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Introduction 

Introduction 
Depuis une cinquantaine d'années, les alliages de titane sont utilisés dans l'aéronautique et 

l'industrie navale pour leurs bonnes propriétés intrinsèques, à savoir une faible densité ( 40% 

moins dense que l'acier) , de très bonnes propriétés mécaniques et une très bonne tenue à la 

corrosion. Ces propriétés, en complément de leur faible activation sous irradiation, font de ces 

alliages de très bons candidats pour des applications dans le domaine du nucléaire. Les alliages 

de titane pourraient a insi potentiellement être utilisés pour les structures internes des 

réacteurs à eau pressurisée embarqués sur les sous-marins de la marine nationale (Figure 1). 
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Copyright ©DCNS 2014 - ail rights reservecl / tous droits réservés 

Figure 1 : Ecorché simplifié d 'un sous-marin nucléaire de type Barracuda. 

Actuellement, ce sont des aciers inoxydables austénitiques de type 304L qui sont ut ilisés 

pour les structures internes de cuves. Toutefois, les alliages de titane pourraient être envisagés 

comme matériaux de remplacement car ils sont susceptibles de présenter , par rapport aux 

aciers de type 304L, les gains suivants : 

Diminution de l'activation permettant de faciliter les opérations de maintenance 

mais également le démantèlement et le retraitement en fin de vie des installations ; 

Augmentation de la tenue mécanique tout en diminuant les masses en mouvement 

Augmentation de la tenue à la corrosion. 

Dans cette optique, un projet ANR (TESAMI : T itane Et Ses Alliages en Milieu Irradié, 

2013 - 2017) impliquant plusieurs partenaires académiques et industriels (AREVA TA, CEA, 

DCNS, EVEA, SUBATECH, ICB, TIMET Savoie et NEOTISS) a été mis en place avec pour 

ambition d'étudier plus avant le titane et ses alliages dans un environnement radiatif et 

prévoir son comportement en service [1] . Ce programme de recherche s'attache 

particulièrement à : 

Comprendre les effets de l 'irradiation sur la microstructure et en part iculier sur les 

phases et dans les alliages de titane ; 

Etudier les effet s de l'endommagement dû à l'irradiation sur les propriétés 

mécaniques pour en prévoir la dégradation ; 

Etudier le comportement à l'interface fluide - métal, dont la prise d'hydrogène. 
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Kos travaux s'inscrivent dans cc programme de recherche ct portent en particulier sur le 

premier objectif et dans une moindre mesure sur le second objectif. La démarche adoptée pour 

étudier l'évolution des alliages de titane sous irradiation est essentiellement expérimentale a:vec 

une approche quantitative multi-échcllc. L'évaluation de leur tenue mécanique sous irradiation 

ne sera que partiellement abordée dans un second temps. Deux alliages industriels, le T40 

(titane connnercialement pur, grade 2) et le T A6V (alliage biphasé + , grade 5), sont 

étudiés et comparés dans différents domaines de dose, flux et température cl 'irradiation. Ces 

deux alliages ont été sélectionnés car il existe une littérature relativement riche tant d'un 

point de vue des microstructures que des propriétés mécaniques, en partie liée à leur large 

utilisation dans le domaine de l'aéronautique, du naval de défense et de la pétrochimie. Par 

ailleurs. ces alliages sont potentiellement des solutions retenues industriellement ct également 

suffisannnent différents pour une étude plus fondamentale (effet de la chimie des phases sous 

irradiation). 

En regard de l'accessibilité restreinte des installations, de la diffïculté de pilotage des 

paramètres d'irradiation, mais aussi en raison de coûts élevés et de durées importantes pour 

des irradiations neutroniques, la thèse s'appuie sur des simulations expérimentales 

(irradiations aux ions) dans le but d'obtenir une étude paramétrique pour des microstructures 

proches de celles des irradiations aux neutrons. En effet, la matière irradiée aux neutrons 

impose des conditions opératoires, d'expérimentation ct d'observation particulières, nécessitant 

leur réalisation en laboratoire « chaud », à cause des contraintes radiologiques existantes. Le 

titane, même s'il ne s'active que potentiellement très peu par lui-même [2L peut contenir des 

éléments d 'addition pouvant devenir radioactifs sous irradiation, notamment l'aluminium (qui 

peut produire de l' AFr;) [3]. 

Les études portant sur l'évolution microstructura.lc ct les propriétés mécaniques des alliages 

de titane sous irradiation sont limitées. Or, il est connu que les processus physico-chimiques 

engendrés par l'irradiation au sein de la ma.tière bouleversent son architecture et font évoluer 

la microstructure. Il en résulte une modification des propriétés physiques (modifications 

structurales, amorphisation, ... ), thermiques (conductivité thermique, ... ) et/ ou mécaniques 

(durcissement, gonflement. . .. ) . Pour les alliages de ~irconium. matériaux également 

hexagonaux ct déjà largement étudiés dans le domaine du nucléaire pour leur utilisation en 

t ant que gaines de crayons combustibles, différents types de défauts peuvent être rencontrés 

sous irradiation. Ces défauts créés sous irradiation ont une fort e influence sur la t enue en 

service. La nature. la taille ct la densité de ces défauts sont des paramètres importants qui 

vont en partie régir le comportement du matériau en réacteur. Ainsi, à titre d 'exemple, dans le 

zirconium, la présence de boucles de dislocations de type <a> et de black dots induisent un 

durcissement du matériau ct affecte fortement les propriétés mécaniques. Les boucles à 

composante <c>, quant à elles, sont responsables du phénomène de croissance correspondant 

à une modification dimensionnelle du matériau : expansion suivant l'axe <a> et contraction 

suivant l'axe < c> [4,5]. Dans certains alliages, on peut également assister à une fine 

précipitation sous irradiation. Des paramètres connne la température, la dose, le flux 

d'irradiation, ou encore la composition chimique de l'alliage peuvent impacter à la fois la taille 

et la densité des défauts d'irradiation, mais aussi leur nature, et de fait la tenue en service. 

Ce manuscrit se décompose en quatre chapitres. Le premier est consacré à un état de l'art. 

Après quelques brefs rappels sur la métallurgie des alliages de titane, nous avons centré cet 

état de l'art sur les évolutions des ét a ts microstruc:turaux ct mécaniques dans les alliages de 
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titane lorsqu'ils sont soumis à une irradiation. I\ous nous sommes appuyés sur cette synthèse 

bibliographique pour définir l'ensemble des conditions d'irradiation. 

Le second chapitre est csscnticllcmcn t dédié à la description des différents moyens 

d'investigation mis en ceuvre. L'accent est mis sur la. démarche expérimentale pour l'obtention 

des paramètres microstructuraux quantitatifs par microscopie électronique en transmission 

ainsi que sur le choix des conditions d'irradiation. Les matériaux d'études sont également 

présentés succinctement. 

Le troisième chapitre présente l'ensemble des résultats de ce travail de thèse. Ainsi, les 

caractérisations réalisées à la. fois sur les matériaux à l'état de réception ct aux états irradiés 

dans différentes conditions sont présentées. Une analyse des effets des différents paramètres 

d'irradiation (température, dose et t1ux d'irradiation) sur l'évolution de la microstructure de 

ces matériaux, est donnée. Cne ébauche d'approche mécanique, à travers des essais de nana

indentation est aussi fournie. 

Le quatrième chapitre discute des résultats obtenus en terme de défauts en présence ct 

propose des mécanismes de formation des défauts. Une première approche de l'évolution des 

propriétés mécaniques est discutée. 

Enfin, nous terminerons par une synthèse des principaux points dégagés au cours de ce 

travail et évoquerons en perspective certains aspects susceptibles d'être développés pour 

améliorer les analyses ct quantifications des processus de transformation. 
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Chapitre I - Le titane ct ses alliages : l\Iicrostrueturc ct comportement hors ct sous irradiation -
Etude bibliographique 

Tableau 1- 4. Condit.ions d'irradiat.ions aux neutrons, protons et, ions lourds, dans des alliages de 

titane + (TA6V et 6242S), utilisées par différents auteurs. 

Taux de 
Matériau Température 

Energie Dose dommage Référence 
considéré (oc) 

(dpajs) 

TAGV E > 1 MeV 1,5.1024 neutrons/rn:! 50, :1 50 5.10-' [84] 

4,0.1021 ncutrons/m2 

( = 0,001 clpa), 

:3,2.HP2 neutrons/rn:! 

TAGV E > 1 IVIcV ( = 0,01 cl pa). 60, 350 3.5.10-' [85] 

3,5.Hf1 neutrons/ m2 

(= 0,1 dpa), 

0,2 dpa, 0,:3 dpa 

0,6.1022 ncutrons/ m2
, 

TAGV E > 0,11 YieV 1,2.1022 neutrons/m2
, Ambiante Kon fourni [86] 

4,8.1022 neutrons/ rn2 

TAGV E > 1 MeV 
1,1.1024 ncutrons/m2 

150 4,5.10-' [87] 
( =0,15 cl pa) 

TAGV 590 YieV 0,01, 0,12, 0,2 , 0 ,3 dpa 
40, 150, 200, 

350 
3.10-{; [87-89] 

17,5 :\·'leV 
1,5 dpa 250, 350, 450 Kon f(mrni [80] TAGV (Cu'- ) 

TAGV - 9 :\-leV (Al:!+) 2 dpa 450 - 700 Kon fourni [64,82] 
Ti-62428 

450, 550. 650, 
2,5 l\IeV (V+) 3 - 25 dpa I\ on fourni [81,83,90] TAGV 660 

2,5 MeV (V+) 
25 dpa 450, 540, 550, 

0,95 YieV Kon fourni [81,83,90] TA6V (He) 
(Héliurn-3) 

250 appm 560, 620, 650 

5 :\leV (Ni2+) 50 dpa 400, 510, 560, 
8.HY~ [79] TAGV 300 ke V (He+) 500 appm (He) 630 

2 Les ions a luminium ont été préférés avec pour objectif de conserver la composition chimique nominale 

de l'alliage. 

'
1 Atornics parts per millio n . 
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Chapitre I - Le titane et ses alliages : Microstructure et comportement hon; et sous irradiation -

Etude bibliographique 

2.6.2.1. Influence de l ''irradiation sur· 
mécaniques dan8 le8 all-iages de type 

les pr-op·t'iét és 

Dans le cas des alliages de type , l'irradia tion neutronique se traduit par une 

augmentation de ln limite d'élasticité (jusqu'à 30%) accompagnée par une diminution de 
l'allongement (Figure I- 23). Ces valeurs ne varient qu'à partir d 'une valeur seuil en dose et 

sont dépendantes de la. température d'irradiation. Par ailleurs, au-delà d'une valeur seuil en 
dose, on assiste à un état quasi-stationnaire des propriétés mécaniques en tract ion [74]. 
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Figure 1- 23. Evolution des propriétés mécaniques en traction d'un alliage d e type (RK-20), 

irradié aux neutrons (E > 0,5 MeV) , à différentes t.ernpératures d ' irradiation, en fonction de la 

dose (ncutrons/m~) : a) allongement à rupture, b) allongement uniforme c t c ) limite d 'élasticité. 

Le,; aut.eurR ont. égalernent. reporté celle,; de l'alliage de titane T A6V pour une t.ernpérature 

d'irradiation de 50°C [74]. 

