pa  EB“D sous le fa i s de uptu e  d u  ha tillo  test  
mécaniquement à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 / i  IPF supe pos  à l i di e ualit  

 

Figure 147 : Histog a e de f ue e de la d so ie tatio  e t e deu  g ai s situ s de pa t et d aut e de la fissu e 

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 : Ca tog aphie d o ie tatio  o te ue pa  EB“D sous le fa i s de uptu e  d u  ha tillo  test  a i ue e t 
à 623 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,04 mm/min (figure de pôle inverse superposée à l i di e ualit  

Grâce à ces analyses, on peut o lu e de es a al ses ue le ode de uptu e de l a ie  
XC10 dans le sodium liquide est intergranulaire. Si parfois la fissure passe par les joints de grains de la 

i ost u tu e à l tat de eptio , la plupa t de la p opagatio  de la fissu e se fait de manière 
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intergranulaire dans une microstructure recristallisée ou restaurée au ou s de l essai ou de la p -

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 

l a ie  XC . De plus, des essais arrêtés vont ous pe ett e d tudie  l olutio  de la itesse de 
p opagatio  des fissu es au ou s d u  essai a i ue. E fi , ous allons comparer le 

comportement de ces fissures dans les aciers XC10 et T91. 

 

Essais « arrêtés » 

 Afi  d tudie  la p opagatio  des fissu es da s la g ométrie axisymétrique entaillée, des 

essais « arrêtés » ont mis en place. L utilisatio  de plusieu s du es de p opagatio  de la fissu e 
f agile a pe ett e d esti e  la itesse o e e de p opagatio  de fissu e su  des zo es diff e tes 
de l p ou ette. Cela va notamment permettre de déterminer si la vitesse de propagation de ces 

fissu es est o sta te tout au lo g de l essai a i ue. En effet, cette caractéristique est 

p i o diale afi  de o pa e  les aleu s o te ues lo s d essais effe tu s da s des onditions 

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 tra e se asso i s so t d e i o  
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 ais e t, l ha tillo  est o pu à g a de itesse (100 mm/min) après avoir atteint le 

déplacement souhaité. A cette vitesse de déplacement de traverse, il a été montré que le 

o po te e t du tile de l acier XC10 est recouvré. Les courbes obtenues lors des essais mécaniques 

sont présentées en figure 149. 

                                                             
4 L essai EA  a t  ep is ap s u e e i te uptio  de l essai a i ue due à u e i o oupu e de ou a t. C est 
pourquoi le début de la courbe appa aît pas e  figure 149. La position de la traverse de d ut de l essai tait toutefois 
connue et a permis de replacer la courbe avec précision. 
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Figure 149 : Courbes force – d pla e e t o te ues lo s des essais a i ues a t s de l XC  à u e te p atu e de  
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, 

esu e au ou s d o se atio s au MEB et    la durée de propagation de la fissure. Cette durée est 

esti e à l aide des ou es a i ues d ap s l e p essio  sui a te.           
avec    le temps de propagation de la fissure, ti le temps o espo da t à l a o çage de la fissu e, 

matérialisé par la divergence entre la courbe mécanique obtenue en sodium et celle de référence, et 

tf le temps correspondant à la uptu e fi ale de l p ou ette.  

Cette estimatio  est do  effe tu e e  faisa t l h poth se ue la p opagatio  f agile de la 
fissu e e s a te u à la uptu e fi ale de l p ou ette. Les sultats so t p se t s dans le tableau 

26. O  ote ue l essai arrêté après un déplacement de 0,9 mm est intégralement ductile et a do  
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 

l e iste e d u  seuil e  o t ai te et / ou déformation pour l amorçage des fissures fragiles. 

No  de l essai 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 p opagatio  de fissu es al ul es à pa ti  d essais a t s EA  et EA  et de l essai e  sodiu  Na  
effectués à 573 K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min 

 On remarque d ap s es sultats ue la itesse de p opagatio  de fissu e se le o sta te 
au ou s de l essai a i ue. Cela montre que les hypothèses effectuées ne semblent pas avoir de 

conséquences significatives sur les valeurs mesurées. En particulier, considérer la rupture finale de 

l p ou ette o e fi  de p opagatio  de la fissu e f agile se le t e u e h poth se aiso a le. 
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 ue la itesse de p opagatio  de fissu e est o sta te e  fo tio  du fa teu  d i te sit  de 
o t ai te da s os o ditio s d essai, e de ie  olua t a e  l a a e du f o t de fissure. Ce 

comportement est couramment observé en FML au-delà d u e aleu  seuil du fa teu  d i te sit  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 e  fo tio  du fa teu  d i te sit  de o t ai te 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 d alu i iu  -0; 9-Alliage d alu i iu  -

T651; 10- Alliage d alu i iu  -T651; 11-Aluminium, bicristal; 12- Alliage de titane -1Mo-1V, testé dans une solution 
a ueuse o te a t  M d HCl; 13- Alliage d alu i iu  ; - Alliage d alu i iu  -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 p opagatio  de fissu es al ul es lo s des essais a i ues de l XC  

 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 co ditio s d essai similaires : 1,7 x 10-7 m/s pour le T91 et 1,9 x 10-7 /s pou  l XC  à u e 
température de 573 K et une vitesse de déplacement de traverse de 0,015 mm/min. 

