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Résumé

L'étude réalisée au ours de ette thèse s'intéresse au �uage seondaire de gai-

nages de Ziraloy-4 détendu dans des onditions représentatives d'un Aident de

Perte de Réfrigérant Primaire (APRP) dans le iruit primaire d'un réateur à eau

pressurisée. Elle s'intègre dans le adre du projet ANR PERFROI. Ce travail s'ar-

tiule autour de trois axes que sont la oneption d'essais de �uage à haute tem-

pérature et en pression interne sur des gaines, leur réalisation et exploitation, la

modélisation de es essais et la aratérisation du omportement au �uage seon-

daire de et alliage, et l'étude du �uage seondaire d'éprouvettes de Zr-4 pré-oxydées

à 425

◦
C pour obtenir une ouhe de zirone de 10 µm en surfaes interne et externe.

Le ban d'essai développé au ours de la thèse de N. TARDIF a été modi�é dans

le but de réaliser des essais représentatifs d'un APRP sur des gaines de Zr-4 d'une

hauteur de 90 mm. Les températures d'intérêt vont de 750 à 850

◦
C et les pressions

internes de 1,2 à 5 MPa sur es essais. Le système de hau�age par indution et

sa géométrie sont ouplés au refroidissement des mors pour obtenir un hargement

thermique hétérogène sur la hauteur des éprouvettes. En réalisant plusieurs harge-

ments en pression interne pour une gamme en température donnée, les onditions

thermo-méaniques appliquées à la gaine au ours d'un seul essai sont multiples. La

géométrie de l'induteur permettant un aès visuel à l'éprouvette sur une hauteur

de 20 mm, les essais sont instrumentés de manière à mesurer les distributions i-

nématique et thermique dans ette région. Une mesure des déplaements (axial et

ironférentiel) par Corrélation d'Images Numériques 2D est réalisée sur les tubes

permettant de aluler les vitesses de �uage seondaire. Les températures sont éva-

luées par thermographie prohe infrarouge (ave des améras CCD) ouplée à des

mesures pontuelles par thermoouple. Ces deux méthodes d'analyse d'images nu-

mériques lés du dispositif ont été validées sur des essais dédiés.

Les essais sont modélisés sous le logiiel ommerial ABAQUS6.11-2. Un realage

d'une loi de �uage seondaire est réalisé, par des aluls éléments �nis, de manière

à en déterminer les paramètres (oe�ient multipliateur A, exposant de Norton n,

et énergie d'ativation Q) pour être le plus prohe possible des grandeurs mesurées.

Cette méthode est validée ave un essai virtuel puis appliquée à 9 essais réalisés

sur des éhantillons de Zr-4 vierge. Les résultats permettent de déterminer à la fois

l'in�uene de la température et du hargement méanique de manière �ne pour

la gamme de température et pression souhaitée. Les résultats mettent en évidene

un hangement brutal de omportement à une température de 810

◦
C, orrespon-

dant au début de la transition de la phase α vers un matériau biphasé α + β. De
plus, les exposants de Norton identi�és dans le domaine α pour des ontraintes in-

férieures à 25 MPa sont de l'ordre de l'unité, et entre 4 et 5 pour les ontraintes

supérieures. Ces ordres de grandeurs sont respetivement assoiés dans la littéra-

ture à des méanismes de �uage par di�usion et disloation. Au-dessus de 810

◦
C,
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les aratéristiques assoiées dans la littérature à la superplastiité sont mis en évi-

dene : l'exposant de Norton est ompris entre 2,5 et 3,5 et l'énergie d'ativation est

supérieure à 300 kJ/mol.

Des essais sont en�n menés sur des éprouvettes seulement pré-hydrurées, puis

pré-oxydées et pré-hydrurées. Les mesures réalisées pendant es essais sont assoiées

à des métallographies pour mettre en évidene l'e�et des ouhes de zirone et de

α (O) sur la déformation de la gaine à 800

◦
C.

Mots lés: Ziraloy-4, Thermographie PIR, CIN, Fluage, Ballonnement.
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Abstrat

The thesis studies the steady-state reep behavior of Stress Relieved Annea-

led Ziraloy-4 laddings under thermal mehanial onditions simulating a Loss-Of-

Coolant Aident (LOCA) in a primary loop of Pressurized Water Reators. It is

part of the PERFROI projet fousing on the �ow blokage within fuel rods bundle

and its potential impat on the ool ability of a nulear ore reator. The present

work inludes three main elements that are (a) the design, the performane and the

proessing of an innovative experiment, (b) the modeling of the tests and the deter-

mination of steady-state reep onstitutive laws at temperatures ranging from 750

to 850

◦
C and () the preliminary study of the orrosion e�et on the Zr-4 laddings

reep behavior.

An experiment addressing to heterogeneous thermal onditions was designed

using an indution heating devie. The reep behavior of metals at high tempera-

tures is known to be very sensitive to the temperature. Under an internal pressuri-

zation of the ladding this thermal gradient indues its heterogeneous deformation.

Using this on�guration and three suessive internal pressure loadings with a single

experiment a lot of thermal mehanial onditions are available. Both thermal and

kinematis full �eld measurements are performed into a 20 mm gage length loated

between the indution oils using respetively near infra-red thermography and two

dimensional digital image orrelation. These two key digital image methods are as-

sessed using dediated experiments.

The tests are modeled using the ABAQUS ommerial software. The expeted

reep behavior law is updated using �nite element model alulations inluded into

a Gauss-Newton solver. The method was validated using virtual experiments and

then applied to the atual tests. A high onsisteny between the experiments is

obtained and is in agreement with available literature data. Norton exponent and

ativation energy maps are plotted into the thermal mehanial ondition range of

interest. These parameters highlight hanges of dominant deformation mehanisms

in the α-phase domain at about σvM ∼ 26 MPa and of mirostruture at a 810

◦
C

temperature (at whih phase transformation is expeted). In the mixed phase do-

main, the material parameters are similar to those assoiated in the literature data

with super plastiity deformation mehanism.

Finally, experiments are performed on pre-oxidized samples at 800

◦
C. The rup-

ture of the outer zironia and α (O) layers is observed during the test at a 1.1%

hoop strain.

Keywords: Ziraloy-4, NIR Thermography, DIC, Creep, Ballooning.
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Introdution

Depuis l'aident de Fukushima Daiihi, l'amélioration des outils de simulation

pour l'étude des Aidents de Perte de Réfrigérant Primaire (APRP) dans un

Réateur à Eau Pressurisée (REP), à l'éhelle du ÷ur nuléaire, est un sujet

d'atualité. Des ativités de modélisation et d'expérimentation ont été mises en

plae pour étudier de manière déouplée le omportement des di�érents omposants

du ÷ur nuléaire dans es onditions aidentelles. Le projet PERFROI

4

, qui

�nane ette thèse, s'intéresse plus partiulièrement à l'e�et d'un bouhage des

anaux de refroidissement (dû au ballonnement des gaines ontenant le ombustible)

sur la apaité à refroidir le ÷ur. Il se déompose en deux axes majeurs : l'étude

thermo-méanique de la déformation et de la rupture des rayons ombustibles en

onditions d'APRP, et l'étude du omportement thermo-hydraulique d'une zone de

÷ur partiellement bouhée.

Le premier axe s'intéresse prinipalement à la aratérisation du omportement

en �uage des alliages de zironium à haute température (de 600 à 1100

◦
C), à leur

rupture, à l'in�uene de la orrosion sur leur omportement thermo-méanique

mais aussi au ontat potentiel entre deux gaines ballonnées. Des essais de �uage

(ELFE) sont réalisés par l'IRSN

5

en solliitation de tration uni-axiale sur des

éprouvettes usinées. Ces essais ont notamment pour objetif de dimensionner la

ampagne d'essais COCAGNE qui vise à étudier l'in�uene d'un ontat entre

des gaines ballonnées sur les lois de déformation et les ritères de rupture a�n

d'améliorer la prédition du bouhage des anaux. L'INSA de Lyon intervient dans

e projet en support aux essais ELFE. Le ban d'essai multi-modal développé par

N. Tardif [TAR 09℄ lors de sa thèse au LaMCoS a été adapté pour réaliser des

essais de ballonnement dans un environnement argon.

L'objetif de ette thèse est de aratériser le omportement en �uage se-

ondaire du Ziraloy-4 détendu soumis à un hargement thermo-méanique

représentatif d'un sénario APRP. Les méanismes de déformation des alliages

de zironium mis en jeu à haute température reposent essentiellement sur le

omportement des joints de grain. De fait, le hangement miro-strutural de la

4. Projet n

◦
ANR-11-RSNR-0017-01, porté par l'Institut de Radioprotetion et de Sûreté Nu-

léaire (IRSN).

5. Dans le Laboratoire d'Expérimentation en Méanique et Matériaux (LE2M).

1
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Introdution

phase α à la phase β qui se déroule d'environ 820 à 1000

◦
C induit un omportement

thermo-méanique omplexe à aratériser [FRÉ 01, ROS 78℄. Les montages dédiés

à l'étude du omportement en �uage de es alliages permettent d'appliquer une

température supposée uniforme aux éhantillons. Des mesures pontuelles de

température et d'allongement permettent d'assoier à une ontrainte (estimée) et

à une température (mesurée et moyennée) une vitesse de déformation. Un nombre

important d'essais est à e�etuer pour déterminer une loi de omportement ave

�abilité.

Pour aratériser le omportement en �uage dans le domaine en température de

la transformation de phase, l'approhe traditionnelle admet quelques limites. Il est,

par exemple, di�ile de modéliser le omportement de la struture testée à partir

des mesures pontuelles e�etuées.

Le ballonnement est une déformation hétérogène de la struture qui ré-

sulte (en onditions aidentelles) d'un gradient de propriétés méanique, physique,

himique, thermique, et. La démarhe mise en plae par ette thèse s'appuie sur

la oneption d'un essai innovant. Elle est synthétisée par le shéma en �gure 1. Le

ballonnement d'une éprouvette de 90 mm de long est provoqué par l'appliation

d'un hargement thermique hétérogène et d'une pression interne onstante. Les

onditions thermo-méaniques multiples générées sont apitalisées par la modé-

lisation des essais basée sur l'exploitation des hamps inématique et thermique

mesurés en surfae des éhantillons.

Figure 1 � Démarhe globale de la détermination de lois de �uage seondaire.

L'instrumentation qui équipe le dispositif permet d'observer l'évolution des

éprouvettes au travers de vitres en saphir depuis plusieurs points de vue répartis

sur la ironférene, et sur une hauteur de 20 mm. Des mesures de hamps de

2
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Introdution

déplaements par Corrélation d'Images Numérique (CIN) en 2D et de température

par thermographie prohe infra-rouge sont réalisées pendant l'essai. Les mesures de

pression interne et de distribution de la température dans la zone utile permettent

la modélisation axi-symétrique des essais sous la version ommeriale du ode

éléments �nis (EF) Abaqus. Les paramètres du modèle de �uage seondaire

hoisi sont realés de façon à minimiser la di�érene entre les vitesses de �uage

seondaire alulées par la CIN dans la zone utile, à partir des essais, et par

la méthode des EF. La méthodologie permet de déterminer en un seul essai

une loi de omportement sur une plage de températures de 20

◦
C, et pour des

niveaux de ontrainte dépendants des pressions internes appliquées. Des essais sont

menés pour des températures de 750 à 850

◦
C et des pressions internes de 1 à 5 MPa.

Les travaux e�etués dans le adre de la thèse sont artiulés dans e manusrit

autour de quatre hapitres. Le ontexte de l'étude et les résultats importants de la

littérature onernant le �uage seondaire de l'alliage Zr-4 sont détaillés dans la

première partie. Le hapitre 2 expose le dispositif de l'essai de ballonnement, les

méthodes de mesures et leur quali�ation. La modélisation des essais et le realage

de lois de �uage seondaire sont préisés dans le hapitre 3. Les résultats obtenus

y sont analysés et omparés à la littérature. Finalement, le hapitre 4 traite de

l'appliation de la proédure d'essai et des méthodes d'exploitation des données à

quelques éhantillons de Zr-4 pré-oxydés sous vapeur à 425

◦
C [REP 15, CAM 15a,

CAM 15b, CAM 16d, CAM 16a, CAM 16, CAM 16b, CAM a, CAM b℄..

3
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Chapitre 1

Démarhe de l'étude

Ce premier hapitre présente le ontexte de notre étude. La

phénoménologie de l'APRP, le hargement thermo-méanique qu'il

induit sur les gaines des rayons ombustibles, et la problématique de

leur ballonnement sont tout d'abord expliqués. L'e�et de la orrosion

des gaines est brièvement abordé pour introduire les modi�ations

miro-struturales qu'elle induit. Les méanismes de déformation mis

en jeu à haute température et leur modélisation sont ensuite dérits et

un modèle de �uage seondaire est séletionné pour dérire le

omportement de nos éhantillons. La méthodologie à développer pour

identi�er les paramètres de ette loi de omportement est traitée et les

dispositifs expérimentaux existants mis en plae pour s'intéresser au

omportement en �uage des alliages de zironium dans nos onditions

d'essais sont détaillés. Les observations et résultats importants, pour

notre étude, obtenus à partir de es dispositifs sont �nalement préisés.

5
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Contexte de l'étude

1.1 Contexte de l'étude

1.1.1 Fontionnement d'une entrale nuléaire

Un Réateur à Eau Pressurisée (REP) a pour but de produire de l'énergie

életrique. Ce proessus peut-être déomposé en deux étapes : la réation de haleur

par le iruit primaire (CP) et sa onversion en énergie életrique par le iruit

seondaire (CS).

La haleur est dans un premier temps produite au sein du ÷ur nuléaire,

onstitué des assemblages de ombustible dans le CP. Selon le type de REP, 150 à

205 assemblages sont présents dans le ÷ur nuléaire. Un assemblage est lui-même

omposé de 264 rayons ombustibles disposés dans un adre métallique arré : le

squelette. Cette disposition permet le passage de barres de ontr�le, qui régulent la

réation nuléaire en étant plus ou moins avanées dans l'assemblage. Des barres

d'arrêt d'urgene sont aussi présentes et positionnées en dehors de l'assemblage en

fontionnement normal. Elles sont abaissées dans le as d'un arrêt d'urgene.

Un rayon ombustible est l'assoiation d'un tube de gainage (en alliage de

zironium) et du ombustible où ont lieu les réations nuléaires. Les dimensions de

es deux omposants sont données dans le tableau 1.1. Un rayon ombustible est

rempli par environ 265 pastilles.

Table 1.1 � Dimensions de la gaine et des pastilles.

Hauteur (m) Diamètre externe (mm) Épaisseur (mm)

Gaine 4 9,5 0,57

Pastille 13,5·10−3
8,19

L'eau du CP arrive à l'entrée du ÷ur nuléaire à une température d'environ

290

◦
C et à une pression de 155 bar. La �ssion nuléaire qui se déroule dans les

rayons ombustibles hau�e les gaines à une température voisine de 320

◦
C. L'eau

du CP est alors hau�ée au ontat des gaines, et sort du CP à 320

◦
C et une

pression de 155 bar dans un état liquide. Elle est aheminée à un générateur de

vapeur qui vaporise l'eau du CS en exploitant la haleur de l'eau du CP.

La vapeur va ensuite entrainer une turbo-mahine générant ainsi de l'énergie

méanique qui sera transformée par un alternateur en ourant életrique.

Sûreté nuléaire

Trois dispositifs de sûreté partiipent au on�nement de la radioativité produite

par la �ssion nuléaire. Le premier obstale est la gaine du rayon ombustible, qui

ontient les produits radioatifs. Deux bouhons soudés aux extrémités du tube

assurent l'étanhéité du rayon. La seonde barrière est omposée de la uve et

de la totalité de l'enveloppe métallique du CP, qui fontionne en iruit fermé. Le

7
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1. Démarhe de l'étude

dernier niveau de on�nement est le bâtiment en béton qui abrite le CP. Notre

étude porte sur le premier niveau de sûreté : la gaine en alliage de zironium.

Les aidents nuléaires importants sont lassés en plusieurs atégories se-

lon l'état de dégradation du ÷ur. L'aident grave orrespond à une fusion totale

ou partielle du ÷ur. Cette situation peut néanmoins être maitrisée in extremis par

l'injetion d'eau dans le ÷ur omme e fut le as pour l'aident de Three Miles

Island aux États-Unis en 1979. Dans quelques as la fusion du ÷ur a donné lieu

à des rejets importants dans l'atmosphère. Ce fut le as en 1986 sur le réateur

n

◦
4 de Tehernobyl en ex-URSS et plus réemment sur le site de Fukushima au

Japon. Ce dernier aident, résulte d'une perte de refroidissement onséutive à un

tsunami. Dans le but de parer à e type d'aident, la sûreté nuléaire s'appuie

sur le onept de défense en profondeur. Cette approhe vise à prévenir et limiter

les risques d'aidents graves, mais aussi de les gérer de la meilleure manière s'ils

se délarent. Cette démarhe s'applique à tous les stades de la vie d'un REP, de

sa oneption jusqu'à son démantèlement, et évolue en apitalisant l'expériene

aquise sur les nombreuses installations en ours d'exploitation. Atuellement, inq

niveaux struturent la défense en profondeur. À l'exeption du niveau 5, qui vise à

protéger l'environnement d'une installation rejetant des substanes radioatives, les

autres niveaux proposent des dispositions pour ne pas évoluer vers des situations

plus graves. Le niveau 4 orrespond au traitement de situation qui pourrait mener

à une fusion du ÷ur nuléaire.

1.1.2 L'aident de perte de réfrigérant primaire

L'Aident de Perte de Réfrigérant Primaire (APRP, ou LOCA pour Loss-Of-

Coolant Aident en anglais) fait partie de la atégorie des prinipaux sénarios

d'aidents pouvant amener à un aident de fusion de ÷ur.

Le sénario d'aident de perte de réfrigérant primaire se base sur l'appa-

rition d'une brèhe dans la paroi du iruit primaire. La brèhe provoque la

dépressurisation de l'eau du CP, e qui délenhe l'arrêt immédiat du réateur par

la desente des grappes de ontr�le et des barres d'arrêt d'urgene dans le ÷ur

nuléaire. La réation en haîne est alors arrêtée, ependant le ombustible dispose

d'une puissane neutronique et don thermique résiduelle, qu'il onvient d'évauer.

Du fait de sa dépressurisation, une masse importante de l'eau du CP s'évapore.

Pour garantir le refroidissement du ÷ur nuléaire, l'inventaire en eau dans la uve

doit être onservé. Il est dans un premier temps assuré par l'injetion direte d'eau à

partir d'une réserve d'eau externe, puis une injetion d'eau en iruit fermé est mise

en plae. Cette ombinaison onstitue le système d'injetion de séurité. Une dé-

faillane de e système pourrait, par exemple, mener à un aident de fusion de ÷ur.

Ce sénario est omplexe à analyser du fait de son aratère multi-physique.

8
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Contexte de l'étude

Le shéma de la �gure 1.1 fait état des di�érents phénomènes (non-exhaustifs)

renontrés par la gaine au ours de et aident.

Figure 1.1 � Conditions thermo-méaniques shématiques représentatives d'un

APRP.

Trois phases sont identi�ées : l'initiation de l'aident par la dépressurisation,

l'oxydation à haute température puis le renoyage. Des phénomènes propres à

haune de es étapes peuvent mettre en péril l'intégrité des assemblages.

Phase 1

Suite à la dépressurisation de l'eau du CP, la haleur produite par la �ssion

nuléaire (ou puissane résiduelle) n'est plus évauée et la température des gaines

peut monter jusqu'à 1200

◦
C. Comme illustré sur la �gure 1.1, les gaines essentiel-

lement soumises à une pression interne (∆P = Pi − Peau augmente jusqu'à e que

Peau ∼ Patm) à haute température e qui entraîne leur gon�ement. Des gradients

thermiques peuvent mener au ballonnement des gaines et à leur élatement. Le

ombustible, qui se reloalise ave la déformation des gainages, peut être éjeté

dans la uve. De plus, le ballonnement peut aussi donner lieu à un ontat entre un

rayon et ses voisins.

Pendant l'injetion d'eau du réservoir externe dans le réateur, la température

de la gaine se stabilise entre 700 et 1200

◦
C.

Phase 2

Au ours de ette seonde phase, l'eau du CP est à pression atmosphérique (pour

le sénario � Grosse Brèhe �) et à haute température entraînant son évaporation.

Les gaines vont s'oxyder au ontat de la vapeur d'eau à haute température

9
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1. Démarhe de l'étude

[DES 16℄. Le omportement thermo-méanique de l'alliage s'en trouve grandement

a�eté [NAG 04℄. De plus, si la gaine est déjà élatée, elle peut être oxydée et

hydrurée en surfaes interne et externe.

Finalement la irulation d'eau en iruit fermé, assurée par les injetions de

seours, va permettre de refroidir le ÷ur nuléaire.

Phase 3

Le refroidissement s'e�etue depuis le bas de la uve et le niveau de l'eau doit

monter. Le ballonnement des gaines, et leur potentiel ontat peut bouher les

anaux de refroidissement, empêhant la montée du front d'eau. Le �ux d'eau se

trouve a�eté par les anaux partiellement ou omplètement bouhés. De plus,

la vapeur réée empêhe un refroidissement des gaines par ondution. En�n, la

miro-struture des gaines est omplètement modi�ée par l'oxydation sous vapeur à

haute température. Une part importante de l'épaisseur des gainages est transformée

en oxyde, diminuant les performanes méaniques de la struture. Les gaines

peuvent être rompues par la simple trempe, qui est aompagnée d'un hargement

méanique de tration dans la diretion axiale. Cette tration résulterait d'une

rétratation thermique empêhée par les grilles de l'assemblage.

Dans le adre d'un APRP, les ritères de sûreté nuléaire établis en 1973

par la Nulear Regulatory Commission [Nu 14℄ donnent une idée préise des

onditions extrêmement endommageantes pour le ombustible dans son état de

réeption. Ils imposent à la gaine :

- de ne pas dépasser la température de 1204

◦
C,

- d'avoir un taux d'oxydation totale inférieur à 17%.

L'évolution du matériau des gaines et de leur géométrie remet en question es

ritères. L'aident nuléaire qui s'est déroulé à Fukushima a lairement démontré

que des progrès sont à faire dans la gestion des situations d'aident grave, mais

aussi dans la ompréhension des méanismes mis en jeu au ours de es situations,

dont la probabilité d'ourrene est minime mais existe. Au niveau national, l'IRSN

et EDF sont très impliqués sur le sujet, notamment au travers du programme de

R&D CYCLADES

1

omportant des ativités expérimentales et de modélisation

dans le but de développer l'outil de alul DRACCAR

2

. Le projet PERFROI étudie

la PERte de reFROIdissement dans le as d'un APRP [REP 15℄.

1.1.3 Projet ANR PERFROI

Ce travail de thèse est pleinement réalisé dans le adre du projet RSNR et a

béné�ié d'une aide de l'État gérée par l'Agene Nationale de la Reherhe au

1. Charaterisation and Investigation for Improved Calulation of LOCA Addressing the De-

termination and Evaluation of Safety

2. Code de thermo-méanique 3D : Déformation et Renoyage d'un Assemblage de Crayons

Combustibles pendant un Aident de Refroidissement
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Contexte de l'étude

titre du programme Investissements d'Avenir PIA

3

. Ce projet étudie la apaité

à refroidir un ÷ur partiellement déformé et s'artiule autour de deux axes

prinipaux :

- l'étude de la déformation et rupture des rayons ombustibles dans des

onditions thermo-méaniques représentatives d'un APRP. Les résultats expéri-

mentaux et de modélisation (lois de omportement, ritères de rupture, ...) seront

intégrés dans l'outil de alul DRACCAR. Les essais COCAGNE

4

sont prévus

pour étudier l'e�et du ontat entre rayons et l'in�uene d'un gradient thermique

sur le ballonnement d'un rayon d'une longueur de 60 m (approximativement la

distane entre deux grilles d'un assemblage). Pour ela, quatre gardes sont prévues

autour du rayon entral dans le dispositif d'essai a�n de simuler la présene des

rayons voisins. Ces gardes peuvent être hau�ées de manières indépendantes pour

simuler un gradient thermique. Pour dimensionner les onditions d'intérêt des essais

COCAGNE, deux dispositifs expérimentaux s'intéressent au �uage des gaines de

Zr-4 et visent à établir des lois de omportement pour modéliser le ballonnement

d'une gaine dans des onditions d'APRP, et déterminer des ritères de rupture.

L'in�uene de l'hydrogène et de l'oxydation des rayons au ours de leur vie en

réateur est aussi étudiée. Les essais de �uage ELFE

5

en tration réalisés par

l'IRSN sur des éprouvettes usinées sont détaillés par la suite, et le seond dispositif

est développé au LaMCoS dans le adre de ette thèse.

- l'étude du omportement thermo-hydraulique d'une zone de ÷ur partiellement

bouhée par les essais COAL

6

, sur une grappe de rayons hau�és életriquement

ave le dispositif SAFRAN

7

, le rayon prototype déformé loalement et simulateur

d'une la reloalisation du ombustible. Le but de ette partie est de quali�er le

renoyage du ÷ur en fontion de la géométrie du bouhage. En parallèle, une

ollaboration ave le LEMTA

8

permettra de s'intéresser au tranfert de haleur

dû à l'impat de gouttes d'eau sur les gaines déformées, en amont du front de trempe.

Dans le but de omprendre les essais intégraux ouplant des phénomènes

thermo-hydro-méanique, il est néessaire d'étudier l'in�uene de haun des

phénomènes renontrés. L'objetif de ette thèse est la oneption d'un ban d'essai

dédié à la détermination de loi de �uage de gaines soumises à des onditions

représentatives d'un APRP.

3. Projet n

◦
ANR-11-RSNR-0017-01

4. COmportement d'un Crayon en Aident de perte de réfrigérant primaire soumis à un Gra-

dieNt de températurE

5. Établissement des Lois de FluagE

6. COolability of a fuel Assembly during Loa

7. SimulAted Fuel Rod under loA onditioNs

8. Laboratoire d'Énergétique et de Méanique Théorique et Appliquée de l'Université de Lor-

raine.
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1. Démarhe de l'étude

1.1.4 Propriétés des gainages

Les généralités sur le Ziraloy-4 néessaires à la bonne ompréhension des hoix

e�etués au ours de e travail sont détaillés. Pour une bibliographie réente et plus

omplète sur les propriétés miro-struturales de es alliages, le leteur pourra se

référer aux travaux de Chosson [CHO 14℄, et pour les propriétés méaniques aux

travaux de Le Saux [LES 08℄. Le matériau d'intérêt est le Ziraloy-4 détendu, dont

la omposition himique est donnée dans le tableau 1.2.

Table 1.2 � Composition himique de l'alliage Zr-4 détendu (en pourentage mas-

sique).

Sn Fe Cr O C Zr

1,29 0,21 0,11 0,13 0,016 bal.

Fabriation des gaines en Ziraloy

Le zironium est utilisé dans l'industrie nuléaire pour sa transparene aux

neutrons (permettant la �ssion nuléaire en haîne) et sa résistane à la orrosion.

Des éléments d'addition omme l'étain, le hrome et le fer sont utilisés dans le but

d'améliorer ses performanes méaniques et sa résistane à la orrosion.

Le matériau de base, le ziron ZrSiO4, est essentiellement extrait de mines situées

en Australie et Afrique du Sud. Des opérations himiques suessives permettent

de séparer dans un premier temps le siliium, puis le hafnium du zironium. Les

éponges de zironium résultants de e proessus sont ensuite fondues et alliées ave

les éléments d'addition. Plusieurs étapes suessives mettent en forme l'alliage, à

partir de pro�lés massifs. Le laminage à pas de pélèrin, réalisé à froid, onfère au

tube sa géométrie �nale et sa texture marquée, étudiée par Murty et al. [MUR 06℄.

Un traitement thermique est �nalement appliqué à une température entre 450

et 500

◦
C pour obtenir du Ziraloy-4 détendu. Cette étape de détensionnement

permet de relâher les ontraintes induites par le proédé de fabriation mais les

gaines onservent leur texture. Les grains possèdent une orientation préférentielle,

ouramment rapportée par des �gures de p�les [FRÉ 01, CHO 14℄. En plus de

la texture liée à son proédé de fabriation, la gaine possède aussi des propriétés

méaniques liées à la struture ristallographique du zironium.

Transformation de phase des alliages de zironium

Le zironium se trouve sous deux phases allotropiques stables en fontion de sa

température. Le tableeau 1.3 résume les prinipales propriétés de haune des deux

phases.

Le omportement méanique de la phase α du zironium est anisotrope du

fait de sa struture ristallographique hexagonale et de l'orientation préférentielle

des grains [MUR 06, RAU 14℄. Pour le Ziraloy-4, la transformation α → α + β
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Contexte de l'étude

Table 1.3 � Propriétés physiques du zironium α et β [CHO 14℄.