Si l'on considère maintenant l'évolution des propriétés mécaniques en fonction de la 

température (Figure I- 24) ct non plus en fonction de la dm;e (Figure I- 2:3), on consta te la 

présence de deux domaines [74]. Pour une température d 'irradiation inférieure à 250°C, on 

aRsiste à un fort dnrcisRement provoquant une perte de ductilité. Lorsque la température 

devient supérieure à 300°C-350°C, le matériau redevient ductile. La limite cl 'élasticité est 

alors peu différente de celle du non irradié [7 4]. 
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Chapitre 1 - Le titane et :;es alliage:; : Microstructure et comportement hors et :;ouH irradiation -

Etude bibliographique 

Ces évolutions de propriétés mécaniques sont fortement liées à la microstructure après 

irradiation (Figure I- 19). Dans le matériau irradié à une température inférieure à 2.50°C, la 

microstructure de défauts est principalement constituée de black dot.s uniformément 

distribués. A plus haute température, la microstructure de défauts constituée de grandes 

boucles de dislocations ct de dislocations sc traduit par un durcissement moindre [74]. 
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Figure 1- 24. Evolution des propriétés mécanique~; en traction d'un alliage de type (RK-20), 

irradié aux neutt·ons (E > 0,5 MeV), à différentes doses, en fonction de la température 

d'irradiation : a) allongement uniforme ct b) limite d'éla~;tidté (74). 

Des essais mécaniques en traction sur un titane pur (99,9%) irradié aux protons ont été 

réalisés à basse température (ambiante et 250°C) et donnent des résultats similaires à ceux 

réalisés après irradiation neutronique, à savoir une augmentation de la résistance mécanique 

(Rm et. Rpo.2) et une perte de ductilité à partir chme close de 10-1 dpa., pour les deux 

températures. Le durcissement induit par irradiation, donné par l'évolution de la limite 

d'élasticité, en fonction de la. dose d 'irradiation est illustré sur la Figure 1- 25 [78]. 
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Chapitre I-Le titane ct ses alliages : :.\ücrostrueturc ct comportement hors ct sous irradiation

Etude bibliographique 

3. CONCLUSIONS DU CHAPITRE I 

Cc chapitre a permis de mettre en avant différents points, sur lesquels une attention 

particulière sera donnée dans ces travaux de thèse. 

Yiême s'il existe une équivalence entre les irradiations neutroniques et les irradiations 

ioniques, pour certains matériaux, cela est moins évident pour les alliages de titane. Il est 

donc intéressant de s'interroger sur la représentativité de l'équivalence ions lourds neutrons, 

appliquée aux alliages de titane étudiés. 

Ensuite, même si les différents types de défauts rencontrés dans les alliages de titane 

irradiés sont fournis clans la littérature. très peu cl 'informations quantitatives sont 

disponibles, en fonction de la température ou de la dose d'irradiation, quel que soit le type 

d'irradiation effectué. Concernant le flux, aucune étude comparative n'a été engagée jusqu'à 

ce jour. De plus, la température de formation des précipités dans l'alliage T A6V (précipités 

dont l'alliage T40 est dépourvu) n'est pas clairement établie ct mérite d'être affinée. 

L'évolution de la composition chimique des précipités a quant. à elle été traitée uniquement 

par certains auteurs pour des températures supérieures à 450°C et il serait intéressant de 

compléter les données pour des températures d'irradiation plus basses. Par ailleurs, aucune 

étude n'a été menée sur l'évolution de la chimie de ces précipités en f(mct.ion de la dose 

cl 'irradiation. 

Enfin, même si des essais mécaniques, après irradiation aux neutrons ou aux protons, ont 

été réalisés pour certains alliages comme le T A6V, aucun n 'a été mené sur l'alliage T40 et 

aucune étude n'a été réalisée sur ces deux alliages après irradiation aux ions. 
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Chapitre II - :.\1atériaux de l'étude ct tcdmiqucs ct protocoles expérimentaux 

Tableau II- 2. Composition chimique(% en poids) de l'alliage TA6V barre laminée [99]. 

Barre laminée 

Tête 
Pied 

Fe 

0.14 

0,15 

v 
4.04 

4,04 

Al 

6A8 
6,45 

0 

0)8 

0,17 

c 
0,008 

0,009 

N Y OE 

0.0045 < 0,001 < 0,05 

0,0035 < 0,001 < 0,05 

OT 
< 0,20 

< 0,20 

Des anal:yses complémentaires ont été réalisées sur les deux lots de matière par TIMET 

Savoie. Les teneurs en carbone et en soufre ont été déterminées par combustion dans un four 

à induction haute fréquence sous un flux d'oxygène ct par quantification (C02+S02) à l'aide 

d'une détection infrarouge. Quant au dosage de l'oxygène et de l'azote, leur teneur a été 

dosée simultanément par fusion sous gaz neutre dans un four à effet Joule. La teneur des 

éléments substitutionncls (Al, V, Fe, Ki, Cr) a été mesurée par spectroscopie d'émission 

optique (ICP : Indnctively Coupled Plasma). 

Les analyses complémentaires sont globalement en accord avec celles des certificats 

matière (Tableau II- 3). 

Tableau II- 3. Comparaison des compositions chimiques (%en poids) obtenues par TIMET lors des 

analyses complémentaires ave c les compositions iss ues des certificats matière, p our les alliages T40 

et T A6V barre lantinée. 

T40 

Analyses 

complémenta ires 

v O,Cll 

Al 0.009 

Fe 0,028 

0 0,16 

c 0 .003 

N 0 ,0029 

Certificat 

ma t ière 

0 .02 

0,17 
0,006 

0,0027 

TA6V 

Analyses 

complémentaires 

4,12 

6.38 
0)6 

0,17 

0 ,008 

0 ,004 

Certificat matière 

4 ,04 

6.47 

0)5 

0,18 

0 ,009 

Sur la Figure II- 1 sont portés en particulier les éléments que sont l'oxygène, le nickel et le 

chrome. Le contrôle de la t eneur en oxygène est primordiale (ajout de Ti02 lors de 

l'élaborat ion) car elle conditionne fort ement les caractéristiques mécaniques. Le nickel ct le 

chrome sont quant à eux des éléments de contamination dont la présence provient du 

conteneur en acier utilisé pour la fabrication de l'éponge de titane. Les différences de teneurs 

constatées entre l'a lliage T 40 ct l'alliage T A6V peuvent ê tre ducs à la variabilité 

« naturelle » des t eneurs dans l'éponge mais aussi de la partie de l'éponge utilisée (le cœur de 

l'éponge est moins pollué, par exemple) . Toutefois , quel que soit l'alliage de tit an e considéré 

(T40 ou TA6V) , les teneurs en éléments 0 , Cr c t Ni sont assc7. proches. De plus, nous 

pouvons constater que la macro-ségrégation chimique est relativement limitée pour les deux 

alliages. 
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Chapitre II - :.\1atériaux de l'étude ct tcdmiqucs ct protocoles expérimentaux 

l'ordre d'un dpa pour les plus faibles doses (0,6 dpa). Or, la dose est d'autant plus faible que 

l'énergie est importante, à flux et durée constants. Il nous a alors fallu établir un compromis 

entre la dose de défauts créés et la profondeur d'irradiation, c'est-à-dire l'énergie des 

particules ioniques, en prenant en compte les contraintes imposées par l'installation. à savoir 

la durée (une journée d'irradiation en continu correspond globalement à 6 heures) et le flux 

moyen habituel de l'ordre de 5.1011 ions.cm-2.s-1
• Dans un second temps, et pour compléter 

l'étude paramétrique, un deuxième flux d'irradiation a été considéré. Cc flux est 15 fois plus 

faible que le flux moyen habituel. 

Afin de ne pas modifier grandement la chimie des alliages de titane, il a. été décidé de 

réaliser les irradiations aux ions lourds titane. Trois énergies différentes sont disponibles : 

1 YieV ou 2 :tvieV (avec les ions Ti ) ou 6 YieV (avec les ions Ti21
) sur la plateforme 

.JA:.J:.JuS. Il est à noter que lorsque l'énergie cinétique augmente, la. profondeur de 

pénétration des ions est. plus grande et. le pic de donunages dus à l'irradiation est plus éloigné 

de la surface, ce qui se traduit par un profil d'irradiation à faible profondeur (proche de la 

surface) plus homogène. 

Afin de sélectionner l'énergie la plus adaptée, nous avons simulé la propagation des 

dommages ct son évolution au sein de la matière irradiée pour connaître avec précision la 

profondeur irradiée et la dose reçue. Le code de simulation SRI\!' [110 112] a été utilisé pour 

ces simulations. 

Ces simulations ont été réalisées en mode Kinchin Pease en prenant 3000 atomes, une 

énergie de déplacement E<1 de 25 eV et une fluence de 1010 at.omesjcm2
. 

Les simulations SRIJ\1 réalisées avec des ions Ti+ portés à une énergie de 1 Mc V ont 

montré que cette énergie ne répond pa..c; à nos besoins car le pic de défauts est trop proche de 

la surface de la lame mince donnant un profil trop hétérogène sur l'épaisseur d'intérêt . La 

Figure II- 6 présente l'évolution de la dose d'irradiation en fonction de l'épaisseur de 

l'échantillon (titane pur), et ce pour les deux énergies restantes parmi celles disponibles : 

2 YieV (ions Ti+) et 6 l\IeV (ions Ti2+). 

• 

A 
• • •• • 

• 
' • • 

• • 

,. 
'· 

• .... 
•• • • ... . 

• 
•• 

• 
• 

• 
• 
• 
• 
• 

Figure II- 6. Irradiation aux ions Ti 1 (2 MeV) et. TP 1 (6 MeV) sur du titane pur : EvoluHon de la 

dose d'irradiation en fonction de la profondeur. Simulations SRIM. 

7 Stopping and Range of Ion8 in .Matter. 
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Chapitre II - Matériaux de l'étude et techniques et protocoles expérimentaux 

• 

Figut·e II- 11. Porte-échantillons avec un t.hertnocouple de type K soudé sur une latne mince e n 

T40 tôle: a) Vue générale et b) vue de la soudure par point du thermocouple sur la lame mince de 

T40 tôle . 

La répartition des échantillons pour les irradiat ions a été la suivante (Figure II- 12) 

4 lames de T 40 barre laminée (lames 1 à 4) 

4 lames de TA6V barre laminée (lames 9 ct 11 à 13) 

4 lames de T40 tôle (lames 5 à 7 et 19) 

4 lames de T AGV tôle (lames 14 à 17) 

1 la me avec thermocouple soudé (lame 8) 

1 pastille de carbone vitreux (emplacement 10) 

1 lame d 'ader 3041 hypertrcmpé considéré comme matériau de rôfércncc (lame 18) 

(pour l'irradiation à 4S0°C et 0,6 dpa, 2 lames de :3041 supplémentaires étaient 

présentes à la place de la lam e avec thermocouple soudé et de la pastille de 

carbone vi treux). 

Pour rappel, seules les barres laminées ont ét é étudiées dans ce travail de thèse. 
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Chapitre II - Matériaux de l'étude et techniques et protocoles expérimentaux 

1 7 4: T40 barre laminée 
5 7 8 +19 : T40 tôle 
9 + 11 7 13 ; TA6V barre laminée 
14 7 17: TA6V t ôle 
18 : Acier 304L 
10 : Carbone vit reux 

Figure Il- 12. Disposition des échantillons sur le porte-échantillons d'irradiation. 