 L i flue e de la itesse de solli itatio  est plus o ple e 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 p opagatio  de fissu e. O  e a ue u e aug e tatio  de la itesse d e i o   % en 

multipliant la vitesse de déplacement de traverse par un facteur trois. Conformément aux 

o se atio s faites su  le T , la itesse de p opagatio  de fissu e est pas p opo tio elle à la 
vitesse de déplacement de traverse. Cependant cette augmentation est plus importante que celle 

relevée su  le T  pou  u e aug e tatio  de la itesse de solli itatio  d u  fa teu    % contre 

50 %). Il se ait essai e d app ofo di  l tude de ette se si ilit , epe da t elle est o pli u e 
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 

p opagatio  da s l XC  ota e t, où des processus de restauration et de recristallisation ont été 

o se s. Il se ait do  i t essa t d esti e  es itesses da s des o ditions métallurgiques 

p ises et su  des p ou ettes au  g o t ies app op i es à l tude de la p opagatio  de fissu es 
(CT, flexion). 

Cepe da t, o  ajoute a ue, ualitati e e t pa la t, l e gie d a ti atio  esti e à pa ti  
de l étude de la transition fragile / du tile de l XC  est o pati le a e  l a ti atio  the i ue de la 
p opagatio  des fissu es e  gligea t l i flue e de la itesse de d fo atio . Cette o lusio  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 u e e gie d a ti atio  de ,7 kJ/mol avec un intervalle de 

confiance à 95 % de ± kJ/ ol. Il se ait toutefois essai e d o te i  plus de do es afi  de 
confirmer ce comportement, établi sur un nombre limité de points situés « à proximité » de la 

transition fragile / du tile et à pa ti  d h poth ses i po ta tes i flue e de la itesse de 
déformation négligée). 
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Figure 151 : Bilan des vitesses de propagation de fissures pour les aciers XC10 et T91 en fonctio  de la te p atu e d essai 
mécanique 

 

6.1.5. Discussion 

 

 L tude de la se si ilit  de l a ie  XC  à la FML da s le sodiu  li uide a pe is de ett e e  
évidence une fragilisation pour des expositions garantissant des conditions de mouillage appropriées. 

Une sensibilité similaire, sinon plus importante que celle de l a ie  T , a t  o se e. L i flue e 
des différents paramètres expérimentaux est toutefois semblable à celle constatée pour le T91. 

L effet de la te p atu e est gale e t e  a o d a e  les o lusio s de Hildit h. De plus, l tude 
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 

ui ale tes. L e gie d a ti atio  asso i e au ph o e de FML de l a ie  XC  est gale e t 
proche de celle du T91. Cela e fo e l id e d u e p -étape de diffusion da s la FML de l XC  pa  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.  

 O  o state gale e t ue le do ai e où l a ie  XC  est f agilis  est l g e e t plus 
i po ta t ue elui de l a ie  T . O  peut e  d dui e u e sus epti ilit  l g e e t plus i po ta te 
de l XC  à la FML pa  le sodiu . Ce i est o fi  pa  u  atio d e gie à uptu e plus le , pour 

le T  ue pou  l a ie  XC  da s les es o ditio s 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 

o t  ue plus les o ditio s d essais so t loig es de elles de la t a sition fragile / ductile, plus 

l i tensité de la fragilisation est importante. Au cours de nos essais, cet effet peut, au moins 

pa tielle e t, t e att i u  à la p opagatio  le te des fissu es, ui est pas gligea le de a t le 
te ps de l essai. Il est do  sugg  ue l effet a i al de fragilisation du sodium liquide sur ces 

a ie s a pas t  o se  au ou s de ette tude a  les li ites e p i e tales apo isatio  du 
sodium, vitesse limite de la machine de traction, etc.) imposent une vitesse de déplacement de 
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traverse minimale pour effe tue  l essai a i ue e  ilieu sodiu . A ela peut pote tielle e t 
s ajoute  u e odifi atio  du seuil e  o t ai te et e  d fo atio  e  fo tio  de la itesse de 
solli itatio . Il est do  essai e, pou  ua tifie  l effet du sodiu  su  le o portement mécanique 

d a ie s tels ue le T  ou l XC , de hoisi  des o ditio s d essai pa ti uli e e t le tes et 
adapt es à la g o t ie d p ou ette utilis e. Ces conditions sont typiques des essais SSRT (Slow 

Strain Rate Tests) ou d tudes de p opagation de fissures de fluage (Creep crack growth), et 

i di ue t u e oie futu e d tude de la FML. 

L tude de la se si ilit  de l a ie  XC  o fi e ue la p se e de h o e est pas 
essentielle à l appa itio  de FML da s le sodiu  li uide o e l a ait d jà souligné Hilditch [Hilditch 

]. Cela sugg e ue la p se e d u e ou he d o de à l i te fa e e se le pas i flue e  la 
se si ilit  d u  at iau pou u ue le ouillage soit a o pli. 

Hamdane a montré une forte influence de la dureté sur la sensibilité à la FML dans le sodium 

li uide [Ha da e ]. Celle du T  ta t plus i po ta te ue elle de l XC , o  o state ue 
d aut es pa a t es e t e t e  jeu et peu e t as ue  et effet. En effet, la vitesse de propagation 

de fissure est identique pou  l XC  et le T  alo s ue les i eau  de o t ai te so t isi le e t 
diff e ts. O  peut do  s i te oge  su  leu  i flue e de la o t ai te su  la FML, ui se le 
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 T  et e pli ue  u e f agilisatio  plus i po ta te de l a ie  XC  où les p ipit s 
sont peu nombreux. En effet, bien que ce phéno e ait pas t  o se  au ou s de la p se te 
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 obser atio s effe tu es su  les ha tillo s d XC  o t e t u il est 
essentiel de prendre en compte toutes les interactions qui peuvent avoir lieu entre le métal solide et 

le tal li uide. L utilisatio  de e at iau a pe is de s aff a hi  d u e pa tie des modifications 