Propriété Phase α à 20

◦
C Phase β à 900

◦
C

Domaine T < 863 ◦
C T > 863 ◦

C

Type de struture Hexagonale Cubique entrée

Paramètre de maille (nm)

a = 0, 323
c = 0, 515

a = 0, 362

Coe�ient de dilatation

thermique (K−1
)

αa = 5 · 10−6

αc = 9, 5 · 10−6 αa = 5, 5 · 10−6

débute à une température d'environ 810

◦
C. La ourbe de dilatométrie présentée

par Brahet et al. dans [BRA 98℄ met bien en évidene le début et la �n de la

transformation de phase pour le Ziraloy-4 (voir �gure 1.2).

Figure 1.2 � Courbe de dilatométrie pour du Ziraloy-4 [BRA 98℄.

Cette �gure met lairement en avant le hangement de volume qui se produit

ave la transformation de phase.

Dans le adre de notre étude, la température d'intérêt minimale est de 720

◦
C.

À ette température, Sills et al. ont démontré dans [SIL 79℄ que la reristallisation

de la phase α se fait quasi-instantanément pour des vitesses de hau�age inférieures

à 25

◦
C.s

−1
. Après reristallisation, les grains α deviennent équiaxes omme le

montrent les métallographies réalisées par Marple (�gure 3.12 dans [MAR 05℄). Le

Zr-4 reristallisé est le matériau utilisé pour la fabriation des tubes guides, ar sa

résistane au �uage est plus importante.
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1. Démarhe de l'étude

1.1.5 In�uene de l'environnement sur l'évolution des gaines

en réateur

Corrosion en surfae externe

Les gaines en Zr-4 sont au ontat de l'eau du CP à 320

◦
C et 155 bar au ours

de leur vie en réateur. La surfae externe de la gaine est soumise à une orrosion

qui se déroule en plusieurs étapes.

Dans un premier temps, l'adsorption de l'eau se produit en surfae de la gaine

et provoque la dissoiation des moléules H2O selon la réation :

H2O + 2e− → H2 +O2−. (1.1)

Les anions O2−
di�usent tout d'abord vers les sites otaédriques du zironium

(en phase α). Lorsque la limite de solubilité de l'oxygène dans le zironium est

atteinte, la réation Zr + 2O2− → ZrO2 + 4e− se produit et donne naissane à la

zirone. Cette ouhe va �nalement roître par la di�usion des anions O2−
jusqu'à

l'interfae métal/zirone et leur transformation en ZrO2 de manière itérative. Selon

le taux de ombustion et le matériau utilisé (Zr-4, M5, Zirlo, ...), la ouhe de

zirone mesurée en surfae externe des gaines en Zr-4 peut atteindre jusqu'à 100 µm
pour des taux de ombustion supérieurs à 50 GWj/t [FER ℄.

La présene de zirone modi�e le omportement thermo-méanique des gaines.

Cette in�uene sera abordée dans la suite. Ce revêtement d'oxyde forme aussi une

ouhe thermique isolante qui a pour e�et d'augmenter la température de la gaine.

Hydruration en surfae externe

De manière plus générale, la réation d'oxydation en surfae de la gaine s'érit

d'une façon plus omplète :

Zr + 2H2O → ZrO2 + 2xH2 + 4(1− x)H. (1.2)

Le terme 4(1− x)H orrespond à une faible partie de l'hydrogène libéré, qui est

absorbée par le métal. Au ours de sa vie en réateur, la gaine se harge alors en

hydrogène majoritairement sous la forme d'hydrures δ, de struture ubique à faes
entrées. Portier et al. [POR 05℄ rapportent des teneurs massiques en hydrogène

de 50 et 433± 120 wppm pour des gaines en Zy-4 ayant subi respetivement 3

yles à 29 GWj/t et 5 yles à 50 GWj/t. Les travaux expérimentaux de Forgeron

et al. [BRA 02℄ ont mis en évidene l'in�uene de la teneur en hydrogène (de 0 à

1000 wppm) sur la température de début de transformation de la phase α vers le

domaine bi-phasé α+β dans les alliages de Zy-4 et M5 et à une vitesse de hau�age

de 10

◦
C.s

−1
. Cette température déroît d'environ 15

◦
C tous les 100 wt.ppm.

La géométrie du ÷ur nuléaire induit un gradient thermique entre le bas
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Contexte de l'étude

et le haut des tubes. De plus, la température en surfae interne de la gaine, au

ontat du ombustible, est plus élevée qu'en surfae externe en fontionnement

normal. Ces di�érenes de température (environ 10

◦
C radialement) jouent sur la

répartition des hydrures. Heong et al. [HON 98℄ démontrent en e�et que l'hydrogène

se onentre dans les zones les moins haudes, même en présene de faibles gradients

thermiques.

Desquamation de la ouhe de zirone

La formation de la zirone, qui s'e�etue progressivement par di�usion des

anions O2−
, se fait de façon quasi-homogène jusqu'environ 70 µm de profondeur.

Pour des ouhes de zirone plus profondes, une desquamation a parfois été

observée (voir �gure 8 dans [ROM 97℄). Les travaux de Bossis [BOS 06℄ permettent

de visualiser la di�érene de morphologie des porosités présentes dans la ouhe

de zirone en fontion de la distane à la surfae externe (voir �gure 1.3a). Cette

struture hétérogène peut induire une desquamation de la zirone en surfae

externe, omme l'illustre la �gure 1.3b.

(a) Struture de la zirone (b) Desquamation

Figure 1.3 � Métallographie de la zirone formée sur une gaine en Zy-4 (a) et photo

de la desquamation de l'oxyde, issues des travaux [BOS 06℄.

La desquamation de l'oxyde permet à l'eau du CP d'être en ontat ave le

métal, de manière loale, formant des regroupements d'hydrures ar le métal y est

loalement mieux refroidi. La teneur en hydrogène sous les zones desquamées est

alors loalement très élevée en omparaison de la teneur moyenne dans la gaine.

Irradiation

La �ssion nuléaire qui se produit à l'intérieur des gaines induit des ollisions
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1. Démarhe de l'étude

élastiques entre les neutrons rapides et les atomes du métal. Ces ollisions peuvent

donner lieu à l'éjetion d'atomes de leur site ristallin, qui eux-aussi vont impater

d'autres atomes. Dans le adre de ette étude, l'irradiation n'a pas d'in�uene sur

la résistane au �uage des gaines, ar les essais sont e�etués à haute température

et les défauts induits par l'irradiation sont omplètement reuits.

1.2 Fluage seondaire des métaux à haud

Les alliages de zironium possèdent une struture polyristalline. Cet arrange-

ment partiulier est réé lors de la fabriation des métaux, du refroidissement après

la mise en forme à haud mais aussi de la mise en forme à froid (texture liée au lami-

nage). Au ours du refroidissement des arrangements ordonnés d'atomes se forment,

les grains, qui sont séparés par des zones moins ordonnées : les joints de grains. Cet

arrangement est représenté en �gure 1.4.

Figure 1.4 � Shéma représentatif de la miro-struture des alliages métalliques.

Cette miro-struture va jouer un r�le très important sur les méanismes de

déformation ativés à haute température. Cette struture présente trois types de

défauts : (1) les défauts pontuels, (2) les défauts surfaiques et (3) les défauts li-

néaires.

(1) Le réseau ristallin peut être distordu de manière loale par des atomes de

substitution, des launes ou enore des préipités.

(2) Les joints de mâle, les joints de grains ou l'interfae entre di�érentes phases

sont des défauts de type surfaique.

(3) En�n, les disloations sont les prinipales protagonistes de la plastiité des

métaux. Ces défauts sont présents dès la formation de la struture, et propagent de

manière linéaire à l'intérieur du réseau.

Pour aommoder les solliitations méaniques extérieures, le réseau peut se dé-

former de manière réversible ou permanente. Dans notre domaine d'étude, le om-
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Fluage seondaire des métaux à haud

portement viso-plastique du Ziraloy-4 gouverne la déformation des gaines.

1.2.1 Méanismes ativés dans les onditions d'APRP

La température met en jeu des méanismes de déformation qui sont essentiel-

lement liés à la di�usion des défauts. Les joints de grains ont un r�le important

dans e proessus de déformation. Il est généralement onsidéré que la di�usion

est thermiquement ativée pour des températures de l'ordre de la moitié de la

température de fusion du matériau (le zironium fond à 1850

◦
C). Les trois types

de défauts deviennent mobiles.

En 1948, Nabarro propose qu'un grain soumis à un hamp de ontrainte

non hydrostatique n'aura pas la même onentration de launes à ses frontières.

Pour une solliitation uni-axiale, les joints de grains orientés de manière perpendi-

ulaire à la solliitation réent plus de launes que les joints orientés dans la même

diretion que la solliitation. Pour maintenir un équilibre loal à l'interfae des

grains, il faut rétablir la répartition des launes. La di�usion des launes permet de

maintenir et équilibre. Elle se fait soit en volume, omme le proposent Nabarro

dans [NAB 48℄ et Herring [HER 50℄, soit le long des joints de grains, omme le

propose Coble [COB 63℄. Le shéma de la �gure 1.5 résume les deux possibilités de

di�usion.

Figure 1.5 � Représentation de la di�usion des launes d'un grain soumis à une

solliitation uni-axiale.

Ces deux raisonnements, basés sur la apaité des joints à agir omme des

soures/puits e�aes de défauts pontuels [SUT 95℄, prédisent une déformation

ontr�lée par la di�usion. Dans le as où les joints ne peuvent pas émettre ou

absorber de manière assez rapide, la déformation est ontr�lée par l'interfae : la
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1. Démarhe de l'étude

di�usion n'est plus le phénomène limitant.

La di�usion des défauts pontuels le long du joint de grains ou à travers le joint

de grains peut induire un glissement entre les deux grains. Pour les méanismes

di�usionnels, l'augmentation de la onentration des launes au joint de grains

favorise la roissane granulaire. La migration des joints de grains, et des points

triples (intersetion de 3 joints de grains), garantit un équilibre des tensions

interfaiales. Cette migration modi�e la ourbure des joints et met en ompression

les petits grains (entre de ourbure à l'intérieur des grains). Cette ompression va

favoriser la di�usion des atomes, au voisinage du joint de grains, des petits vers les

grands grains qui roissent.

L'appliation d'une forte ontrainte peut aussi induire le glissement inter-

granulaire. Dans e as les joints sont des soures/puits de disloations. Les

obstales au glissement le long du joint de grains réent des onentrations de

ontrainte qui sont relaxées par l'émission de es disloations dans le grain. C'est

la montée des disloations au plan atomique supérieur qui permet de ontourner

es défauts. Le glissement est alors aommodé par la déformation plastique des

grains, e qui induit un durissement.

1.2.2 Modélisation de la déformation à haute température

Les méanismes de déformation dérits i-dessus prédisent que la vitesse de défor-

mation peut-être limitée par la montée des disloations, par la di�usion des launes

en volume, la di�usion des launes le long du joint de grains, par la réation d'in-

terfae ou enore par le glissement intergranulaire. La vitesse de déformation ε̇ est

lassiquement modélisée en fontion de la ontrainte appliquée σ (en MPa)et la

température T (en K) par :

ε̇ =
AµbD

RT

(

b

d

)p(
σ

µ

)n

.e
−

Q

RT
[

s−1
]

, (1.3)

où µ est le module élastique de isaillement, D un oe�ient de di�usion, b
le veteur de Burgers, R la onstante des gaz parfaits

9

, d la taille de grain, A
une onstante, n l'exposant de Norton et p l'exposant de taille de grain. Selon

les onditions thermo-méaniques, un ou plusieurs méanismes de déformation

peuvent être ativés mais il existe un méanisme dominant imposant les paramètres

matériau A, n, Q et p.

Dans le as d'un méanisme lié aux disloations, la déformation est liée

au glissement intergranulaire, ependant la montée des disloations limite la vitesse

de déformation [WEE 55, WEE 57℄. Classiquement, e méanisme est modélisé par

une di�usion en volume et un exposant n entre 3 et 5.

9. R = 8.31446 J.K−1
.mol

−1
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Fluage seondaire des métaux à haud

Dans le as de faibles ontraintes, 'est la di�usion des launes qui gouverne la

déformation. Pour les deux méanismes de di�usion (Nabarro-Herring et Coble),

l'exposant de Norton n est de l'ordre de l'unité. Les di�usions volumique et aux

joints de grains se aratérisent respetivement par une dépendane de la vitesse

de déformation à la taille de grain p de 2 et 3. De plus, les énergies d'ativation ne

sont pas les mêmes pour es deux méanismes. L'énergie d'ativation est en général

plus élevée pour la di�usion en volume.

Le méanisme de déformation par réation d'interfae n'est pas abordé pour les

alliages de zironium.

1.2.3 Superplastiité

La superplastiité aratérise la apaité pour une struture ristallographique

de se déformer de façon importante, sans rompre, à haute température. Elle s'étudie

lassiquement par des essais de tration à vitesse de déformation ou déplaement

onstante. L'exposant m quali�e la sensibilité de la ontrainte d'éoulement à la vi-

tesse de déformation (σ ∝ ε̇m). La superplastiité ouple plusieurs des méanismes

détaillés préédemment. La rupture tardive peut être expliquée par la onserva-

tion de grains équiaxes tout au long de la déformation. Plusieurs méanismes inter-

viennent pour permettre e mode de déformation : le glissement intergranulaire, la

rotation des grains mise en évidene par Beere [BEE 77℄, un glissement de groupes

de grains observé par Fionova et al. [FIO 94℄, et. Le omportement à l'éhelle mi-

rosopique est très hétérogène et di�ile à modéliser à l'éhelle marosopique.

Ashby et Verall développent ependant un modèle [ASH 73℄ prenant en ompte le

glissement intergranulaire et une aommodation par di�usion de launes en volume

et au joint de grain. La vitesse de déformation s'exprime alors :

ε̇ = 100
ΩDV

RTd2

(

σ − 0.72Γ

d

)(

1 +
3.3δJGDJG

dDV

)

[

s−1
]

, (1.4)

ave Ω le volume atomique, Γ l'énergie spéi�que du joint de grains et DJG le

oe�ient de di�usion le long des joints de grains. Cette modélisation est étendue en

trois dimensions par Langdon [LAN 91℄. Plus réemment, Massih [MAS 15℄ ouple

l'équation d'Ashby Verall ave une loi des mélanges dans le but de modéliser le

�uage des alliages de zironium dans le domaine bi-phasé.

1.2.4 Carte de méanismes du zironium

En utilisant les données disponibles à son époque et en se basant sur la proé-

dure développée et détaillée par Frost et Ashby dans [ASH 82℄, Ashby et Sargent

proposent la artographie des méanismes de déformation, traée en �gure 1.6, pour

le zironium possédant une taille de grain d = 100 µm [SAR 82℄.

Sur ette arte, les lignes iso-ε̇ sont traées en fontion de la température et de

la ontrainte de isaillement. D'après es travaux, la di�usion des launes au joint
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1. Démarhe de l'étude

Figure 1.6 � Cartographie des méanismes de déformation du zironium, pour une

taille de grain de 100 µm.

de grains du zironium en phase α gouverne la déformation pour des températures

inférieures à 600

◦
C et de faibles vitesses (ε̇ omprises entre 10

−10
et 10

−12
s

−1
). Pour

des vitesses plus élevées, le �uage par mouvements de disloations, ontr�lé par le

� pipe di�usion � dans le ÷ur des disloations. Les lignes admettent une variation

au moment du passage de la phase α à la phase β. Dans les alliages de zironium,

la transformation de phase se produit entre environ 810 et 900

◦
C. Dans le domaine

bi-phasé, la miro-struture varie beauoup. Ce domaine en température fait sûre-

ment apparaître des méanismes de déformation di�érents que eux présents pour

haune des phases seule.

Les énergies d'ativation, pour une taille de grain de 100 µm déterminées pour la

déformation de type di�usion en volume et aux joints de grains sont respetivement

190 et 124 kJ/mol.
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Comportement du Zr-4 à haute température

1.3 Comportement du Zr-4 à haute température

Généralement, le omportement viso-plastique est aratérisé au moyen d'essais

d'érouissage, de relaxation ou de �uage. Les essais d'érouissage se font à vitesse de

déformation onstante. Ils étudient la relation entre la ontrainte σ et la déformation

ε. Les essais de relaxation se déroulent à déformation onstante. Ils visent à étudier

la visosité des matériaux, autrement dit la relation entre la vitesse de déformation

et la ontrainte. En�n, les essais de �uage étudient la déformation de la struture

dans le temps pour une ontrainte donnée.

Ces trois essais fournissent des données omplémentaires à la aratérisation du

omportement viso-plastique des matériaux. Les essais de �uage se déroulent gé-

néralement à e�ort onstant. C'est le type d'essai le plus utilisé pour étudier le

omportement des métaux à haute température, ar 'est aussi le plus simple à

mettre en plae sur des temps longs. En e�et, il ne néessite pas de suivi de la

déformation pendant l'essai. C'est e type d'essai qui est lassiquement hoisi pour

étudier le omportement des gaines de Zr-4 dans des onditions d'aident de perte

de réfrigérant primaire. Une ourbe de �uage standard est traée dans la �gure 1.7,

représentant la déformation dans le temps. La ourbe de ε̇-ε est généralement utili-

sée pour déterminer préisément la deuxième phase du �uage.

Figure 1.7 � Courbes standard de �uage.

Trois phases sont mises en évidene ave es ourbes. Le �uage primaire fait ap-

paraître une diminution de la vitesse de déformation, qui est liée à l'érouissage du

matériau. Dans un seond temps, la vitesse de déformation devient onstante e qui

aratérise le �uage seondaire. Finalement, le �uage tertiaire mène à la rupture de

l'éprouvette. Cette rupture peut se produire par épuisement de dutilité (rédution

de la setion de l'éprouvette jusqu'à e qu'il ne reste qu'un grain sur lequel s'ap-

plique toute la ontrainte), soit par l'endommagement du matériau.
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1. Démarhe de l'étude

L'étude du omportement marosopique en �uage des gaines vise à identi�er la

relation phénoménologique de l'équation (1.5), où ε̇ss est la vitesse de �uage station-
naire exprimée en [s

−1
℄, T la température en Kelvin, σ la ontrainte en mégapasals,

et R la onstante des gaz parfaits en [J.K

−1
.mol

−1
℄.

ε̇ss =A · σn · exp
(

− Q

RT

)

[

s−1
]

(1.5)

ln (ε̇ss) =ln (A) + n.ln (σ)− Q

RT
(1.6)

De façon générale, les vitesses de �uage seondaire sont mesurées au moyen de

plusieurs essais de �uage menés pour des températures et ontraintes di�érentes.

À partir de es données pontuelles, les résultats sont traés dans les domaines

présentés dans la �gure 1.8 pour déterminer de façon linéaire (voir équation

(1.6)) l'exposant de Norton n, l'énergie d'ativation Q en [J/mol℄ et le ÷�ient

pré-exponentiel A en [MPa

−n
.s

−1
℄.

(a) Détermination de n (b) Détermination de Q

Figure 1.8 � Régression linéaire pour déterminer les paramètres matériau.

La détermination de es paramètres modélisant le omportement en �uage est

très dépendante des onditions d'essai, des mesures mises en plae et du alul de

la ontrainte σ. Ces essais à haute température se déroulent généralement sous vide

et/ou en atmosphère non oxydante. Le montage des éprouvettes, des appareils de

mesure, et la proédure d'essai sont lourds et prennent du temps. Il est di�ile de

faire beauoup d'essais, e qui amène à optimiser la matrie d'essais. Ainsi, pour

le même matériau admettant deux méanismes de déformation dépendants de la

ontrainte σ, la détermination de l'exposant de Norton peut donner les valeurs

attendues n1 et n2, mais aussi n′

1 et n2 en fontion des onditions d'essais omme

l'illustre la �gure 1.8a.
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Comportement du Zr-4 à haute température

Les gaines des rayons ombustibles évoluent beauoup d'un point de vue

mirostrutural au ours de leur vie en réateur et de manière hétérogène. La

présene d'hydrogène et de zirone va notamment modi�er les propriétés thermo-

méaniques des gaines soumises à des onditions d'aident de perte de réfrigérant

primaire. Le besoin de aratérisation du �uage des alliages de zironium dans

e type de onditions thermo-méaniques n'est pas réent, et plusieurs dispositifs

d'essais ont été onçus dans le but de modéliser le �uage de la gaine dans e

ontexte. Quatre bans d'essais, les plus aboutis, prohes du dispositif de ette

étude et les mieux doumentés sont présentés, ainsi que les résultats prinipaux.

1.3.1 Exploitations de Rosinger et Bera, et de Hayes et Kass-

ner

Dans le adre de leur étude expérimentale, Rosinger et al. [ROS 78℄ ont reensé

les résultats obtenus par leur dispositif et par les dispositifs préédents (qui ne

seront pas détaillés ii) de Busby et al. [BUS 74℄, Clendening [CLE 78, CLE 75℄,

Chung et al. [CHU 77℄. La �gure 1.9 résume les résultats d'intérêt pour notre étude.

σ (MPa)
10 20 30 40

ε̇
s
s
(s

−
1
)

10-6

10-5

10-4

10-3

10-2

Chung (800 °C)

Clendening (767 °C)

Busby (802 °C)

Rosinger (802 °C)

Clendening (817 °C)

Chung (850 °C)

Figure 1.9 � Résultats des essais présentés dans [ROS 78℄.

Malgré les di�érenes entre les matériaux et les solliitations méaniques étudiés

par es auteurs, Rosinger et al. herhent à modéliser le �uage des alliages en se

basant sur es données pour des gammes en températures T (en K) et ontraintes

σ (en MPa) assez étendues. La loi déterminée par Rosinger et al. qui représente le
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1. Démarhe de l'étude

mieux es résultats dans le domaine α est :

ε̇ss = 2000 · σ5.32±0.14 · exp(−284.103

R · T )
[

s−1
]

. (1.7)

Cette loi est en bon aord ave l'énergie d'ativation donnée par Sargent

[SAR 82℄ pour le zironium dans le as de déformation de type disloation. Les

auteurs attribuent au domaine bi-phasé la loi :

ε̇ss = 84 · σ2.28±0.06 · exp
(−155.103

R · T

)

[

s−1
]

. (1.8)

L'énergie d'ativation est en aord ave elle de la di�usion en volume donnée

par Sargent pour les domaines α et β.

Plus réemment, Hayes et Kassner apitalisent aussi les données produites

par di�érents auteurs pour démontrer dans [KAS 04, HAY 06℄ que le �uage

seondaire est bien modélisé dans les alliages de zironium par ette loi puissane

pour la ontrainte et thermiquement ativée. La �gure 1.10a met en évidene

le hangement d'in�uene de la ontrainte sur la vitesse de déformation pour le

zironium. La �gure 1.10b ompare les résultats obtenus pour le zironium, le

Ziraloy-2 et le Ziraloy-4.

(a) Zironium [HAY 02℄ (b) Zironium et alliages [HAY 06℄

Figure 1.10 � In�uene de σ sur ε̇ss

Ces résultats mettent lairement en évidene deux régimes de �uage à basse
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Comportement du Zr-4 à haute température

et haute ontrainte. Malgré l'absene de données pour le Ziraloy-4 à basses

ontraintes, on peut supposer que la tendane sera similaire à elle du zironium et

du Ziraloy-2.

1.3.2 Essais et métallographies réalisés par Garde et al.

Les travaux de Garde et al. [GAR 78℄ sont une référene pour le �uage des

Ziraloy dans le domaine bi-phasé. Des essais d'érouissage sont onduits sur

des éprouvettes de tration dimensionnées en respet ave la spéi�ation ASTM

E8-69. Des alliages de Ziraloy-2 et 4 sont testés. Ils présentent des miro-strutures

reristallisées et des tailles de grain de 15 µm pour le Ziraloy-2, et 5 et 11 µm
pour le Ziraloy-4. Les essais sont réalisés sous vide (environ 1, 3 10−3

Pa), et en

imposant les vitesses de déplaement de la traverse. Les résultats des éprouvettes

de Ziraloy-4 reristallisé ayant une taille de grain de 11 µm sont onsidérés.

Les résultats mettent en évidene un pi d'allongement à rupture entre 800 et

850

◦
C (�gure 4 de [GAR 78℄). La texture des éprouvettes a une in�uene très

faible sur e pi. Les auteurs évoquent une superplastiité ar la sensibilité de la

ontrainte d'éoulement à la vitesse de �uage est m = 1

n
> 0, 3. La vitesse de �uage

a�ete, par ontre, l'élongation maximale à 850

◦
C, et la tendane est la même pour

les tailles de grains de 5 et 11 µm : l'allongement à rupture est le plus important

pour 10−5 < ε̇ < 10−4
s

−1
.

Figure 1.11 � Métallographie de la surfae déformée d'une éprouvette rayée au

préalable [GAR 78℄.

Une métallographie de la surfae déformée d'une éprouvette Ziraloy-4 ave des

grains de 5 à 20 µm, à 900

◦
C et une vitesse de 3.3 10−4

s

−1
est présentée en �gure

1.11. Cette éprouvette avait été rayée avant l'essai. La rayure post-mortem présente

une disontinuité aux joints de grain mettant en évidene un glissement au joint de
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1. Démarhe de l'étude

grain et une rotation pour aommoder la déformation. De plus, la rayure semble

être inlinée dans le grain 3 par rapport au grain 2.

Cette superplastiité pourrait être liée à la faible quantité de phase β formée à

850

◦
C pour le Ziraloy-4. Pour étudier ette hypothèse, deux séries d'essais sont

réalisées sur du Ziraloy-4 ave une tenue à haute température de 0.16 et 2 h avant

l'essai. Les miro-strutures pour es deux matériaux obtenues par Garde et al. à
850

◦
C sont données dans la �gure 1.12.

(a) Maintien 0.16 h (b) Maintien 2 h

Figure 1.12 � Métallographies démontrant l'e�et d'un maintien de 2 h sur la miro-

struture de l'alliage à 850

◦
C [GAR 78℄.

Ces métallographies mettent en évidene des joints de grains plus épais pour un

maintien à 850

◦
C de 2h avant l'essai. Le pi d'élongation totale est diminué pour

un maintien de 2h. Il semblerait que le glissement aux joints de grain soit assisté

par e faible �lm de phase β qui se réée entre les grains α durs. La oalesene

de la phase β se produit par ontre pour des temps de maintien plus longs, e qui

mène à une ouhe de β plus importante qui permet un glissement moindre.

Pour que la miro-struture soit ohérente, notamment aux joints de grain,

un seond méanisme de �uage est néessairement ativé. Garde et al. propose,
d'après les observation métallographiques et les �gures de sensibilité de la vitesse

de déformation, que la superplastiité est aommodée par di�usion pour de faibles

ε̇sseq, par le glissement des disloations pour des faibles valeurs de m et des grains

allongés sur les métallographies, et par la migration potentielle des joints de grains

[GLE 69℄ pour des niveaux de ontrainte intermédiaires.

L'e�et de la température sur ε̇sseq est �nalement aratérisé par des éner-

gies d'ativation Q ∈ [270, 352] kJ/mol, en fontion de la ontrainte. L'exposant de

Norton, alulé à partir de l'évolution de la sensibilité m = 1/n vaut environ 2.8 à

850

◦
C, pour des grains de 5 et 11 µm.
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Comportement du Zr-4 à haute température

1.3.3 Essais de �uage en tration

1.3.3.1 Mahine du Centre des Matériaux (ENSMP)

Les données présentées dans ette setion sont tirées du manusrit de thèse de

S. Fréhinet [FRÉ 01℄, et de l'artile de D. Kaddour qui reprend es résultats pour

les omparer à eux du M5 [KAD 04℄. Les éprouvettes testées sur e dispositif sont

des tronçons de gaines d'une longueur de 265 mm. Les essais se déroulent sous un

vide avané de 10−6
mbar. Nous nous intéressons uniquement aux essais réalisés à

des températures de 700, 750, 800, 825 et 850

◦C.

Protoole d'essai et hargement thermo-méanique

Les gaines sont �xées sur la mahine en utilisant des olives à sertir. L'éprouvette

est hau�ée à une vitesse de 50

◦
C/min. Le hau�age est appliqué par 4 lampes

infra-rouge d'une puissane de 1.5 kW haune. Le refroidissement est limité par

l'inertie thermique du four. Une fois que la température onsigne est atteinte, la

harge axiale est appliquée en 10 s par un vérin életroméanique. Pour un seul

essai, plusieurs e�orts sont appliqués par paliers omme le montre la �gure 1.13.

Temps (s)

C
ha

rg
em

en
t

 

 

F (daN)
T (°C)

Figure 1.13 � Représentation du hargement thermo-méanique appliqué par S.

Fréhinet [FRÉ 01℄.

De ette façon, il est possible de véri�er si l'histoire du hargement a un e�et

sur le �uage de l'alliage.