La pastille de carbone vitreux est destinée à mesurer par spectroscopie de rét rodiffusion de 

Rutherford (RBS : Rutherford Backscattering Spectrometry) la quantité réelle de titane 

implantée dans l'échantillon (et donc la dose correspondante) lors des irradiations. La 

technique RBS [47,113,114] repose sur l'utilisation du phénomène de diffusion élastique que 

subissent les particules incidentes lorsqu'elles pénètrent dans le champ coulombien des 

noyaux contenus dans la. cible. Elle permet de déterminer le nombre ct l'énergie des ions 

rétrodiffusés après interaction avec la matière. Etant donné que les alliages de titane sont 

irradiés aux ions TiH, la. mesure ne peut être faite sur ces derniers car la contribution liée à 

l'irradiation ne pourra pas être déconvoluée. Par ailleurs, pour pallier à une éventuelle 

implantation de l'aluminium (provenant du dégradeur) dans les alliages de titane étudiés, il 

faut également que l'échantillon à analyser ne contienne pas d'aluminimn. Il faut aussi que le 
pic d'implantation des ions TïZ+ utilisb; soit contenu dans l'épaisseur du matériau sôlcctionné 

et que cette épaisseur soit atteignable par RBS. En s'appuyant sur des simulations SRI:Vl, le 

pic d'implantation des ions Ti2+ se situe autour de 1,8 p.m. Le choix d'un carbone vitreux 

d'environ 1 mm d'épaisseur satisfait donc ce critère. 

En complément de ces irradiations, et dans le but de réaliser des mesures de nana

indentation sur échantillons irradiés, un second porte-échant illons a été utilisé (Figure II- 13). 

La disposition des échantillons a été la suivante : 

3 lames minces de T 40 barre laminée 

3 lames minces de T A6V barre laminée 

1 plaquette de 2 x 0,5 x 0,15 em de T40 barre la.minôc 

1 plaquette de 2 x 0,5 x 0,15 cm de TA6 barre laminée. 

De même que pour le porte-échantillons précédemment présent é (constitué de 19 larn es) , 

une feuille d'aluminium servant de dégradeur est placée sous la plaque de maintien amovible. 
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Chapitre III - Résultats 
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Chapitre III - Résultats 

dislocation:,; illustrés sur la Figure III- 9a). Ces réseaux de dislocations sont distribués de 

manière hétérogène (Figure III- 8b). La microstructure est similaire à celle observée dans la 
littérature [24,31,35], en particulier dans les travaux de Leguey pour un alliage ôlaboré dans 

des conditions similaires, par TIMET. 

Figure III- 8. TA6V : Observations en MET: a) Microstructure duple x et. b ) Sous-joints de gt·ains 

ct réseaux de dislocations. 

Après un TTh de 6h à 450°C, des dislocations sont toujours observables et peuvent être 

rencontrées sous la forme d'empilements de dislocations (Figure III- 9b), connne dans l'alliage 

TA6V à l'état de réception (Figure III- 9a.) . Leur densité; reportée dans le T ableau III- 3, est 
comparable à celle obtenue à l'état de rôccption. 

On ret rouve sur la Figure III- 9, des empilements de dislocat ions similaires à ceux observés 
dans la section I- 1.4.1 caractéristiques de l'ordre à courte distance (SRO). Leur présenec 

n'est pa.-; surprenante puisque la t eneur nominale en aluminium dans l'alliage TA6V est 

suffisante pour induire un ordre à courte distance. 

Tableau III- 3. Evolution de la den::;ité de dislocations dans l'alliage T A6V à l'état de réception et 

après maintien isotherme d e 6h à 450°C . 

Témoin, non irradié, sans TTh 

TTh 6h 450°C, non irradié 

Thèse Emilie .JOCA~NY 
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Chapitre III - Résultats 

en vanadium, ct en faü.;ant un bilan mati(~re Hnr le vanadium, on retrouve bien lcH 4% de 

vanadium ins(~r(~:,; dans le rnat6riau lors de l'élaboration. 

Figure III- 12. Microsonde de Castaing : a) image BSE de la zone étudiée pour l'analyse chimique, 

et dbtribution de~; élément~; ~;oluté~; dan~; le~; pha~;e~; : b) vanadium V, c) aluminium Al et d) fer Fe, 

dans l'alliage TA6V harre laminée (milieu de cylindre, cœur de harre, sens longitudinal). 

20 W;,to/.~o:.:.(A...:.I.:.:,V..:.:,F_:e.:._) _______ ____!o==~=A=I===~=V====F=e====T=i ===T=o=ta=l =='----------__:W.:..~.:..Y•:_::(t:.:.ot=;.al,~1o 
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Figure III- 13. Profil de concentration réalisé sur l'alliage T A6V à l'état brut de réception (pas de 

mesure 1 11m). Tranche étudiée provenant du milieu du cœur de la barre, SL. 
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Chapitre III - Résultats 

2.1. Ré-estimation post irradiation de la température 

Pour les irradiations réalisées) deux points importants sont à mentionner : 

Hors tlux, il "J,. a une différence notable en température entre la consigne 

(thermocouple de régulation) et celle mesurée par le thermocouple échantillon. 

L'écart de température dépend de la température d'irradiation visée : 300°C 

(vingtaine de degrés) ou 450°C (soixantaine de degrés). 

Sous tlux, un échauffement des échantillons sc produit dès la mise en place du 

faisceau d'ions. Cet échauffement tend alors à réduire l'écart entre la consigne et la 

température de l'échantillon. Cet échauffement est fonction du tlux choisi 

(échauffement moindre dans le cas des irradiations à faible flux). 

La température de consigne a donc été ajustée en fonction des conditions cl 'irradiation 

souhaitées afin d'être au plus proche de la température visée, ct d'obtenir des températures 

d'irradiation proches pour les deux conditions de flux d'irradiation. Il est à noter que la 

température des lames peut varier légèrement en fonction de la position de la lame sur le 

porte-objet. Toutefois, elles restent comparables ct proches de la température visée. La 

température évolue également au cours de l'irradiation. La ré-estimation post irradiation de 

l'intervalle en température au cours de l'irradiation pour les différentes conditions 

d'irradiation (irradiations « classiques >> utilisant le porte-échantillons 19 lames - lignes 

jaunes et orange et irradiations destinées aux essais ultérieurs de nano-indentation lignes 

rose - ) est donnée clans le Tableau III- 7. 

Tableau III- 7. Ré-estimation post irradiation de l'intervalle de température au cours de 

l'irradia tion pour les différentes conditions d'irradiation. Les six premiè res irradiations 

correRpondent aux irradiat.ionR << daRsiqueR ff (porte-échantillons 19 lameR) et, les quatre dernièreR 

aux irradiations destinées aux essais de nano-indcntation ultérieurs. 

Conditions d'irradiation 

3 dpa, 300°C, flux max 

0,6 dpa, 300°C, flux max 

0,6 dpa, 300°C, flux min 

0,6 dpa, 450°C, flux max 

0,6 dpa, 450°C, flux min 

0 ,6 dpa, 450°C, flux max 

1,3 dpa, 450°C, flux max 

2 dpa, 450°C, flux max 

Thèse Emilie .JO~CA~NY 

Ré-estimation post irradiation de 

l'intervalle de température 

300- 310 

430-450 

270 280 

270- 280 

410-430 

410-430 

410-430 

410-430 
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Tableau III- 8. Ré-estimation des conditions expérimentales (flux, dose) post irradiation pour les 

lames caractérisées au MET ultérieurement ct taux de dommage associé à chacune des irradiations. 

Les six premières irradiations correspondent aux irradiations << classiques » (porte-objet 19 lames) 

et les quatre dernières aux irradiations dest.inées aux essais de nano-indentation ultérieurs. 

Ré-estimation post Ré-estimation post 

irradiation du flux irradiation de la dose 

(1011 ions.cm-2.s-1
) (dpa) 

Taux de 

dommage 
Conditions Flux moyen 

d'irradiation 
moyen pour 

pour l'irradiation 
T40 TA6V l'ensemble T40 TA6V (dpajs) 

de 

l'irradiation 

3 dpa, 300°C, 1 
3,0 4,0 

flux Inax 7,2 7,8 7,2 2,2.10 4 

(08/04/2014) 1 
1·lesnres RBS : 2.28 

3 dpa, 450°C, 

flux Inax 8,4 8,09 7,7 3,2 3,1 2,:uo·4 

(26/08/2014) 

0,6 dpa, 300°C, 0,68 0,56 
flux Inax 7,3 6,0 6 1': ,0 1,6.10•4 

(28/08/2014) 1-lesnres R BS : 0 ,42 

0,6 dpa , 300°C, 

flux rnin 0,34 0,33 0,33 0,66 0,63 7,5.10° 
(23-24/07 /2015) 

0,6 dpa, 450°C, 

flux max 4,4 0,6 2,0.10•4 

(27 /09/2013) 

0,6 dpa, 450°C, 

flux min 0.37 0.37 0,37 0.61 0,62 8.6.10•6 

(10-11/04/2014) 

0,6 dpa, 450°C, 

flux Inax 8,4 9,2 8,3 0,61 0,65 2,1.10.4 

(02/10/2015) 

1,3 dpa, 450°C, 

flux max 8,3 8,0 8,2 1,3 1,2 2,2.10•4 

(02/10/2015) 

2 dpa, 450°C, 

flux rna x 8,2 7,0 8.1 2,0 1.6 2.1.10• 1 

(02/10/2015) 

3 dpa, 450°C, 

flux max 8,0 8,0 8,0 3,0 3,0 2,5.10•4 

(02/10/2015) 
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2.3. Bilan des ré-estimations post irradiation 

Après ré-estimation des conditions réelles au cours des irradiations, on peut remarquer que 

deux domaines se distinguent pour la température cible de « 300°C » : 270-280°C et 300-

3100C. Cependant, nom; pouvons considérer que les écarts de température sont suffisamment 

faibles pour ne pa.s induire une modification significative de la microstructure et clone du 

paysage des défauts. :.Jous considérerons donc ces deux domaines en température comme 

appartenant au régime de « ba.<.;se température » (section I- 2.3). La température cible 

« 450°C » correspond à 410-430°C et sera noté par la suite 430°C. On est dans le cas du 

régime « haute température ». Ainsi, les deux températures d'étude sont 300°C et 430°C. 

Concernant le flux, on distingue deux domaines : 

8.1()11 im1s.cm-2 .s-1 (pour les études avec un flux maximum) 

4.1010 ions.cm·2 .s-1 (pour les études avec un flux minimum) 

Les valeurs clans chacun de ces deux domaines sont du même ordre de grandeur, ce qui 

permettra de comparer les lames des différentes conditions d'irradiation (flux maximum ct 

flux minirnmn pris séparément). Le rapport. des flux pour une dose fixée à 0,6 dpa à une 

température de 4300C est de l'ordre de 12 alors qu'il est de 21 pour la température de 300°C. 

La ré-estimation des doses pour chacune des lames semblent converger vers des doses 

comparables à la close visée (même s'il faut garder à l'esprit qu 'il peut y avoir des 

fluctuations de dose en fonction de la lame observée, pour une même irradiation). Toutefois, 

des analyses par faisceaux d'ions (analyses RBS) réalisées pour deux conditions d'irradiation, 

tendent à montrer que la close d 'irradiation réelle est inférieure à la close visée, elu fait d'un 

défaut de conception des cages de Faraday. Cette valeur « réelle >> obtenue par RES semble 

correspondre à 70 75% de la valeur visée. On peut supposer que ces écarts sont du même 

ordre pour les autres conditions d'irradiation. Pour s'en assurer, il faudrait systématiquement 

faire une analyse RES pour chaque condition d 'irradiation. :\-'lalhcurcuscmcnt, ces analyses 

n'ont. pu être conduites avant le rendu de ce manuscrit. Par souci de clarté, nous 

continuerons à utiliser les closes 0,6 clpa et 3 clpa, respectivement pour les 1< faible » et 

« forte » doses dans la suite du manuscrit. 