microstructurales liées à la corrosion (oxydation du chrome par exemple). Il a été possible de mettre 

e  ide e l o u e e de g a age au  joi ts de g ai s. “i la p ofo deu  affe t e est elati e e t 
faible dans notre cas, des concentrations de contrainte sont générées en surface. De plus, la diffusion 

du sodiu  da s les joi ts de g ai s de l XC  a t  ise e  ide e, o fo e t au  do es de 
la littérature. Elle se traduit par une décohésion des grains à proximité de la surface. Il est donc 

i po ta t de p e d e e  o pte e ph o e, pa  e e ple e  ue d u  di e sio e e t. Cette 
p t atio  du sodiu  i flue e fo te e t l a o çage des fissu es et g e, pou  des du es 
d e positio  i po ta tes, u e ou he e  su fa e do t la sistance 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 da s le fe  d e tuelles i te a tio s e t e les i pu et s s g g es 
aux joints de grains et le sodium liquide. 
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6.2.  Acier austénitique : cas de l’acier L 

 

6.2.1. Corrosion des aciers de type 304L 

 

La p o du e e p i e tale appli u e pou  l tude de la se si ilité 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. U  oupo  issu d u e tôle diff e te a t  e pos  
si ulta e t afi  de pe ett e u e a a t isatio  de la st u tu e de l i te fa e acier / sodium par 

SDL. Cette e positio , d u e du e 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 : P ofil de o positio  l e tai e o te u pa  “DL ap s  h d e positio  au sodiu  li uide à  K da s du 
sodiu  a e  e i o   µg/g d o g e dissous 

Sur ce p ofil de o positio , o  o se e la p se e d u e p t atio  de sodiu  da s le 
matériau, du même ordre de grandeur que celle dans les aciers cubiques centrés pour une durée 

si ilai e. Da s es o ditio s, le seul o pos  sta le d ap s les do es thermodynamiques sur les 

principaux constituants des aciers est la chromite de sodium. Le pi  de h o e asso i  est 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 p se e d u  pi  de 
manganèse. En effet, nous a o s o stat  su  le T  pou  u e du e si ilai e ue la ou he d o de, 
principalement composée de NaCrO2 est également riche en manganèse, qui a le même 

comportement que le chrome.  
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Figure 153 : Mi og aphie MEB des ou hes affe t es pa  la o osio  ap s  h  d e positio  à 823 K dans du sodium 
li uide a e  e i o   µg/g d o g e dissous 

Cette analyse est supportée par une observation de la couche corrodée au MEB. On y voit la 

p se e d u e ou he o od e t s i guli e, p o a le e t o stitu e d o des. Cepe da t, la 
p se e d u e ou he d o de e ou a t l ha tillo  e peut t e ni confirmée, ni infirmée. Il est 

toutefois o se  ue l paisseu  des ou hes affe t es pa  la o osio  est de l o d e 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 o po te e t e  ouillage de l a ie  L utilisé ici. En conséquence, 

ous a o s hoisi u e te p atu e et u e du e d e positio  le es afi  de ga a ti  u  o  
mouillage (250 h à 823 K). On peut également suppose  ue l o g e a pas d i flue e a u e 
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. D ap s les a al ses 
SDL présentées précédemment, et conformément aux données de la littérature, il est possible que le 

mouillage se fasse su  u e ou he d o des 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 

da s l tha ol. U  e e ple de ou e fo e - déplacement obtenue lo s d u  essai a i ue 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 effe tu  su  u e p ou ette d a ie  L 

 On constate une réduction des propriétés mécaniques en sodium pour cette condition 

d essai. Après observation du faciès de rupture au MEB, on constate u elle est asso i e à une 

modification du mode de rupture à l e t ieu  de la zo e 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 su  u e p ou ette d a ie  L: a) en argon, b) en sodium 

 Les diff e tes o ditio s d essai a i ues utilis es so t résumées dans le tableau 28. Les 

résultats obtenus après les analyses des courbes mécaniques et les observations des faciès de 

uptu e  so t gale e t ajout s. O  ote u au u e pelli ule de pa affi e a t  d posée 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 d essai de f e e 

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 : Bila  des diff e tes o ditio s e p i e tales utilis es pou  les essais a i ues de l a ie  L 

A 473 K, le fa i s de uptu e est a a t isti ue d u e uptu e du tile. On note que le ratio 

des e gies à uptu e a pas t  esu  à  K, faute d essai de référence. Cependant, le mode 

de uptu e o se  o t e ue le at iau a pas su i de FML pour cette condition. O  e s atte d 
donc pas à une réduction significative des propriétés mécaniques. A 523 K, aucune réduction des 

propriétés mécaniques n est o se e en milieu sodium. Toutefois, localement, certaines zones 

d amorce de fissure so t a a t isti ues d u e uptu e fragile. Une fragilisation de l a ie  L est 
visi le u aux températures supérieures à 523 K. Au u e te da e pa ti uli e est relevée sur les 

atios d e gie à uptu e. La du tio  d e gie à uptu e 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 

l issi it  du sodiu  e  ou s d essai a i ue et do  i di e te e t de la te p atu e de 
l p ou ette via la régulation. Malgré la légère modification des vitesses de déplacement de traverse, 

la tendance est similaire à celle ele e su  le T  et l XC  : l a ie  L se le plus se si le 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 

se si ilit  de l a ie  L à la FML da s le sodiu  li uide. 