Mesures

La température est relevée au entre de la zone de mesures par un thermoouple

de type S thermosoudé diretement sur l'éprouvette. Une di�érene en température

de 5

◦
C est mesurée dans la zone utile. L'e�ort est mesuré par deux apteurs selon

la ontrainte souhaitée, qui ont des apaités maximales de 20 et 100 daN .
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1. Démarhe de l'étude

Une mesure par extensométrie LASER est mise en plae à partir de deux

drapeaux d'alumine ollés sur la surfae du tube par de la olle réfrataire. Cette

méthode permet d'éviter le ontat entre l'appareil de mesure et le tube, mais

néessite tout de même de oller les anneaux d'alumine. Les drapeaux servent de

traeurs : un émetteur envoie une nappe LASER et le réepteur mesure la perte de

signal liée à leur présene. La distane entre les deux drapeaux est suivie en temps

réel. Pour l'emploi de ette tehnique deux hublots sont disposés de part et d'autre

de l'eneinte du four.

Un suivi de résistivité permet de s'intéresser à la transformation de phase lors

des hau�age et refroidissement de l'éprouvette. Ce moyen de mesure sert aussi de

dilatomètre pour aluler la variation de longueur pendant l'essai méanique. Les

érous des olives à sertir permettent aussi de onduire le ourant, et deux points de

mesure sont ajoutés sur l'éprouvette, à une distane de 20 mm.

Exploitation des essais

La température est supposée homogène dans la zone utile. La déformation

vraie moyennée dans la zone utile est alulée à partir des mesures de résistivité

et d'extensométrie. La ontrainte vraie est alulée à partir de la déformation

vraie sous les hypothèses de solliitation uni-axiale et de onservation du volume.

Les intervalles de temps destinés au alul des vitesses de �uage stationnaires ε̇sseq
sont déterminés à partir de la ourbe de �uage. De manière générale, les résultats

présentés par Fréhinet montrent que le �uage primaire n'apparait que pour les

faibles ontraintes. Pour les ontraintes intermédiaires, le �uage seondaire est

établi dès le début du palier (l'établissement de la harge prend 10s).

Résultats pour la phase α
En utilisant un modèle exponentiel de type Norton pour la ontrainte et Arrhé-

nius pour la température, Fréhinet détermine la loi :

ε̇ss =
1, 63 108

T
· σ5±0,5 · exp

(−(360.103 ± 30.103)

R · T

)

[

s−1
]

, (1.9)

valide pour des ontraintes uni-axiales vraies σ supérieures à 10 MPa. Pour rappel,

l'énergie d'ativation est déterminée à partir de 3 température T (973, 1023 et 1073

K). Pour des niveaux de ontraintes plus faibles, les vitesses de �uage stationnaire

mesurées présentent une dispersion importante rendant di�ile l'extration de para-

mètres matériau. La loi 1.10 est proposée par Fréhinet, en se basant sur les travaux

de Ashby et Frost [ASH 82℄.

ε̇ss =
106

T
· σ1,3±0.5 · exp

(−(190.103 ± 30.103)

R · T

)

[

s−1
]

(1.10)

Le méanisme gouvernant la déformation par �uage à faible ontrainte est alors

assoié à la di�usion intergranulaire, et pour des ontraintes supérieures à 10 MPa
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Comportement du Zr-4 à haute température

le glissement par montée des disloations serait le méanisme de �uage dominant.

Résultats pour la phase α + β
Les essais menés pour les températures de 825 et 850

◦
C de manière instantanée

par Fréhinet sont pris en ompte. Ils sont réalisés pour σzz < 12 MPa. Pour es

deux températures, les vitesses de �uage stationnaire sont présentées en fontion

de la ontrainte dans un domaine log-log. Une régression linéaire semble pouvoir

modéliser l'e�et de la ontrainte pour es deux séries d'essais, et un méanisme de

�uage par di�usion pourrait être assoié à e domaine en température et ontrainte.

La �gure 1.14 rend ompte de l'in�uene de la température sur les vitesses de �uage

seondaire pour les faibles ontraintes. Une nette augmentation de l'énergie d'ati-

vation, alulée point par point d'après les données de [FRÉ 01℄, est observée dans

le domaine bi-phasé, ave un pi à 850

◦
C.
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(b) Énergie d'ativation

Figure 1.14 � Les données de la �gure III.32 [FRÉ 01℄ sont retraées en (a) et sont

utilisées pour aluler point par point les énergies d'ativation pour haune des

ontraintes (b).

1.3.3.2 Dispositif pour ELFE

Des essais de tration sont réalisés ave le ban d'essai FIGARO sur des

éprouvettes déoupées dans les tubes. Deux géométries d'éprouvettes, représentées

sur la �gure 1.15a, sont testées. Leur géométrie permet d'éviter les e�ets de

struture du tube.

Le matériau de l'étude est le Zr-4 bas étain vierge, pré-hydruré et pré-oxydé.

Protoole d'essai et hargement thermo-méanique

Les essais sont onduits dans un four étanhe et sous vide primaire (de 2 à

5.10

−2
mbar), réalisé à l'argon. L'éprouvette est hau�ée par le four à une vitesse

de 2

◦
C.s

−1
. Une fois que la température onsigne est atteinte, le hargement de
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1. Démarhe de l'étude

(a) Plan des éprouvettes testées dans ELFE (b) Marques

Figure 1.15 � Géométrie des éprouvettes de tration uni-axiale [DOM 16℄.

tration est appliqué par un vérin életroméanique à la vitesse de 10 N.s

−1
. Comme

pour les essais de Fréhinet (voir �gure 1.13), plusieurs hargements méaniques

sont appliqués par essai.

Mesures

La température est mesurée par un thermoouple thermosoudé sur l'intérieur

d'une des pattes de l'éprouvette. L'inertitude de mesure est donnée à 6 et 2,9

◦
C

pour les températures respetives de 660 et 960

◦
C. Le gradient thermique axial in-

duit par le montage est estimé à 1

◦
C pour une longueur de 4 mm à 700

◦
C. Comme

pour le dispositif préédent, un hublot permet d'utiliser un extensomètre. Quatre

bandes de peinture, à base de poudre de éramique, sont déposées sur l'éprouvette

(voir la �gure 1.15b). Ces bandes sont les marqueurs utilisés pour l'extensométrie.

La distane entre les bandes est suivie dans le temps. Les déformations peuvent

être alulées en utilisant di�érentes bandes et moyennées sur des longueurs de

référene plus ou moins grandes.

Résultats

Les déformations vraies sont alulées, et les ontraintes sont estimées en atua-

lisant la géométrie déformée (σ = F/S(t) en MPa). Les résultats obtenus à 750, 800

et 850

◦
C pour le matériau vierge sont traés dans la �gure 1.16.

Pour les températures de 750 et 800

◦
C la dispersion des vitesses déterminées ne

permet pas de distinguer une variation d'in�uene de la ontrainte dans e domaine

d'étude. Globalement, es résultats sont en bon aord ave les vitesses mesurées
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Figure 1.16 � Résultats obtenus par le dispositif ELFE pour le Zr-4 vierge.

dans l'étude de Fréhinet. À 850

◦
C, une variation de la pente ∆ε̇ss/∆σ est observée

entre 10 et 20 MPa.

1.3.4 Dispositif EDGAR

Les dispositifs EDGAR 1 et 2 [RÉO 90℄ développés par le CEA, permettent

de réaliser des essais en pression interne sur des tubes long de 50 m hau�és

par ourant diret, et dans une atmosphère de vapeur. Ce dispositif permet

des vitesses de hau�age allant jusqu'à 250

◦
C.s

−1
, e qui permet d'étudier les

onditions thermo-méaniques du début de l'APRP. Dans le adre de notre étude,

seules les données des essais de �uage isotherme seront utilisées. Les données ré-

sumées dans ette setion sont tirées du manusrit de thèse de R. Chosson [CHO 14℄.

Protoole d'essai et hargement thermo-méanique

Pour les essais utilisés, la température est dans un premier temps imposées

à 350

◦
C. Un générateur de vapeur permet alors de saturer l'eneinte en vapeur

d'eau. La température d'essai est ensuite imposée par un hau�age à une vitesse

imposée de 10 ou 25

◦
C.s

−1
. La pression interne est ensuite imposée après un temps

d'attente de 20 à 30 s. Le hargement méanique est bi-axial, ar seul le poids de

la gaine est ompensé tel que σθθ = 2.σzz.

Mesures

La température de la gaine est mesurée en externe et en interne. Le dispositif

ayant été amélioré dans le temps, plusieurs types de mesure en température sont

31

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



1. Démarhe de l'étude

employés sur les essais exploités. Pour la température en peau externe, la mesure est

e�etuée au milieu de l'éprouvette soit par un pyromètre mono ou bi-hromatique,

soit par un thermoouple de type S diretement soudé sur la gaine. La mesure

par thermoouple est loale, tandis que la mesure par pyrométrie est moyennée

dans la zone du spot

10

. La température à l'intérieur du tube est mesurée par un

thermoouple mis en plae par un isolant en éramique. Le thermoouple n'est

pas thermo-soudé sur l'éprouvette mais mesure la température ambiante dans la

gaine. Les mesures de température font état d'un gradient d'environ 5

◦
C sur la

ironférene du tube, et de 15

◦
C sur sa hauteur.

Une nappe LASER sert à mesurer le diamètre externe De au entre de l'éprou-

vette. Le alul de la déformation moyenne tangentielle déoule de ette mesure.

Modèle méanique

Les essais de �uage du dispositif EDGAR (pression interne) sont dépouillés en

utilisant le ritère de von Mises pour aluler une déformation équivalente à partir

de la seule mesure de diamètre externe 1.11. Les aluls sont e�etués en onsidérant

le diamètre moyen de l'éprouvette Dm. Pour aluler la déformation équivalente ε∗M ,

∆Dm est supposé équivalent à ∆De, et l'hypothèse de déformations planes est faite

[LIM 00℄.

ε∗M =
2√
3
|ln( Dm

Dm0

)|
[

s−1
]

(1.11)

σ∗

M =

√
3

2
|pi − pe|

Dm0

2e0
exp(

√
3ε∗M) [MPa] (1.12)

Le modèle permet de tenir ompte, loalement, d'un e�et de struture lié au

ballonnement. L'axi-symétrie est supposée, et la �exion est onsidérée omme

négligeable pour de faibles déformations. À partir de e modèle, la déformation

équivalente est traée en fontion de la ontrainte de von Mises, et la partie

quasi-linéaire de la ourbe est utilisée pour aluler la vitesse de �uage seondaire

ε̇sseq (voir �gure II.30 [CHO 14℄).

Comparaison des essais EDGAR ave eux de Fréhinet

Les résultats présentés par R. Chosson mettent en évidene une dispersion

importante sur les vitesses de �uage seondaire dans des onditions d'essai similaires

et dans le domaine d'étude 750-800

◦C. Ces résultats sont traés dans la �gure 1.17,
ave la loi déterminée par Fréhinet pour haque température étudiée.

Du fait de l'établissement de es résultats sur une période de 30 ans, les mesures,

expérimentateurs, dépouillements, ... hangent et la omparaison des résultats

ave eux obtenus par Fréhinet sur ses essais est rendue di�ile. Il est di�ile de

onlure sur l'in�uene du type de solliitation (tration ou pression interne) et

10. La taille n'est pas préisée.
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Figure 1.17 � Comparaison des lois déterminées par Fréhinet et des résultats

EDGAR.

de l'environnement (vapeur ou vide). On peut toutefois noter que la onordane

globale entre les résultats de Fréhinet et du dispositif EDGAR est bonne.

R. Chosson détermine �nalement la loi de omportement :

ε̇sseq =
1, 85.106

T
· σ5±0,1

vM · exp(−(267.103 ± 10.103)

R · T )
[

s−1
]

, (1.13)

dans le domaine de validité en température de 873 à 993 K et en ontrainte 20

à 80 MPa. Un méanisme de �uage par montée des disloations est assoié à e

domaine.

Du fait de la omplexité de es essais et des seules mesures loales de diamètre

et température, l'analyse ne semble pas tout à fait su�sante d'un point de vue

méanique pour déterminer une loi de omportement. Le ban d'essais EDGAR

est le plus prohe de elui onçu à l'INSA de Lyon, ependant les mesures très

adaptées pour établir des ritères de rupture semblent moins adaptées à l'analyse

du omportement en �uage des éprouvettes.

Les essais EDGAR sont menés jusqu'à l'élatement de la gaine. Une information

intéressante onerne l'absene d'endommagement dans la phase de �uage tertiaire.

En e�et, ette phase de loalisation de la déformation est alors diretement liée au

hangement de la géométrie de gaine et à sa strition.
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1. Démarhe de l'étude

Conlusions

Les gaines en alliage de zironium, qui onstituent la première barrière

de on�nement des déhets radioatifs, sont soumises a une pression interne

à haute température dans le as hypothétique d'un APRP. Ces solliitations

thermo-méaniques mènent au �uage des rayons. Aux températures d'intérêt, les

méanismes de di�usion des défauts sont thermiquement ativés, et les joints de

grains jouent un r�le important dans leur di�usion.

Pour de faibles ontraintes, la di�usion de launes en volume ou aux joints de

grains provoque un glissement intergranulaire. Ce méanisme induit la déformation

marosopique de la struture. Pour des ontraintes assez élevées, la di�usion des

disloations aux joints de grains et leur émission dans les grains permet de déformer

plastiquement les grains et de les allonger dans le sens de la solliitation.

Le phénomène de superplastiité a aussi été introduit. Dans les onditions

propies (taille de grain, vitesse de déformation, ontrainte, température, et), les

grains peuvent aommoder une déformation marosopique très importante sans

modi�er leur forme équiaxe. Plusieurs méanismes sont ativés en même temps aux

joints de grains pour permettre e phénomène.

En onsidérant une approhe phénoménologique et marosopique, la loi

ε̇ss = Aσne−
Q

RT
semble être très adaptée pour modéliser le omportement en �uage

des alliages de zironium. Ave ette formulation, les méanismes de �uage par

di�usion de launes se traduisent par un exposant de Norton de l'ordre de l'unité.

Un �uage de type disloation est mis en évidene par un exposant ompris entre 3

et 5. La superplastiité se aratérise par un exposant m = 1/n ∼ 0, 3− 0, 4.
En�n, les paramètres de la loi de �uage sont failement identi�ables.

Plusieurs bans d'essais destinés à la aratérisation de �uage des Zira-

loy, dans les onditions thermo-méaniques de notre étude, ont été présentés ave

leurs résultats. De manière générale, on onstate une dispersion assez importante

entre les résultats des di�érents bans d'essai, mais parfois aussi pour un même

montage. Pour haun de es dispositifs, un essai de �uage est réalisé à une tempé-

rature supposée uniforme dans toute l'éprouvette. Une ou plusieurs solliitations

méaniques sont alors imposées. La déformation au ours du temps est mesurée

de manière pontuelle en surfae de l'éhantillon. La déformation vraie est utilisée

pour atualiser la ontrainte. Les paramètres du modèle sont ensuite déterminés en

utilisant les résultats obtenus pour di�érentes onditions thermo-méaniques.

Dans le domaine α, les études présentées mettent en évidene deux méanismes

de déformation aratérisés par un exposant n ∼ 1 pour les basses ontraintes et un
exposant n ∼ 5 pour des ontraintes plus élevées. Les énergies d'ativation sont un

peu plus dispersées entre 190 et 360 kJ/mol. Ces études n'utilisent généralement

que trois à quatre points pour déterminer les énergies d'ativation (soit 3 ou 4

onditions de température testées).

34

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Comportement du Zr-4 à haute température

Dans le domaine biphasé, l'étude de Garde et al. [GAR 78℄ met en évidene

des phénomènes di�érents, notamment la superplastiité de l'alliage entre 800 et

900

◦
C. Les grains onservent leur forme équiaxe et la translation intergranulaire

aompagnée d'une rotation des grains est observée. Les auteurs déterminent un

exposant 0, 3 < m < 0, 35 dans le domaine d'intérêt, soit un exposant de Norton

2.8 < n < 3.4. Cette superplastiité est intimement liée à l'apparition d'un �lm de

phase β dans les joints de grains. Lorsque la phase β est présente en plus grandes

proportions, l'allongement à rupture est moins important. Du fait de l'apparition

de la phase β, la miro-struture est modi�ée. Les données de Fréhinet sont

utilisées pour traer l'évolution de l'énergie d'ativation Q entre 800 et 900

◦
C.

Cette ourbe met en évidene un pi d'énergie d'ativation de l'ordre de 400

kJ/mol à 850

◦
C. Dans le domaine biphasé, il est important de ne pas attendre

trop longtemps à haute température avant l'appliation du hargement méanique

pour être représentatif du as aidentel. En e�et, la miro-struture évolue dans le

temps à température onstante en formant de la phase β aux joints de grains e

qui modi�e le omportement en �uage des alliages de zironium [GAR 78℄.

Cet état de l'art réalisé dans le domaine de températures 750-850

◦
C ser-

vira de référene pour omparer résultats obtenus par notre étude ave la

littérature. Dans le ontexte d'un APRP, il est aisé d'imaginer que la température

de la gaine n'est homogène ni axialement, ni ironférentiellement. Connaissant

l'in�uene de la température sur le �uage de et alliage, e gradient de température

peut ertainement mener à la loalisation de la déformation. Il paraît alors inté-

ressant de mettre en plae un essai qui vise à appliquer un hargement thermique

non-uniforme à la gaine pour en étudier le �uage. Cet essai permettra d'étudier

le omportement de la struture méanique. Mettre en plae un essai n'est pas

su�sant, il faudra avoir en fae les mesures qui aideront à son analyse.

Dans le but d'identi�er une loi de omportement (in�uene de la ontrainte et

de la température sur la vitesse de déformation) à partir d'un seul essai, il faut que

l'essai se réfère à des températures et ontraintes di�érentes. La mesure des hamps

de déformation et de température est le point lé de la démarhe. C'est tout l'enjeu

du hapitre 2.
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Chapitre 2

Essais de �uage en pression interne à

haute température

Ce hapitre présente la oneption d'un essai de ballonnement ouvrant

une gamme étendue de onditions thermo-méaniques. Le dispositif,

les essais et les mesures sont détaillés. Dans le but de modéliser et

d'analyser les essais, des mesures inématiques et thermiques de

hamps sont adaptées au montage. Les hoix des instruments et des

méthodes de mesure par analyse d'images numériques, en deux

dimensions, ne sont pas onventionnels pour notre appliation. Les

deux méthodes prinipales, de orrélation d'images numériques et de

thermographie prohe infra-rouge sont détaillées, et quali�ées sur le

ban d'essai ave des essais dédiés. L'analyse d'un essai démontre que

le montage garantit une di�érene de température d'environ 15 à

25

◦
C entre le milieu et la frontière de la zone observée. Une

distribution des vitesses de �uage seondaire similaire à elle du pro�l

thermique est mesurée, mettant en évidene l'e�et important de la

température sur le �uage du tube. Les déformations et températures

mesurées en surfae dans une zone de longueur axiale de 20 mm au

ours de l'essai assurent des onditions thermo-méaniques rihes qui

pourront être apitalisées par la modélisation des essais.

37

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Sommaire

2.1 Introdution . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 39

2.2 Dispositif expérimental . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 40

2.2.1 Éprouvettes . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 40

2.2.2 Ban d'essais . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 41

2.3 Analyse d'images numériques pour la mesure de hamps

inématique et thermique . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 45

2.3.1 Thermographie prohe infra-rouge . . . . . . . . . . . . . . . 45

2.3.2 Corrélation d'images numériques . . . . . . . . . . . . . . . . 49

2.4 Quali�ation de la thermographie PIR . . . . . . . . . . . . . 51

2.4.1 Inertitudes des mesures par thermoouple . . . . . . . . . . . 52

2.4.2 Essai dédié à la thermographie PIR . . . . . . . . . . . . . . . 53

2.5 Quali�ation des mesures inématiques . . . . . . . . . . . . 58

2.5.1 Prinipe . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 58

2.5.2 Étalonnage du modèle de projetion optique . . . . . . . . . . 60

2.5.3 Calul du déplaement hors-plan basé sur la détetion de

ontours . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 61

2.5.4 Corretion de la CIN 2D . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 62

2.6 Appliation sur un essai à 850

◦C . . . . . . . . . . . . . . . . 66

2.6.1 Conditions d'essai . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 66

2.6.2 Distributions axiales des températures . . . . . . . . . . . . . 67

2.6.3 Distributions axiales des vitesses de �uage seondaire . . . . . 69

38

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Introdution

2.1 Introdution

La aratérisation des matériaux onnaît un essor depuis une vingtaine d'années,

expliqué par l'amélioration des mahines d'essai, des tehnologies de mesure, mais

aussi par les avanées de la modélisation et du alul numérique (éléments �nis,

NURBS, parallélisation, ...). L'analyse dite inverse permet de déterminer une loi

de omportement supposée, ou non, en modélisant les essais à partir de données

mesurées. Le ouplage expérimental/numérique permet des analyses méaniques

omplexes, omme notamment l'optimisation de la géométrie d'éprouvettes de

tration bi-axiale [AVA 16℄ pour la aratérisation d'une loi de omportement.

Dans la démarhe proposée ii, les essais sont optimisés pour déterminer la loi

de omportement dérite en équation (??), ave une analyse inverse utilisant la

modélisation par éléments �nis des essais.

N. Tardif et al. ont développé un ban d'essai permettant de réaliser des essais

bi-axiaux en appliquant un hargement en tration/ompression et en pression

interne [TAR 11℄. Grâe à e dispositif et dans le ontexte d'une rupture par

�uage du fond de uve de entrale nuléaire, l'initiation et la propagation de

�ssure dans les aiers de fond de uve soumis à des onditions thermo-méaniques

représentatives d'un aident grave en entrale nuléaire sont étudiées. En termes

d'instrumentation, une améra infra-rouge permet de faire de l'imagerie thermique

et une améra rapide permet de aluler la vitesse de propagation de la �ssure. La

température est supposée homogène dans la zone utile, et les essais sont réalisés

à 900 et 1000

◦
C. Ce dispositif a onstitué le point de départ pour onevoir les

nouveaux essais. Son adaptation aux essais de ballonnement par �uage sur les

gaines a néessité :

- le hangement de la tehnique de raord entre l'éprouvette et les mors qui se

fait ave des olives à sertir pour les tubes de Zr-4,

- la re oneption de l'eneinte de manière à augmenter le nombre de points de

vue sur la ironférene du tube,

- le hangement de la solution d'étanhéité entre les parties inférieure et

supérieure de l'eneinte,

- l'ajout d'un deuxième iruit pneumatique argon pour rendre indépendants le

balayage de l'eneinte et la pressurisation interne,

- l'ajout d'une sonde de pression pour l'atmosphère de l'eneinte.

Contrairement aux essais réalisés par N. Tardif, qui sont isothermes et à

une ontrainte �xée, l'essai à développer devra tirer pro�t de l'hétérogénéité de

la température dans la zone utile et référer à plusieurs niveaux de ontrainte. Les

verrous tehniques reposent essentiellement sur les mesures de hamps inématiques

et thermiques sur des tubes qui gon�ent à haute température, dans une eneinte

étanhe. De plus, les deux mesures doivent être réalisées sur des zones prohes de

manière à oupler les deux informations et pouvoir modéliser par la suite les essais.

Lyons et al. et Liu et al. démontrent que la orrélation d'images numériques
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

induit peu d'erreurs jusqu'à 704

◦
C [LYO 96, LIU 98℄, le rayonnement étant trop

élevé aux températures supérieures. Le ouplage de lampes LED bleues ave un

�ltre passe-bande entré sur la même longueur d'onde proposé par Grant et al.
[GRA 09℄ permet de s'a�ranhir du rayonnement des surfaes à haute température.

Des dispositifs sont maintenant aessibles, à un oût raisonnable, pour permettre

la mesure à haute température des hamps inématiques [PAN 12, BEA 14℄,

mais néessite un élairage uniforme, déliat à mettre en plae sur un tube. De

plus le ouplage de la thermographie ave ette méthode est rendu enore plus

di�ile ar la CIN utilise des motifs répartis aléatoirement en surfae alors que la

thermographie néessite une surfae ayant une émissivité uniforme.

Le dispositif, la proédure et l'instrumentation optique sont dans un pre-

mier temps présentés, puis les solutions pour s'a�ranhir des verrous tehniques

sont détaillées. La quali�ation de es solutions est faite sur des essais dédiés, et le

dépouillement d'un essai est �nalement présenté.

2.2 Dispositif expérimental

2.2.1 Éprouvettes

Le matériau d'intérêt est l'alliage Ziraloy-4 détendu dont la omposition

himique est donnée dans le tableau 1.2. L'étude de Sills et al. [SIL 79℄ a montré

que la reristallisation se fait rapidement à des températures supérieures à 700

◦
C.

Les tubes sont toujours texturés, mais les grains sont équiaxes.

Les tubes, fabriqués par l'entreprise CEZUS, sont déoupés par életroérosion

en tronçons de 90 mm de long. Les valeurs nominales du diamètre externe Φe et de

l'épaisseur e sont 9,5 mm et 0,57 mm. Des mesures d'épaisseur sur les tubes testés ont

mis en évidene des exentriités Ξ, dé�nies par la relation (2.1), omprises entre 1

et 3%. Ces mesures mettent en évidene que l'épaisseur ne varie pas dans la diretion

axiale du tube. Ce résultat résulte du proédé de fabriation par laminage à pas de

pélerin des tubes. Des mesures similaires ont été rapportées par Link et. al. [LIN 98℄.

Ξ =
emax − emin

emax + emin

(2.1)

La géométrie et les omposants de la zone utile sont présentés dans la �gure 2.1.

La zone entre les spires de l'induteur, longue de 20 mm, permet de visualiser l'évo-

lution du tube pendant l'essai par des moyens optiques. Des raords

1

sont sertis

sur les tubes, réduisant la longueur entre les mors à 58 mm. Ces raords font la

liaison entre les mors onçus par N. Tardif [TAR 09℄ et les gaines, permettant l'ap-

pliation d'un e�ort de tration / ompression dans la diretion axiale mais aussi la

pressurisation des tubes.

1. SS-10M2-1, SS-10M3-1, SS-10M2-4-1, Swagelok.
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Dispositif expérimental

Figure 2.1 � Les géométries de l'éprouvette (a) et des omposants de la zone utile

(b) sont présentées. Le repère de l'étude est donné dans ().

La CIN néessite la dépose d'un mouhetis en surfae de l'éprouvette. Une pein-

ture

2

noire est utilisée pour appliquer la sous-ouhe et des partiules de BND sont

déposées sur e revêtement noir. La taille des motifs du mouhetis varie entre 10 et

120 µm.

Trois thermoouples sont soudés dans la hauteur de la zone utile (la peinture

est loalement enlevée ave du dégraissant de surfaes), permettant de mesurer lo-

alement la température en surfae du tube. Les deux âbles du thermoouple sont

séparés par une bague en éramique

3

pour éviter tout ontat autre que elui ave

le tube. Le diamètre des �ls du thermoouple

4

est 0,078 mm. Il a été hoisi le plus

petit possible pour minimiser l'apport de matière (lié à la soudure par point) en

omparaison à la faible épaisseur du tube.

2.2.2 Ban d'essais

Deux lihés du montage sont donnés sur la �gure 2.2.

2. Thermo-oating 1200

◦
C - ULFALUX

3. SH-1-124

4. CAB KX 04
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

Figure 2.2 � Dispositif d'essai : vue globale de l'eneinte (a) et vue intérieure de

l'éhantillon (b).

2.2.2.1 Composants du dispositif

L'éprouvette est montée par le biais des onneteurs, et d'une oneption uti-

lisant des manhons expansibles

5

détaillée dans [TAR 11℄, sur une mahine servo-

hydraulique Shenk 10kN. Les essais se déroulent à l'intérieur d'une eneinte, re-

présentée shématiquement sur la �gure 2.3, dans laquelle de l'argon irule à un

débit ontr�lé, et à pression atmosphérique Pa. Ce balayage est assuré par une légère

surpression d'argon en amont de l'eneinte ouplée à un lapet anti-retour taré à

Pa. Le même système en aval de l'eneinte permet d'évauer le gaz à l'intérieur de

l'eneinte.

Le dispositif permet d'appliquer trois hargements (température, tration et pres-

sion interne) indépendamment les uns des autres.

Les tubes sont hau�és par un système indutif. Un générateur de puissane

6

de 6kW est ouplé à l'induteur présenté sur la �gure 2.1, et au refroidissement des

mors de manière à obtenir un pro�l thermique axialement non-uniforme dans la zone

observée. La température est asservie

7

sur la mesure fournie par un thermoouple

thermosoudé dans la zone utile.

Un iruit pneumatique (argon) dédié au hargement en pression interne est di-

mensionné pour une pression maximale de 110 bar. La pression est asservie par un

détendeur et est mesurée dans les mors supérieur et inférieur. L'appliation de la

pression interne Pi sur les mors induit un e�ort axial Fz (e�et de fond).