Le Tableau III- 8 montre que malgré quelques différences, toutes les irradiations à fort flux 

ont été réalisées à flux comparables, ct ont donc des vitesses d'endommagement similaires 

(dernière colonne du Tableau III- 8), aussi bien pour la dose de :) dpa que pour celle de 

0,6 clpa. De même, dans le cas des irradiations faible flux, les valeurs de flux moyen, et par 

voie de conséquence le taux de dommage, sont comparables. Deux taux de dommage sont 

donc à distinguer et sont fonction du flux considéré : 2.10-4 dpa/ s (cas des irradiations fort 

flux) et 8.10 ° dpa/s (cas des irradiations faible flux) . 

:3. MICROSTRUCTURES OBTENUES DANS LES DIFFERENTES 
CONDITIONS D'IRRADIATION 

Différents types de défauts ont été rencontrés à l'état. irradié et peuvent être observés sur 

les micrographies de la Figure III- 16 : 

Dislocations (T40 et T A6V) 
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Chapitre TTT- Rô;,ulto.ts 

la dose ct du flux (dans le domaine de valeurs étudié) ne modifient. pas significativcmcnt. la 

ta.ilk d la densit<' deR boudes de dislocations de typ!~ <a> ct des bondeR ù compoHant<~ <c>. 

b) ·. 

Figm·e III- 20. Boueles de disloeat.ions de t.ype <a> observées au l\:IET avee un = 10-11 et 

proche de n = [1-210] dans l'alliage T40 après irradiation à la température de 300°C, aux doses de 

a) :.~ dpa fort flux, h) 0,6 dpa fort flux et 1~) 0,6 dpa faihle flux. Lt-!s flP.ches indiqut-!nt les houclt-!s rle 

dislm:ations de type <a>. 

40 

35 

~ 
" 1: 30 

- 3 dpa- fort flux- 300°C 
- 0 ,6 dpa- fort flux- 300°C 

- 0 .6 dpa -faible flux - 300°C 
111 
1: 
0 25 ~ .... 
Ill c. 20 c. 
Ill 

i::J 
111 
0 
1: 

15 

111 
::::J 10 
0" 

•111 .... 
11. 5 

0 
2 4 6 8 12 14 16 18 22 24 

10 20 

longueur des boucles en nm 

Figure III- 21. Distl'ihut.ion en taille deH houdm; de diHloeationH de type < a> danH l'alliage T40 

irradié à 300°C aux dose::; de 3 dpa fort flux et 0,6 dpa (fort et faible flux) . 
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Chapitre III - Résultats 

augmente sig;nificativement (d'un facteur 10) entre 0,6 dpa et 1,3 dpa puis progressivement 

avec la dose, jusqu 'ù tendre vcr!S une saturation autour de 17.1 01
:; disloca.tioni:>. m-2

, pour le~ 

doses de 2 et :3 dpa. Lors d'une irradiation à faible ±1ux, la densité de dislocations obtenue il 

la dose de O,G dpa est presque 6 fois supérieure à celle obtenue dans le cas d'une irradiation à 

la dose de 0,6 dpa fort f1ux. 

Ainsi. on peut constater un effet notable de la dose et du flux sur l'évolution du réseau de 

dislocations puisqu'une augmentation de la dose d'un facteur 5 conduit à. une augmentation 

de la densité de dislocations d'un facteur 14 et une diminution de ±1ux d'un facteur 1.5 
conduit à une augmentation d'un facteur 6 de la densité de dislocations. Le TTh préalable, 

ne semble, quant ù lui, pas avoir d'effet notable sur l'évolution de la densité de dislocations. 

a) . b) . 

Figure III- 23. Dislocations <a> et boudes de dislocations de type <a> observées au IV1ET avec 

un = 10-ll d proche 1k B = [1-210] dnns l'alliage de t.iümc T40 irra1lié à 430°C : a) 0,6 dpa fort, 

flux, b) O,f1 dpa faible flux, c) 1,:i dpa fort flux, d} 2 dpa fort. tlux ct. c) a dpa fort. flux. Les flèches 

indiquent les boudes de dislocations de type <a>. 
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:;::; Dislocations enchevêtrées 1 430°C- Fort flux - Avec Tih préalable à l'irradiatioo 

o 430°C- Fort flux - Sans TTh préalable à l'irradiat ion 
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• 430°C - Faible flux - Sans rn préalable à l'irradiation 
* Témoin (non irradié, sans Tih) 
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Figure III- 24. Evolut.ion de la densité de disloc:ations <a> dans l'alliage de t.itane T40 irradié h la 

température de 430°C, en fonction de la dose d'inadiation. Compat·aison aux états de réception et 

t.rait.és t.henniqumncnt. à 450°C pendant. 6h d 30h. 

Tableau III- 12. Evolut.ion de la densit.é de dislocations <a> dans l'alliage T40 irradié h 3 dpa fod 

flux et à 0,6 dpa faible flux, sans TTh préalable, à 1,3 dpa et 2 dpa, avec TTh préalable et à 

0,6 dpa fort flux avec ct. sans TTit préalable. 

Condition d'irradiation 

Sans TTh précédant 3 dpa 4300C fort flux 

l'irradiation 1 0,6 dpa 430°C faible flux 

Avec TTh précédant 2 dpa 430°C fort flux 

l'irradiation 1 1,3 dpn. 430°C fort ±lux 

Avec et sans TTh 

précédant l'irradiation 
0,6 dpa 430°C fort ±lux 

Densité de dislocations 

<a> (dislocations.m-2
) 

16,7 ± 8,6xl0u 

6,9 ± L.5x10 1
:J 

16,2 ± ;),9xl0~:' _j 
11,6 ± 1,7x10° 

1,2 ± 0,66xl0° 

ConcP-rnA.nt l'P-ffet dP. la dose et dn flux d'irradiat ion sur les bondes de dislocations de type 

<a>, une comparaison est réalisée entre des états irradiés à. différentes doses, étant donné 

qu'aucune boude n'est. observée à 0,6 dpa fort f1nx. Sur la Figure III- 25a et. le TA.blean III-

13, on constate qu 'ù la ternpôrature d'irradiation 430°C, les boudes ont une taille plus 

importante et leur distribution en taille est plus étalée, pour la dose de 0,6 dpa, à faible ±1ux, 

cornpa.rô au 3 dpa fort flux. Pour les deux doses considérées (3 dpa fort flux ct 0,6 dpa faible 

flux), on retrouve bien une augmentation de la taille des boucles de dislocations de type <a> 

ct une diminution de leur densité avec la température. Cet effet semble toutefois plus marqué 
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à faible flux qu'à fort flux (comparaison de l'évolution de l'alliage T40 irradié à 0,6 dpa faible 

f1ux de 300°C à 430°C avec le 3 dpa fort f1ux de 300°C à 430°C, Figure III- 25). 

A cela., il faut ajouter que les distributions en taille ct les densités de boucles de 

dislocations de type <a> dans l'alliage T40 irradié aux doses de 1,3 dpa et 2 dpa fort flux 

(Figure III- 26 et Tableau III- 13), à 430°C sont comparables à celles obtenues pour l'alliage 

T40 irradié à 3 dpa fort flux (Figure III- 26 ct Tableau III- 13), à 430°C. malgré le TTh 

préalable pour les échantillons irradiés à la dose de 1,3 dpa et 2 dpa. 

Ainsi, les effets de la dose ct du flux d'irradiation sont différents en fonction de la 

température à laquelle l'irradiation est réalisée. L'augmentation de la température 

d'irradiation se traduit non seulement par une augmentation de la taille des boucles et une 

diminution de leur densité, mais aussi par l'apparition d'une dose seuil de formation des 

boudes de dislocations de type <a> plus important qu'à 300°C. Des effets importants du 

flux sont également à noter à la température de 430°C. La dose seuil d'apparition des boucles 

de dislocations de type <a> est diminuée dans le cas du faible flux. A cela, il faut ajouter 

que l'influence de la température semble être plus marquée à faible flux qu'à fôrt flux. En 

revanche, la. présence d'un TTh précédant l'irradiation ne semble pas avoir un effet marqué 

sur l'évolution en taille des boucles de dislocations de type <a>. 
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Figure III- 25. Distribution en taille des boucles de dislocations de type < a > dans l'alliage T40 

irradié à une dose de 3 dpa fort flux et 0,6 dpa faible flux, à a) 430°C et. b) 300°C. 
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c=J 430°C - 3 dpa - fort flux 
c=J 430°C - 2 dpa - fort flux 
c=J 430°C- 1,3 dpa- fort flux 

40 60 

Longueur des boucles en nm 

80 

Figure III- 26. Distribution en taille des boucles de dislocations de t ype <a> dans l'alliage T 40 

irradié à 430°C a ux doses de 1 ,3, 2 e t 3 dpa fort flux. 

Tableau III- 13. Densité, diamètre équivalent moyen ct intervalle en taille des boucles de 

diRlocationR de type < a> danR l'alliage T40 irradié à 430°C. 

Densité de Diamètre Intervalle 

Condition d'irradiation boucles équivalent moyen en taille 

(boucles.m-3
) (nm) (nm) 

3 dpa 430°C 
3,6 ± 0,8xl021 17 ± 8 6 - 106 Sans TTh fort flux 

précédant 

l'irradia tion 0,6 dpa 430°C 

faible flux 
6,6 ± 2,5xl021 35 ± 20 9 - 184 

2 dpa 430°C 
2,4 ± l ,Ox1021 18 ± 10 5 - 79 Avec TTh fort flux 

précédant 

l'irradiation 1,:3 dpa 430°C 
1,3 ± O,lxl021 22 ± 12 2 - 155 

fort flux 

Avec e t sans TTh 

précédant 
0,6 dpa 430°C 

0 

l'irradiation 
fort flux 
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Chapitœ III R?sultats 

3.1.2.2.2. Boucles à composante <c> 

Le~ microgr<Lphie~ Je la Figure III- 27 illustrent respectivement la présence de boudes à 
composante <c> après irradiation à 430°C à une dose de 3 dpa fort ±lux, 0,6 dpa fort ±lux ct 

0,0 d pa faible 11 ux. 

c) ·. 

Figure III- 27. 1v1icrostructuro do boucles à composante <c> observée au iviET avec un = 0002 

et prodlf~ de ll = [1-210] rl<tns l'alliage T40 irrmli~ à 4:.10°C : a) :.1 dpa fort flux (sans TTh 

préalable), h) 0,6 ùpa fort flux (avec TTh préalahlo) ct c) 0,6 ùpa faible flux (sans TTh préalable). 

Les fl()ehm; indiquent. les boudes à emnposante <e>. Les franges observées ne sont pas dues aux 

fautes d'empilement. mais conespondent aux l.Vloirés issus de la contamination en surface. 

Ces micrographies mont.rent. que les boucles à composante <c> présentent un aspecL 

sinueux et sont observées à la température de 4:30°C, dès la dose de 0,6 dpa, avec une densité 

linéiquc très élevée de l'ordre de lOn m.m-:1, a.u même titre que pour la température de :300°C 

(Figure III- 22). Def:l houdef:l à compm:ante <c> n'ont pa~ pu être mise~ en évidence dtmci le 

cas du 0,() dpa fort ±lux, sans TTh prb1lablc. En rôduisant le flux (Figure III- 27c), on obtient 

une microstructure similaire au 3 dpa for[. 1lux (Figure III- 27a.). Les boucles à composant.e 

<c> f:lont de trè~ petite taille pour une irradiation à 0,6 dpa fort flux, avec TTh préalable. La 
comparaison du :3 dpa. fort flux, sans TTh préalable, a.vœ le O,G rlpa fort flux, avec TTh 

préalable, suggère une augmentation en taille avec la dose. Effectivement, les microstructures 

obtenues dans le cas d'irradiations avec TTh préalable (0,6 dpa 2 dpa), traduisent bien 

une augmcnt.a.lion de b t.a.illc des boucles à eomposanl.c <c> avec la dose (Figure III- 27b cl 

.Figure 111- :28). 