 

6.2.3. Mode de rupture 

 

Fractographie 

 Da s u  p e ie  te ps, l o se atio  des fa i s de uptu e e  MEB a t  effe tu e. 
Quelques exemples de micrographies sont présentés en figure 156.  
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Figure 156 : Mi og aphies du fa i s de uptu e de l a ie  L da s le sodiu  li uide 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 

Co e pou  l XC  et le T , 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 

d fo atio  et u  ode de uptu e o ple e. E  effet, l a ie  L se d fo e pa  le iais de 
plusieurs processus de déformation (dislocations, macles de déformation, changements de phase) 

[Shen 2012]. Plusieu s t pes d i te fa es a e  u e se si ilit  a ia le à la FML, peuvent notamment 

résulter de cette évolution de la microstructure, comme par exemple les macles de déformation, 

l i te fa e a te site / 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 : Mi og aphies de st ies p se tes su  le fa i s de uptu e de l a ie  L da s le sodiu  li uide à u e 
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 

 Afi  d app ofo di  la caractérisation du mode de rupture de l a ie  L da s le sodiu  
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 / i . L ha tillo  a t  préalablement 

p pa  sui a t la e thodologie ue elle utilis e pou  l a al se du he i  de fissu atio  
da s l a ie  XC  (section 6.1.3). Un e e ple de a tog aphie d o ie tatio  est p se t  e  figure 

158. 

 

 
 

        Phase α  

   Fissure         
Figure 158 : Ca tog aphies d o ie tatio  o te ues pa  EB“D su  u e oupe t a s e se d p ou ette o pue e  ilieu 

sodium liquide à une température de 573K pour une vitesse de déplacement de traverse de 0,025mm/min 

 Plusieurs observations peu e t t e faites g â e à es a al ses. Tout d a o d, o  o se e la 
p se e de phase α , 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 

d so ie tatio  p se t à l i t ieu  des g ai s t aduit une déformation importante du matériau avant 

sa rupture. Cette déformation détériore la qualité des clichés et leur indexation. Il est donc plus 

diffi ile d ide tifie  le he i  de fissu atio  ue pou  l a ie  T  ou XC . Contrairement au cas de 

FML de l a ie  XC , la estau atio  et la e istallisatio  du at iau e so t pas o se s ici. Sur 

ette a tog aphie, o  peut gale e t disti gue  u e fissu e f agile t a e sa t u  g ai , jus u à 
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 sultat e lut do  u u e latte de a te site ε ou u e macle de déformation ait guidé 

cette fissure à travers le grain.  

Dans certaines zones, le chemin de fissuration est toutefois visiblement intergranulaire. Des 

a tog aphies d o ie tatio s 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 

l o ie tatio  istalli e à l origine du profil. Le joint de grain dans lequel passe la fissure en figure 

159a semble être un joi t de g ai  Σ  (ou macle) d ap s le it e de Brandon. Ce critère spécifie 

que les plans cristallins du joint doivent être des plans de la famille {111} et sa désorientation de 60 ° 

±  Σ1/2 où Σ = 3). Les interfaces satisfaisant e it e so t p se t es e  ouge su  l i age e  
nuances de gris de la figure 159a. L i te se tio  des pla s { } pa all les à la su fa e de uptu e 

Plans parallèles à la fissure 
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avec le plan de coupe est présentée en bleu. Elle suit la ou u e de la su fa e de pa t et d aut e de 
la fissure, ce qui suggère que ce type de joint de grain était également présent dans la zone fissurée 

et u il permet donc la propagation de fissures de FML par le sodium liquide. 

Sur la cartographie de la figure 159 , o  disti gue gale e t des a les à l i t ieu  d u  
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 

a lage, t a sitio  de phase, dislo atio s  so t gale e t p se ts da s os o ditio s d essais 
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 d a oi  u e eilleu e o p he sio  
du mode de rupture.  
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Figure 159 : Ca tog aphies d o ie tatio  et p ofils de d so ie tatio  asso i s à diff e tes fissu es a t es o se es su  

u e p ou ette d a ie  L test  a i ue e t da s le sodiu  à  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 o ditio s d essai diff e tes tableau 28). En utilisant une 

thodologie si ilai e à elle appli u e au T  et à l XC , les itesses de p opagatio  de fissu e o t 
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 p opagatio  de fissu es esti es da s l a ie  L e  fo tio  des o ditio s d essai a i ue 

E  gligea t l i flue e de la itesse de solli itatio , on constate que la vitesse de 

propagation de fissure augmente avec la température. La propagation des fissures de FML dans 

l a ie  L semble do  the i ue e t a ti e. Il a t  o t  p de e t u u e p e i e 
esti atio  de l e gie d a ti atio  pou ait être extraite de ces valeurs. Pour cela, les 

caractéristiques des essais ont été représentées dans un repère ln(v) – 1/T. L alig e e t des poi ts 

t aduit ue l olutio  de la itesse de p opagatio  de fissu e e  fo tio  de la te p atu e peut 
être dé ite pa  u e loi d A he ius. L e gie d a ti atio  asso i e est d e i o  23 kJ/mol avec un 

intervalle de confiance à 5 % de ± 2,5 kJ/mol.  