Un e�ort de ompression −Fz (voir équation (2.2), où Ri est le rayon interne

5. ETP Tehno 30

6. CELES

7. Eurotherm
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Dispositif expérimental

Figure 2.3 � Shéma du dispositif.

de la géométrie initiale du tube) est appliqué par le déplaement du vérin hydrau-

lique, et mesuré par la ellule d'e�ort, pour se plaer en moyenne dans l'épaisseur

de l'éprouvette dans le as d'une solliitation uni-axiale.

Fz = Pi · π · R2
i (2.2)

Cinq vitres en saphir ont été réparties sur la ironférene de l'eneinte et o�rent

un aès visuel à la zone utile du tube. Du fait de l'enombrement de la zone utile (�ls

des thermoouples), et du dispositif d'essai, quatre améras sont généralement utili-

sées. Elles sont toutes équipées d'optiques

8

200 mm maro. On herhe à onserver

le �ux optique en ours d'essai pour réaliser un alul de CIN préis. Le rayon-

nement du tube à haute température met à mal ette ondition. Le ouplage de

lumières [GRA 09℄ (ou laser pour l'interférométrie [PRA 10℄) monohromatiques,

éloignées du domaine infra-rouge, et d'une améra équipée d'un �ltre passe-bande

permet de s'a�ranhir de e problème. Deux anneaux de LED

9

sont mis en plae au-

dessus et en-dessous du tube de manière à obtenir un élairage uniforme. Ces lampes

possèdent un mode d'élairage �ash fournissant une intensité lumineuse puissante,

jusqu'à 500% de la puissane nominale, sur des temps ourts.

Deux de es améras

10

sont équipées d'un �ltre passe-bande

11

entré sur la lon-

8. NIK AF MICRO-NIKKOR 200MM F/4 D IF-ED

9. CCS LDR2-70-BL2

10. VC-12MC-M65E0-FM

11. MIDOPT FIL BP470/62
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

gueur d'onde λ = 470 nm des LED. Les deux autres améras

12

n'ont pas de �ltre

et assureront la mesure dans le domaine spetral prohe infra-rouge.

2.2.2.2 Proédure d'essai

L'atmosphère de l'eneinte est balayée par de l'argon avant haque essai. De

plus, un �ux d'argon persiste pendant l'essai a�n de minimiser la prise d'oxygène

par le métal à haute température. Les métallographies réalisées après les essais per-

mettront de quali�er le aratère peu oxydant de l'environnement. Le hargement

thermo-méanique que subissent les éprouvettes au ours d'un essai est représenté

sur la �gure 2.4.

Temps
 

 

Pression
Effort
Température F

3

F
2

F
1

P
2

P
1

P
3

T
consigne

Figure 2.4 � Chargement thermo-méanique typique d'une éprouvette.

La vitesse de hau�age des éhantillons est imposée à 3

◦
C.s

−1
. La mahine de

tration est pilotée en e�ort imposé. Une fois la température de onsigne atteinte,

trois étapes de �uage sont appliquées suessivement à des niveaux de pression Pi

(et d'e�ort Fi) di�érents. Le but est de mesurer, pour haun de es hargements

méaniques, les vitesses de �uage seondaire ε̇ss sur toute la hauteur observée

du tube. La durée de haque palier méanique est hoisie de manière à ne pas

dépasser εeq = 4% par hargement. Les déformations ne sont pas alulées pendant

l'essai, mais il est tout de même possible d'éourter les paliers par une intervention

manuelle.

Un signal analogique est délenhé au début du hau�age et est utilisé pour

enregistrer les données d'intérêt. Le front montant du signal délenhe le �ash

des lampes, la apture des images utilisées pour la CIN, l'enregistrement de la

pression dans les mors, dans l'eneinte et de l'e�ort mesuré par la ellule de la

12. Prosilia GE4900, ALLIED

44

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Analyse d'images numériques pour la mesure de hamps inématique et thermique

Shenk. Ce sont les grandeurs d'intérêt pour l'aspet méanique de l'essai. Le

front desendant du signal délenhe la apture des images sans élairage pour les

mesures dans le prohe infra-rouge et l'enregistrement des températures mesurées

par les thermoouples.

À la �n de l'essai, la onsigne en température est imposée à la température

ambiante. Le refroidissement du tube est assuré par ondution (les mors sont

refroidis à l'eau) et par onvetion (balayage d'argon). La température en surfae

externe du tube passe ainsi de 800 à 400

◦
C en 10 s environ.

Le ban et la proédure d'essai, présentés i-dessus, permettent d'obtenir

un hargement thermo-méanique hétérogène en surfae externe de l'éhantillon.

Des mesures de hamps, à la fois inématiques et thermiques, sont alors néessaires

pour analyser le omportement au �uage des tubes de Zr-4.

2.3 Analyse d'images numériques pour la mesure de

hamps inématique et thermique

Deux méthodes d'analyse d'images numériques sont adaptées au ban d'essai de

manière à mesurer les distributions axiales de la température, et de la vitesse de

�uage seondaire ε̇sseq.

2.3.1 Thermographie prohe infra-rouge

Pour rappel, un mouhetis est appliqué sur la surfae externe des tubes dans

le but de déterminer, par orrélation d'images numériques, les déplaements axial

et ironférentiel dans la région observée. Les motifs sont des taille variables, 10 à

120 µm, et réalisés ave deux peintures d'émissivités di�érentes. La thermographie

est basée sur le rayonnement d'une surfae, aratérisée par son émissivité. Pour

pouvoir utiliser ette méthode, il est néessaire de distinguer le mouhetis sur la

surfae du tube. La faible résolution des apteurs de améras infra-rouge ne permet

pas de faire e travail, et le hoix de l'instrumentation s'est porté sur les améras

CCD standards. Le prinipe de la thermographie est brièvement détaillé, et le fous

est ensuite fait sur l'appliation de la thermographie Prohe Infra-Rouge (PIR) aux

essais mis en plae.

2.3.1.1 Prinipe de la thermographie

Toute surfae, dé�nie par son émissivité ε ∈ [0, 1] et sa température T > 0
K, émet une énergie életromagnétique sous la forme d'un rayonnement, dans un

intervalle de longueurs d'ondes [λ1, λ2].

La loi de Plank dérit le �ux total monohromatique Φ0
e émis par un
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

orps noir omme une fontion de sa température T et de la longueur d'onde λ de

l'énergie életromagnétique. Le �ux total monohromatique Φe émis par un élément

de surfae ∆S d'émissivité ε uniforme et observé sous l'angle solide Ω peut s'érire :

Φe(λ, T ) =

∫

∆S

∫

Ω

ε(λ) · L0 (λ, T, dS, dΩ) · dS · dΩ
[

photon · s−1
]

(2.3)

L0 (λ, T ) =
2 · h · c2 · λ−5

exp

(

h · c
k · λ · T

)

− 1

[

W ·m−2 · sr−1 · µm−1
]

, (2.4)

où L0
est la luminane monohromatique aratérisée pour un orps noir par la

loi de Plank (voir l'équation (2.4)), h est la onstante de Plank, c la élérité de

la lumière et k la onstante de Boltzmann. Cette expression intègre le fait que le

rayonnement émis par un orps noir hémisphérique ne dépende pas de la diretion

d'émission.

La mesure d'un �ux émis par une surfae est di�ile à réaliser ar la ré�exion

d'un �ux reçu Φrec par ette surfae y est souvent superposée. Le �ux reçu Φtot par

un radiomètre est don :

Φtot(λ, T ) = Φe(λ, T ) + Φref (λ, T )

= ε (λ) · Φ0
e (λ, T ) + [1− ε (λ)] · Φrec.

(2.5)

Les apteurs quantiques des radiomètres utilisent l'e�et photoéletrique

pour réer des életrons à partir des photons reçus. Le �ux d'életrons est mesuré

pendant le temps d'exposition ti pour haque pixel. La tension mesurée pour

haun des pixels est �nalement onvertie sous la forme de niveaux numériques I.
La modélisation de la haîne de mesure étudiée par Cabannes1996 permet d'érire

I omme une fontion de la réponse spetrale de la haîne W (λ) et du �ux reçu

par le déteteur Φtot :

I = ti ·
∫

W (λ) · Φtot(λ, T ) dλ. (2.6)

C'est e modèle radiométrique, fournissant la relation reherhée entre la

température T de la surfae étudiée et le niveau numérique I, qu'il faudra étalonner
dans le but de mesurer la distribution thermique dans la zone utile de nos essais.

2.3.1.2 Appliation de la thermographie PIR au ban d'essais

Les essais sont réalisés dans une eneinte fermée, et le tube n'est pas élairé au

moment des prises d'images dédiées à la thermographie. On suppose par ailleurs que

l'environnement ne ré�éhit pas le rayonnement émis par le tube sur e dernier. Le
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Analyse d'images numériques pour la mesure de hamps inématique et thermique

�ux total se résume uniquement au rayonnement émis par la surfae du tube. La

haîne de mesure optique, depuis le rayonnement émis par le tube jusqu'au nombre

de photo-életrons Npe apturés par pixel, est représentée sur la �gure 2.5.

Figure 2.5 � Shéma de la haine optique pour la thermographie.

Plusieurs omposants disposés entre le tube et le déteteur vont in�uer sur le

�ux de photons reçu par un pixel. La réponse spetrale de notre haîne d'aquisition

est donnée par l'équation (2.7), où les τatm, sap, air, obj sont les transmissivités des

omposants impliqués, et ηdet l'e�aité quantique du apteur (e−/photons).

W (λ) = τatm (λ) · τsap (λ) · τair (λ) · τobj (λ) · ηdet (λ) (2.7)

Pour une étude plus détaillée des paramètres in�uents, et des limites de ette

modélisation, le leteur pourra se référer à [SEN 03℄.

L'étalonnage de la loi radiométrique peut se faire par (a) l'évaluation de

la réponse spetrale de la haîne de mesure et du dispositif de onversion de Npe

en niveaux numériques, ou (b) l'identi�ation d'un modèle radiométrique simpli�é

néessitant uniquement des points de mesures en température Tmes et en niveaux

numériques I. Dans le premier as, il s'agit de déterminer les aratéristiques de

haun des omposants indépendamment les uns des autres [SEN 03, MER 96℄.

C'est un étalonnage long, mais indispensable, qui doit être e�etué avant haque

utilisation du système de mesure.

La deuxième méthode d'étalonnage paraît être la plus adaptée à nos essais. En

e�et, les données du hau�age du tube sont un bon support à l'étalonnage de la

loi radiométrique. La notion de longueur d'onde e�etive λe [SEN 13, SAU 97℄ est

ii employée ave la loi de Plank dans le but d'identi�er un modèle radiométrique

simpli�é. L'intensité du signal numérique I est dé�nie dans l'équation (2.8), où Kint

est une onstante d'intégration, et L0
la luminane monohromatique aratérisée

47

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



2. Essais de �uage en pression interne à haute température

pour un orps noir.

I = ti · ε(λe) ·W (λe) · L0(λe, T ) ·Kint (2.8)

En utilisant l'équation (2.3), le modèle radiométrique peut être inversé et exprimé

par l'expression :

Tmes =
K1

ln

(

K2

I
+ 1

) , (2.9)

où les onstantes K1 et K2 sont dé�nies dans les équations (2.10).

K1 =
h · c
k · λe

, K2 = 2 · ε (λe) · c · λ−4
e ·W (λe) · ti ·Kint (2.10)

La améra Prosilia GE4900, utilisée pour réaliser la thermographie PIR,

enode les données sur 8 bits et possède un apteur de 4872x3248 px

2
. La notion de

niveaux de gris (ndg) est substituée à elle des niveaux numériques. La dynamique

maximale est don de 2

8 =256 ndg.

La loi radiométrique (2.9) est étalonnée, pour haun des essais, en utilisant

les données mesurées pendant le hau�age du tube. Une gamme en température

d'environ 150

◦
C est onsidérée pour étalonner le modèle radiométrique. Les mesures

de température Tmes des thermoouples, thermosoudés dans la zone observée, sont

orrélées ave les niveaux de gris I de thermoouples numériques onstruits à �té

des réels. On suppose ii que la température admet une distribution axi-symétrique.

La �gure 2.6 illustre que l'intensité lumineuse, mesurée en surfae du tube,

augmente ave la température.

(a) 760

◦
C (b) 780

◦
C () 800

◦
C (d) 820

◦
C (e) 840

◦
C

Figure 2.6 � Images prises au ours du hau�age d'une éprouvette de 760 à 850

◦
C.

Dans haune des zones de thermoouples numériques, l'émissivité n'est pas uni-

forme. Même si l'émissivité est moins in�uente sur la mesure d'intensité lumineuse
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Analyse d'images numériques pour la mesure de hamps inématique et thermique

(et don sur la température estimée) dans le domaine PIR que dans l'IR [MER 96℄,

il est néessaire de distinguer le mouhetis. La haute résolution des améras CCD

donne aès à ette information, permettant de séletionner les données d'intérêt

dans les thermoouples numériques. Pour notre appliation, les niveaux de gris les

30% les plus élevés de l'histogramme dans haque thermoouple numérique sont

moyennés, pour haque temps de mesure.

Ave l'aide de e seuillage, l'émissivité est supposée uniforme dans la zone

observée et onstante sur la gamme en température étudiée. Les mesures de

température par thermoouple sont traées en fontion des mesures de niveaux de

gris sur la �gure 2.7. Le modèle identi�é est traé sur ette même �gure.

50 100 150 200

700

750

800

850

I (ndg)

T
m

es
 (

°C
)

 

 

TC1
TC2
TC3
Modèle

Figure 2.7 � Les mesures de température par thermoouple sont traées en fontion

des mesures d'intensité pour haque zone.

Les trois ourbes Tmes(I), relevées pour des positions axiales distribuées dans

la hauteur de la zone utile, se superposent. Ce résultat permet de valider les

hypothèses dérites i-dessus au sujet de l'émissivité. Les hypothèses sous-jaentes à

la simpli�ation de la loi de Plank sont elles aussi validées par la bonne orrélation

entre les mesures et le modèle étalonné.

2.3.2 Corrélation d'images numériques

2.3.2.1 Prinipe

La orrélation d'images numériques (CIN) est une tehnique utilisée pour de

nombreuses appliations dans le domaine de la méanique expérimentale. Cette mé-

thode repose sur la omparaison d'une image f d'un état déformé d'un objet étudié
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

à une image g de son état de référene. La transformation apparente Φa(x) subie
par le point matériel x entre l'état de référene et l'état déformé est alors reher-

hée. Le hamp de déplaement u, représentant ette transformation, est solution

de l'équation de la onservation du �ux optique :

f(x) = g(x+ u(x)). (2.11)

Dans le but de déterminer ette solution de manière préise, la surfae à analyser

doit présenter des motifs aléatoires, qu'ils soient naturels (texture) ou bien déposés

ave un revêtement. De plus, l'élairage doit être onstant dans le temps de manière

à e que l'intensité lumineuse des motifs reste inhangée au ours de la déformation

de la surfae.

La CIN a été initialement développée par Sutton et al. [SUT 83℄ en utilisant

une méthode, dite loale. Dans ette approhe, l'image est déoupée en imagettes

de taille et reouvrement variables. Le hamp de déplaement u est alulé dans

haune des imagettes de manière indépendante.

Une seonde approhe, dite globale, maille la zone d'intérêt ave des éléments

onnetés les uns aux autres par des n÷uds [BES 06℄. Le hamp de déplaement est

alors reherhé sous la forme u =
∑

i uiNi(x), ave Ni la base des fontions de forme

utilisées. On peut trouver dans la littérature des bases éléments �nis, éléments �nis

enrihis [RÉT 07℄, NURBS [RÉT 10℄, et.

2.3.2.2 Appliation à nos essais

La stéréo-orrélation aurait pu être hoisie pour obtenir des hamps de dé-

plaements 3D, ependant deux améras sont requises pour ette méthode par

point de mesures. Il est prévu sur e ban d'avoir deux positions azimuthales pour

mesurer les hamps thermiques et inématiques. L'emploi de deux améras pour

un point de mesures inématiques est don exlu. La CIN 2D est alors hoisie pour

nos essais dans le but de mesurer les déplaements axial et ironférentiel sur la

génératrie du tube en vis-à-vis ave la améra. Ce hoix peut paraître surprenant

de par le aratètre 3D des essais de ballonnement de tubes. Il est évident que des

erreurs liées au mouvement hors-plan de la surfae observée a�eteront la préision

des distributions axiales de vitesses de �uage mesurées. La partie 2.5 est dédiée à

l'étude de es erreurs.

Le logiiel Ufrekles, développé par J. Réthoré, est utilisé pour aluler

les hamps de déplaements dans la zone d'intérêt. Le problème de la onservation

du �ux optique est résolu par un algorithme utilisant la méthode non linéaire des

moindres arrés et en hoisissant une base de projetion éléments �nis. L'élément

Q4 est hoisi et la taille des éléments est de 30*30 px

2
, la taille du pixel pouvant

varier entre 6 et 10µm. Les mesures sont extraites sur la génératrie en vis-à-vis de

la améra en utilisant les fontions d'interpolation de la base élément �nis. Les dé-

formations vraies sont ouramment utilisées dans les problèmes de viso-plastiité,
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Quali�ation de la thermographie PIR

'est pourquoi εθθ et εzz sont alulées. La déformation radiale εrr est déduite

sous hypothèse d'inompressibilité du matériau rappelée dans l'équation (2.12), et

généralement respetée à haute température. Le ritère isotrope de von Mises est

hoisi pour aluler les déformations vraies équivalentes εeq (voir équation (2.13)).

ǫvpzz + ǫvpθθ + ǫvprr = 0 (2.12)

εvpeq =
[

2

3
(ε2zz + ε2θθ + ε2rr)

]
1

2
(2.13)

La �gure 2.8a présente les ourbes de �uage de inq points distribués sur la

hauteur de la zone utile, et la �gure 2.8b les vitesses de �uage assoiées.
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Figure 2.8 � (a) Déformations équivalentes de �uage en fontion du temps et (b)

vitesses de déformation équivalente en fontion du temps pour 5 points de mesures.

Une période temporelle ∆ti d'évaluation des vitesses de déformation est ensuite

séletionnée pour haun des paliers de pression interne de manière à e que le �uage

seondaire soit atteint par haun des points matériels de mesure. La distribution

axiale des vitesses de �uage seondaire résulte �nalement du alul de la pente des

ourbes de �uage. Elle est �nalement estimée dans les intervalles ∆ti, pour haun
des points matériels étudiés.

2.4 Quali�ation de la thermographie PIR

La méthode d'étalonnage du modèle radiométrique (2.9) a été présentée en partie

2.3.1.2. On herhe dans ette partie à aratériser les inertitudes sur les tempéra-

tures mesurées et les di�érenes entre les mesures par thermoouple et par thermo-

graphie.
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

2.4.1 Inertitudes des mesures par thermoouple

La �gure 2.9 shématise la haîne d'aquisition des mesures par thermoouple.

Figure 2.9 � Chaîne d'aquisition de la mesure par thermoouple.

Les âbles du thermoouple (atégorie 1) sont onnetés à un passe-loison

13

.

Les âbles de thermoouple font la liaison (faible distane) entre le LEMO et les

âbles de ompensation (atégorie 2). Ces derniers sont branhés sur un onvertis-

seur et ampli�ateur (TEPI BEP304), lui-même relié au ontr�leur FlexTest SE.

Chaun de es omposants induit des erreurs dans la transmission du signal, et

don sur la température mesurée en sortie de la haîne d'aquisition. Le tableau 2.1

résume les inertitudes de mesures données par les fabriants des omposants.

Table 2.1 � Inertitudes de mesure données par les fabriants.

Fils Cat 1 Fils Cat 2 BEP304 FlexTest

0, 004 | T | ±2, 5 ◦
C ±6 ◦

C < 3 · 10−5 | T |

Le BEP304 induit la plus grande inertitude (annonée par le fabriant) sur la

haîne de mesure. Cette inertitude vient prinipalement de la ompensation de

soudure froide. Si la soudure froide n'est pas à la température à laquelle le système

a été étalonné, la onversion de la tension mesurée vers la température est erronée.

Pour réduire ette inertitude, le BEP304 est allumé a minima 2 h avant de faire

des aquisitions.

La préision de la haîne de mesure est aussi en lien ave les thermosoudures, et

les âbles utilisés. Les erreurs liées à la thermosoudure sont très di�iles à estimer,

et rarement prises en ompte (ni même mentionnées)... Dans le as du système à

indution, l'environnement du tube n'est pas porté à haute température. L'atmo-

sphère a don tendane à refroidir le tube en surfae. Dans le but de minimiser la

onvetion entre le tube et l'atmosphère de l'eneinte, les �ls de thermoouple les

plus �ns possible ont été séletionnés. Cette aratéristique permet de diminuer

l'apport de matière de la thermosoudure, mais aussi de garder un ratio onvenable

entre le diamètre des âbles et l'épaisseur de la gaine.

13. HGP.2S.903..CLKPV et FFA.2S.903.KC, LEMO.
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Quali�ation de la thermographie PIR

Dans le but d'estimer de manière plus réaliste l'inertitude de la haîne

de mesure (à partir des âbles de ompensation), un alibreur

14

est plaé en

amont des �ls de ompensation. Il sert à simuler la température mesurée par un

thermoouple K. Une fois que le omportement du onvertisseur est stabilisé, 5

voies de mesures sont évaluées pour des températures de 720 à 880

◦
C ave un pas

de 20

◦
C. L'erreur maximale entre la mesure et la onsigne est de 0,4% et l'erreur

moyenne est 0,18%.

L'erreur liée à la haîne d'aquisition est bien dans la gamme d'inertitudes

donnée par le fabriant, et bien inférieure à e qui est annoné. La mesure par

thermographie PIR mise en plae repose sur ette mesure ar les thermoouples

étalonnent le modèle radiométrique (équation (2.9)).

2.4.2 Essai dédié à la thermographie PIR

Maintenant que les inertitudes sur les mesures par thermoouple sont préisées,

au moins pour une partie de la haîne d'aquisition, un essai dédié à la omparaison

des mesures par thermoouple et par thermographie PIR a été mis en plae.

2.4.2.1 Prinipe

Au ours de et essai, un hargement uniquement thermique est appliqué (sous

e�ort nul). Trois thermoouples sont thermosoudés dans la zone utile. Une améra

Prosilia GE4900 observe ette zone. Les images sont prises à une fréquene de 1

Hz et une ouverture de f/11. Les mesures des trois thermoouples sont traées sur

la �gure 2.10.

Trois yles thermiques triangulaire d'amplitude 25

◦
C sont appliqués à des

onsignes statiques de 755, 830 et 880

◦
C, et des vitesses de hau�age et refroi-

dissement de 2,2

◦
C.s

−1
. Un modèle radiométrique est déterminé pour haune des

étapes de hau�age préédant les yles thermiques. Les modèles radiométriques

sont appliqués à leur yle thermique respetifs, et les températures mesurées par les

thermoouples numériques sont omparées à elles mesurées par les thermoouples.

L'essai mis en plae va permettre d'évaluer la préision de la mesure de ther-

mographie PIR sur nos essais. Il faut tout de même noter que et essai est plus

disriminant que les essais de ballonnement, pour lesquels la température à une po-

sition axiale donnée varie très peu. De plus, une di�érene de seulement 15 à 25

◦
C

est observée entre les points haud et froid de la zone où la sensibilité du modèle

radiométrique est la meilleure ('est-à-dire un faible δT/δI sur la �gure 2.7).

14. Fluke 725 Multifuntion Proess Calibrator
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

Figure 2.10 � Mesures des trois thermoouples soudés dans la zone utile.

2.4.2.2 Étalonnage des modèles radiométriques

Les paramètres des modèles radiométriques déterminés à partir de haun des

niveaux de hau�age sont donnés dans le tableau 2.2. Le temps d'exposition ti et la
longueur d'onde équivalente λe sont aussi présentés pour haun des modèles dans

e tableau.

Table 2.2 � Paramètres du modèle radiométrique et temps d'exposition pour haun

des yles.

Cyle 1 Cyle 2 Cyle 3

ti (ms) 70 30 14,2

K1 (K) 1,60·104 1,66·104 1,67.10

4

K2 (ndg) 5,96·108 4,34·108 2,4·108
λ (nm) 897 869 862

K2 est le paramètre le plus sensible à la variation de la onsigne statique. On

peut observer la diminution de λe ave l'augmentation du niveau de la onsigne

statique. Cette tendane est attendue : le spetre du rayonnement se déplae vers le

domaine visible (400-800 nm) ave l'augmentation de la température.

Disposant de trois modèles étalonnés pour des plages de températures di�érentes,

ave des temps d'exposition ti onnus, il est possible de traer sur une même �gure

la température en fontion des niveaux de gris normalisés par ti. Le résultat est

présenté sur la �gure 2.11.
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Quali�ation de la thermographie PIR
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Figure 2.11 � Superposition des trois modèles radiométriques.

La ontinuité entre les trois modèles valide le omportement linéaire Ieq ∝ ti.
Cette ourbe est intéressante puisqu'elle va permettre de dimensionner le temps

d'exposition des améras dédiées à la thermographie, en prenant en ompte la valeur

maximale souhaitée en niveau de gris pour une onsigne en température donnée.

2.4.2.3 Di�érenes entre les mesures thermoouple et de thermographie

La �gure 2.12a présente les mesures par thermoouple et thermographie PIR

(thermoouples numériques TPIR) au ours du yle thermique 2. On observe que

le signal triangulaire est bien apté par la méthode de thermographie, et que les

niveaux de température sont bien respetés. La di�érene entre les mesures de

thermographie et par thermoouple est traée sur la �gure 2.12b.

Les di�érenes moyennes et maximales alulées pour haun des yles sont

présentées dans le tableau 2.3.

Table 2.3 � Di�érene entre les mesures de thermographie et par thermoouple

pour haque ylage.

Cyle |∆T |mean(
◦C) |∆T |max (

◦C) |∆T/T |mean(%) |∆T/T |max(%)

1 1, 7 5, 3 0, 25 0, 7
2 1, 16 4, 35 0, 14 0, 54
3 1, 1 5, 11 0, 12 0, 6

L'erreur moyenne de la thermographie PIR par rapport à la mesure ther-

moouple est inférieure à 0,25%. Pour rappel, l'inertitude moyenne sur la haîne
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

de mesure thermoouple est d'au moins 0,18% de la valeur mesurée. On onsidère

que les erreurs de la thermographie PIR mise en plae sur le dispositif sont dans

l'inertitude de mesure des thermoouples, e qui est aeptable. En réalité, l'utili-

sation de la thermographie permet même de minimiser l'in�uene des inertitudes

de mesure des thermoouple en déterminant un modèle radiométrique unique

satisfaisant au mieux les mesures des trois thermoouples pendant le hau�age.
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Figure 2.12 � Comparaison des températures mesurées par thermoouple (Th) et
thermographie (TPIR), pour le yle thermique 2.
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

2.5 Quali�ation des mesures inématiques

L'utilisation de la orrélation d'images numériques en deux dimensions a été

hoisie pour mesurer les vitesses de �uage seondaire de la génératrie en vis-à-vis

ave la améra. Elle est généralement appliquée sur des objets plans subissant des

transformations dans e même plan (par exemple un essai de tration uni-axiale).

Dans le adre de notre étude, l'objet est tubulaire et la transformation se fait dans

la diretion radiale (hors-plan). Il est évident que es paramètres vont induire des

erreurs systématiques dans le alul des déplaements. La �gure 2.13 illustre bien le

problème que représente le ballonnement pour mesurer la distane entre les points

M' et Q' dans l'état déformé. L'utilisation de la CIN en 2D ne donne aès qu'à la

mesure de h′

2, alors que 'est la distane h2 qui permet de aluler la déformation à

la surfae du tube en onnaissant la distane initiale h1.

Figure 2.13 � Shéma du problème de la transformation hors-plan.

Le déplaement hors-plan d'une surfae induit des erreurs systématiques, qui

peuvent être orrigées omme l'ont démontré plusieurs études [SUT 08, RÉT 14b,

PAN 13, FEL 14℄.

2.5.1 Prinipe

Deux points lés sont néessaires à la orretion du déplaement hors-plan : (a)

la mesure du déplaement hors-plan, et (b) une modélisation du système optique.

La détermination du modèle optique se fait dans la on�guration d'essai. La mesure

du déplaement hors-plan est basée sur la méthode de détetion de ontours. La

on�guration des améras sur et essai est représentée sur la �gure 2.14a. La améra

utilisée pour la détetion de ontours est plaée à 85

◦
de la améra dédiée à la CIN.

Un essai de ballonnement ave trois hargements en pression interne est appliqué à

l'éprouvette. La �gure 2.15 représente la pression au ours de l'essai.