Ainsi. les boucles à composante <c> semblent présenter une évolution avec la dose (à 
minima augmentation en taille) ct k ±lux (diminution de ln taille). 
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ClwpiLrc TTT- Ré~ull.aLf! 

a) ·. b) ·. 

c) . 

Figure III- :JU. Boudes de dislocations de type <a> observées dans la phase au JVIET avec un 

= 111-11 et. proc:he de ll = (1-2111] dmu; l'alliage TA()V irradié à la tempéeature de :IOII°C, sans 

TTh préalahlP h la dose de: a) 3 dpa fort fl11X, h) 0,6 dpa fort. flnx etc.) 0,6 dpa faible fl11X. 

A plus haute tcmp(:ratur<: (4:100C), deux microstructures différent es de typ<: <a> ont ('té 

ol1servées 

La pn:rmcrc observée uniquement aprôs une dose de :1 dpa (Fig;un: III- 40a) est 

constituée d'une grande densité de petites boudes masquant tout autre défaut 

{:vr.nL 11d ( dislocnlions). 

La d<:uxièmc, ohsc;rvéc après une; dose; d<: 0,6 clpa (fort ou fa.iblr: flux), est 

consLitu(:c de boudes de dislocations de t.ype <a.> dont. la densité semble moins 

dense qu'après 3 dpa, et laissant entrevoir un réseau de dislocations enchevêtrées 

(Figure 111- ·10b et c). 

La différence de densité et de taille des boucles de dislocations de type <a> est cependant 
modeste entre les trois conditions d'irradiation à 130°C sans 'l'Th préala!Jle et n 'a pas pu être 

mise en évidence par les c01nptages (Tableau III- 17). 

Ainsi, a u même titre que la température, la dose et le flux sem!Jlent peu i11fluencer sur la 

taille et la densité des défauts de type <a> d ans l'a lliage TA6V. 
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a) . . b) · . 

,., ,., 

c) ·. 

Figure III- 40. Doucies de dislocations de type <a> observées dans la phase au l.VIET avec un 

= 10-11 ct proche de B = [1-210) dans l'alliage TA6V inadié à la température de 430°C, sans 

TTh p1·éalable à la do;;e de: a) 3 dpa fort. flux, b) 0,6 dpa fort. flux ct. c) 0,6 dpa faible flux. 

Tableau III- 17. Densité ct. diamôt.re Ôquivalent moyen des boudcl:i de di~locat.ion~ de type <a> 

clans l'alliag<~ de titan<~ TA6V irradi(~ à 301JOC et 430°C. 

Condition d'irradiation 

3 dpa 300°C fort flux 

0,6 dpa 300°C fort flux 

0,6 dpa 300°C faible flux 

3 dpa 430°C fort flux 

0,6 dpa 430°C fort flux 

0,6 dpa 430°C faible flux 

Densité de boucles 
(boucles. m·~) 

2,4 + 1 ,()xl on 

2,;3 + (1,;3x 1 o~~ 

L7 ± 1 ,lxl02
] 

1,0 ± 0,3xl0~2 

1 .o ..l o.:hl0~2 

0,6 ..l 0,2x10~2 

:3.2.2.1.2. Trradia.tions avec TTh prP.a.lnble 

Diamètre équivalent 

moyen (nm) 

7 - 2 

7-2 

7=2 

8=2 

Hl ..l 2 

La Figure III- 41 compare les microstructures rù;ultautcs des irradiations avec ct sans 

maintien isotherme prôaln.blc à 4300C, fon llux. ~ous avons ôgalcrncm dôierminé ln. densité 

cL le diamèLrc équivalcnL rno.ycn des boudes de dislocaUons de t.:.rpc <a> dans la phase 
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pour chaque condition d'irradiation (Tableau III- 18). Nous pouvons constater un impact 

notable du maintien isotherme préalable sur l'état rnicrostructural. 

En effet, lorsque l'irradiation à 430°C fort flux n'est pas précédée d'un TTh, les boucles de 

dislocations de type <a> sont déjà présentes dès 0,6 dpa avec une densité proche de celle du 

3 clpa (Figure III- 41c et g), alors qu'elles n'apparaissent qu'à une close de 2 clpa lorsqu'un 

TTh préalable est appliqué (Figure III- 41f). La densité de boucles de dislocations de type 

<a> ainsi que leur taille après irradiation à la dose de 2 dpa fort flux à 43(JOC avec TTh 

préalable sont similaires à celles après irradiation à 0,6 clpa fort flux à 430°C sans TTh 

préalable (Tableau III- 18). 

La microstructure de type <a> obtenue après irradiation à la. dose de 0,6 clpa. et 1,3 dpa 

fort flux précédé d'un TTh à 430°C (Figure III- 41d ct e) est similaire à celle de l'état non 

irradié (avec on sans TTh) avec les dislocations <a> et des empilements de dislocations 

observés avant irradiation (Figure III- 41a et b). La densité de dislocations est de l'ordre de 

3.101
:
3 dislocations.m·2 pour ces deux états irradiés ct est comparable à. celle de l'état brut de 

réception traité thermiquement à 450°C pendant 6h. 

En conclusion, le TTh semble retarder la formation des boucles de dislocations de type 

<a>, mais sans occasionner en apparence de restauration de la microstructure. 
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a) . b) . 
• 

• 1 •• 

Figure III- 41. Mie:rm;trudures cie! type <a> observôm; rhms la phase au l.\1ET avec: un = 10-11 

e!t prm:he! cie! B = (1-213] cians l'alliage! TAGV : a) non it·raciiô~ non maintenu en tmnp{!rature!, 

b) non irracii{!, maintmm pendant Oh i\ 4500C nt irradiô it 4:JO.,C, fm·t flux, il la close cie! e:) 0,0 cl pa, 

flnllfl TTh pré\alnhlr., (l) 0,6 ()pa, c) 1,:J ()pa r.t t) 2 dpn, avr.c TTh pré\cé\dant. l'irradiation, Oh nu 

tot.nl ct g) 3 dpa, snns TTh précédnnt l'irrndintion. 
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a) b) . . 
' . 

c) . 
'. 

Figure III- 42. Pt·écipités obset"vés dans la phase au 1\tlET avce un = 10-10 et proche de 

ll = [1-21:3] 1Lans l'alliage TA6V inadié (pas 1Le TTh pd~cé!laut l'iiTadiat.inu) à 430°C : a) 3 dpa 

fort flux, b) O,ü dpa fort flux ct. c) O,t:i dpa faible flux. 

Influence de la dose d'irradiation 

En s'<_tppuynnt sur les exploitations des mesures SAT portées sur ln Figure Ill- /1 3 et dans 

le Tableau III- 19 ct sur celles faîtes par analyse d'image au f\IET portées sur la Figure III-
44, noas confirmons les a.nal,yscs a.u l\ilET puisqac noas ne not.ons pn.s d'(volut.ion signifkativc 

de la densité, de la longueur des précipités et de la distribution de longueur des précipités, 

avec la dose. Un large panel de morphologie des précipités a été identifié ainsi que la présence 

de ca.mwx en vanndinm cnt.n: les prédpité:s (Figure Ill- 45) qndlc que soit ln. dose. 
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Figure III- 43. Evolution de la distribution de précipités obtenue par analyses SAT dans l'alliage 

TA6V inadié aux doses de 3 dpa et 0,6 dpa, fort flux, à la température de 430°C. 

Tableau III- 19. Caradérh;tiquet-i det-i prédpitét-i (longueur et demité) dant-i l'alliage TA6V irradié à 

430°C fort flux (3 dpa et 0,6 dpa, sans TTh précédant l'irradiation) et faible flux (0,6 dpa). Tous 

les t·ésultats sont issus des observations MET. Dans le cas de l'irradié 0,6 dpa ct 3 dpa 430°C fort 

flux, let-i résultats provenant. des analyses SAT t-iont. aut-isi fournis. 

Condition d'irradiation 

430°C 3 dpa fort flux 

430°C 0,6 dpa fort flux 

430°C 0,6 dpa faible flux 

Thèse Emilie JOUAI'\='l"Y 

Longueur des 

précipités (nm) 

10,2 ± 5,3 (SAT) 

16 ± 7 (MET) 

10,7 ± 8,0 (SA T) 

24 ± 12 

Densité de précipités 

(1021 précipités.m-3
) 

7,0 ± 2,2 (MET) 

178 ± 17 (SAT) 

5,95 ± 2,44 (MET) 

126 ± 15 (SAT) 

1,50 ± 1,87 
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Figure III- 44. Evolution de la distribution de précipités obtenue par analyses d'images MET dans 

l'alliage TA6V irradié à la température de 430°C fort flux (0,6 dpa et 3 dpa) sans TTh préalable et 

à 430°C faible flux (0,6 dpa). 

o. 
1 

~-
~-----------------------------

Figure III- 45. Exemple de canal entre précipités, obtenu après reconstruction des pointes SAT, 

dans l'alliage T A6V irradié à 0,6 dpa 430°C fort flux. 
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C'hapit.re III - Rô:'lult.at.R 

0,6 et 1,:3 dpa, les précipités sm1t observés avec un contraste en gram de café (Figure Hl- ,17). 

Cc contraste de déformation est t.ypique d'une intcrf~1cc cohérente ou semi-cohércntc. A 2 

dpa, nous n'avons pas observé cc contraste de déformation a.u même titre que Jcs James 

irradiées n'ayant pas subi de TTh (Figure lll- 42). 

b) . 

' .. 

c) . . d) . 

1 1•• 

Figure III- 46. Obset·vations de précipités dans la phase au lVIET avec un = 10-11 (ou 10-10). 

P.t. prochP. de B = [1-2l::J] dans l'alliage TA6V Îl-raclié à 4aO"'C, fort. flux à la dose dP.: a) O,tî dpa 

san:-; TTh pri~d~dant. l'irradiation d. h) O,tî dpa, c) 1,a dpa et d.) 2 dpa, avec TTh pr(~~-.r~dant 

l'irradiation (Gh au total). 

Figure III- 47. Contraste de grains de caf(~ obscrvôs dans la phase au fviET avec un = 10-11 ct. 

proche de B = [1-213] pour les prôcîpit.é;; présents dan;; l'alliage TAGV it-radié (avec TTh pr(~cédant. 

l'il-radintion, Gh nu t.otnl) à 430°C, fort flux, à la dose de 1,3 dpa. 
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Le Tableau III- 21 ct la Figure III- 48 reportent respectivement l'évolution de la taille ct 

de la densité et l'évolution de la distribution en longueur des précipités en fonction de la 

dose. Ainsi, la. taille des précipités évolue a.vec la dose et se traduit par une augmentation et 

une plus grande disparité en taille lorsque la dose augmente. La densité de précipités 

augmente également avec la dose malgré une valeur équivalente à 0,6 dpa et 1,3 dpa. Ceci est 

probablement dû à la forme sphérique des précipités à 0,6 dpa qui conduit à compter 

plusieurs variants d'orientation morphologique. La présence d'un TTh précédant l'irradiation 

affecte également fortement la densité de précipités (5 fois moins de précipités que lors d'une 

irradiation sans TTh, pour le 0,6 clpa.). 