≈ ° 

c 

Macles de 

déformation 
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Figure 160 : Bila  des itesses de p opagatio  de fissu es pou  l a ie  L e  fo tio  de la te p atu e d essai a i ue 

 

6.2.5. Discussion 

 

 Les essais a i ues effe tu s su  l a ie  L 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 su  u e ou he d o de (NaCrO2 principalement). Cette cou he d o de, 

formée au cours de la pré-exposition au sodium, est pas protectrice contre la FML. La fragilisation 

de l a ie  L se le the i ue e t a ti e, au e tit e ue elle de l a ie  XC  ou T . 
D ap s es sultats p li i ai es, l e gie d a ti atio  asso i e est d e i o   kJ/mol. Cette 

valeur est plus faible que celle mesurée pou  l XC  et le T  ≈ 50 kJ/mol). Cette différence de 

comportement peut avoir plusieurs sources : 

- Les aciers XC10 et 304L ont des structures cristallines différentes. En conséquence, 

l e gie d a ti atio  li e 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 do  atu el de s atte d e 
à u e e gie d a ti atio  diff e te. Cette caractéristique pe et gale e t d e lu e 
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 l a ie  L est plus o ple e ue celui des aciers 

ferritiques. De plus, l i po ta e elati e des diff e ts a is es impliqués dans la 

déformation du matériau est notamment dépendante de la te p atu e de l essai 
mécanique. Eta t do  u il est p o a le ue des i te a tio s e t e la FML et les 
structures formées au cours de la déformation aient lieu, il est également probable que 

l e gie d a ti atio  mesurée soit affectée par les différents mécanismes de 

déformation op a t au ou s de l essai. Une meilleure connaissance du chemin de 

fissuration permettrait notamment d apporter les premiers éléments nécessaires à la 

compréhension de ces éventuelles interactions.  

y = 4E-05e-2813x 
R² = 0,9884 

1,0E-08

1,0E-07

1,0E-06

1,0E-05

   1/690    1/667    1/645    1/625    1/606    1/588    1/571    1/556

vi
te

ss
e 

d
e 

p
ro

p
ag

at
io

n
 d

e 
fi

ss
u

re
 (

m
/s

) 

1/T (K-1) 



Influence des paramètres matériaux sur la FML dans le sodium liquide 225 

 

 
 

En effet, le mode de rupture a pas pu t e ide tifi  a e  e titude ie  u il se le au 
moins partiellement intergranulaire. Les p o essus o ple es gissa t la d fo atio  de l a ie  

L e de t l a al se du he i  de fissu atio  diffi ile. Il est do  i dispe sa le de p o der à des 

analyses à une échelle plus fine, par exemple en MET. L o se atio  d u e macle fissurée suggère 

que ce type de joints de grains n est 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 

diffusio  d i pu et s o g e  [Ka e ]. Ils so t cependant probablement plus résistants que 

des joi ts de g ai s g au  o e o t  da s d aut es as de fissu atio  assist e pa  
l e i o e e t [K upp 2003] [Gupta 2006]. Il serait toutefois intéressant de confirmer cette 

hypothèse par des études plus statistiques, qui permettraient également d ou i  des perspectives 

d appli atio  de procédés tels que l i g ie ie des joi ts de g ai s afi  de limiter l effet de la FML pa  

le sodium liquide. 

Enfin, l i te sit  de la f agilisatio  de l XC  et de l a ie  L peut t e ualitati e e t 
comparée à 573 K. Les aleu s du atio d e gie à uptu e de l a ie  XC  en sodium et en argon 

sont d e i o  ,  et ,8 pour des vitesses de déplacement de traverse de 0,015 mm/min et 0,05 

mm/min respectivement. Da s le as de l a ie  L, le atio est de l o d e de ,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 

 

Lo s de la pa tie . . , ous a o s is e  ide e la essit  d effe tue  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 

po ta t su  es at iau  afi  d ite  une conclusion erronée ua t à la se si ilit  d u  at iau à 
la FML dans le sodium liquide.  

Il est probable que ces caractéristiques aient conduit Old à une conclusion erronée sur la 

sensibilité d u  a ie  as a o e 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 

o po te e t du tile o se  s e pli ue pa  le fait ue la température de retour à la ductilité est 

certainement dépassée ≈ 750 K pour le T91 [Skeldon 1994]). L essai à  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 d ap s les sultats de ot e tude. Old a effe tu  u e p -exposition de 30 

minutes à 923 K pour promouvoir le mouillage. Même si aucune vé ifi atio  est e tio e, il est 
probable que le mouillage y ait été accompli étant donné que la teneur en oxygène était de 20 µg/g. 

La itesse de d fo atio  it e pa  l auteu  est toutefois a iguë et o espo d p o a le e t 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 d e taille 
affe te t p o a le e t pas sig ifi ati e e t les sultats des essais a i ues. On peut donc 

comparer directement les résultats pour des vitesses de déplacement de traverse similaires. En 

extrapolant les résultats obtenus pou  l a ie  XC  figure 135), on constate que pour une vitesse de 

déplacement de traverse de 1 mm/ i , l essai se fait autou  de la zone de transition fragile / ductile, 

du côté du domaine fragile. Ceci peut expliquer l a se e de f agilisatio  o se e par Old à cette 

te p atu e, puis u au u e d g adatio  des p op i t s a i ues est p o a le e t isi le su  
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 

d i te prétation des essais mécaniques mentionnée pa  l auteu . Aucune observation MEB des faciès 

de uptu e est e tio e et ces fissures potentielles auraient pu passer inaperçues. E fi , l essai 
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. 