Seules les mesures inématiques sont présentées par la suite. Les données sont
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Quali�ation des mesures inématiques

(a) Test on�guration (b) CIN 2D () Détetion de ontours

Figure 2.14 � La on�guration des améras est représentée en (a). La CIN est

e�etuée dans la zone blanhe en (b) et les données sont extraites sur la génératrie

représentée en jaune. Le déplaement hors-plan est alulé en utilisant la détetion

de ontours sur la ligne blanhe initialement représentée en ().

Figure 2.15 � Les instants d'intérêt sont dé�nis dans et historique de la pression

interne Pi pendant l'essai.

extraites aux temps t1, t2, t3 et t4. Les trois premiers temps orrespondent aux

instants où les pro�ls de vitesse de �uage seondaire sont alulés dans le adre

d'une identi�ation. Au temps t4 l'éprouvette présente un ballonnement important,

e qui devrait induire des erreurs de mesure non négligeables.

59

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



2. Essais de �uage en pression interne à haute température

2.5.2 Étalonnage du modèle de projetion optique

Dans le but de aratériser le bruit sur e montage, 30 images sont prises dans

la on�guration d'essai (pilotage en e�ort). Le bruit moyen, alulé dans la zone où

est appliquée la CIN (voir �gure 2.14b), est inférieur à 3% de la dynamique pour

haque image. En appliquant la CIN à ette zone, le déplaement maximum alulé

est de 0,1 px, soit un déplaement inférieur à 1 µm sur la surfae du tube. Ce bruit

(qui peut être lié au pilotage en e�ort) est aeptable pour notre étude.

La aratérisation de la projetion de l'objet dans le plan image du sys-

tème est e�etuée sur la base des travaux de Felipe-Sesé et al. [FEL 14℄. Au lieu

de translater l'objet (le tube est maintenu sous e�ort nul dans les raords), 'est

la améra qui est mobile. La améra est montée sur une platine équipée d'un pied

à oulisse. Le shéma de la �gure 2.16 représente la manipulation. Le déplaement

ur du système optique va induire des déplaements (x2 − x1)x̄ et (y2 − y1)ȳ dans le

plan du apteur, alors que l'objet n'a subi auune transformation dans e plan.

Figure 2.16 � Shéma de la manipulation mise en plae pour la détermination de

do, xc et yc.

Le but de ette étape est de déterminer la distane initiale do entre la génératrie
en vis-à-vis ave la améra et la lentille équivalente (prenant en ompte le jeu de

lentilles dans l'optique 200 mm maro), ainsi que l'intersetion O (−di, xc, yc) entre
l'axe optique et le plan du apteur. Le déplaement ur est appliqué au système

optique jusqu'à ur = 1 mm ave un pas de 0,1 mm, puis ramené à l'état initial. La

mahine hydraulique est pilotée en e�ort nul durant ette expériene. La orrélation

d'images est appliquée dans la zone blanhe représentée sur la �gure 2.14b. Le

modèle linéarisé d'optique géométrique permet d'érire les déplaements virtuels en

fontion des paramètres do, xc et yc :

do · (x1 − xc) = (do − u) · (x2 − xc) ,

do · (y1 − yc) = (do − u) · (y2 − yc) . (2.14)
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Quali�ation des mesures inématiques

Ces trois paramètres sont obtenus en minimisant, au sens des moindres arrés,

l'erreur entre le modèle et les mesures de CIN 2D, sur les 19 images prises. Une

distane initiale do de 613 mm est déterminée, e qui est ohérent ave le montage.

Le entre O est déterminé à la position (-122 px,-62 px) dans le plan du apteur.

Les déformations axiale εy, tangentielle εx et de isaillement γ sont alulées et

moyennées à l'aide d'une jauge numérique ave Ufrekles. Elles sont traées en

fontion du déplaement normalisé par le rayon externe initial (ro = 4.75 mm) sur

la �gure 2.17.
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Figure 2.17 � Déformations moyennes, induites par le déplaement hors-plan, al-

ulées par une jauge numérique sous Ufrekles.

Les déformations axiale et tangentielle sont superposées, et le isaillement est

très faible. La linéarité entre les déformations induites par le déplaement hors-plan

et le déplaement lui-même est au minimum respetée jusqu'à ur =1 mm.

Le modèle ainsi déterminé permet de faire le lien entre la position eulé-

rienne d'un point M, et sa projetion dans le plan du apteur. Il faut maintenant

avoir onnaissane du déplaement hors-plan ur d'un point matériel pour orriger

la position réelle axiale à partir du alul de CIN.

2.5.3 Calul du déplaement hors-plan basé sur la détetion

de ontours

La mesure du déplaement hors-plan est réalisée par l'appliation de la méthode

de détetion de ontours entre le tube et le fond de l'image. Cette méthode est ba-

sée sur l'analyse du gradient des niveaux de gris dans l'image. Pour assister ette
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2. Essais de �uage en pression interne à haute température

méthode, il faut ampli�er le ontraste entre le tube et le fond. C'est dans e but que

les images sont prises sans élairage et en tirant pro�t du rayonnement du tube. La

détetion de ontours est appliquée en utilisant la méthode détaillée par Réthoré

et al. dans [RÉT 14a℄ et implémentée dans le logiiel Ufrekles. Le hamp de dépla-

ements est déomposé dans une base B-spline. Le alul se fait sur le ontour initial

représenté sur la �gure 2.14. Le déplaement normé par ro est traé en fontion de

la position axiale eulérienne normée par zo sur la �gure 2.18.
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Figure 2.18 � Déplaement hors-plan alulé par détetion de ontours aux temps

d'intérêt.

Pour rappel, le modèle de projetion déterminé est étalonné jusqu'à un déplae-

ment hors-plan de 1 mm. Le déplaement maximal à l'instant t4 reste inférieur à 1

mm, e qui permet d'appliquer le modèle du système optique dans son domaine de

validité.

2.5.4 Corretion de la CIN 2D

L'ensemble des données est traité par la suite. Les déplaements ur et eux

alulés selon les diretions axiale uy et tangentielle ux aux n÷uds du maillage

EF sont interpolés sur la génératrie en vis-a-vis ave la améra. Les déplaements

axiaux mesurés par la CIN sont orrigés dans le but de aluler les déformations

urvilignes en surfae externe du tube. Le shéma représenté sur la �gure 2.19 sert

de support à la méthode présentée par la suite. L'unité des grandeurs alulées dans

le repère du apteur (xc, ux,...) est le millimètre pour les aluls détaillés i-après.

La détetion de ontours donne aès au déplaement radial ur du point M' de

la géométrie déformée, dans le repère eulérien. Le point image Q' est déterminé en
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Quali�ation des mesures inématiques

Figure 2.19 � Représentation du système optique ave les on�gurations initiale et

déformée du tube.

appliquant le modèle optique (dé�ni dans l'équation (2.14)) au point objet M', dont

le déplaement hors-plan ur par rapport à la géométrie initiale est onnu :

y′ − yc =
M · do

do − ur(Z − Zc)
· (Z − Zc) . (2.15)

La position Qo de Q′
dans l'état initial est diretement donné par la CIN 2D :

yo − yc + uy(Qo) = y′ − yc. (2.16)

La position axiale initiale Zo − Zc du point M ′
de la on�guration déformée est

�nalement alulée en utilisant le modèle optique :

Zo − Zc =
do
di

· (yo − yc) (2.17)

Cette méthodologie est appliquée, de manière disrète, à des positions eulé-

riennes (Z−Zc) / zo ∈ [−0.4, 0.4], donnant à la fois aès au déplaement axial et

au déplaement radial. Les déformations urvilignes vraies εcurv sont alors alulées.
Elles sont traées au quatre temps d'intérêt sur la �gure 2.20. Les déformations

vraies alulées uniquement par la CIN 2D sont aussi traées sur ette �gure.

Pour les trois premiers temps, la orretion n'a pas une très grande in�uene.

C'est un résultat important ar les pro�ls de vitesse de �uage seondaire sont

alulés pour es instants dans l'exploitation des essais. Cependant, omme l'illustre

la omparaison des déformations urvilignes et axiales à l'instant t4, la orretion

apportée par ette méthode devient non négligeable à un stade plus avané du

ballonnement. La forme ondulée de εyy(z/zo), essentiellement liée aux hangements

de ourbure de la surfae externe du tube, n'est pas observée sur la ourbe

εcurv(z/zo).
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Figure 2.20 � Les déformations axiales alulées par la CIN et les déformations

urvilignes orrigées par la méthode proposée sont traées pour les quatre temps

d'intérêt en fontion de la position axiale.

Seule l'erreur sur la déformation urviligne a été traitée à e stade. La

forme du tube engendre elle aussi des erreurs sur le alul des déplaements dans

le plan. Dans le but de limiter ette erreur, les déplaements et déformations sont

extraits le long de la génératrie en vis-à-vis ave la améra. L'erreur de orde liée

à la géométrie du tube peut néanmoins être estimée en onsidérant que les données

sont extraites en interpolant les grandeurs alulées aux n÷uds du maillage EF.

Figure 2.21 � Représentation du tube dans le plan (R,θ).
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Quali�ation des mesures inématiques

Le modèle optique déterminé au préalable donne la possibilité de projeter en

trois dimensions l'image initiale, sous l'hypothèse que la gaine est parfaitement

ylindrique. Ave ette projetion, les positions réelles des n÷uds du maillage EF

sont obtenues en surfae du tube. Le shéma de la �gure 2.21, qui n'est pas à

l'éhelle, permet de rendre ompte de l'erreur liée à la géométrie du tube. Dans

notre étude, les pixels situés entre les points N1 et N2 sont onsidérés omme étant

dans un plan perpendiulaire à l'axe optique. La distane dans e plan entre les

deux points est dp = 0.3026 mm. La orde entre es deux points est alulée par

l'opération π · R = 0.3049 mm. L'erreur, liée à la géométrie tubulaire, sur la orde

est don de 0.75%.

Finalement, le voisinage de la génératrie est supposé plan, négligeant l'erreur

de orde. Les déformations ironférentielles sont alors uniquement orrigées en

utilisant la relation de proportionnalité dé�nie sur �gure 2.17 entre la déformation

virtuelle et le déplaement hors-plan assoié. Les distributions dans la hauteur utile

des déformations orrigées et brutes sont traées sur la �gure 2.22.
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Figure 2.22 � Comparaison des déformations tangentielles brutes et orrigées.

La di�érene entre les déformations brute et orrigée est très faible et l'ampli-

tude des déformations tangentielles est plus importante que elle des déformations

urvilignes (du fait du hargement méanique des éprouvettes). Les déformations

équivalentes sont �nalement alulées. Les quatre pro�ls d'erreur de la CIN brute

par rapport à la CIN orrigée sont traés dans la �gure 2.23.

Malgré les erreurs non négligeables sur le pro�l de déformation urviligne dans

l'état le plus ballonné, il apparaît que l'erreur entre les données brutes et orrigées

reste inférieur à 1% de la valeur de la déformation orrigée.
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Figure 2.23 � Erreur sur les déformations équivalentes de la CIN 2D.

Cet essai dédié à la quali�ation des mesures inématiques met en évi-

dene que la CIN 2D est su�sante pour notre appliation. Elle induit une erreur

inférieure à 1% sur les déformations équivalentes alulées. De plus, en s'intéressant

uniquement au �uage seondaire sur haun des essais, la distribution axiale de

l'erreur est presque onstante. Le alul de vitesses de �uage minimise ainsi l'erreur

(ε̇1→2 =
εt2 − εt1
t2 − t1

).

2.6 Appliation sur un essai à 850

◦C

Les méthodes de thermographie PIR et de CIN 2D ont été respetivement quali-

�ées dans les setions 2.4 et 2.5. Les erreurs sont tout à fait aeptables dans le adre

de notre appliation. Cette setion est dédiée à l'appliation des méthodes d'image-

rie numérique à l'exploitation d'un essai dans le but de omparer les distributions

axiales thermique et inématique sur la hauteur de la zone utile.

2.6.1 Conditions d'essai

La disposition des deux améras pour et essai est donnée dans la �gure 2.24.

L'ouverture du diaphragme de haun des objetifs est de f/11.
La onsigne en température est imposée à 848

◦
C, et des pressions internes de 22,

29 et 35 bar sont suessivement imposées. L'historique du hargement en pression

est traé dans la �gure 2.25. Les intervalles de temps sur lesquels sont alulés les

pro�ls inématiques sont aussi représentés sur ette �gure.

66

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Appliation sur un essai à 850

◦C

Figure 2.24 � Disposition des améras autour de l'eneinte.

2.6.2 Distributions axiales des températures

Les températures mesurées par les thermoouples sont traées en fontion du

temps d'essai pour la période de �uage dans la �gure 2.26. Les thermoouples 4, 5

et la onsigne sont plaés à 180

◦
des trois autres.

Des �utuations des signaux thermoouples sont observées. Elles orrespondent

aux pressurisations et dépressurisations de l'éprouvette. Le thermoouple sur lequel

est asservie la onsigne en température est thermosoudé au entre de l'éprouvette.

La température mesurée par le thermoouple 2, qui est initialement plaé au entre

de l'éprouvette, est onstante dans le temps. Au ontraire, les températures mesu-

rées sur l'extérieur de la zone utile diminuent au ours de l'essai. Cette observation

s'explique par l'évolution de la géométrie de l'éprouvette : le ballonnement est de

plus en plus prononé dans le temps. Le entre du ballon (sur lequel est piloté

la température) est plus prohe des spires de l'induteur que les parties les plus

axialement exentrées de la ZU.

Le modèle radiométrique est déterminé en utilisant les mesures des ther-

moouples entre 750 et 850

◦
C. La longueur d'onde équivalente déterminée est

λe =853 nm. Une image thermique est donnée dans la �gure 2.27a.

Les pixels loalisés dans le retangle blan sont utilisés pour aluler la

température en fontion de la position axiale. Ce retangle est entré sur la

génératrie en vis-à-vis ave la améra. Le retangle est disrétisé en pavés de 15

pixels de haut. Une température moyenne est alulée dans haun de es pavés

en utilisant le modèle radiométrique, et en seuillant de la même manière que pour

67

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



2. Essais de �uage en pression interne à haute température

Figure 2.25 � Pression interne pendant l'essai.

350 400 450 500

810

820

830

840

850

Temps (s)

T
 (

°C
)

 

 

Consigne
Tc 1
Tc 2
Tc 3
Tc 4
Tc 5

Figure 2.26 � Températures mesurées par les thermoouples.

la détermination du modèle 2.3.1.2. Finalement, les distributions thermiques dans

la zone utile sont traées pour les trois temps d'intérêt dans la �gure 2.27b. Les

températures mesurées par les thermoouples sont aussi représentées dans ette

�gure.

Pour haun des temps d'intérêt, un degré de liberté est laissé sur le paramètre
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(b) Pro�ls axiaux des températures

Figure 2.27 � Une image thermique est a�hée en (a). Les pixels situés dans le re-

tangle blan sont utilisés pour aluler les trois distributions axiales de température

traées en (b).

K2 du modèle radiométrique (2.9). Il permet de prendre en ompte un possible

hangement d'émissivité, et n'in�ue pas sur la forme du pro�l thermique. Il agit

omme un o�set.

Le pro�l mesuré par la thermographie est en aord ave les trois mesures

pontuelles (thermoouple). Les distributions présentées ne sont pas lissées (en

dehors de la moyenne e�etuée par pavé de 15 px de haut). Elles sont �nement

résolues et sont utilisées sous ette forme dans la suite.

2.6.3 Distributions axiales des vitesses de �uage seondaire

Les données inématiques sont extraites sur la génératrie en vis-à-vis ave la a-

méra CIN représentée en �gure 2.24. Les vitesses de �uage sont alulées en utilisant

la fontion robust�t [DUM 91℄, implémentée dans l'environnement de Matlab, pour

les intervalles de temps dé�nis dans la �gure 2.25. Les pro�ls axiaux des vitesses de

�uage seondaire sont traés dans la �gure 2.28.

L'e�et de la pression (σθθ) sur les vitesses de �uage est très important. L'e�et

de la température est aussi mis en évidene pour haune des distributions : ε̇sseq est
plus importante au entre qu'aux extrémités de la zone utile, en total aord ave

la distribution thermique.

69

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



2. Essais de �uage en pression interne à haute température

0 1 2 3 4

x 10
−3

−0.5

−0.3

−0.1

0.1

0.3

0.5

ε̇ss
eq (s−1)

Z
 / 

z o

 

 

P
1

P
2

P
3

Figure 2.28 � Pro�ls axiaux des vitesses de �uage seondaire.

Conlusion

Les essais mis en plae pour l'étude du ballonnement de tubes à haute tempéra-

ture ont été présentés. Les essais sont dimensionnés pour aquérir des informations

sur le �uage seondaire de l'alliage Zr-4 en onsidérant une distribution thermique

non-uniforme dans la zone utile, et plusieurs onditions méaniques.

La géométrie de l'induteur ouplée au refroidissement des mors produit ette

hétérogénéité thermique axiale. Trois hargements en pression interne sont appliqués

par essai pour solliiter le tube à plusieurs niveaux de ontrainte.

Pour analyser le omportement thermo-méanique des es tubes, il est néessaire

de mesurer �nement les distributions thermique et inématique en surfae du tube

tout au long de l'essai. Deux méthodes d'analyse d'images numériques sont adaptées

aux essais et permettent de mesurer les pro�ls axiaux de température et de vitesse

de �uage seondaire dans la zone utile. La thermographie prohe infra-rouge

est quali�ée par rapport aux mesures thermoouples sur un essai thermique. La

di�érene de température entre la thermographie et les mesures par thermoouple

est dans l'inertitude de mesure des thermoouples. Les mesures inématiques,

e�etuées par orrélation d'images numériques en deux dimensions, sont elles

aussi quali�ées par un essai dédié. Une mesure du déplaement hors-plan est mise

en plae en utilisant la détetion de ontours, permettant de orriger les erreurs

systématiques liées au mouvement hors-plan. Finalement, l'erreur entre les mesures

brute et orrigée est inférieure à 1%, justi�ant l'emploi de la CIN en 2D.

L'utilisation de es deux méthodes sur la même surfae est rendue possible par

un système de lampes annulaires à LED. Le rayonnement est important aux tem-
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◦C

pératures d'intérêt et la orrélation d'images numériques repose sur la onservation

du �ot optique. Pour s'a�ranhir du rayonnement la longueur d'onde des LED est

hoisie dans le bleu, et les améras assoiées à la CIN sont équipées d'un �ltre

passe-bande entré sur la même longueur d'onde. A contrario, la thermographie

utilise des images prises lorsque les LED sont éteintes.

L'exploitation d'un essai met en évidene la distribution thermique dans

la zone utile. Un gradient thermique de 20

◦
C est observé dans la zone utile, ave

une température plus importante au entre du tube. Cette plage de température

de 20

◦
C valide une des onditions néessaire à la bonne identi�ation du modèle

de �uage sur un essai. Le gradient thermique est aentué lorsque le ballonnement

devient important du fait de la disposition de la surfae externe du tube par

rapport aux spires de l'induteur. Les distributions axiales des vitesses de �uage

stationnaire présentent la même forme que la distribution thermique, e qui met en

évidene l'in�uene de la température sur le �uage.

Le niveau des vitesses de �uage mesurées pour les trois hargements en pression

interne et pour une position axiale donnée ('est-à-dire une température donnée),

sont très di�érents. L'e�et de la ontrainte est observé de ette façon.

Finalement, un seul essai met en jeu une plage de température de 20

◦
C

et plusieurs niveaux de ontraintes. La distribution thermique induit un �uage plus

important au entre de l'éprouvette. La forme tubulaire initiale évolue pour former

un ballon pour de grandes déformations. Cette modi�ation de la géométrie de

l'éprouvette a�ete son omportement méanique. Ces essais sont instrumentés de

manière à être modélisés, sous ertaines hypothèses. La modélisation, et l'identi�-

ation d'une loi de omportement à partir d'un essai sont détaillées dans le hapitre

3.

71

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



2. Essais de �uage en pression interne à haute température

72

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Chapitre 3

Identi�ation du omportement au

�uage seondaire d'éprouvettes

vierges

Les essais développés sont omplexes et leur analyse ne peut se

restreindre à un alul simple pour déterminer l'état de ontraintes en

surfae externe du tube. Un realage par éléments �nis est adapté au

problème. La modélisation, et ses hypothèses, des essais

thermo-méaniques est présentée dans e hapitre. Cette étape est un

point lé dans l'identi�ation du omportement en �uage seondaire de

l'alliage. Le proédé de realage est validé sur un essai virtuel, puis

appliqué sur l'essai présenté dans le hapitre préédent. Les résultats

sont analysés, et omparés aux grandeurs mesurées. La méthodologie

est ensuite appliquée à 9 essais et la arte des vitesses de �uage

résultante est présentée. Les paramètres déterminés pour les onditions

thermo-méaniques des essais sont a�hés dans leurs domaines de

validité. Le lien entre es paramètres et les méanismes ontr�lant le

�uage dans les onditions d'essai est ensuite fait. Une tentative

d'uni�ation des essais, pré-séletionnés à partir de l'étape préédente,

est �nalement réalisée.
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Phénoménologie des essais

3.1 Phénoménologie des essais

Le hau�age de l'éprouvette induit une dilatation du tube. De plus, omme

les propriétés méaniques du tube sont fontion de la température, la raideur de

la struture est plus importante au niveau des raords qu'au entre. En utilisant

les résultats obtenus lors de l'analyse de l'essai présenté dans la setion 2.6, la

déformation du tube au ours de l'essai peut être représentée par le shéma de la

�gure 3.1.

Figure 3.1 � Déformation du tube pendant l'essai.

Lors du premier palier en pression interne réalisé à basse ontrainte, la distribu-

tion thermique (donnée dans la �gure 2.27b) induit une légère non-linéarité dans la

géométrie du tube, mais aussi la variation de la ontrainte axiale σzz dans l'épaisseur

de la gaine diretement liée à la �exion. Pour rappel, les mesures de hamps sont

réalisées en surfae externe du tube où l'état de ontrainte n'est pas uni-axial. L'e�et

ouplé de la distribution thermique et de la �exion va s'aentuer ave le niveau de

pression interne, menant à un ballon de plus en plus prononé dans la zone utile,

et à un état de ontraintes de plus en plus omplexe. Ce hangement de géométrie

induit de manière intuitive des ontraintes (a) de tration et (b) de ompression

en surfae externe respetivement au entre de l'éprouvette, et dans la ourbure

entre le ballon et les raords. En plus de et e�et de struture, une tration est

ajoutée au entre de l'éprouvette du fait du hangement de géométrie de la surfae

interne du tube (), sur laquelle est appliquée la pression du gaz. La ontribu-

tion de la ontrainte axiale grandit alors ave le ballonnement, tout omme la

di�érene de température entre le entre du ballon et les parties les moins ballonnées.

En onlusion, l'évolution de la distribution thermique et la non-linéarité

géométrique induisent d'importants e�ets de struture qui doivent être pris en

ompte dans le alul des ontraintes en surfae du tube. La modélisation par

les éléments �nis des essais va permettre de tenir ompte des onséquenes de
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3. Identi�ation du omportement au �uage seondaire d'éprouvettes vierges

e hangement de rayon de ourbure axial et plus généralement des évolutions

géométriques de l'éprouvette, sous les hypothèses qui seront détaillées dans la suite.

3.2 Realage de la loi de �uage par des aluls élé-

ments �nis

Pour rappel, les essais donnent aès aux distributions thermiques, aux vitesses

de �uage seondaire, et à la pression interne. La loi de omportement hoisie pour

modéliser le �uage seondaire de l'alliage s'érit sous la forme d'une loi puissane

(voir l'équation 1.5). Pour l'obtenir, les essais sont modélisés en tirant pro�t des

mesures de pression et de température ouvrant une gamme su�samment large au

ours de haque essai. Les paramètres A, n, et Q du modèle sont ensuite ajustés pour

que les vitesses de �uage alulées par la simulation EF orrespondent au mieux à

elles mesurées en se basant le prinipe du realage de modèle initialement introduit

par Kavanagh et al. [KAV 71℄.

Les essais méaniques posent généralement le problème de la modélisation des

onditions aux limites (inématique, thermique, méanique,...). Certains essais, vi-

sant l'identi�ation de lois de omportement, permettent la mesure des déplaements

loin de la zone observée qui serviront alors à modéliser les onditions aux limites

inématiques [RÉT 13℄. Pour les autres, des hypothèses simpli�atries sont faites

dans le but d'être le plus représentatif des onditions réelles des essais.

3.2.1 Modélisation des essais

3.2.1.1 Géométrie et maillage des éprouvettes

Les essais sont modélisés ave la version ommeriale du ode éléments �nis

Abaqus Standard 6.11.2 [HIB 98℄. Une modélisation axi-symétrique est retenue. Ce

hoix sera disuté par la suite, notamment en omparant les données mesurées sur

un essai depuis di�érents points de vue. Seule la partie située entre les deux raords

est modélisée (voir �gure 2.1). Des éléments CAX4I

1

sont hoisis. La formulation

� inompatible mode � de et élément permet une meilleure sensibilité à la �exion

en ajoutant des degrés de liberté. Après avoir étudié la sensibilité du maillage, six

éléments ont été hoisis pour modéliser l'épaisseur de la gaine. Les dimensions des

éléments dans les diretions axiale et radiale sont respetivement 190 et 100 µm.

3.2.1.2 Conditions aux limites et hargement

Les déplaements radiaux des n÷uds situés en surfae extérieure et aux extrémi-

tés axiales du modèle sont bloqués pour représenter les raords sertis sur le tube.

1. Éléments quadrangles axi-symétriques.
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Realage de la loi de �uage par des aluls éléments �nis

Le déplaement axial du n÷ud au entre de l'éprouvette est bloqué. Ce hoix permet

d'avoir une référene ommune entre la mesure des déplaements et températures,

et respetivement leur alul et modélisation. On minimise aussi l'in�uene de la ré-

ponse hors ZU où les onditions inématiques et thermiques sont moins bien onnues.

La pression interne moyenne mesurée par les sondes de pression montées dans

les mors est imposée omme une pression suiveuse sur la surfae interne du modèle.

Les onditions de hargement thermique sont basées sur la mesure de thermo-

graphie PIR. Comme présenté dans le hapitre 2, la distribution axiale de la tem-

pérature dans la zone utile est mesurée. Des mesures additionnelles e�etuées par

des thermoouples ont permis de déterminer que la température au voisinage des

raords est d'environ 500

◦
C. En utilisant es deux informations, une interpolation

en somme de sinus (voir équation (3.1)) est déterminée.

T (z) = a1 · sin(b1 · z + c1) + a2 · sin(b2 · z + c2) [K] (3.1)

Le modèle et les données expérimentales sont traés sur la �gure 3.2a. La di�é-

rene entre les mesures et le modèle est a�hée dans la �gure 3.2b. Elle est inférieure

à 0,5

◦
C.
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Z
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Mesures
Modèle

(a) Traé des modèle et mesure thermiques (b) Di�érene

Figure 3.2 � Le modèle déterminé à partir des mesures est traé en (a), et la

di�érene entre la mesure et le modèle est traée en (b) pour la zone utile.

Au moins trois pro�ls axiaux sont mesurés par hargement en pression interne

2

.

Une interpolation linéaire est ensuite e�etuée entre haun des temps de mesure.

Le hargement thermique est imposé par la subroutine UTEMP.

2. Le modèle de superposition de sinus est alulé pour haun de es pro�ls axiaux. Il existe

alors plusieurs équations de distributions thermiques orrespondant à di�érents temps de l'essai.
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3. Identi�ation du omportement au �uage seondaire d'éprouvettes vierges

3.2.1.3 Lois de omportement

Le omportement élastique est modélisé par la loi dérite dans l'équation (3.2),

tirée de [HAG 79℄, où le module d'Young E dépend de la température. La dilatation

thermique αth est modélisée par le oe�ient 6·10−6 · C−1
. Pour rappel, l'in�uene

du omportement thermoélastique dans la aratérisation du �uage pour des tem-

pératures voisines de 800

◦
C est très faible.

E (T ) = 116, 1 · 109 − 59 · 106 · T [Pa] (3.2)

ν = 0, 342

Le omportement viso-plastique est modélisé par la loi de �uage seondaire (3.3)

dont les paramètres A, n et Q sont à déterminer, et qui dépend de la ontrainte

équivalente au sens de von Mises σvM (exprimée en [MPa℄) et de la température

(exprimée en [K℄). Cette loi est implémentée en utilisant la subroutine CREEP.

ε̇sseq = A · σn
vM · exp(− Q

R · T )
[

s−1
]

(3.3)

3.2.1.4 Struture du alul

Deux étapes de aluls distintes sont appliquées :

- Un alul statique est réalisé jusqu'au début du hargement méanique. Il ne

prend en ompte que le hargement thermique.

- Un alul viso-plastique dépendant du temps, ativant le omportement en

�uage.

Les e�ets non linéaires géométriques sont pris en ompte, et le alul est réalisé

ave le solveur Abaqus/Standard. Un alul dure 5 à 15 minutes.