Tableau III- 21. Taille et densité de précipités dans l'alliage TA6V irradié à 430°C fort flux aux 

doses de 0 ,6 dpa, 1 ,3 dpa, 2 dpa avec TTh prP.cP.dant, l'irradiation. Tous les résultats sont obtenus 

par analyse d'image au MET, après observation avec un = l!l-11 {ou 10-10) ct proche de 

B = [1-213]. 

430°C 0 ,6 dpa fort flux 

(san s TTh précéd a nt l'irradia tion) 

430°C 0,6 dpa fort flux 

(avec 2h40 de TTh précédant l'irradiation) 

430°C 1,3 dpa fort flux 

(avec 2h d e TTh précédant 1 ' irradiat io n) 

430°C 2 dpa fort flux 

(avec lh de TTh précédant l'irradiation) 

Thèse Emilie JO~CA~NY 

Taille de 

précipités 

(nm) 

16 ± 7 

Hl ± 4 

15,5 ± 6 

19 ± 7 

Densité de précipités 

(1021 précipités.m-3
) 

0,93 ± 0,58 

3,03 ± 1,44 
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i 
c::::::::J Fort flux - 0,6 dpa - 430°C -sans TTh précédant l'irradiation 

TTh précédant l'irradiation 
TTh précédant l'irradiation 
Th précédant l'irradiation 

~Fort flux - 0,6 dpa - 430°C - avec 
~Fort flux - 1 ,3 dpa - 430°C - avec 
~Fort flux - 2 dpa - 430°C - avec T 

-

-

-

-

lill lili ln ~.rJ.n .111. ~~ .,,n lJ'l, 

20 25 30 35 40 45 

Longueur des précipités (nm) 

Figure III- 48. Evolution de la distribution de précipités obtenues par analyse d'image au MET, 

dans l'alliage TA6V irradié à la température d e 430°C fort flux, sans TTh précédent l'irradiation à 

la dose de 0,6 dpa et avec TTh précédant l'irradiat ion, à la dose de : 0 ,6 dpa, 1,3 dpa et. 2 dpa. 

Ainsi, contrairement aux irradiations sans TTh préalable, où aucun effet de la dose n'est à 

mentionner, les précipités dans les laines irradiées avec TTh préalable augmentent en taille et 

en densité avec la dose. 

Ségrégation aux puits 

Les échantillons irradiés à la dose de 1,3 dpa, où les boucles de dislocations de type < a> 

sont absentes, permettent de mieux discerner les dislocations d 'origine d 'une part, et d 'autre 

part de montrer que les précipités sont distribués de façon relativement homogène dans la 

phase , mais aussi localisés le long des dislocations (Figure III- 49). La Figure III- 49c 

permet de montrer que les dislocations sont peu nombreuses dès 1,3 dpa et ont fait place à 
un alignement de précipités. A la dose de 2 dpa (Figure III- 50), l'absence de dislocations est 

plus remarquable. Kous pouvons constater que les précipités restent alignés le long des 

anciennes lignes de dislocations. Ces observations MET sont à mettre en relation avec les 

canaux de vanadium observés en SAT (Figure III- 45) . Cc phénomène, qui est le signe d'une 

ségrégation de vanadium sur les dislocations, clairement observées lors d 'irradiations 

précédées d'un TTh, est aussi probablement présent lors d'irradiations sans TTh (puisqu'elles 

sont observables dans le cas du faible flux). 
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Chapitre III - Résultats 

a) 
• 

__ ,_1_ 

Figure III- 4!.J. Précipités sur dislocations observés au MET avec un = 10-11 ct proche de 

B = [1-213] dans l'alliage TAtiV irradié (avec TTh précédant l'irradiation, tih au total) à 430°C 

fort flux à la dose de 1,3 dpa: a) image en champ clair ct. b) image en weak bearn ct. c) irnagc en 

charnp dah· à plus fort. grandissernent .. 

b) . 

Figure III- 50. Obser·vations de précipités au MET avec un = 10-11 et proche de B = [1-213] 

dans l'alliage TA6V irradié (avec TTh précédant l'irradiation, 6h au total) à 430°C, fm·t flux, à la 

dose de 2 dpa à : a) faible grandissement et b) fort grandissement. 
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Chapitre III- Résultats 

3.3. T40 vs T A6V 

Dans cette partie, nous nous appuyons sur les observations .MET des deux alliages pour 

mettre en exergue un éventuel effet des éléments solutés sur la microstructure d'irradiation. 

La comparaison s'appuiera sur les microstructures de dislocations et de boudes de 

dislocations de type <a>, points communs entre les alliages de titane T40 et T A6V irradiés. 

Le premier point à mentionner est la présence de dislocations avec des densités 

comparables dans les deux alliages, à l'état brut de réception. Alors que la densité de 

dislocations reste comparable à celle obtenue à l'état de réception après maintien isotherme 

de 6h à 450°C dans l'alliage T A6V, elle diminue clairement dans l'alliage T40 (Tableau III-

22). 

Tableau III- 22. Evolution de la densité de dislocations dans les alliages de titane T40 et. T A6V à 

l'état de réception et après TTh 6h à 450°C. 

Témoin, non irradié, sans TTh 
T40 

TTh 6h 450°C, non irradié 

T émoin, non irradié , sans TTh 
TA6V 

TTh 6h 450°C, non irradié 

Densité de dislocations 

( dislocations.m-2
) 

:~,3 ± 2, 7xl0u 

0,87 ± 0,45xl0u 

:3,4 ± 1,7xlW" 

4,0 ± 2,4xl0u 

En ce qui concerne les boudes de dislocations de t ype < a> à 3000C, nous n 'avons pa..-; 

observé d'évolution significative de la. distribution en taille et de la densit é avec la dose et le 

flux d'irradia tion pour les deux alliages à l'exception d'une dispa rité en ta ille plus grande 

pour l'alliage T40 irradié (Figure III- 51). 
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Figure III- ill. Evolution de la distribution des boudes de dislocations de type <a> dans les 

alliagc!s de tibmc! T40 et TA(iV irradi(!~o~ :\mw tmuph·aturn cln 300"C. 

Ponr l'aJliage de titane 'f;l(), l'augmentation de Ja température de :300 à 11:30°(\ conduit à 

augrnerHet' la tai llo, à di rn i Il Uet' la densi tÔ ct. à r·dardcr J' appari lion des boucles do 

dü;locations ùe type <a>. En revmK:lte, ùaus le cas ùe l'alliage Ti\6V, Faugrnentation ùe la 

température n'a pas (rinfluenee remarquable sur l'ensemble de ees grandeurs. 

A la temp(~mture de 4300C, la diffüence majeure eutre les deux alliager:l de titane à la dose 

de lU) dpa réside dans Pabsence dans Palliage T40 des boudes de dislocations de type <a> et 

de leur pré~ence dans l'alliage TA6V (Figure III- 52). L'augmentation de la doRe a un effet 

not.ahlc sur· les boucles do disloc:at.ions de t.ypo <a> dans l'alliage de t.iuwe T40 puisqu'elles 

i;OHt prt~r:lentes à 3 dpa (absenter:l à 0,6 dpa). Pour l'alliage TA6V, <Lucuu effet i;iguificatif ne 

semble se distinguer sur l'évolution des boudes de dislocations de t;vve <a> avec la dose 
(Figure III- ,)~3). 

De rnêrne, à la température de 4:moc, la diminution du flux a un eflet notable sur la taille, 

la denAité et la do~e seuil d'apparition deA boudeR de dislocations de type <a> lor~qu:il ~:agit 

de l'alliage T40: cornrair·crnern à l'alliage T AGV. 

A l'inverAe, un TTh préalable à l'irradiation lÙtffede pas l'état microstrnctnral de l'alliage 

T40 (à la dose de 0,6 dpa): alor·s que la mkrost.ruct.ur·c de l'alliage T AGV est. grandement. 

affectée puir:lque lcr:l boudcr:l ùe dislocatilmr:l de (ype <a> appantir:lr:lent à la dose ùe 0,6 ùpa 

sans TTh préalable et à la dose de 2 dpa avec un TTh préalable. 
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Figure III- 56. Evolution du rapport des dure tés (HIT) irradié/non irradié e n fonction d e la dose 

d'irradiation, obtenue après essais d e nano-indentation. 

5. BILAN 

Les travaux de thèse ont permis de mettre en évidence la présence de différents types de 

défauts microstructuraux. En plus des dislocations ct boucles de dislocations de type <a> 

observées dans les deux alliages de titane, des boudes à composante < c> complètent la 

microstructure de 1 'alliage T 40 ct. des précipités celle de l'alliage T AGV. 

Un effet \< matériau » a. été mis en exergue sur l'influence des différents paramNres 

d ' irradiation étudiés (température, dose, flux et TTh préalable à l'irradiation) : 

Effet de la température à la. dose de 3 dpa. : Alors que l'augmentation de la 

température (300°C 430°C) a pour conséquence d 'augmenter la taille des boucles de 

dislocations de type <a> et de diminuer leur densité, dans l'alliage T40, la 

température d'irradiation semble avoir une influence assez limitée dans le cas de 

l'alliage TA6V. Concernant les défauts spécifiques à chacun des alliages étudiés, 

l 'augmentation de la t empérature d'irradiation a pour conséquence de dé-fauter les 

boudet; à composante < c> et d'augmenter le nombre de marches. Pour l 'alliage 

TA6V, l'augmentation de la température se traduit par une augmentation de la taille 

des précipités associée à une diminution de leur densité. A cela , il faut ajouter un 

changement de morphologie en augmentant la température d'irradiation (précipités 

sphériques à. 300°C ct de formes plus complexes (plaquett es) à 430°C). Leur chimie, 

n'est, quant à elle, que peu impactée par la température. Ils sont riches en vanadium 

dès la température de 300°C. 

Effet de la dose et du flux : Pour l'alliage T40, à 300°C, nous n 'avons pas noté 

d 'influence significative de la dose et du flux sur les boucles de dislocations de type 

< a> ct les boucles <1. composante < c>. Les dôfaut.s apparaissent dès 0,6 dpa. A 430°C, 
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Cil >tpit.re [V [ )i~.e·u~.~inm; 

:LI. lnflnt>nre de la do~e et du flux. avec et sam: l'Th 

2.:U. A. :10/J"C 

'l'rf>~ pen d • inflnt>nee de la do~e et du t1ux sur la. taille t>t la den~it~ linéiqne de~ bondes ii. 
<·ompoH<.mte <c·> a i\ti\ conHtatée, dans l'alliage 'I'40 irradié à ;{()()''C, sam; T'Th préalable. Il 

e~l ù nolcr louLcfoi:; une légère ùifférem;e de ùen~ilé linéique de boude~; ù compo~<tnk <c> 

entre les ôln\.f.i irrndi(~s à ln doge de 0,6 dpn et 3 dpa. I<H'L llux, qui peuL êl.re impulôc à l'erreur 

de mei'-Ul'C'. D11m: le r.n.l'o dei'- n.llillgC':<: dC' :<irennimn, le~;; boude::. à r.ompn:<::l.ntc~ <r.> n'ont jmnll.Î:<: 

été observée" pnnr une do~t> de O,(i dpa )42,146,147:. l'ar a.illenr~, 1mt> densité linéi<ple et. un 
dimnètre plus irnpmtm1t:; aSI:!Ixii\n h une distribution en mille moinn <lisperHée de houden h 

eOinpo~;;aHLe <e> t;/JllL habiL udlcmenL ob~ervôt; lor~;;que l'on uu~nwnlc l<t do~;;e. Ce (Jhénomi.~nc 

pourra,it ôu·c explique) en partie pnr l'h yd rogône nhgorbô da.ng l'alliage nvnnl. et pcnda.n L 
l 'i rm.d i ll.tion r.a r Ill prf.:<:C'nœ d · hydrngc\ne e~=;t ~.nppn;;k fllvnri::.C'T ln nnr.lf.n.tion de::. bnnr. k~~=; ii. 

cornposi'!Jlte <<'> [14H]. L'absorption de l'hydrogène dans l'alliage 140 a. été rni•e en ~videm•t> 

par la pri\!ienœ d'une grande quantité <l'hydrures {non pri\sentéH iri). 