 U e dis ussio  si ilai e peut t e te ue su  l tude de sus epti ilit  à la FML da s le sodiu  
liquide effectuée sur l I olo  . Le mouillage du matériau a été promu par un maintien en sodium 

à 673 K [Co d ell ]. Co d ell a o t  u e d g adatio  des p op i t s a i ues de l I olo  
800 à haute température uniquement (873 K – 973 K) pour une vitesse de sollicitation rapide (durée 
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de l essai o p ise e t e  et  i utes . L auteu  o lut u u  ph o e the i ue e t a ti  
est impliqué dans le phénomène de fragilisation et exclut en conséquence la FML des phénomènes 

potentiellement impliqués. Or depuis cette épo ue, de o euses tudes o t sugg  u u e 
a ti atio  the i ue est pas à e lu e e  FML [K ishtal ] [Go do  ] [Wolski ]. Ho is 
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- i se t aduit pa  la p se e d u e du tio  du fluage 
tertiaire, ainsi u u  ode de rupture intergranulaire plus fréquemment observé. La mise en 

ide e d u e se si ilit  de l a ie  L à la FML pa  le sodiu  li uide, permet de soulever la 

question d une 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 uptu e s a o e plus tôt e  ilieu sodiu  ue sous a go . Il 

est do  possi le ue l a l atio  du fluage te tiai e de l a ie  L, observée en boucle 

anisotherme à basse teneur en oxygène, soit asso i e à l o u e e de FML. Cette a al se 
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 sodiu  et la se si ilit  d aut es ua es sus epti les d t e utilis es e  ilieu sodiu , 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 qu au u  it e o u e pe et d e pli ue  ette sp ifi it . Cette a a t isti ue a oti  
u e aluatio  de l i flue e du sodiu  li uide sur le comportement mécanique des aciers au 

cours des travaux de thèse. L a ie  T , at iau a didat à de o euses appli atio s da s le 
do ai e de l e gie u l ai e ota e t, a été montré comme sensible à la FML dans plusieurs 

autres métaux liquides. C est pou uoi l o je tif tait principalement d tudie  sa sensibilité à la 

fragilisation par le sodium liquide.   

L tat de l a t des o aissa es au sujet de la FML, en particulier concernant le couple 

sodium / acier, a été effectué à travers une i liog aphie te due, ui s est atu elle e t o ie t e 

vers la physico-chimie du sodium. L a u ulatio  de es do es a pe is la ise e  pla e d u  
p oto ole e p i e tal et d u  o tage d essais a i ues d di s à l tude de la se si ilit  de 
l a ie  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 e p i e tal autou  de l e ige e 
d u e pu et  a i ale accessible du sodium liquide. Ce point souligne également l i po ta e 

cruciale de la physico-chimie dans le cas présent. De plus, avant tout essai mécanique, il est essentiel 

de s assu e  ue le ouillage e t e l a ie  et le sodiu  s est 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 sodiu  de l installation CORRONa du CEA Saclay.  

Des a al ses o t pe is de a a t ise  l i te fa e e t e le sodium et le T91 a posteriori de 

cette exposition, dans le but de connaître les conditions dans lesquelles sont effectués les essais 

a i ues et d o te i  des essais p ta les. Cette p -exposition consiste en réalité en une étape 

de corrosion à part entière mettant en jeu des interactions complexes entre de nombreux 

ph o es du tio  d o des, o datio , dissolutio , a u atio , diffusio , et . . U  des 
sultats p i ipau  de es a al ses est u u e ou he d o de p i ipale e t NaC O2) se forme à 

l i te fa e sodiu  / T91, contrairement à ce qui serait attendu dans un milieu réputé réducteur 

comme le sodium. Le contact est donc indirect et le ouillage se fait su  ette ou he d o de. Il a 
gale e t t  e a u  ue l i flue e de la a u atio , su ie au ou s de l e positio  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 

d u  effet a i ue li  à des phénomènes de corrosion opérant lors de la pré-exposition. 

L utilisatio  d u  o tage spécifiquement o çu pou  l tude de la o osio  a pe is de 
balayer différentes valeurs des paramètres de pré-e positio . L i flue e 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 l aug e tatio  de la du e et de la te p atu e 
d e positio  pe et d a lio e  les o ditio s de ouillage, o fo ent à la littérature. Il a été 
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mis en évide e ue l aug e tatio  de la te eu  e  o g e dissous a u  effet si ilai e. E  
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 fissu e o t pas pe is d appo te  de p eu e d u  p o essus de f agilisatio  pa  l h d og e ou 
li  à la diffusio  de l o g e 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 l a ie  T  dans un premier temps. L tude de l influence des diff e ts pa a t es d essais 
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 

l aug e tatio  de la température conduit à une augmentation de la sensibilité à la FML. 

L o u e e d u e t a sitio  f agile / du tile, fo tio  de es deu  pa a t es a t  o stat e. E  
effet, la vitesse de sollicitation associée à la transition fragile / ductile est étroitement dépendante de 

la température, et montre u il  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 

ue d u e ua tifi atio  de es effets de f agilisatio  su  le o po te e t a i ue des a ie s. De 

plus, il a été montré que la vitesse de propagation des fissures est également thermiquement 

activée. L e gie d a ti atio  impliquée dans la transition fragile / ductile est similaire. Enfin, une 

analyse poussée des faciès de rupture, à l aide de plusieu s te h i ues d a al se adapt es à l helle 
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 o p he sio  d u  ph o e passa t sou e t pa  u e ultiplication des conditions et 

u e tude su  des at iau  od les, la se si ilit  de l a ie  as a o e XC  à la FML da s le 
sodiu  a gale e t t  tudi e. Les o euses o ditio s d essai asso i es à l tude du 

comportement mécanique de cet acier ont montré un comportement à la FML similaire en tous 

points à celui de l a ie  T . Cela a permis de confirmer les conclusions précédemment établies sur le 

T . Les a a t isti ues de la f agilisatio  ode de uptu e i te g a ulai e, e gie d a ti atio  
associée à la transition fragile / ductile d e i o   kJ/mol) suggèrent un mécanisme commun et 

semblent compatibles avec la p se e d u e tape de diffusio  du sodiu  da s les joi ts de g ai s 
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, pa  le iais d u e tude de se si ilit  po ta t su  l a ie  L. “i le o e 
d essais a pas pe is de dis ute  d un mécanisme pote tiel, est la p e i e fois u u  as de FML 

d u  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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ide e deu  poi ts su  les uels il est essai e d t e e t e e t igila t lo s des tudes de 
sensibilité à la FML dans le sodium : 

- Le ouillage est a solu e t essai e à l o se atio  de la FML. Celui-ci est toutefois 

largement influencé par les conditions physico-chimiques des essais dans le sodium. Celles-ci 

nécessitent donc d t e a a t is es et p ises e  o pte lo s de l a al se des sultats. 