3.2.2 Algorithme

3.2.2.1 Prinipe

Cette étude reherhe les paramètres du modèle de �uage seondaire présenté

dans l'équation 3.3 qui permettent à la simulation par éléments �nis d'être la

plus �dèle possible aux mesures réalisées par orrélation d'images numériques.

La �gure 3.3 détaille le prinipe de l'optimisation. Le jeu de paramètres initial

est arbitrairement hoisi (en prenant en ompte les résultats d'autres essais). La

fontion erreur er, détaillée sur la �gure 3.3, quanti�e la orrélation entre les

données issues du alul EF et les mesures.

Les données (températures, ontraintes, déformations, positions, grandeurs

équivalentes) des simulations EF sont extraites aux n÷uds de la surfae externe

du tube (dans la zone utile), par interpolation des grandeurs alulées aux points

d'intégration. Le alul des distributions des vitesses de �uage seondaire est réalisé
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Realage de la loi de �uage par des aluls éléments �nis

pour les simulations de manière identique aux essais. Les intervalles de temps ex-

périmentalement hoisis sont utilisés pour e�etuer le robust�t sur les déformations

vraies équivalentes. Un sript Python permet de faire e post-traitement de manière

automatique.

Pour garantir la onvergene du realage de modèle et en augmenter sa

vitesse, le problème est exprimé en logarithme népérien e qui permet de le

linéariser. La solution unique de e problème est alors le jeu de paramètres ln(A),
n et Q.

La fontion erreur hoisie tient uniquement ompte des vitesses de �uage

seondaire, alulées sur haun des hargements en pression interne. Dans le but de

donner autant d'in�uene aux faibles vitesses de �uage qu'aux plus importantes, un

poids est appliqué à la di�érene entre les données numériques et expérimentales.

Le alul des diretions de minimisation de l'erreur er se fait à l'aide d'un

algorithme de Gauss-Newton [BJÖ 96℄. Quatre aluls sont néessaires à haque

nouvelle itération : trois pour évaluer la matrie Jaobienne et déterminer les

nouveaux paramètres, et le alul ave les paramètres atualisés βk.

Figure 3.3 � Prinipe de l'optimisation du modèle de �uage seondaire, implémen-

tée sous Matlab.

Avant d'appliquer l'algorithme aux essais, la proédure est quali�ée ave un
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3. Identi�ation du omportement au �uage seondaire d'éprouvettes vierges

essai virtuel.

3.2.2.2 Validation

Le hargement thermo-méanique utilisé orrespond à l'essai présenté dans le

hapitre 2 (setion 2.6). Les paramètres des modèles de l'essai virtuel, du alul

initial et du alul �nal sont rapportés dans le tableau 3.1.

Table 3.1 � Paramètres pour les di�érentes étapes de l'algorithme.

Étape ln(A) n Q
A en MPa

−n
.s

−1
(kJ/mol)

Essai virtuel 26,80 3,22 405,1

Calul initial 24,06 2,80 360

Calul �nal 26,74 3,22 404,4

Les pro�ls axiaux des vitesses de �uage seondaire alulés pour l'essai virtuel,

les simulations EF initiale et �nale sont traées dans la �gure 3.4a. Les pro�ls

axiaux orrespondants à l'essai virtuel et à la simulation EF �nale sont superposés.

Cependant, ette information n'est pas su�sante, il faut omparer les paramètres

obtenus pour la simulation �nale et eux imposés pour l'essai virtuel. Les para-

mètres normés par les paramètres de l'essai virtuel sont traés en fontion des

itérations sur la �gure 3.4b. Les ratios onvergent bien vers l'unité. Finalement,

l'erreur sur les paramètres est inférieure à 0,2%, une fois que l'algorithme a onvergé.
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Figure 3.4 � Convergene de l'algorithme sur un essai virtuel.
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Appliation à un essai réalisé à 850

◦
C

La méthode de realage du modèle de �uage seondaire par le alul EF

étant présentée et validée, elle est à présent appliable à l'essai réalisé à la onsigne

de 850

◦
C.

3.3 Appliation à un essai réalisé à 850

◦
C

À e stade, la méthode du realage de modèle de �uage seondaire par le alul

EF est présentée et validée. Elle est appliquée sur l'essai réalisé à la onsigne de

850

◦
C (voir la setion 2.6). La on�guration omplète, ave les quatre améras,

pour et essai est donnée dans la �gure 3.5.

Figure 3.5 � Disposition des améras autour de l'eneinte.

Deux jeux distints de améras sont dé�nis sur ette �gure. Le jeu 1 ontient

les améras 4 et 2 respetivement dédiées à la thermographie et la CIN. Le jeu 2

ontient les améras 3 et 1 respetivement dédiées à la thermographie et la CIN.

3.3.1 Résultats de l'identi�ation

Le jeu 1 est dans un premier temps onsidéré. Le modèle minimisant l'erreur er
pour et essai est :

ε̇sseq = e32,8 · σ3,41 · exp(−466.103

R · T )
[

s−1
]

. (3.4)

Les pro�ls axiaux des vitesses de �uage mesurés par CIN et alulés par la mo-

délisation EF sont traés sur la �gure 3.6.
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3. Identi�ation du omportement au �uage seondaire d'éprouvettes vierges
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Figure 3.6 � Comparaison entre les données numériques et expérimentales.

L'éart entre les pro�ls alulés et mesurés est très faible. La forme des dis-

tributions, diretement liée à la distribution thermique, est bien respetée. L'éart

quadratique moyen < Sn > détaillé dans l'équation (3.5) est de 0,048.

< Sn >=

√

√

√

√

1

n

n
∑

i=1

(

ε̇femeq − ε̇expeq

ε̇expeq

)2

(3.5)

La méthodologie mise en plae est omposée d'un grand nombre d'étapes

indépendantes (fabriation de l'éprouvette, montage du dispositif, des systèmes

de mesures, traitement des données, modélisation, et). Chaune de es étapes

est une soure d'erreurs a�etant la détermination des paramètres de la loi de

omportement. Pour estimer ette erreur potentielle, le deuxième jeu de améras

est utilisé pour déterminer les paramètres de la loi, de manière indépendante.

Remarque

La améra 3, du jeu 2, est dédiée à la thermographie. Comme la �gure 3.5 l'illustre

bien, la génératrie en vis-à-vis ave la améra 3 n'est pas disponible pour réaliser la

thermographie de manière satisfaisante. La zone à gauhe la plus prohe possible de

la génératrie est don utilisée, générant une erreur dans le alul de la distribution

thermique, du fait de l'angle entre l'axe optique du système et la normale à la surfae.

Les résultats déterminés pour haun des deux jeux de améras sont rapportés

dans le tableau 3.2.
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Table 3.2 � Paramètres déterminés en utilisant les jeux 1 & 2.

Set ln(A) n Q < Sn >
A en MPa

−n
.s

−1
kJ/mol

1 32,8 3,41 466 0,048

2 26,80 3,57 404 0,10

Une di�érene maximale de 15% sur les paramètres est obtenue. La ohérene

entre les deux jeux est bonne, d'autant plus que la thermographie n'est pas

orretement appliquée pour le jeu 2. L'éart quadratique moyen pour le jeu 2 est

de 0,1, indiquant que le modèle utilisé pour le jeu 2 orrèle moins bien les mesures

que pour le jeu 1. À la vue de es résultats, la modélisation axi-symétrique des

essais semble être une hypothèse aeptable. Pour aller plus loin dans la ritique

du modèle axi-symétrique, une oupe transversale de la partie la plus ballonnée de

l'éprouvette a été faite post-mortem. L'image de ette oupe est donnée en �gure

3.7a.

(a) εθθ alulées d'après les rayons mesurés

sur une métallographie de l'éhantillon.
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(b) εθθ mesurés par la CIN ave les jeux

1 et 2.

Figure 3.7 � Une oupe transversale de l'éprouvette a été enrobée puis photogra-

phiée. Les rayons internes et externes sont mesurés à la ote axiale du milieu de

l'éprouvette. Les déformations vraies sont alors alulées sur la ironférene et tra-

ées en fontion d'une variable angulaire ϑ en �gure (a). Les pro�ls de εθθ alulés
par CIN à partir des améras 1 et 2 sont traés en (b).

La setion de l'éprouvette est annulaire en très bonne approximation, malgré

une déformation ironférentielle marosopique de l'ordre de ln( D
Do

) = 0, 23. La
distribution axiale des déformations ironférentielles mesurées par la CIN est

traée en �gure 3.7b. L'observation post-mortem est en bon aord ave les mesures

réalisées pendant l'essai. Pour rappel, le biais sur la dilatation dû au déplaement

hors-plan n'a pas été enlevé dans ette �gure, e qui approximativement surestime

83

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



3. Identi�ation du omportement au �uage seondaire d'éprouvettes vierges

les déformations de 1%.

Les résultats présentés i-dessus ont permis de valider le hoix de la mo-

délisation axi-symétrique. Ils permettent aussi de valider la qualité du montage et

de la préparation des essais.

La loi déterminée à partir du jeu 1, donnée dans l'équation (3.4), est onsidérée

omme validée.

3.3.2 Calul EF versus CIN

L'optimisation de la loi de omportement est réalisée uniquement pour trois

intervalles de temps, et sur des vitesses de �uage. Le modèle de �uage seondaire

est-il su�sant pour que les déformations équivalentes alulées par la simulation et

mesurées par la CIN soient omparables pour tout l'essai ?

Les ourbes de déformation de trois points, situés dans la zone utile en surfae

externe du tube, alulées à partir des données d'essai et du alul EF sont traées

dans la �gure 3.8.

Figure 3.8 � Courbes de �uage de trois points situés en surfae externe.

Les déformations équivalentes pour haune des ourbes sont omparables, vali-

dant la modélisation du �uage seondaire et sa apaité à dérire les déformations

mesurées, pour es onditions d'essai. Comme Hayes et Kassner [HAY 06, KAS 04℄

l'ont érit à plusieurs reprises, les lois de type Norton sont une modélisation bien

adaptée à la desription du �uage des alliages de zironium à haute température.

Les hypothèses et ritères de modélisation étant validés, les résultats du

realage de modèle EF peuvent être exploités. Il est important de onnaître le

domaine de validité, en température et ontrainte, de la loi de omportement
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déterminée. Les mesures par thermographie sont utilisées pour déterminer le

domaine de validité en température, orrespondant à la plage de mesures dans la

zone utile. Le alul EF est analysé pour déterminer la plage de ontraintes dans

laquelle la loi est valide.

Les pro�ls axiaux des ontraintes sont alulés en surfaes interne et externe.

Les ontraintes équivalentes au sens de von Mises sont traées dans la �gure 3.9.
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Figure 3.9 � Pro�l axial de σvM .

Comme la �gure 3.8 l'illustre bien, la loi déterminée est valide jusqu'au temps

d'essai de 470 s. Les pro�ls axiaux des ontraintes équivalentes, pour haun des

trois hargements, permettent de valider la loi de �uage déterminée pour des

ontraintes équivalentes de 16 à 31 MPa. Les pro�ls axiaux des ontraintes axiale

et tangentielle sont respetivement traés dans les �gures 3.10a et 3.10b.

Les pro�ls axiaux de σ22 et σ33 mettent bien en évidene que l'état de ontrainte

sur la hauteur et dans l'épaisseur de la gaine est très hétérogène. On retrouve bien

les tendanes attendues et shématisées dans la �gure 3.1. Du fait de la formation

du ballon, l'état de ontrainte dévie du as uni-axial σ22 = 0 MPa, surtout respeté

au ours du premier hargement en pression interne. Ces résultats justi�ent bien

l'utilisation du realage de modèle par alul élément �nis.

Études de sensibilité

L'in�uene de l'extrapolation du pro�l thermique, mesuré dans la zone utile,

par la somme de sinus jusqu'aux extrémités du modèle EF est étudiée dans l'annexe

A. L'e�et mineur de l'inertitude de la mesure par thermoouple y est aussi abordé.
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Figure 3.10 � Distributions des ontraintes alulées sur la hauteur de la zone utile.

3.3.3 Conlusions sur la méthode

Un essai réalisé à 850

◦
C a servi d'exemple pour omparer les données alulées

par une simulation par éléments �nis de l'essai à elles des mesures expérimentales.

Les hoix de modélisation axi-symétrique, du ritère isotrope et de la loi de ompor-

tement se révèlent justi�és par l'aord entre les résultats du alul numérique et

les mesures. Le domaine de validité en température de la loi identi�ée est déterminé

d'après les pro�ls axiaux mesurés par thermographie, et pour les ontraintes à partir

du traitement des aluls EF. La robustesse de la mesure par thermographie PIR

ouplée à la mesure par thermoouple a été démontrée par des études de sensibilités

sur les paramètres déterminés de l'extrapolation des pro�ls thermiques et de l'iner-

titude de la mesure par thermoouples (voir l'annexe A).

Pour l'essai présenté, une seule loi de omportement a su� à modéliser le om-

portement en �uage du tube pour les trois hargements en pression interne. Pour les

prohains essais présentés, l'identi�ation de loi de omportement est généralement

déoupée en 2 sous-étapes illustrées dans la �gure 3.11 :

- Les deux premiers hargements aux pressions internes P1 et P2 sont onsidérés.

Les paramètres ln(A1), n1 et Q1 sont déterminés par le realage de modèle.

- La loi déterminée à l'étape préédente permet de modéliser le �uage du tube

jusqu'à t1. Un deuxième realage de modèle de �uage seondaire est alors réalisé

pour déterminer la loi de omportement modélisant les deux derniers hargements

aux pressions internes P2 et P3.

Ce déouplage des essais permet d'étudier �nement l'in�uene de la ontrainte

σvM sur la vitesse de �uage seondaire ε̇sseq.
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Figure 3.11 � Pro�l axial de σvM .

3.4 Évaluation du omportement en �uage pour

une gamme étendue de ontraintes et de tem-

pératures

3.4.1 Conditions des essais

Neuf essais de ballonnement ont été réalisés sur des éprouvettes vierges à

des températures de 750 à 850

◦
C et des pressions internes de 1 à 5 MPa. Les

onditions de hargement thermique et méanique sont détaillés dans le tableau 3.3.

Table 3.3 � Conditions des 9 essais sur le Zr-4 détendu.

Éprouvette T (

◦
C) Pi (MPa) Nombre d'étapes

[min, max℄
P1 P2 P3 de realage

AR-1 [831, 848℄
1,04 1,65 2,24

2

AR-2 [831, 848℄
2,17 2,89 3,51

1

AR-3 [810, 828℄
2,75 3,33 3,86

2

AR-4 [781, 799℄
1,48 2,66 ⊘

1

AR-5 [778, 798℄
2,75 3,33 3,86

2

AR-6 [780, 800℄
4,03 4,52 5,04

2

AR-7 [747, 767℄
3,05 3,70 4,89

2

AR-8 [755, 775℄
2,60 3,35 4,25

2

AR-9 [785, 810℄
3,90 4,30 ⊘

1
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3. Identi�ation du omportement au �uage seondaire d'éprouvettes vierges

Remarques et observations :

La durée de haun des paliers en pression est estimée de manière à déformer

au maximum le tube de 4% par hargement. Certains hargements ont induit des

déformations allant jusqu'à 6%. De e as, deux pro�ls de vitesse de �uage sont pris

en ompte par pression interne.

Pour haun de es essais, les mesures par thermographie et orrélation d'images

numériques sont réalisées sur la génératrie en vis-à-vis ave les améras onernées.

La disposition des améras, la loi radiométrique déterminée et les images prises par

les améras sont rapportées dans l'annexe B.

Les éprouvettes AR-4 et AR-9 ne sont soumises qu'à deux niveaux de pression

interne, et AR-2 est le seul essai ave 3 hargements en pression interne pour lequel

une seule étape d'identi�ation est réalisée.

3.4.2 Résultats

Table 3.4 � Paramètres déterminés par le realage de modèle.

Éprouvette Chargements ln(A) n Q < Sn >
A in MPa

−n
.s

−1
kJ/mol

AR-1 1 & 2 46,6 1,08 543 0,079

- 2 & 3 47,5 2,15 576 0,051

AR-2 1 & 3 32,8 3,41 466 0,048

AR-3 1 & 2 14,2 2,77 283 0,062

- 2 & 3 17,8 2,89 317 0,062

AR-4 1 & 2 6,60 1,87 192 0,058

AR-5 1 & 2 9,48 1,16 198 0,024

- 2 & 3 -1,33 4,69 206 0,029

AR-6 1 & 2 -1,19 4,42 192 0,028

- 2 & 3 -5,18 5,08 178 0,040

AR-7 1 & 2 3,01 2,52 178 0,0341

- 2 & 3 -3,45 4,71 186 0,027

AR-8 1 & 2 0,47 1,27 123 0,032

- 2 & 3 -7,68 4,39 142 0,062

AR-9 1 & 2 6,16 3,98 223 0,056

Le tableau 3.4 rassemble les paramètres de la loi de �uage seondaire déterminés

pour haune des étapes d'identi�ation. L'éart quadratique moyen < Sn > est

déterminé pour haque realage, ave un maximum de 7,9%, pour la première étape

assoiée à l'éprouvette AR-1, qui reste aeptable.
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3.4.2.1 Vitesses de �uage

En utilisant les lois déterminées par le realage de modèle par alul EF, ε̇sseq
peut être alulée en tout point de son domaine de validité. La artographie des

vitesses de �uage seondaire présentée en �gure 3.12a dans le domaine (T , σvM ) est

basée sur e alul.

(a) Cartographie de ε̇sseq(T, σvM ) dans le domaine de notre étude.

(b) Cartographie de ε̇sseq(T, σvM ) d'après S. Fréhinet [FRÉ 01℄.

Figure 3.12 � Les vitesses de �uage alulées à partir des modèles realés par les

aluls EF sont traées dans leurs domaines de validité en �gure (a), et les modèles

déterminés par Fréhinet sont traés dans le domaine α en �gure (b).

Les lignes iso-ε̇sseq sont ohérentes entre les di�érents essais. La ligne violette

représentée sur ette �gure et les suivantes orrespond à la température de transition

Tα+β de 810

◦
C entre le domaine α et le domaine biphasé (α + β) pour du Zr-4
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3. Identi�ation du omportement au �uage seondaire d'éprouvettes vierges

vierge. La loi déterminée par Fréhinet (voir l'équation (1.9)) est traée de la même

manière dans 3.12b, le domaine de validité tiré de la �gure III-18 du manusrit de

thèse de S. Fréhinet. Les vitesses de �uage seondaire sont ohérentes pour les

basses ontraintes, mais les vitesses de �uage déterminées par nos essais pour des

ontraintes de l'ordre de 30 MPa sont moins importantes.

La méthode mise en plae permet aussi d'obtenir les artographies n(T, σvM )
et Q(T, σvM ) respetivement représentées en �gures 3.13 et 3.14. Pour rappel, les

études présentées dans l'état de l'art exploitent des essais menés à une ontrainte

(ou plusieurs pour Fréhinet) et une température. Les essais (qui nous intéressent)

sont réalisés à des température de 750, 800, et 850

◦
C. Les points résultants

de es essais sont ensuite utilisés pour déterminer les paramètres d'une loi de

omportement de manière homogène sur des domaines étendus en température. La

omparaison des résultats présentés dans la suite ave la littérature est di�ile, et

à prendre ave reul, ar le domaine de notre étude est petit et les résultats sont

donnés de manière � loale �.

3.4.2.2 Exposant de Norton

Figure 3.13 � Cartographie de l'exposant de Norton dans le domaine de l'étude.

Dans le domaine α + β
L'exposant de Norton le plus élevé dans le domaine biphasé est n = 3, 41,

déterminé pour l'essai AR-2 et valide pour des ontraintes équivalentes de 16 à

31 MPa. Le méanisme de �uage assoié à ette plage de température et ontrainte

est don établi de manière �able. Pour l'essai AR-3, bien que la aratérisation du
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omportement soit e�etuée en deux étapes, les exposants de Norton sont égaux

à 2,77 et 2,89. Si on s'intéresse plut�t au paramètre de sensibilité à la vitesse de

�uage m = 1

n
, il est très prohe de elui déterminé par Garde et al. [GAR 78℄, pour

une température de 850

◦
C (voir la setion 1.3.2).

Les travaux numériques réemment proposés par Massih et al. [MAS 15℄ visent

à oupler ette di�usion à la modélisation du mélange des phases dans le domaine

biphasé et à uni�er les données expérimentales disponibles liée aux essais sur des

gaines en Zr-1wt%Nb et en Ziraloy-4. Les exposants de Norton résultants de ette

étude sont nα = 3, 45 et nβ = 3, 35, où notre approhe phénoménologique permet

de déterminer n = 3, 41.
Les exposants de Norton déterminés pour AR-1 sont 1.08 et 2.05. L'exposant

de Norton prohe de l'unité est généralement assoié à un méanisme de �uage

par di�usion. D'après es résultats, la transition entre les supposés méanismes de

di�usion et de glissement aux joints de grains se produit entre 12 et 16 MPa pour

des températures de 830 à 850

◦
C.

Dans le domaine α

Une transition très nette est onstatée sur les exposants de Norton de l'ordre de

l'unité puis brutalement entre 4 et 5. La ontrainte équivalente ritique se situe entre

24 et 26 MPa. Dans le domaine α, la littérature fait état de deux méanismes de

�uage à basses et hautes ontraintes. Le �uage par di�usion est assoié aux faibles

ontraintes [HAY 02, FIA 91℄ et le �uage par montée des disloations est assoié

aux ontraintes plus élevées [KAD 04, ROS 78℄. L'analyse donnée dans [KAD 04℄

des essais sur des éprouvettes de tration en Zr-4 fait état d'une transition d'un

méanisme de �uage à l'autre vers 15 MPa.

L'exposant de Norton déterminé à partir des deux premiers hargements appli-

qués à l'éprouvette AR-7 semble ne pas être ohérent ave le méanisme de �uage

par di�usion. Cependant, il est très probable que les onditions en ontrainte soient

dans le as de la �gure 1.8a : les pressions internes appliquées P1 et P2 n'induisent

pas le même méanisme de déformation. On peut supposer que la frontière entre

les méanismes dominants de �uage par di�usion et disloation se situe entre 22 et

28 MPa pour des températures omprises entre 747 et 767

◦
C.

3.4.2.3 Énergie d'ativation

La �gure 3.14, qui représente l'énergie d'ativation déterminée pour haune des

étapes d'identi�ation, montre une frontière très marquée à la température 810

◦
C.

Les résultats des essais de Garde et al traés dans la �gure 22 de [GAR 78℄ montrent

aussi ette frontière pour les trois températures 700, 800 et 850

◦
C explorées pour

les deux ontraintes supérieures à 10 MPa, bien que leur interpolation soit faite

linéairement pour déterminer l'énergie d'ativation orrespondante.
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3. Identi�ation du omportement au �uage seondaire d'éprouvettes vierges

Dans le domaine α
Les énergies d'ativation sont très homogènes et vont de 123 à 206 kJ/mol pour

les températures inférieures à 800

◦
C. C'est bien l'ordre de grandeur qui est donné

par la littérature. Cependant la littérature assoie souvent une énergie d'ativation

par méanisme de �uage (di�usion et disloation) [KAD 04, MAS 13℄, e qui n'est

pas obtenu par es résultats.

Figure 3.14 � Cartographie de l'énergie d'ativation dans le domaine de l'étude.

Dans le domaine α+ β
De 800 à 850

◦
C, l'énergie d'ativation augmente ave la température. L'ordre de

grandeur est environ le double de elle déterminée dans le domaine α. La littérature
rapporte des ordres de grandeur d'environ 350 kJ/mol, toujours sur 3 à 4 points

de mesures. Pour rappel, l'interprétation des données de Fréhinet par la �gure

1.14b montre bien une augmentation de l'énergie d'ativation entre 750 et 850

◦
C, jusqu'à atteindre environ 400 kJ/mol. À es températures, les joints de grains

donnent naissane à un �lm de phase β e qui permet un glissement aux joints

de grains et induit une superplastiité. Dans nos essais, le hargement méanique

est appliqué une fois que la onsigne en température est atteinte, garantissant une

faible quantité de phase β aux joints de grains.

L'analyse des essais indépendamment les uns des autres a permis de mettre en

évidene :

- la di�érene entre le omportement en �uage dans les domaines α et biphasé,

- une ontrainte limite σ ∼ 25 MPa entre un exposant de Norton prohe de

l'unité et de l'ordre de 4-5 dans le domaine α. D'après la littérature, un méanisme

de �uage par di�usion est dominant à faible ontrainte, et un méanisme de �uage
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par montée des disloations ontr�le le �uage pour des ontraintes plus élevées, e

qui est ohérent ave les résultats des essais.

Pour implémenter les lois de omportement modélisant le �uage dans le

domaine α dans le ode de alul DRACCAR, il est intéressant d'homogénéiser

le omportement des essais sur des plages en ontraintes et températures plus

importantes que elles des essais.

3.4.3 Couplage de plusieurs essais

Les essais réalisés dans le domaine α sont séparés en trois jeux de données en

fontion de la ontrainte, et de la vitesse de �uage seondaire. Les référenes des

éprouvettes utilisées pour haune des identi�ations sont aussi rapportées dans

le tableau, tout omme l'éart quadratique moyen et les paramètres déterminés.

Les onditions thermo-méaniques dans lesquelles les lois sont valides sont données

dans le tableau 3.5.

Table 3.5 � Lois de omportement identi�ées dans le domaine α.

T σvM ε̇sseq Éprouvettes A n Q < Sn >
◦
C MPa s

−1
MPa

−n
.s

−1
kJ/mol

748-798 12-26 4 5 7 8 e2,46 1,66 150 0,095

748-798 26-38 < 4, 10−4
5 7 8 e−6,95

4,9 168 0,094

780-809 30-47 > 4, 10−4
6 9 e12,2 3,92 293 0,19

< Sn > reste inférieur à 20% pour haun des realages de modèle, e qui

est aeptable. Les vitesses de �uage alulées à partir des modèles déterminés

par des realages indépendants et ommuns sont respetivement traés dans les

�gures 3.15a et 3.15b dans les domaines de validité respetifs. Les lois déterminées

respetent bien les tendanes préalablement obtenues.

En utilisant les données d'essais menés à des températures entre 748 et

798

◦
C, les énergies d'ativation moyennes déterminées sont omprises entre 150

et 168 kJ/mol. Elle sont moins importantes que elles realant le modèle de �uage

pour haun des essais omprises, pour la plupart, entre 170 et 206 kJ/mol.

Pour ε̇sseq > 4.10−4
s

−1
, l'énergie d'ativation déterminée est de 293 kJ/mol,

alors que les paramètres Q préédemment déterminés sont entre 178 et 223 kJ/mol.

On voit apparaître les ordres de grandeurs donnés par S. Fréhinet (Q = 316 kJ/mol

pour des ontraintes élevées, et des températures entre 700 et 800

◦
C).

Les paramètres moyens permettent de modéliser le �uage seondaire sur des

plages de température et ontrainte plus étendues, mais s'éloignent des paramètres

représentant le plus �dèlement les essais. L'énergie d'ativation est le paramètre le

plus impaté par e onstat.
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(a) Identi�ation indépendantes (b) Uni�ation

Figure 3.15 � Comparaison des vitesses de �uage alulées ave les lois identi�ées

(a) indépendamment et (b) pour plusieurs onditions d'essai.

Conlusion

Ce hapitre est onsaré à l'optimisation des essais pour la détermination de loi

de omportement. Les essais et mesures sont ouplés à un realage de modèle de

�uage seondaire par des aluls EF dans le but de déterminer le omportement au

�uage des gaines de Zr-4 dans des onditions thermo-méaniques représentatives

d'un APRP. Cette approhe permet de réduire très signi�ativement le nombre

d'essais à réaliser pour obtenir une loi de omportement représentative du �uage

du matériau dans une gamme de températures de 20

◦
C. En jouant sur le niveau de

pression interne appliquée au tube et sur la durée du hargement méanique, il est

possible de s'intéresser à des zones plus ou moins étendues en ontrainte équivalente

et de modéliser le �uage seondaire de la gaine dans e domaine.

Une représentation axi-symétrique du problème est hoisie, et seule la partie

du tube entre les raords est modélisée. Les résultats des mesures inématiques et

les mesures post-mortem de diamètre dans la setion droite du ballon on�rment

ette hypothèse. Les températures mesurées dans la zone utile sont approhées

par une somme de sinus et extrapolées jusqu'aux raords. L'in�uene de ette

extrapolation a été étudiée et est négligeable sur la détermination des paramètres

de la loi de omportement. Les vitesses de �uage seondaire de la simulation sont

alulées de la même manière que pour les essais. Le modèle de �uage est mis à

jour pour minimiser l'éart entre les pro�ls axiaux des vitesses de �uage alulés à

partir du alul EF et des mesures. Ce hoix de la fontion erreur, qui tient ompte

uniquement du �uage seondaire pour les di�érents hargements méaniques,

permet de modéliser la déformation de la gaine dans toute la zone utile et au

ours de tout l'essai de manière �able. Cette méthodologie est dans un premier
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temps validée par l'appliation à un essai virtuel, puis appliquée à 9 essais réa-

lisés pour des températures entre 750 et 850

◦
C et des ontraintes entre 7 et 47 MPa.