En ouLre, ~i la ùen~iLô linôique de cc:; boude~ à compo:::antc <e> [.>eut [.><traître tr(~~;; 

importante dnng l'nllia.ge T-10 irrndié aux ion,;: Ti2 pm rapport ù œrlnin,;: Lravaux rénlis(~s ,;:ur 

le Zirelllny-'1, il fant r.rpendmll. ::.on ligner qnr ln. do;;e ;;en il m la den::.it<'- dC' bnnr.lr;; il. 

cornposi'!Jlte <e>· ~t>rnhle trè~ d~pendantt> des conditions d'irradiation A.nx ion~ et de lA. 
nnlmœ choiHie (Figme IV- :1) [140[. Ce:; boudes h composmlte <c> :;ont à l'origine du 

(Jhétwmi.~ne de eroit;::>mlee, ob~;;ervé dan:; le~ K<~ÜWt; combut;tiblc::: en alli<tp;e~;; de <:in.unium. 

L'nppariLion potenLidlc de œ phônornùne ,;:ur d'a.uLres piùeeg de ln gu·ueture BC1'>1 ù v(:rilicr 
par dŒ irradillt.inn~ n~mrm1iquei'o C'l J'C'ffrt. pownt.iC'l de~ r.r phf.nomi'm~ ~Ill' œ:<: pic\œ~=; lor:<: de~ 

leur foru:tionnt>rnent serf! A.lors :; gAJ:der en 111émoire lors dt> lt>nr dimenHimme111ent. 

20 ~ Zr-2, 12 MeV Zr [40] 
18 

rn16 · a. 
:s. 14· 
~ 12 
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c 
0 -cu 

"'0 
~ .... 
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2 

• Pure Zr, 12 MeV Zr (40) 

• Zr-4, 2 MeV H• [41] 

.. M5, 1 MeV Kr [32] 

e Zr-4, 600 keV Zr 1411 1 zr-Excel, 1 MeV Kr [39] 

+ J'ure Zr, 1 MeV Kr [33] . .... ...... . 
04---~-~.--~~--~~~.~---r-.~--~.r-~--~ 
560 600 640 680 720 760 800 

Irradiation temperature (K) 

}'ig>.n·e 1 V- 3. Synt.h(:r,;~~ de~ dor.;e~ r.;euil d'apparit.ion de~ botu:.kr.; à eompo~anw <e> apr(:r,; irradiat.ion 

nnx ions r1Hn" dimr.-nt.,.. a lliagps de~ :~.ir•~on in rn (1·10]. 
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Chapitre IV - Discussions 

boudes à composante <c> semble donc compenser la diminution de la densité de 

dislocations, et expliquerait ce durcissement. Soulignons que les mesures réalisées à 150 mn 

sur l'état témoin non irradié mais ayant subi un TTh semblent erronées car la valeur de 

HVIT (ct donc un Rrn) est supérieure après TTh (Tableau IV- 3 ct Figure IV- 8), cc qui 

indiqueraient un durcissement en contradiction avec la restauration observée par MET. Le 

formalisme de Kix-Gao conduit toutefois bien à une diminution de la. dureté, non négligeable 

qui plus est. L'évolution importante de la microstructure d'irradiation entre l'état irradié à la 

dose de 0,6 dpa et 1,3 dpa (augmentation de la densité de dislocations et surtout apparition 

d'une grande densité de boucles de dislocations de type <a> entre 0,6 dpa et L3 dpa) ne 

semble sc traduire que par un effet modéré sur l'évolution du Rm. De même aux doses 

supérieures , nous ne notons qu'un léger durcissement avec l'augmentation de la dose 

(formalisme simplifié) qui semble principalement corrélé à l'évolution de la. densité des 

boucles de dislocations de type <a>. En effet, à plus forte dose, les densités de dislocations ct 

de boudes de dislocations à composante <c> n'évoluent pratiquement pas. Ainsi, l'apparition 

des boucles de dislocations de type <a> ne semble pas avoir de conséquences importantes sur 

les propriétés mécaniques en traction de l'alliage T40 à la température d'irradiation à 430°C. 

Cette apparition de boudes de dislocations de type < a> peu durcissantes, dans le « régime 

haute température >> est en accord avec la littérature [84]. 
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~ous pouvons ainsi constater que le taux de durcissement augmente avec la dose ct 

semble tendre vers une saturation. En effet, les valeurs d'ordonnée à l'origine pour les fortes 

doses sont très proches, ce qui conduirait à des valeurs de durcissement proches (Figure IV

lü). Toutefois, à la dose de 3 dpa, nous pouvons constater que la pente est légèrement 

décroissante. L'obtention aux fortes doses de mesures supplémentaires pour des profondeurs 

comparables ainsi qu'à d'autres profondeurs permettrait de conclure sur l'évolution du taux 

de durcissement à forte dose. 

Comparaison entre les deux formalismes 

Les deux formalismes prédisent un durcissement signifïcatif du matériau sous irradiation, 

de l'ordre de 10% à 30% pour le premier et jusqu'à environ 60% pour le deuxième. Toutefois, 

les évolutions sont légèrement différentes. Alors que le formalisme simplifié présente un 

maximmn de durcissement à dose modérée (1,3 dpa), le fônnalisrne de Nix et Gao prédit 

plutôt une tendance à la saturation à partir de cette même dose. Le formalisme de ~ix et 

Gao décrit probablement mieux l'évolution des propriétés mécaniques dans le cas de l'alliage 

TA6V. 

Une comparaison de ces valeurs avec les données disponibles de la littérature [85,88] pour 

l'alliage TA6V est illustrée sur la Figure IV- 11. A partir des valeurs de la littérature, nous 

avons déduit les taux de durcissement induits par l'irradiation pour des doses inférieures à 

0,6 dpa. Les taux de durcissement semblent dépendre de la température à laquelle les 

irradiations ont été réalisées. Ainsi, alors qu'une irradiation neutronique à la température de 

60°C conduit à un taux de durcissement de l'ordre de 6% clans l'alliage de titane T A6V, une 

irradiation à la température de 150°C conduit à un taux de durcissement supérieur, de l'ordre 

de 18%. A la température de :350°C, l'alliage TA6V durcit encore plus, à hauteur de 25% à 

35% voire même 50% pour des irradiations aux protons et aux neutrons. Les irradiations 

protoniques étant utilisées pour reproduire les microstructures ct par conséquent aussi les 

évolutions des propriétés mécaniques des irradiations neutroniques ( cornme vu en section I-

2.6.2) , ces différences de taux de durcissement constatées entre irradiations protoniques et 

neutroniques proviennent probablement des différences de microstructures initiales dans 

l'alliage TA6V. Les taux de durcissement calculés à partir des données de la littérature pour 

une température d'essai de traction égale à température ambiante ou 350°C sont similaires 

[88]. La comparaison du taux de durcissement obtenu à partir de nos essais de nana

indentation sur l'alliage TA6V irradié aux ions Ti2
- (Tin = 4300C et Te"""i = 22°C) avec ceux 

obtenus pour une température d'irradiation aux neutrons égale à la température d'essai de 

traction de 350°C, peut être faite. Pour rappel, la température de 430°C a été choisie pour 

simuler une microstructure après irradiation neutronique à une température proche de 350°C. 

Pour des doses comparables ( < 0,6 dpa) , nous obtenons des valeurs de durcissement plus 

faibles que celles extraites de la littérature. A plus forte dose, on atteint des valeurs de taux 

de durcissement supérieures à 20%, le formalisme de Kix et Gao donnant même 

systématiquement. un durcissement significat.ivement supérieur au formalisme simplifié. 

Ajoutons toutefois que des valeurs de taux de durcissement plus faible (de l'ordre de la 

di:r:ainc de % pour une dose d'environ 3 dpa) dans l'alliage TAGV après irradiation aux ions 

xénon par rapport aux neutrons ont aussi été observées par Amroussia et. al. [96]. 
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à la dose de 0,6 dpa soit surestimée car il a été très délicat d'identifier les différents variants 

d'orientation morphologique. Une augmentation de la densité des préc:ipités entre les doses de 

0,6 dpa et 1,3 dpa serait donc attendue, en accord avec l'augmentation importante du Il111 • 

Aux plus fortes doses, en complément à la précipitation, nous avons observé des boucles de 

dislocations de type < a>, dont la densité évolue peu avec la dose, ainsi qu 'un réseau de 

dislocations enchevêtrées. Du point de vue du Rm, on tend progressivement vers une 

asymptote horizontale avec la dose lorsque le formalisme de Nix et Gao est considéré et une 

diminution avec le formalisme simplifié. La présence des boucles de dislocations de type <a> 

et de ce réseau de dislocations ne conduit donc pas à une évolution notable des propriétés 

mécaniques, c'est-à-dire que ces boudes ainsi que ce réseau de dislocations seraient peu 

durcissants, connne pour l'alliage T40. Cette faible contribution peut paraître étonnante car 

les boudes sont de petite taille et en grand nombre. En revanche, la présence potentielle de 

ces boudes à la dose de 1,3 dpa pourrait contribuer au durcissement notable constaté. 

Malheureusement, nous n 'avons pas décelé la présence de boucles de dislocations de t ype 

<a> sur la lame irradiée à la dose de 1,3 dpa. Cne différence de dose entre l'échantillon 

observé par IviET (dose inférieure) et la zone considérée pour les essais de nana-indentation 

(dose supérieure) pourrait expliquer pourquoi nous n'observons pas de boudes de dislocations 

de type <a> dès la dose de 1,3 dpa sur la lame MET. 

1700 1,00E+23 

1600 • f 1,00E+22 ;;::-
1500 • • E • Témoin non irradié, sans Tih- Traction Tessai • 1,00E+21 
1400 .,; = 23°C • .... 
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1200 ~ ~ 
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1100 • •CU .... indentation (Ti rr = 430oC)- formalisme simple, 
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Figure IV- 12. Evolution duR ... en fonction de la dose d'irradiation pour l'alliage TA6V étudié 

(essais de traction et nano-indentation) e t évolution de la densité de boudes de dislocations de 

type <a> et de précipités. 

4.3.2.2. Evaluation de la contribution des défauts au 
durcis.sement 

Comme cela a été vu dans la section IV- 4.2.2.2, différents types d'obstacles entravent le 

mouvement des dislocations. Dans l'alliage TA6V, il s 'agit des dislocations, deR boucleR de 

dislocations de type <a> et des précipités. 
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Conclusions et perspectives 

1. CONCLUSIONS 

L'utilisation des alliages de titane, en remplacement des aciers inoxydables classiquement 

utilisés dans les chaufferies nucléaires, est envisagée dans un objectif d 'allègement de la 

structure, de diminution de l'exposition radiologique des personnels en cours de maintenance 

et de démantèlement, d 'une meilleure tenue à la corrosion en milieu primaire tout en 

conservant des propriétés mécaniques similaires [1]. 