- 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 géomét ie de l p ou ette. A cela 

doit également être ajoutée la p ise e  o pte de l i flue e de la te p atu e de l essai 
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 l i diu , le plo , le e u e, le galliu  ou le is uth 
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 ouilla ilit  du T  a e  l aug e tatio  de la te eu  e  o g e 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 l o g e se le a oi  u  lie  fo t a e  les a is es de 
o osio , le fait u il soit e o e i e pli u  sugg e ue 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 d a lio e  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 

pou ait t e o te ue pa  la ise au poi t d essais a i ues i -situ dans une boucle anisotherme 

ou  dans le montage CORRONa, afin d a lio e  e o e le o t ôle de la teneur en impuretés lors de 

l essai mécanique. Dans ces conditions, il serait toutefois indispensable d effe tue  u e tape de p -

exposition dans le sodium pour garantir le mouillage des éprouvettes. 

Les différents résultats obtenus o t gale e t pe is d a a e  su  le pla  de la 
compr he sio  de la FML. La ph o ologie si ilai e  o se e lo s de la FML du T  et de l a ie  
XC10, indi ue u u  a is e o u  se le gi  la FML des aciers à structure cristalline 

cubique centrée. L e se le des do es sugg e ue la diffusio  du sodium dans les joints de 

grains est potentiellement impliquée et pourrait constituer l tape li ita te de la FML da s 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 ho s o t ai te a i ue e pe et pas d e pli ue  les itesses 
de propagation de fissures observées. Il est de plus constaté que la fissuration ne se déclenche 

u ap s u e e tai e d fo atio  plasti ue, o e is e  ide e pa  Ha o k su  d aut es 
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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, da s des o ditio s p opi es à l o se atio  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 

ite d t e app ofo die. E  effet, le ode de uptu e a pas pu t e fo elle e t ide tifi , 
ota e t à ause d i te a tio s o ple es e t e la fissu e et la icrostructure, 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 

a ie s fe iti ues. E fi , es a ie s o t u  la ge ha p d appli atio s, et notamment dans le domaine 

de l e gie nucléaire et les RNR-Na. Bie  ue l i flue e du sodium sur le comportement mécanique 

se le li it e da s les o ditio s d essai utilis es, il est esse tiel de a a t ise  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 l i adiatio  ou des thodes d asse lage telles ue la soudu e pa  e e ple 
(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 

da s la FML à l helle ato i ue serait très utile pour prévoir, au moins qualitativement, la nature de 

l i flue e de es odifi atio s microstructurales. 
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A e e  : Co positio  des alliages e tio s au ou s de l tude 249 

 

 
 

Annexe  : Composition des alliages mentionnés au cours de 
l’étude 

 

Le tableau suivant présente différentes spécifications de composition pour les alliages 

e tio s au ou s de ette tude. “euls les l e ts d alliages les plus f ue e t rencontrés 

so t p se t s. O  ote ota e t ue l I olo   poss de gale e t u e sp ifi atio  e  
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,  % assi ue. L a ie  
HT-9 contient également environ 0,5 % massique de tungstène. L a ie  -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 l a ie  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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Annexe  : Courbes mécaniques associées aux mesures 
d’énergie à rupture sur le T9  

 

1. Influence des conditions d’exposition et des impuretés sur la FML du T9  

 

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 : 
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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 : 
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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 mesu es d e gie à uptu e su  le T  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 : 

 

L essai a i ue effe tu  à  K pou  u e itesse de d pla e e t de t a e se de ,  
mm/min a été présenté lors des essais en atmosphère hydrogénée. 
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Annexe  : Analyses de composition en pointe de fissure en 
MET 

 

 L e t a tio  d ha tillo s pou  observation en microscopie électronique en transmission a 

été effectuée en pointe de fissures arrêtées. La méthodologie et les outils utilisés sont décrits en 

d tail e  pa tie . . . Da s ette pa tie, seule la d te tio  d u e pote tielle p se e d o g e 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 

t  a al s s pa  pe te d e gie des le t o s et a al se 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 EELS  

 

 La composition chimique en pointe de fissure de deux échantillons a donc été étudiée en 

spe t os opie pa  pe te d e gie des le t o s e  utilisa t u  MET Jeol . Des a al ses e  
oxygène, carbone, gallium, chrome et en fer ont été effectuées. Les raies utilisées ainsi que les 

i eau  d e gie asso i s so t p se t s dans le tableau 30. 

Elément Raie Ni eau d e gie eV  

Oxygène K 532 
Carbone K 284 
Gallium M 103 
Chrome L2,3 573 

Fer L2,3 708 
Tableau 30 : ‘aies utilis es et i eau  d e gie asso i s pou  l a al se EEL“ de diff e ts l e ts 

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 : Ca tog aphies e  O, C, Ga, C  et Fe o te ue pa  EEL“ su  l ha tillo   (la pointe de fissure est localisée par 

l i di atio  PF  

Imagerie MET 

 

Oxygène 

 

Carbone 

 
Gallium 

 

Chrome 

 

Fer 

 
Figure 162 : Ca tog aphies e  O, C, Ga, C  et Fe o te ue pa  EEL“ su  l ha tillo   (la pointe de fissure est localisée par 

l i di atio  PF  

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 

d o datio  ailleu s ue su  les l es de la fissu e ou du d pôt de tu gst e, due à u e o datio  
atu elle du at iau est o se e. De e, au u e st u tu e de a ures particulière ou de 

diffusio  de a o e est isi le. O  ote pa  o t e ue la pa titio  du fe  et du h o e e so t 
pas ho og es da s le at iau. Cepe da t, au u e te da e pa ti uli e e se le justifie  l a t 
de la fissure. Des analyses en galliu  o t gale e t t  effe tu es afi  d o se e  la pa titio  
d io s galliu  d pos s lo s de la d oupe de l ha tillo  pa  FIB. 