Les résultats d'un essai réalisé à une onsigne en température de 850

◦
C

mettent en évidene la bonne onordane entre les essais et la modélisation. La

loi de omportement hoisie représente bien le �uage anisotherme de la gaine.

Au ours de l'essai, une �exion de plus en plus prononée s'installe produisant

un état de ontraintes hétérogène dans la zone utile. De plus, plusieurs pressions

internes sont appliquées au tube, e qui permet de valider la loi de omportement

sur une plage de ontraintes étendue. Les artographies des vitesses de �uage

seondaire, de l'exposant de Norton et de l'énergie d'ativation en fontion des

onditions thermo-méaniques de haun des essais sont le résultat prinipal

de ette méthodologie. Les artographies mettent en évidene l'in�uene de la

transformation de phase α → α + β (et don de la miro-struture) sur l'énergie

d'ativation. Dans le domaine biphasé, les ordres de grandeurs de Q et n sont en

bon aord ave les méanismes de �uage par di�usion et glissement aux joints de

grains respetivement assoiés dans la littérature [GAR 78℄ aux faibles et moyennes

ontraintes.

Dans le domaine α, deux sous-domaines se distinguent sur la artographie de

n(T, σvM ) : les exposants de Norton au voisinage de l'unité et les exposants entre 4

et 5. Ces deux domaines sont observés dans la littérature et généralement assoiés

respetivement à des méanismes de �uage par di�usion et montée des disloations.

La artographie des vitesses de �uage met en évidene un omportement di�érent

pour des vitesses de �uage supérieures à 4.10−4
s

−1
.

En se basant sur es trois observations, trois lois de omportement sont

déterminées dans le domaine α en fontion de la ontrainte et de la vitesse de

�uage. Les paramètres moyens obtenus sont plus éloignés du omportement mesuré

pour haun des essais mais ont le mérite de pouvoir être implémentés dans le ode

de alul DRACCAR.

Au ours de leur vie en réateur les gaines de Zr-4 absorbent de l'hydro-

gène et s'oxydent en surfae externe au ontat de l'eau pressurisée. La présene

d'hydrogène est onnue pour fragiliser les métaux, et l'oxyde pour augmenter la

résistane au �uage. Prédire le omportement d'une gaine oxydée et hydrurée est

d'un grand intérêt dans le but de modéliser et analyser les sénarios aidentels des

ombustibles nuléaires.
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Chapitre 4

Vers une meilleure ompréhension du

�uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées

et soumises à une pression interne

Pendant le fontionnement normal en réateur, les gaines de Zr-4

s'oxydent a minima en surfae externe et se hargent en hydrogène.

Les e�ets sur le omportement en �uage du Zr-4 de es deux

modi�ations sont étudiés dans e dernier hapitre. Les éhantillons

sont pré-oxydés en surfaes interne et externe. L'épaisseur des ouhes

de ZrO2 des éprouvettes testées est de 10 µm. Cette pré-oxydation

induit aussi un hargement en hydrogène de l'ordre de [H℄=130 wppm.

Des essais sont dans un premier temps réalisés sur des éprouvettes

seulement pré-hydrurées par voie gazeuse et sont omparés à leur essai

jumeau réalisé sur du Zr-4 vierge. La présene d'hydrogène ne semble

pas a�eter de manière importante le omportement en �uage dans le

domaine d'étude, mais induit une rupture prématurée de la gaine à

825

◦
C.

Le omportement au �uage d'une éprouvette pré-oxydée (POX) est

ensuite omparé à elui du matériau vierge pour un essai à 800

◦
C.

Une forte résistane au �uage est observée à basse ontrainte pour le

matériau POX. Pour mieux omprendre ette observation, un essai à

pression interne onstante de 3,65 MPa est mené sur une éprouvette

POX à 800

◦
C. Le omportement en �uage de l'éhantillon POX est

modi�é à une déformation d'environ εθθ = 1.1%, pour laquelle les

ouhes de ZrO2 et de α(O) se �ssurent. La déformation est alors

loalisée dans les zones où le métal est � à nu �.
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In�uene de la présene d'hydrogène sur le omportement au �uage

4.1 In�uene de la présene d'hydrogène sur le om-

portement au �uage

Les éprouvettes pré-oxydées et pré-hydrurées utilisées pour étudier l'in�uene de

la zirone sur le �uage seondaire des gaines possèdent une teneur en hydrogène

moyenne initiale [H ]
0
≃ 130 wppm. Pour mieux omprendre le omportement des

gaines pré-oxydées, les études de l'in�uene d'une teneur en hydrogène de 130 wppm

et des ouhes de ZrO2+α (O) sur le �uage du Zr-4 sont déouplées.

4.1.1 Introdution

Brahet et al. ont évalué l'e�et de la teneur en hydrogène sur la transformation

de phase, le omportement au �uage et l'élatement de gaines en Zr-4 en réalisant

des essais de �uage, des rampes thermiques à pression interne onstante et des

essais uniquement thermiques ave le dispositif EDGAR [BRA 02℄.

La mesure par alorimétrie mise en plae sur e dispositif et détaillée par

Forgeron et al. [FOR 00℄ donne, entre autres, aès à la inétique de transformation

de phase α → α + β. À partir de ette inétique, qui dépend de la vitesse de

hau�age, il est possible de déterminer à quelle température Tα→α+β débute la

transformation. Des essais ont été dédiés à l'étude de l'in�uene de la teneur en

hydrogène dans le Zy-4 sur la température Tα→α+β. La �gure 4.1, extraite de

[BRA 02℄, rapporte les températures déterminées pour des vitesses de hau�age

et de refroidissement de |Ṫ | = 10 ◦
C.min

−1
. La ligne noire représentée sur e

graphique orrespond à la température Tα→α+β à l'équilibre estimée d'après les

valeurs mesurées au hau�age et au refroidissement.

Tα→α+β diminue d'environ 16

◦
C tous les 100 wppm. La présene d'hydrogène

favorise la transformation de phase, e qui modi�e la miro-struture. Comme les

phénomènes thermiquement ativés sont très dépendants de la miro-struture, la

réponse du matériau hydruré à une solliitation thermo-méanique représentative

de l'APRP risque d'être modi�ée par la teneur en hydrogène. Brahet et al.
évaluent les performanes en �uage du matériau pré-hydruré en analysant les temps

à rupture pour des essais de �uage à température et pression interne onstantes.

Sous l'hypothèse que le omportement du matériau s'érit sous la forme d'une loi

de Norton et que le gon�ement est uniforme, les auteurs supposent que le temps à

rupture trup s'exprime selon l'équation (4.1) en fontion de la ontrainte initiale σ0

exprimée en MPa et de la déformation ε.

ln (trup) = K (ε)− n · ln (σ0) (4.1)

Cette formulation suppose aussi que le matériau rompt par épuisement de du-

tilité. Les logarithmes des temps à rupture obtenus par Brahet et al. sont traés
en fontion de ln (σ0) dans la �gure 4.2 pour du matériau vierge et pré-hydruré
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne
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Figure 4.1 � E�et de la teneur en hydrogène sur Tα→α+β [BRA 02℄.

à 600 wppm, et des températures de 700, 800 et 850

◦
C. Une simple régression

linéaire sur haque jeu de données permet d'extraire l'exposant de Norton, annoté

pour haque ourbe sur la �gure.
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Figure 4.2 � Temps à rupture en fontion de la ontrainte initiale σ0 du Zy-4 vierge

et pré-hydruré ([H℄=600 ppm) pour les essais EDGAR [BRA 02℄.

En utilisant les résultats obtenus sur la inétique de transformation de phase,
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In�uene de la présene d'hydrogène sur le omportement au �uage

on peut supposer que le Zr se trouve en phase α pour les deux matériaux à 700

◦
C.

Les exposants de Norton déterminés d'après les données de Brahet et al. sont
identiques. Pour la température de 800

◦
C, les éprouvettes pré-hydrurées se trouvent

dans le domaine bi-phasé. L'ordre de grandeur de n déterminé à ette température

pour les éprouvettes pré-hydrurées est moins élevé que pour les éprouvettes vierges.

Il est prohe de elui déterminé dans le as de la superplastiité supposée dans

le domaine bi-phasé pour le matériau vierge. Les ourbes ln (trup) = f (ln (σ0))
à 850

◦
C du Zy-4 et à 800

◦
C du matériau pré-hydruré à 600 wppm sont assez

similaires.

Les auteurs ont réalisé des mesures post-mortem de l'allongement iron-

férentiel At (voir équation (4.2), ave L la distane urviligne entre les lèvres de la

�ssure et D0 le diamètre initial) à rupture des éprouvettes.

At = 100 · L− πD0

πD0

(4.2)

Les résultats importants pour notre étude sont traés dans la �gure 4.3.
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Figure 4.3 � Allongement à rupture du Zy-4 vierge et pré-hydruré ([H℄=600 ppm)

d'après les essais EDGAR [BRA 02℄

La présene d'hydrogène diminue lairement l'allongement ironférentiel

At à rupture du Zy-4, notamment entre 800 et 850

◦
C où le Zy-4 présente les

aratéristiques de la superplastiité.

Quelques essais de �uage sur des éprouvettes pré-hydrurées à 100 wppm

ont aussi été réalisés par C. Dominguez [DOM 16℄. Ces essais montrent que le
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne

omportement au �uage seondaire du Zy-4 vierge et pré-hydruré à 850

◦
C pour

une ontrainte de 20 MPa est similaire, et que le matériau pré-hydruré se déforme

plus rapidement pour une ontrainte de 10 MPa.

4.1.2 Conditions des essais

Éprouvettes

Trois essais sont réalisés pour omparer le omportement thermo-méanique du

Zr-4 vierge et pré-hydruré à 130 wppm. Les tubes sont hargés par voie gazeuse

sous ultra-vide à l'Éole Centrale de Paris à une température de 420

◦
C. Le proédé

permet d'obtenir une zone homogène en teneur en hydrogène longue de 70 mm

à partir d'une des extrémités de l'éprouvette. Dans notre étude, la zone qui se

déforme est située à Z = ±25 mm, et la zone inter -mors se situe entre −29 et

29 mm. La longueur des tubes hargés par le dispositif de l'ECP est limitée à

90 mm. La teneur en hydrogène initiale ne peut être mesurée sur les éprouvettes

testées ar elle néessite la déoupe d'une partie de l'éhantillon. Un des tubes

hargés a été dédié à ette analyse. Le pro�l est traé dans la �gure 4.4.
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Figure 4.4 � Pro�l de la teneur en hydrogène mesurée à l'ECP sur une des éprou-

vettes pré-hydrurées par voie gazeuse.

La teneur moyenne en hydrogène est assez homogène (ompte tenu de l'inerti-

tude de mesure) sur la hauteur de la zone d'intérêt représentée dans la �gure.

Chargements thermo-méaniques

Les essais AR-2, AR-3 et AR-5 onstituent les référenes pour le matériau vierge.

Des essais similaires sont réalisés pour le matériau pré-hydruré. L'historique des

hargements en pression interne est traé dans la �gure 4.5, pour haun des essais.
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(b) AR-3 et PH-124
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Figure 4.5 � Historiques de hargement des essais à 800

◦
C en (a), 825

◦
C en (b)

et 850

◦
C en ().

Les niveaux de pression interne Pi et la durée des paliers sont similaires pour les

essais jumeaux. Les historiques des hargements méaniques pour les essais à 825 et

850

◦
C sont déalés. Ce déalage est induit par un plateau en température réalisé

en fontion du besoin à 500

◦
C pour évauer la fumée, qui gênerait le dispositif de

mesures optiques. À ette température le plateau ne va pas induire de hangement

miro-strutural important. De plus, la durée du palier reste inférieure à 250 s.

Cette fumée est en grande partie liée au revêtement déposé sur les �lets des érous

Swagelok. Une fois que la fumée est évauée (par le balayage à l'argon), le hau�age

de l'éprouvette reprend. Les essais réalisés sur le matériau pré-hydruré sont post-

traités de la même manière que les essais e�etués sur le matériau vierge.
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne

4.1.3 Résultats des essais

Le realage par éléments �nis a permis de déterminer les paramètres de la loi

de �uage seondaire, présentée dans l'équation (3.3), a�hés dans le tableau 4.1.

Pour rappel, la méthode utilisée repose sur des hypothèses de matériau isotrope,

homogène, de la onservation de volume durant le travail viso-plastique, de modéli-

sation axi-symétrique et de géométrie parfaite. Les erreurs de mesures inématiques

et thermiques, quanti�ées dans le hapitre 2, sont onsidérées omme aeptables.

Table 4.1 � Paramètres déterminés par le realage EF.

T Éprouvette Chargements ln(A) n Q < Sn >
◦
C A in MPa

−n
.s

−1
kJ/mol

800 AR-5 1 & 2 9,48 1,16 198 0,024

- 2 & 3 -1,33 4,69 206 0,029

PH-129 1 & 2 7,5 1,6 194 0,014

- 2 & 3 5,60 3,9 245 0,038

825 AR-3 1 & 2 14,2 2,77 283 0,062

- 2 & 3 17,8 2,89 317 0,062

PH-124 1 & 2 14,39 3,89 317 0,078

- 2 & 3 7,40 4,17 262 0,024

850 AR-2 1 & 3 32,8 3.41 466 0,048

PH-128 1 & 2 32,1 2,76 441 0,075

- 2 & 3 19,9 3,52 350 0,066

La di�érene entre les paramètres du �uage seondaire obtenus pour les Zr-4

vierge et pré-hydruré n'est pas très élevée. Par ontre, les éprouvettes pré-hydrurées

PH-124 et PH-128 respetivement testées à 825 et 850

◦
C se sont rompues, alors

qu'auune éprouvette vierge n'a onduit à un élatement. Les éprouvettes sont dé-

oupées en tronçons ave une sie à �l diamanté et la partie la plus déformée est

enrobée. Le mirosope optique numérique

1

disponible au LE2M

2

est ensuite uti-

lisé pour réaliser des mesures géométriques. Le tableau 4.2 rapporte les allongements

ironférentiels At et radiaux |Ar|max (rédution d'épaisseur e maxiale dé�nie dans

l'équation (4.3)) en �n d'essai pour les éprouvettes intègres et à rupture pour les

deux éprouvettes rompues.

|Armax| = max

(

e− eo
eo

)

(4.3)

Les exentriités initiales Ξ0 (pour les éprouvettes pré-hydrurées) et �nales Ξ

1. Keyene-VHX5000

2. Laboratoire d'expérimentation en méanique et matériaux.
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In�uene de la présene d'hydrogène sur le omportement au �uage

alulées d'après l'équation (2.1) et mesurées ave le mirosope numérique sont

données dans e même tableau.

Table 4.2 � Allongement ironférentiel (en %)

Type 800

◦
C 825

◦
C 850

◦
C

Vierge Hydruré Vierge Hydruré Vierge Hydruré

At (%)
42,9 50,3 52,3 39,5 29,9 44.6

|Ar|max (%)
36,5 50 53 Rup 23 Rup

Ξ0 (%)
- 2,46 - 1,3 - 1,7

Ξ (%)
11,5 21 20 Rup 3,4 Rup

L'épaisseur du métal en pointe de �ssure est inférieure à 5 µm pour es deux

éprouvettes, soit une rédution de l'épaisseur supérieure à 99%. C'est une rupture

par épuisement de dutilité. Il est di�ile de omparer le omportement à rup-

ture des éprouvettes vierge et pré-hydrurées, à part pour l'essai à 825

◦
C. À ette

température, l'éprouvette vierge a subi un allongement de 20% plus important sans

rompre. L'exentriité initiale était assez faible e qui rend les résultats omparables.

La strition à rupture étant importante, il semblerait que l'hydrogène favorise la lo-

alisation des déformations sans perte de dutilité. Ces résultats restent à on�rmer

par une ampagne d'essais plus importante.

Des mesures de teneur en hydrogène globale ont été réalisées, pour haun de

es éhantillons, par une analyse de fusion sous gaz inerte

3

. Le shéma de la �gure

4.6 représente les positions auxquelles les teneurs sont mesurées. Les tronçons a et b

sont dans un premier temps déoupés ave une sie à �l diamanté. Chaque tronçon

est ensuite déoupé en plusieurs parties, qui sont analysées.

Figure 4.6 � Déoupe de l'éprouvette pour l'ONH

3. Brüker mat 286
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne

Les mesures sont ensuite moyennées par tronçon et les inertitudes sont alu-

lées à partir de l'éart-type sur le tronçon uech, et elui de l'étalon ut (voir équation

(4.4)).

utot = 2
√

u2
ech + u2

t (4.4)

Les surfaes internes et externes ont été sablées de manière à enlever les traes de

peinture et d'oxyde. Le tableau 4.3 rapporte les teneurs mesurées et les inertitudes

assoiées.

Table 4.3 � Teneurs moyennes en hydrogène (en wppm)

Tronçon 800

◦
C 825

◦
C 850

◦
C

Vierge (a) 63±19 40±12
Vierge (b) 45.5±17 18±17 38±17

Pré-hydruré (a) 162±27 165±32 191±21
Pré-hydruré (b) 127±20 114±17 158±20

Le dispositif ne garantit pas une atmosphère totalement inerte. En e�et, les

éhantillons se hargent en hydrogène pendant les essais. La teneur en hydrogène

est plus élevée dans les zones les plus haudes et déformées. Les éhantillons

vierges présentent néanmoins environ 100-130 wppm de moins que les éprouvettes

pré-hydrurées en �n d'essai.

Les vitesses de �uage mesurées, les températures imposées au modèle EF

et les ontraintes équivalentes alulées ave le modèle de �uage realé sont

omparées pour haque gamme en température.

Résultats à 800

◦
C : AR-5 et PH-129.

Les pro�ls de température imposés à es deux éprouvettes sont superposables

(voir �gure 4.7b).

Les pro�ls des ontraintes de von Mises sont aussi superposables. On peut

observer que les ourbes ε̇eqss (z) pour les deux premiers hargements sont similaires.

Sur le dernier hargement en pression interne, une di�érene de 17% entre les deux

distributions est observée. Dans le proessus d'optimisation, 'est essentiellement

l'exposant de Norton qui aommode ette di�érene. Le méanisme de déformation

par les disloations n'est peut-être plus dominant en présene de l'hydrogène,

favorisant à 800

◦
C l'apparition de la phase β aux joints de grains.

Résultats à 825

◦
C : AR-3 et PH-124.

Les distributions thermiques imposées à es deux éprouvettes sont superposables

(voir �gure 4.8b) au début de l'essai puis un déalage d'environ -5

◦
C est observé

entre les deux pro�ls.
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Figure 4.7 � Comparaison des pro�ls axiaux de vitesse de �uage (a), de température

(b) et de ontrainte équivalente () déterminés à partir du alul par la modélisation

EF, pour les essais réalisés sur les éprouvettes AR-5 et PH-129, à 800

◦
C.

Une di�érene d'environ 18% est aussi observée entre les pro�ls de vitesse du

troisième hargement en pression interne. La di�érene de température de 5

◦
C

est en grande partie responsable de et éart. En alulant analytiquement la

loi de omportement déterminée pour le matériau pré-hydruré aux distributions

méaniques et thermiques respetivement alulées et mesurées, la di�érene devient

inférieure à 4%. Finalement, le omportement thermo-méanique est similaire dans

es onditions d'essai.

Résultats à 850

◦
C : AR-2 et PH-128.

Les distributions thermiques mesurées sur les essais réalisés à 850

◦
C sont

omparables, tout omme les pro�ls des ontraintes équivalentes alulées.

Pour le hargement méanique à 16 MPa, les deux pro�ls présentent une

di�érene d'environ 25% : le matériau pré-hydruré se déforme plus rapidement
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Figure 4.8 � Comparaison des pro�ls axiaux de vitesse de �uage (a), de température

(b) et de ontrainte équivalente () déterminés à partir du alul par la modélisation

EF, pour les essais réalisés sur les éprouvettes AR-3 et PH-124, à 825

◦
C.

que le vierge. Pour les ontraintes supérieures à σvM = 20 MPa, les pro�ls ε̇eqss (z)
mesurés sur les éprouvettes en Zr-4 détendu et en Zr-4 pré-hydruré admettent une

di�érene d'environ 10%. Ces observations rejoignent les résultats obtenus par C.

Dominguez à 850

◦
C.

Des métallographies réalisées dans le ballon de haun des éhantillons

sont présentées en annexe C. On n'observe pas de di�érene sensible sur la

morphologie des grains entre les éprouvettes en Zr-4 et en Zr-4 pré-hydruré.

Les résultats obtenus sur es trois essais, ouplés aux mesures et observa-

tions métallographiques, sont en ohérene ave la littérature disponible. Une

teneur en hydrogène d'environ 150 wppm a�ete légèrement les propriétés thermo-

méaniques du Zr-4 au voisinage de la température de début de la transformation
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Figure 4.9 � Comparaison des pro�ls axiaux de vitesse de �uage (a), de température

(b) et de ontrainte équivalente () déterminés à partir du alul par la modélisation

EF, pour les essais réalisés sur les éprouvettes AR-2 et PH-128, à 850

◦
C.

α → α + β. Le omportement à 850

◦
C semble inhangé pour les ontraintes

supérieures à 20 MPa.

Pour les essais réalisés à 825 et 850

◦
C, les deux éprouvettes ont rompu. Les

allongements à rupture ont un ordre de grandeur omparable à eux obtenus par

Brahet et al. pour un matériau pré-hydruré à 600 wppm. L'hydrogène induit don

une rupture prématurée de la gaine, à 825

◦
C tout du moins. Auune perte de

dutilité n'est ependant onstatée. Ces résultats restent à nuaner du fait du faible

nombre d'éhantillons testés.
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◦
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4.2 Comportement thermo-méanique à 800

◦
C

d'une gaine pré-oxydée

On propose dans ette dernière partie d'utiliser le ban d'essai développé dans

le adre de la aratérisation du �uage seondaire des gaines pour s'intéresser à la

déformation d'éprouvettes de Zr-4 pré-oxydées en surfaes interne et externe.

4.2.1 Introdution

Le omportement thermo-méanique de la zirone est étudié pour de nom-

breuses raisons : orrosion pendant la vie en réateur, transport des rayons en

sortie de entrale, oxydation haute température sous vapeur dans le as d'un

APRP, et. Mais peu d'études réfèrent à l'e�et de la ouhe de ZrO2 sur le ompor-

tement méanique des gaines dans les onditions thermo-méaniques de notre étude.

Pendant le fontionnement normal d'un REP, une ouhe de zirone se

forme en surfae externe des gaines de Ziraloy. Une ouhe de zironium - en

phase α enrihie en oxygène (qui est absorbé depuis l'environnement du CP puis

di�use) se trouve sous la zirone. L'alliage est en phase α dans l'intérieur de la

gaine. Chaune des ouhes possède des propriétés méaniques bien distintes, et

on pourra onsidérer la gaine omme un matériau strati�é.

Leistikow et al. étudient le omportement thermo-méanique du Zr-4 dans des

environnements vapeur, air et argon à haute température, notamment lors d'essais

de �uage sur des tubes soumis à une pression interne et température onstantes.

Ils réalisent aussi des essais sur des éprouvettes pré-oxydées à 800

◦
C. En dessous

de 900

◦
C, les essais menés sous des atmosphères vapeur et inerte fournissent des

résultats similaires. Ce onstat est aussi dressé par R. Chosson ave la omparaison

des résultats des essais de Fréhinet (sous vide) et des essais EDGAR (atmosphère

vapeur).

Leitsikow et al. réalisent des essais sous atmosphère vapeur sur des éprouvettes

pré-oxydées. Pour les températures supérieures à 950

◦
C, la résistane au �uage

des éprouvettes pré-oxydées est nettement supérieure à elle du matériau vierge.

De plus, les auteurs observent que l'oxydation des éprouvettes augmente ave leur

déformation. L'oxyde qui est pré-formé ou réé pendant l'essai est �ssuré après

l'essai. Des métallographies, présentées en �gure 4.10, permettent de visualiser es

�ssures pour trois di�érents essais menés à 900

◦
C et à des pression internes de 10,

16 et 23 bar

4

.

Le motif des �ssures est très di�érent en fontion de la pression interne imposée.

Pour une ontrainte assez importante, un éaillage régulier et �n de la ouhe

de zirone est observé. Pour une ontrainte plus faible, des �ssures plus larges et

4. Les éhantillons ont initialement un diamètre externe et une épaisseur de 10,75 mm et

0,725 mm.
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Figure 4.10 � Métallographies réalisées par Leitsikow et al. [LEI 87℄ mettant en

évidene le motif di�érent des �ssures en fontion de la ontrainte appliquée.

profondes sont observées en nombre moins important.

L'e�et de la �ssuration de la ouhe de zirone seule, ou ave un e�et onjugué

de l'α (O), sur le omportement méanique de la gaine fait débat. Sagat et al.
[SAG 84℄ ont réalisé des essais en atmosphère vapeur, et observent l'apparition de

�ssures à partir d'une déformation de 2%. Ils n'observent pas de disontinuité sur

les ourbes de �uage à e niveau de déformation. Contrairement à Sagat et al.,
Komarov et al. [KOM 92℄ démontrent une importante perte de résistane au

�uage pour des déformations de 1 à 4%, à 800

◦
C et ε̇ = 8.10−3

s

−1
lors d'essais

d'érouissage sur un alliage N1 (Zr - 1%Nb). Les ourbes ε-σ obtenues pour des

éhantillons vierge, pré-oxydés ave 20, 45 et 65 µm sont traées dans la �gure 4.11.

La résistane au �uage à basses déformations augmente ave l'épaisseur de la

ouhe de zirone, mais la dutilité est amoindrie.

Le dispositif développé au ours de ette thèse permet de simuler les onditions

thermo-méaniques d'un APRP dans une atmosphère argon. L'atmosphère oxydante

a un e�et non-négligeable sur la déformation des gaines pour des températures

supérieures à 900

◦
C. Mais l'atmosphère argon permet d'être assez représentatif du

sénario APRP dans nos onditions d'essais.

Pour rappel, la �ssuration de la zirone est observée après les essais pour les

études itées i-dessus. Une réente étude menée par C. Dominguez [DOM 16℄ sur

le dispositif ELFE a permis d'a�rmer que les �ssures apparaissent pendant l'essai.

En e�et, l'extensométrie LASER utilisée sur e montage permet de visualiser
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Figure 4.11 � Les ourbes ε-σ obtenues pour des éhantillons de l'alliage N1 vierge

et pré-oxydés ave 20, 45 et 65 µm d'après [KOM 92℄ mettent en évidene une forte

ontrainte d'éoulement à basse déformation induite par la ouhe de zirone, puis

la baisse très brutale de ette ontrainte d'éoulement à partir d'une déformation

omprise entre 1 et 4%.

pendant l'essai des bandes de peinture déposées en surfae de l'éprouvette. À la

�n du hau�age de l'éprouvette, les bandes de peinture relevées par l'extensomètre

sont pleines. Après le hargement méanique, des pertes d'intensité à l'intérieur des

zones des marqueurs sont observées. Elles sont diretement liées à un hangement

d'émissivité dans la bande de peinture initialement déposée. Cette disontinuité est

probablement liée à la �ssuration de la ouhe de pré-oxyde. Dans ette étude, il

n'est ependant pas fait mention d'une di�érene de omportement en �uage au

moment de l'apparition de la �ssure. C. Dominguez a réalisé des essais à 850

◦
C sur

des éprouvettes pré-oxydées ave des épaisseurs de zirone de 12, 30 et 42 µm. Les

résultats montrent que la résistane au �uage augmente à basses ontraintes ave

l'épaisseur de la zirone. L'in�uene de l'épaisseur de la ouhe initiale de zirone

est négligeable pour des ontraintes plus élevées.

4.2.2 Fabriation des éprouvettes

Les pastilles d'UO2 possèdent un aratère oxydant. Pour des taux de om-

bustion élevés, elles entrent en ontat ave la gaine. Une ouhe de zirone

d'épaisseur inférieure à 10 µm est mesurée en surfae interne des gaines après 5

yles d'irradiation [BES 14℄.

Compte tenu des résultats de C. Dominguez onernant l'e�et de l'épaisseur de

la zirone sur le omportement en �uage et pour être représentatif de la orrosion
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interne des gaines, on vise une épaisseur de zirone de 10 µm en surfaes interne

et externe. Les éprouvettes testées dans notre étude sont pré-oxydées dans un

four tubulaire horizontal résistif

5

. Les éhantillons ont été pré-oxydés en surfaes

interne et externe à 425

◦
C pendant 71 jours sous �ux d'oxygène 0,05 L/min et de

vapeur d'eau saturée à 95%. Les teneurs initiales en hydrogène ont été mesurées

aux extrémités des éprouvettes. À la �n de ette étape, les éprouvettes possèdent

une épaisseur de zirone de 10 µm homogène en surfaes interne et externe

6

.