L'objectif de ces travaux de thèse a été d'enrichir les connaissances actuelles sur les 

évolutions microstructurales et les propriétés mécaniques des alliages de titane sous 

irradiation et de contribuer, à terme, à une justification étayée de l'ut ilisation du t itane 

auprès des autorités de sûreté nucléaire. 

L'étude s'est intéressée à deux alliages de titane industriels : le T40 et le TA6V. Ces deux 

alliages ont été sélectionnés car il existe une littérature relat ivement riche tant d'un point de 

vue des microstructures que des propriétés mécaniques, en partie lié à leur large utilisation 

dans le domaine de l'aéronautique, du naval de défense et de la pétrochimie. P ar ailleurs, ces 
deux alliages sont suffisamment différents pour permettre une étude plus fondamentale 

notamment sur l'effet de la chimie des phases sous irradiation. 

Une étude paramétrique des effets d 'irradiations (température, dose, flux) sur ces deux 

alliages de titane a ét é menée grâce à des irradiations aux ions réalisées sur la plateforme 

JANNuS - Saclay à deux températures (300°C et 430°C), deux doses (0,6 et 3 dpa) et deux 

flux (plus d'un ordre de grandeur entre les deux flux ut ilisés). La caractérisation de la 

microstructure des matériaux à l 'état de réception et après les différentes expériences 

d'irradiat ion a été réalisée principalement par microscopie électronique en transmission et 

sonde atomique tomographique. L'évolut ion du comportement mécanique a été abordée au 

travers d 'essais de nana-indentation sur les deux alliages irradiés à la température de 430°C. 

Ces travaux de thèse ont permis tout d'abord de mettre en évidence les différents types de 

défauts habituellement observés dans les alliages de titane irradiés (dislocations, boucles de 

dislocations de type <a> et précipités dans l'alliage TA6V). Des boucles à composante <c>, 

non clairement observées jusqu'alors dans les alliages de t itane, ont été mises en évidence 

dans l 'alliage T40 dans ces travaux de t hèse. La précipitation riche en vanadium dans la 

phase de l 'alliage T A6V présente à partir de 350°C dans le cas d'irradiations neutroniques 

[169], a été observée en quantité importante dès la températ ure de 300°C, lors des 

irradiations aux ions Ti2+. 

Ces travaux de thèse ont ensuite permis d 'affiner la compréhension des effets de la dose, 

du flux d 'irradiation et de la température d'irradiation sur l'évolut ion microstructurale des 

alliages de titane et plus succinctement sur la réponse mécanique. L'analyse de l'influence de 

ces différents paramètres sur la microstructure et les propriétés mécaniques a reposé 

notamment sur un comptage précis des défauts. Les données sur le titane irradié ont ainsi pu 

être enrichies. En effet , elles sont peu exhaustives dans la littérature, en général à faible dose 

et ne traitent ni de l'alliage T40, ni des effets du flux d 'irradiation. Dans le cas de l 'alliage de 

titane T A6V, des données quantitat ives ont en part iculier pu être fournies aux t empératures 
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marquée, ct dans l'alliage T A6V, par une évolution en taille ct densité des défauts 

d'irradiation. Cette différence s'explique par l'équivalence flux (temps) / température 

(diminuer le flux revenant à augmenter la température d'irradiation). 

Effet matériau : Quelle que soit la température, la microstructure d'irradiation dans la 

phase des deux alliages diffère, puisque la présence de vanadium dans la phase de 

l'alliage TA6V conduit à la formation de fins précipités. Toutefois, en excluant cette 

précipitation, à :)00°C, les deux alliages de titane ont des microstructures de 

dislocations (boudes de dislocations de type <a> et dislocations) similaires. En 

revanche, à 430°C, l'alliage T40 est dépourvu de boucles de dislocations à faible close 

(0,6 dpa). Cette différence est attribuée à la diffërence de chimie dans la pha.se qm 

semble décaler le régime elit de « haute température » vers des températures plus 

élevées. 

Ainsi. les différents travaux réalisés durant cette thèse pouvant favoriser un des deux 

alliages de titane pour une utilisation dans le domaine du nucléaire doivent être comparés 

aux résultats obtenus dans le projet AKR., du point de vue de l'hydruration [2, 170]. 

2. PERSPECTIVES 

Dans la. continuité de ces travaux de thèse. il serait intéressant de : 

Compléter l'ensemble des expériences d 'irradiation réalisées avec de nouvelles 

températures. D 'un point de vue de l'utilisat ion clans le domaine elu nucléaire. des 

études à des températures proches de 300°C seraient plus pertinentes puisque les 

alliages de titane ne sont pa,s envisagés pour des utilisations à des températures 

supérieures à 4300C, compte-tenu de l'effondrement des caractéristiques mécaniques à 

des t empératures supérieures à 430°C. Iviêmc si l'on peut s'attendre à cc qu' il n'y ait 

p&'i d 'effet de la dose et du flux d ' irradiation à des températures inférieures à 300°C 

(étant donné qu'à 300°C aucun effet notable n 'est mis en évidence). il parait 

intéressant de s'en assurer ainsi que d'évaluer l'évolution à des températures 

légèrement supérieures. Des irradiations à des températures supérieures à 430°C 

peuvent également être intéressantes d 'un point de vue plus fondamental de 

compréhension du comportement sous irradiation (le phénomène de gonflement es t-il 

présent à plus haute t empérature ? Connnent évolue la précipitation à plus haute 

température ?, ... ) . 

Compléter l'analyse du comportement mécanique. En particulier, des essais de nano

inclentations après irradiation a 300°C permettraient une première approche 

mécanique clans le régime « basse >> température. Pour l'a lliage de titane T AGV . ils 

permettra ient d'éva luer la contribution des précipités au durcissement . 

Compléter l'approche « sta tique 11 des caractérisations post irradiations aux ions par 

une approche « d ynamique » de caractérisations 'in-s'itu (irradiations aux électrons 

dans un :tviET Très Haute T ension) dans le but d'accéder à la cinétique de 

germination et de croissance des défauts induits sous irradiation. 

Comprendre plus avant la présence des précipités formés sous irradiation dans 

l'a lliage T AGV en modifiant la composit ion chimique nominale (en particulier le 

vanadium) ct en effectuant un traitement t hermique p ost irradiation . 
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Compléter l'analyse du comportement sous irradiation par des données 

microstructurales et mécaniques obtenues par irradiations aux neutrons de nos deux 

alliages de titane. En particulier l'irradiation aux neutrons d'échantillons massifs 

permettrait des caractérisations mécaniques à une échelle plus macroscopique, type 

essais de traction par exemple. 

Toutes ces données quantitatives, présentes ct futures, pourront alors nourrir une 

approche de modélisation en servant. de données d'entrée et de comparaison afin de fournir 

une meilleure compréhension des comportements obtenus sous irradiation. 
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Annexes 

A partir de cette liste de grains détectés, on peut obtenir quantitativement la surface de 

chaque grain et leur diamètre équivalent (on assimile une forme circulaire aux grains 

équiaxes). Les grains tronqués, situés au borel de la. cartographie sont exclus de l'analyse ca.r 

ils ne sont pas représentatifs de la taille des grains, dans l'échantillon. Les tailles de grains 

étant. mesurées sur une surface polie (intersection des grains polyèdres en trois dimensions 

avec la surface), il s'a.git de la moyenne à deux dimensions. 

A cela, il ne faut p&'-i oublier de noter que les tailles de grains données par le logiciel 

n'incluent pas les lattes, prises séparément. En d'autres termes, les lattes d'une même colonie 

étant de même orientation cristallographique, le logiciel les assimile à un seul grain à part 

entière. 
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Etude de l'évolution microstructurale sous irradiation aux ions Ti2+ de 
deux alliages de titane. Lien avec les propriétés mécaniques. 

Ce travail de thèse s'intéresse à l'évolution de la microstructure sous irradiation d'alliages de titane, 

en vue de leur potentielle utilisation dans le domaine du nucléaire. Une étude paramétrique 

(température, dose et flux d'irradiation) a donc été menée, à l'aide de simulations d'irradiations 
neutroniques par des irradiations aux ions (plateforme JANNuS - Saclay), sur les alliages T40 et 

TA6V, et de caractérisations microstructurales qualitatives et quantitatives post irradiation (MET, 

analyse d 'image, SAT). Ainsi, différents défauts d'irradiation ont été identifiés . En particulier, la 

présence de boucles à composante < c> dans l 'alliage T40 et de précipités riches en vanadium dans 
l'alliage TA6V a clairement pu être mise en évidence dès la température de 300°C. La microstructure 
résultante est fortement dépendante des paramètres d'irradiation et de l'alliage de titane considéré. 

Un effet important de la température (entre 300°C et 430°C) a été noté sur les boucles de dislocations 

de type <a> pour l'alliage T40 et sur les précipités pour l'alliage TA6V. Les doses et les flux 
considérés à 300°C ne modifient pas la distribution des défauts des deux alliages. A 430°C, 
l'augmentation de la dose modifie peu le paysage des boucles de dislocations de type <a> pour 
l'alliage T A6V contrairement à l'alliage T40. Les précipités, quant à eux ne semblent pas affectés par 

l'augmentation de la dose. Une analyse des mécanismes mis en jeu est proposée. Enfin, des essais de 

nana-indentation ont permis une première description du lien microstructure / propriétés mécaniques. 

A 430°C, l'alliage T40 ne semble pas être impacté mécaniquement par l'évolut ion de la 
microstructure avec la dose d'irradiation cont rairement à l'alliage TA6V. 

Mots clés : alliages de titane, irradiations aux ions, évolution des défauts d'irradiation, MET, analyse 

d'image. 

Microstructural evolution study of two titanium alloys under TP+ ion 
irradiation. Link with mechanical properties. 

This PhD work deals wit h microstructural evolution of t itanium alloys under irradiation, due to 

their potential use in the nuclear field. Parametric study (temperature, dose and irradiation flux) was 
conducted, using ion irradiations (JANNuS - Saclay platform) to simulate neutron irradiation 

damage. Two titanium alloys (CP Ti grade 2 and Ti-6Al-4V) were considered and qualitative and 

quantitative post irradiation microstructural characterizations were done (TEM, image analysis, 
APT). Thus, various irradiation defects were identified. In particular , presence of < c> -component 
loops was highlighted in CP Ti grade 2 and vanadium-rich precipitates in Ti-6Al-4V from t he 

temperature of 300°C. Resulting microstructure is hardly depending on irradiation parameters and 

considered titanium alloys. Important effect of temperature (between 300°C and 430°C) was noted on 
<a>-type dislocation loops in CP Ti grade 2 and precipitates in Ti-6Al-4V. At 300°C, dose and flux 

have no effect on the defect distribution of the two t itanium alloys. At 430°C, the increase of dose 
has a little consequence on t he < a> -type dislocation loops in Ti-6Al-4V, contrary to the orres 

observed in CP Ti grade 2. Precipitates, observed in Ti-6Al-4V, do not seem to be affected by t he 

increase of the dose. Analysis of involved mechanisms is proposed. Finally, nana-indentation t ests 
have allowed to get first description of the link between microstructure and mechanical properties. At 

430°C, CP Ti grade 2 do not seem to be affected mechanically by the microstructural evolut ion with 

the irradiation dose, contrary to Ti-6Al-4V. 

Key words: titanium alloys, ion irradiations, irradiat ion defect evolution, TEM, image analysis. 
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