 

2. Analyses dispersives en énergie des rayons X (EDX) 

 

 La o positio  de la poi te de fissu e de l ha tillo   a tout d a o d t  a al s e  pa  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 : Ca tog aphies e  Na, O, Mo, Fe, C  et Cu o te ue pa  EDX su  l ha tillo   (la pointe de fissure est localisée 

pa  l i di atio  PF  

 Les a tog aphies o te ues e  EDX su  l ha tillo   o fi e t les o se atio s 
p de tes pas de o ditio s de o positio  a a t isti ue au i eau de la zo e d a t de la 
fissu e, pas de diffusio  d o g e au-delà de la poi te de la fissu e . L EDX a pe is d effe tue  des 
a al ses o pl e tai es e  ol d e, g â e à l utilisatio  d u e g ille de ui e pou  d pose  
l ha tillo . E  effet, l utilisatio  d u e g ille de ol d e e t aî e u e pollutio  des esu es à 

auses des ato es de la g ille ui se t ou e t d pos s su  l ha tillo  lo s de l a i isse e t fi al 
de l ha tillo . O  o state toutefois u e pa titio  ho og e du ol d e, e ui e sugg e 
pas d i flue e pa ti uli e su  la uptu e du T . Co t ai e e t à la thode de pe te d e gie des 

le t o s, l EDX pe et de d te te  la p se e de sodiu  le i eau d e gie du sodiu  est 
as u  pa  les plas o s e  EEL“ . O  o se e la p se e d u  sig al e  poi te de fissu e, 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 

elle e t due au sodiu  ou au ui e d pos  su  l ha tillo  lo s de l a i isse e t fi al de 
l ha tillo  ou e o e au galliu  d pos  lo s de la d oupe. Ces esu es e pe ette t do  
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. “u  l ha tillo  , o  e o state pas de p se e de sodiu  e  poi te de fissu e, alo s ue 
des t a es so t isi les su  l ha tillo  . Ces t a es di i ue t au fu  et à esu e u o  s loig e de 
la pointe de fissure. Il est epe da t possi le ue e sodiu  soit asso i  pa  e e ple à de l o g e 
et de l h d og e et soit u  sidu du la age de l ha tillo  ou de so  passage à l ai  li e. En effet, 

le f o t d a t de la fissu e est pas o thogo al au pla  de l ha tillo  da s e as et ela peut 
o dui e à l a al se d u  o pos  p se t e  su fa e de la fissu e et o  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 poi te de fissu e de l ha tillo   la poi te de fissu e est lo alis e 

pa  l i di atio  PF  

  

                              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 
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Figure 165 : Analyses linéique par EDX au-delà de la poi te de fissu e de l ha tillo   la poi te de fissu e est lo alis e pa  

l i di atio  PF  

 

 

 

 

 

  

PF 



 

Etude de l’i flue e du sodiu  li uide su  le o po te e t é a i ue de l’a ie  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 
i e te. G â e à l i t odu tio  d u e tape p li i ai e d exposition au sodium, la mouillabilité du T91 par le 
sodiu  li uide et la st u tu e de l i te fa e sodiu /a ie  o t pu t e tudi s e  fo tio  des diff e ts 
pa a t es d e positio . U e du tio  sig ifi ati e des p op i t s a i ues est o se e ua d le 

ouillage de l a ie  pa  le sodiu  est o . L utilisatio  de diff e tes te eu s e  o g e et e  h d og e 
sugg e ue l o g e joue u  ôle p i o dial da s l a lio atio  de la ouilla ilit  du T .  

 La sensibilité du phénomène de fragilisation à la vitesse de sollicitation et à la température a été 
a a t is e. A pa ti  de es sultats, l e iste e d u e t a sitio  f agile/du tile, fo tio  de es deu  

pa a t es a t  is e  ide e. L tude de ette t a sitio  sugg e u u e tape de diffusio  du sodium 
dans les joints de grains du T91 est limitante pour la fragilisation. Des analyses en microscopie électronique en 
t a s issio  et pa  a tog aphies d o ie tatio  de fissu es a t es o t gale e t pe is de o state  ue le 
mode de rupture est interlatte ou intergranulaire, fournissant ainsi une image cohérente du processus de 
fragilisation. 

La e thodologie a t  appli u e à l a ie  o  alli  XC . Les sultats o t e t u  
o po te e t e  tous poi ts si ilai e à elui de l a ie  T  et sugg e t do  u  a is e o u  pou  les 

aciers cubiques centrés. De plus, ils confirment que la transition fragile ductile observée semble la conséquence 
d u e itesse de p opagatio  de fissu e f agile elati e e t li it e. Cette p opagatio  est a ti e 
the i ue e t a e  u e e gie d a ti atio  d e i o   kJ/ ol. E fi , il a t  o t  ue l a ie  
austénitique 304L est également sensible à la fragilisation par le sodium liquide. Certaines surfaces de rupture 
t oig e t lai e e t d u e uptu e i te g a ulai e, 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 