Les ouhes de zirone et de α (O) sont loalement sablées en surfae ex-

terne pour permettre la thermosoudure des thermoouples. Plusieurs passes de

polissage sont ensuite réalisées à la main dans les zones sablées ave des tailles

de grains déroissantes pour améliorer l'état de surfae après sablage. Cette

étape s'avère ruiale pour que la thermosoudure tienne pendant le montage de

l'éprouvette (le diamètre des �ls thermooupules est de 0,078 mm). L'annexe D

rend ompte de es di�érentes étapes.

4.2.3 Comparaison du �uage à 800

◦
C des matériaux vierge

et pré-oxydé

Un premier essai visant la omparaison entre le omportement du Zr-4 vierge et

pré-oxydé est réalisé à 800

◦
C. L'historique de la pression interne est donné pour

les deux éprouvettes dans la �gure 4.12.
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Figure 4.12 � Historique du hargement en pression interne

La pressurisation interne du tube en Zr-4 vierge n'a pas été bien e�etuée lors

du premier essai. Un deuxième essai a alors été réalisé sur la même éprouvette

5. Modèle RS 80/750/11 de Naberther, dispositif FOXY qui est sur le site de Cadarahe.

6. Les épaisseurs sont aratérisées par des observations au mirosope numérique.
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(ourbes bleue et rouge de la �gure 4.12a).

Mesures

Les vitesses de �uage mesurées sur les hargements 1, 2 et 3 annotées sur

la �gure 4.12a sont omparées à elles du matériau pré-oxydé. Les �gures 4.13a

et 4.13b omparent respetivement les pro�ls de ε̇eqss (z) pour le hargement à la

pression interne de 2,6 MPa, et pour les pressions de 3,6 et 4,85 MPa.
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Figure 4.13 � Comparaison entre les pro�ls axiaux ε̇eqss (z) mesurés sur du Zr-4

vierge et du pré-oxydé.

Le matériau pré-oxydé présente une très grande résistane au �uage à basse

ontrainte (on observe un fateur prohe de 10 entre les deux pro�ls). À plus haute

ontrainte, le matériau pré-oxydé se déforme plus vite.

La résistane au �uage observée à basse ontrainte est diretement liée à la

présene de la zirone, ar les résultats sur les éprouvettes seulement pré-hydrurées

n'ont pas mis en évidene e omportement. L'allongement à rupture est faible

par rapport à e que l'on pourrait attendre d'une gaine en Zr-4 dans son état de

réeption à 800

◦
C.

Observations

Les images prises dans le domaine prohe-IR sont présentées dans la �gure 4.14.

Elles font état d'un réseau de �ssures longitudinales en peau externe. Les �ssures

s'ouvrent et leurs lèvres s'éartent. La rupture est apparue sur la zone sablée la plus

haude, e qui est un indiateur quant au bon déroulement de l'essai. La �ssure

s'est ensuite propagée jusqu'aux limites de la zone sablée.

L'éprouvette pré-oxydée a rompu pour un allongement ironférentiel d'environ

41%.
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Figure 4.14 � Déformation de l'éprouvette et apparition des �ssures

Observations mirosopiques

Un tronçon déoupé à la limite inférieure de la �ssure est dans un premier temps

analysé (voir le traé rose en �gure 4.14).

L'image de la totalité du tronçon présentée en �gure 4.15a est utilisée pour me-

surer les longueurs des zones oxydées et des zones inter-bandelettes (voir le zoom

en �gure 4.15a) en surfaes interne et externe. Le tableau 4.4 rapporte les longueurs

totales Ltot
et longueurs de zirone Lzirc

mesurées, et les longueurs initiales théo-

riques de zirone Lzirc
0,th. Les valeurs théoriques ne tiennent pas ompte de la longueur

sablée, qui est d'environ 2 à 3 mm par zone sablée (avant l'essai).

Table 4.4 � Longueurs mesurées sur la ironférene de l'éprouvette.

Surfae Ltot
(mm) Lzirc

(mm) Lzirc
0,th (mm)

Interne 39,6 25,4 26,3

Externe 42,0 24,2 29,8

Les longueurs de zirone mesurées post−mortem sont très prohes de elles al-

ulées théoriquement

7

au début de l'essai. Les mesures e�etuées sur les images ont

une inertitude di�ile à quanti�er, mais on peut onlure que la déformation de la

zirone est très faible. La déformation ironférentielle εθθ est alulée pour haune
des zones inter-bandelettes à partir des longueurs des bandelettes adjaentes lzirc1 et

7. Basées sur les rayons interne et externe initiaux.

115

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800
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(a) Vue d'ensemble (b) Fissures

Figure 4.15 � La vue d'ensemble apturée par le mirosope numérique est présen-

tée en (a). Le repère angulaire y est dé�ni. Une vue rapprohée de l'éhantillon est

a�hée en (b). Elle met en évidene une forme de signal réneau entre la zirone et

le métal : une fois que le pré-oxyde est rompu, les lèvres de la �ssure s'éloignent de

manière parallèle.

Lzirc
2 , et de la longueur du métal dans la zone onernée lZr−4 (voir équation 4.5).

εθθ = 2 · lZr−4

lzirc1 + lzirc2

(4.5)

Les déformations alulées en surfaes interne et externes sont traées en �gure

4.16a en fontion de la position angulaire ϑ dé�nie en �gure 4.15a.

Les déformations ne sont pas alulées dans les zones sablées (e qui explique le

palier sur la ourbe de la déformation externe lissée). On observe que la déformation

alulée en surfae interne au niveau des zones sablées est plus élevée que sur le

reste de la ironférene. Une déformation loale de l'ordre de 350% est mesurée à

l'endroit où la strition est la plus prononée (voir �gure 4.15a). Les ourbes lissée

(en utilisant une moyenne mobile d'ordre 5) mettent en évidene une déformation

plus élevée en surfae interne qu'en surfae externe, e qui est attendu pour un

matériau homogène.

On peut ependant observer une di�érene sur la longueur des bandelettes de

zirone lzirc entre les surfaes interne et externe. Les répartitions de es longueurs
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Figure 4.16 � Les déformations alulées en surfaes interne et externe d'après

l'équation (4.5), à partir des mesures réalisées sur l'image en �gure 4.15a sont traées

en (a), et la longueur des bandelettes de zirone est traée en fontion de leur nombre

sur la ironférene en (b).

sur la ironférene sont traées en �gure 4.16b. En surfae interne de la gaine, on

observe presque une gaussienne entrée sur une longueur de 195 µm. En surfae

externe, les longueurs des zones pré-oxydées sont réparties entre 100 et 550 µm,

sans longueur préférentielle.

On pourra noter qu'une fois que les ouhes de α (O) sont �ssurées, les lèvres
s'éloignent parallèlement l'une de l'autre et il n'y a pas formation d'oxyde dans

les zones où le métal est en ontat ave l'atmosphère argon. La forme des �ssures

triangulaires observées par Leistikow et al. [LEI 87℄ (voir �gure 4.10) n'est pas

observée.

Des lihés ont aussi été pris ave une lumière polarisée de manière à ob-

server les grains

8

. La métallographie présentée en �gure 4.17 est prise dans une

zone, enadrée en rose en �gure 4.15a, prohe de la strition.

L'éoulement lié au �uage est très visible. L'épaisseur restante à ette position

angulaire est d'environ 150 µm. Les grains révélés sont très allongés en surfae

externe (absene de zirone liée au sablage). Au ontraire, sous la zirone intègre

(annotée sur la �gure 4.17), les grains sont quasiment équiaxes. Ce omportement

est observé sur toute la gaine. Cette observation peut-être généralisée sur toute la

ironférene : les grains sont de petite taille et équiaxes sous les zones de zirone

8. Tous les polissages et attaques himiques des tronçons enrobés ont été e�etués par P. LA-

COTE, tehniienne dans le laboratoire LE2M, à Cadarahe.
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne

Figure 4.17 � Métallographie, obtenue sous lumière polarisée, d'une région prohe

de la strition.

intègres (ou réemment rompues), alors qu'ils sont plus allongés au voisinage

de l'épaisseur moyenne de la gaine. Les ouhes de zirone et d'α (O) semblent

onstituer un renfort méanique à la déformation des grains.

Une région représentative du reste de l'éprouvette a subi des mesures de

dureté sur le miroduromètre

9

disponible au LE2M, à une harge de 50 g. Sept

points de mesure sont retenus dans l'épaisseur. La �gure 4.18a présente la position

des indentations, et les iso-duretés (normées) sont traées en �gure 4.18b.

Les lignes iso-dureté mettent en évidene une dureté plus importante sous les

zones oxydées. En surfae, les zones les moins dures sont systématiquement les

régions métalliques nées de la �ssuration des ouhes de ZrO2 et d'α (O). Il est
di�ile de donner un sens aux lignes d'iso-dureté dans l'épaisseur de la gaine. Un

pro�l de dureté de la surfae interne à la surfae externe est traé sur la �gure

4.18, aux positions situées à �té de la �èhe rouge représentée �gure 4.18a. Les

duretés de la zirone et de la phase α (O) sont nettement plus élevées que elle du

Zr-4. On note toutefois que la dureté est plus élevée sous la ouhe de Zr enrihie

en oxygène qu'au niveau de l'épaisseur moyenne de la gaine.

Conlusions

Ce premier essai met en évidene une résistane arue au �uage à basse

ontrainte. Pour des ontraintes plus élevées, l'e�et d'une pré-oxydation n'est pas

très marqué. Les observations réalisées sur la base de métallographies montrent que

les ouhes de zirone et d'α (O) sont �ssurées sur la ironférene de l'éprouvette.

La zirone n'est pas reformée dans les zones où le Zr-4 est en ontat ave l'environ-

nement de l'eneinte. La distribution des déformations alulées sur la ironférene

9. BUEHLER MICRONET 5100 SERIES
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Comportement thermo-méanique à 800

◦
C d'une gaine pré-oxydée

(a) Image prise au mirosope numérique de la région analysée.

(b) Iso-dureté sur le maillage des positions des indentations.

() Évolution de la dureté dans l'épaisseur de l'éprouvette.

Figure 4.18 � Des mesures de dureté sont e�etuées dans la région présentée en

(a). Les lignes iso-duretés sont traées en (b) sur le maillage des positions des zones

indentées et un pro�l de la dureté depuis la surfae interne jusqu'à la surfae externe

de l'éprouvette est traé en ().

montre que seules les zones sablées (en surfae extérieure) sont sujettes à une stri-

tion. En surfae interne, les longueurs des bandelettes de zirone sont distribuées

autour de 195 µm alors qu'on n'observe pas de longueur préférentielle en surfae

externe. La morphologie des grains révèle un aratère proteteur du pré-oxyde vis-

à-vis des grains de Zr disposés sous le α (O). De plus, des mesures de miro-dureté

ont mis en évidene un matériau plus dur sous le pré-oxyde que dans les zones mé-

talliques en surfae.
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne

La rupture de ette éprouvette résulte à la fois de la présene d'hydrogène, mais

aussi du omportement méanique de la ouhe de zirone qui se �ssure pendant

l'essai. Pour bien omprendre la meilleure résistane au �uage à basse ontrainte

du matériau pré-oxydé, deux essais sont réalisés à un niveau de pression interne

Pi =3,65 MPa.

4.2.4 Étude de la �ssuration de la ouhe d'oxyde

Pour étudier ette meilleure résistane au �uage à basse ontrainte du Zr-4 pré-

oxydé, deux essais similaires sont réalisés ave les onditions représentées sur la

�gure 4.19.

Figure 4.19 � Shéma représentatif des onditions d'essais

Le premier essai est arrêté après 215 s de �uage, et le deuxième est arrêté dans

un état très déformé.

4.2.4.1 Résultats marosopiques

Dans un premier temps, les images de l'essai sont post-traitées de manière gros-

sière (ave une taille d'élément de 30×30 pixels). Les historiques des déformations

ironférentielle et axiale, alulées en moyenne dans une jauge numérique, des essais

POX-1 et POX-2 sont respetivement traés dans les �gures 4.20a et 4.20b.

Pour les deux essais, un hangement de omportement brutal est observé après

environ 70 s de �uage. Plus préisément, e hangement s'opère lorsque la surfae

est déformée dans la diretion tangentielle de 1,1 %. À partir de et instant (t1), la
résistane au �uage est fortement diminuée. La �gure 4.21 présente les distributions

axiales ε̇eqss (z) avant et après t1 mesurées sur l'éprouvette POX-1.

Les vitesses de �uage mesurées avant t1 sont inq fois moins importantes que

elles mesurées après t1. Ce ratio rappelle la di�érene observée entre les matériaux
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Comportement thermo-méanique à 800

◦
C d'une gaine pré-oxydée

(a) Éprouvette POX-1 (b) Éprouvette POX-2

Figure 4.20 � Historique des déformations mesurées à la surfae des éprouvettes

POX-1 (a) et POX-2 (b) ave une jauge numérique.
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Figure 4.21 � Shéma représentatif des onditions d'essais

vierge et pré-oxydé dans la partie préédente. Pour expliquer e hangement de om-

portement, on peut supposer que la ouhe de zirone (a minima) s'est �ssurée. La
grande résistane observée à basse ontrainte est alors représentative d'une ouhe

de zirone intègre.

4.2.4.2 Étude du omportement loal

Pour mieux omprendre la déformation de es éprouvettes, le maillage utilisé

pour la CIN est ra�né ave une taille d'élément de 10×10 pixels. Un lissage sur

les déformations d'une fenêtre de 3 pixels est aussi ajouté (pour assurer la bonne

onvergene du alul). Le hamp de déformations tangentielles alulé pour le
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne

dernier temps de mesure est a�hé dans la �gure 4.22a.
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Figure 4.22 � Le hamp de la déformation dans la diretion X alulé par la CIN est

a�hé en (a), et la distribution du déplaement selon X le long de la ligne blanhe

représentée dans (a) est traée dans (b) en fontion de la position X.

Les déplaements selon X alulés par la CIN le long de la ligne blanhe

représentée en �gure 4.22a sont traés en fontion de la position en X dans la

�gure 4.22b. Des plateaux de déplaement sont observés, et oïnident ave les

zones faiblement déformées a�hées sur la �gure 4.22a. Ces zones, qui semblent

simplement subir une translation de orps rigide, orrespondent aux bandelettes de

zirone. La loalisation de la déformation entre les bandelettes est mesurée à partir

de l'instant t1 et il semblerait que es zones �ssurées, où le métal est � à nu �,

aommodent la totalité du ballonnement de la gaine. Les bandelettes formées à

l'instant t1 rompent elles aussi, mais la déformation est loalisée dans les premières

�ssures réées.

Deux jauges numériques sont disposées respetivement sur des zones assi-

milées à une zirone intate, et à une �ssure de la ouhe de zirone (voir �gure

4.22a). Les déformations moyennes alulées dans es deux jauges sont reportées

dans la �gure 4.23.

À partir du début du hargement méanique, la déformation axiale évolue

jusqu'à la rupture de la ouhe de zirone. Ensuite, l'évolution de εzz est très faible.
L'oxyde ne travaille pas en ompression, et il modi�e les onditions aux limites des

régions de Zr-4 en surfae.

Une fois rompues, les bandelettes de zirone restante ne se déforment plus

ironférentiellement. C'est la partie métallique de la gaine qui se déforme. Loale-

ment, la déformation atteint εZr−4

θθ ≃ 80%.

La ontrainte appliquée au ours de es deux essais est plus faible que

122

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



Comportement thermo-méanique à 800

◦
C d'une gaine pré-oxydée
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(b) Déformation ironférentielle

Figure 4.23 � Historique des déformations axiale (a) et ironférentielle (b) me-

surées loalement en surfae sur la zirone, et dans une des �ssures apparue après

t1.

elle appliqué à l'essai présenté en setion 4.2.3, et les vitesses de �uage seondaire

mesurée sur et essai sont environ dix fois moins élevées. La �gure 4.24 présentent

la forme des régions inter-bandelettes pour l'essai arrêté à 215 s de �uage, et pour

le seond essai au ours duquel l'éprouvette a ballonné.

(a) POX-1 (b) POX-1 () POX-2 (d) POX-2

Figure 4.24 � Les métallographies des régions �ssurées présentées pour l'éprou-

vette POX-1 en (a) et (b) respetivement sur surfaes interne et externe, et pour

l'éprouvette POX-2 en () et (d) respetivement pour les surfaes interne et externe.

Les métallographies a�hées �gure 4.24a et 4.24b montrent un pro�l légèrement

triangulaire en surfae interne de la �ssure. On observe une ré-oxydation du métal

dans les zones �ssurées : le liseré α (O) et la zirone sont identi�ables en surfaes
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800
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C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne

interne et externe.

Les formes observées sur l'éprouvette POX-1 sont aentuées sur les métallogra-

phies réalisées sur l'éprouvette POX-2. En interne, la forme triangulaire observée

ressemble à elle relevée par Leistikow et al [LEI 87℄ lors d'essais réalisés sous

atmosphère vapeur. La frontière entre la zirone formée pendant l'essai et le Zr-4

pré-oxydé est très nette. L'évolution de l'épaisseur de la ouhe de zirone le long

du triangle est indiative de l'ouverture de la �ssure. Une ouhe de zirone formée

pendant l'essai et multi-�ssurée est présente en surfae externe. La forme en � V �

n'est pas observée. On peut aussi réupérer l'historique de la �ssuration de la jeune

zirone à partir de son épaisseur. Ce motif semble indiquer une fragilisation par

oxydation sous ontrainte en pointe d'entaille.

Pour rappel, l'oxydation à haute température des zones métalliques en surfae

n'avait pas été observée lors de l'essai onsidéré en setion 4.2.3. L'atmosphère

argon est pourtant identique, mais les vitesses de déformation mesurées pour les

éprouvettes POX-1 et POX-2 sont moins élevées que pour l'essai préédent.

La modélisation du Zr-4 pré-oxydé (et pré-hydruré) par un matériau homogène

semble ompromise. Néanmoins, ave une volonté de omparer le omportement

du matériau pré-hydruré à elui de l'éprouvette pré-oxydée, on modélise dans la

setion suivante l'essai de l'éprouvette POX-2.

4.2.5 Vers la modélisation du omportement en �uage du Zr-

4 pré-oxydé

Pour simuler le ballonnement d'un tube de Zr-4 pré-hydruré, dans les mêmes

onditions d'essai que elles qu'a subi l'éprouvette pré-oxydée, les ouhes de ZrO2

et de α (O) ne sont pas modélisées. Elles représentent à elles deux 20 µm en ouhes

interne et externe. La loi de omportement, déterminée pour le matériau pré-hydruré

à 130 wppm et testé à 800

◦
C et aux pressions internes de 3,3 et 3,76 MPa, modélise

le �uage seondaire de l'éprouvette. Elle est rappelée dans l'équation (4.6).

ε̇sseq = e5,6 · σ3,9
vM · exp

(

−245.103

R · T

)

[

s−1
]

(4.6)

Le hargement thermo-méanique est modélisé de la manière détaillée dans le

hapitre 3.

Les déformations axiale et tangentielle alulées par la modélisation EF

d'une éprouvette pré-hydrurée sont omparées à elles mesurées à l'éhelle maro-

sopique en surfae de l'éhantillon pré-oxydé et pré-hydruré pour deux positions

axiales dans la �gure 4.25.

Comme on pouvait s'y attendre, la loi de omportement homogène et isotrope

du Zr-4 pré-hydruré ne permet pas de modéliser le omportement méanique dans
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Conlusion

Figure 4.25 � Shéma représentatif des onditions d'essai.

la diretion axiale. Cependant, dans la diretion tangentielle, les déformations

alulées ont une tendane similaire à elles mesurées sur l'éprouvette pré-oxydée

(après la première �ssuration de la ouhe de zirone).

Ces résultats montrent que le omportement sous les ouhes de zirone

et de α (O) pourrait être modélisé par la loi de �uage seondaire déterminée sur

le matériau pré-hydruré. Cette modélisation reste à e stade insu�sante pour

tenir ompte de la déformation d'un matériau pré-oxydé. La modélisation de es

éprouvettes par un matériau strati�é semble plus appropriée.

4.3 Conlusion

Plusieurs points ont été abordés pour mieux observer et omprendre les

méanismes de déformation d'une gaine pré-oxydée. L'oxydation du Ziraloy dans

les REP induit aussi une di�usion de l'hydrogène libéré pendant la réation. Pour

étudier à la fois l'in�uene de la présene d'hydrogène et du pré-oxyde (zirone et

ouhe de α (O)), des éprouvettes ont été pré-hydrurées par voie gazeuse. D'autres
éhantillons ont été pré-oxydés à 425

◦
C sous vapeur d'eau saturée à 95%, induisant

une teneur en hydrogène moyenne de 130 wppm.

Les omportements en �uage des gaines en Zr-4 vierge et pré-hydruré à

une teneur initiale de [H ] ≃130 wppm sont omparés sur trois essais dans la plage

en température de 780 à 850

◦
C. À 800

◦
C, le omportement en �uage seondaire

à basses ontraintes est similaire, mais le matériau pré-hydruré se déforme plus

lentement que le vierge pour σvM ≥ 25 MPa. Dans le proessus d'identi�ation de

la loi de �uage seondaire du matériau pré-hydruré, ette observation se traduit
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par un exposant de Norton n plus faible. Comme l'ont démontré Brahet et al.,
la température du début de la transition α → α + β diminue ave la teneur en

hydrogène dans le matériau. Ainsi, pour la température de 800

◦
C, on peut supposer

que le matériau pré-hydruré ait formé un �lm de phase β aux joints de grains.

Garde et al. ont démontré sur le matériau vierge à 850

◦
C que e �lm de β induit

une superplastiité aratérisée par un exposant m = 1/n plus élevé que pour un

méanisme de déformation de type disloation. À 825

◦
C, le omportement au

�uage entre les deux matériaux est omparable, et à 850

◦
C on observe une vitesse

de �uage plus élevée du matériau pré-hydruré que du vierge, pour une ontrainte

de 17 MPa. Le omportement thermo-méanique est par ontre omparable pour

les ontraintes σvM ≥ 25 MPa. Ces résultats sont en ohérene ave eux obtenus

par C. Dominguez, dont les essai sont réalisés sur le même matériau vierge et des

éprouvettes pré-hydrurées à 100 wppm.

Les allongements ironférentiels à rupture mesurés pour les éprouvettes

pré-hydrurées testées à 825 et 850

◦
C sont en bon aord ave eux mesurés par

Brahet et al. sur du Zy-4 pré-hydruré à 600 wppm. L'allongement ironférentiel à

rupture est diminué à 825

◦
C par la présene d'hydrogène, sans perte de dutilité.

Un grand nombre d'essais est néessaire pour une généralisation de ette observation.

Ayant onnaissane de l'in�uene d'une teneur en hydrogène [H ] ≃ 130 wppm

sur le omportement au �uage de la gaine, un essai est réalisé à 800

◦
C pour

omparer le �uage d'un matériau vierge à elui d'un éhantillon pré-oxydé en

ouhes interne et externe (la zirone possède ii une épaisseur de 10 µm). L'éprou-

vette pré-oxydée se déforme environ 8 fois plus lentement que l'éprouvette vierge

lors du hargement à la pression interne de 2,6 MPa. Pour les pressions internes

plus élevées, les vitesses de �uage mesurées restent omparables. L'apparition de

�ssures en surfae de la gaine et leur agrandissement sont observés sur les images

prises pendant l'essai. Pour mieux omprendre la di�érene de résistane au �uage

observée à basse et haute ontraintes, un essai est mené à une pression interne

onstante de 3,65 MPa.

Le shéma présenté dans la �gure 4.26 résume les phénomènes observés lors de la

déformation de l'éhantillon pré-oxydé à 800

◦
C . Ces illustrations tiennent ompte

du omportement observé à des vitesses de déformation de l'ordre de 2·10−4
s

−1
et

de 2·10−3
s

−1
sous atmosphère argon à pression atmosphérique.

Une importante perte de résistane au �uage est brutalement observée à un

niveau de déformation tangentielle εθθ ≃1,1%. Cette perte de résistane au �uage

est assoiée à l'apparition de �ssures observées en surfae externe. D'après les

métallographies, réalisées après les essais, les ouhes de ZrO2 et de α (O) sont

rompues en surfaes interne et externe. Le renfort méanique de l'oxyde n'étant

plus présent dans les zones �ssurées, le métal se déforme loalement. En surfae, la

déformation marosopique est entièrement aommodée par la déformation dans

es zones �ssurées, qui s'agrandissent. Les métallographies de l'éprouvette rompue

mettent en évidene que les grains positionnés sous les zones intègres de zirone
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Conlusion

Figure 4.26 � Shéma représentatif de la déformation à 800

◦
C d'éprouvettes pré-

oxydées, en surfaes interne et externe, et soumises à une pression interne en atmo-

sphère argon.

restent équiaxes et ne se déforment quasiment pas (même pour des niveaux de

déformation marosopique importants). A contrario, les grains à l'intérieur de

la gaine sont très allongés. Les méanismes permettant ette transition restent à

investiguer (glissement au joint de grain, endommagement, et).

Le r�le des ouhes de ZrO2 et de α (O) est don enore très important sur le

�uage de la gaine, même une fois l'oxyde �ssuré. Dans le but d'être toujours plus

représentatif du sénario de l'APRP, l'étude du �uage de gaines pré-oxydées est

néessaire.

Une di�érene notable est observée sur la apaité du Zr-4 à s'oxyder à haute

température en atmosphère argon en fontion de la vitesse de �uage. Pour l'essai

mené à la pression interne de 3,65 MPa et la température de 800

◦
C, la vitesse

de �uage seondaire de 2·10−4
s

−1
du Zr-4 estimée permet une oxydation pendant

tout l'essai (les jeunes �ssures présentent une ouhe de α (O) et de zirone). Les

images aquises au mirosope numérique sur l'éprouvette testée jusqu'à 4,85 MPa

ne présentent auun signe d'oxydation au ours de l'essai. Il semblerait qu'il y ait

une ompétition entre la inétique d'oxydation sous ontrainte à haute température
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4. Vers une meilleure ompréhension du �uage à 800

◦
C de gaines pré-oxydées et

soumises à une pression interne

et la vitesse de déformation dans les zones où le Zr-4 est en ontat ave l'environ-

nement (faiblement) oxydant de l'eneinte. L'oxydation sous ontrainte du métal

hange nettement la forme des zones �ssurées et favorise, en ouhe interne, un

omportement à rupture fragilisé.

La modélisation de e matériau néessite de prendre en ompte le om-

portement thermo-méanique de haune des ouhes onstitutives. Les di�érents

méanismes de déformation mis en évidene dans notre étude permettent de faire

des premiers hoix de modélisation pour le omportement de e matériau :

- La zirone et la ouhe de α (O) se �ssurent pour une déformation d'environ

1,1%. Pour modéliser e omportement, on pourra se reporter à l'état de l'art réalisé

par V. Busser [BUS 11℄ dans son étude du omportement de la ouhe d'oxyde

dans le ontexte d'un aident de réativité.

- Le �uage seondaire du métal peut-être modélisé par elui déterminé, ave les

essais de aratérisation mis en plae, sur un matériau pré-hydruré à une teneur

[H℄ équivalente.

- La inétique d'oxydation sous ontrainte du Zr-4 doit être intégrée dans le

modèle. La forme des entailles est en e�et modi�ée lorsque l'oxydation se produit,

e qui onfère un omportement fragile en pointe de �ssure.
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Conlusions et perspetives

Le sénario aidentel de perte de réfrigérant primaire dans un réateur à eau

pressurisée soumet les gaines des rayons ombustibles à un hargement méanique

en pression interne à haute température et dans un environnement vapeur. Plusieurs

phases de et aident sont ritiques pour onserver l'intégrité de la gaine. Notre

étude s'est foalisée sur le ballonnement des gaines en Zr-4 à des températures de

750 à 850

◦
C et des pressions internes de 1 à 5 MPa.

À es températures, la di�usion des défauts pontuels est ativée. Le r�le

des joints de grains dans la déformation des Ziraloys à haud est très important.

Di�érents modèles déoulent de l'étude des méanismes de �uage à haute tempéra-

ture, en prenant en ompte des phénomènes à plusieurs éhelles. La modélisation

d'une vitesse de �uage seondaire à partir d'une loi puissane sur la ontrainte et

d'une énergie d'ativation, représentative des méanismes de di�usion, semble être

aeptée [KAS 04, KAD 04, ROS 78℄ pour travailler à l'éhelle de la struture de la

gaine. C'est ette loi, rappelée i-dessous, qui est retenue pour aratériser le �uage

seondaire du Zr-4 dans notre étude. Cette loi de omportement est failement

identi�able à partir d'essais à di�érentes ontraintes et températures.

ε̇ss = Aσn · e− Q

RT

Plusieurs bans d'essai dédiés à l'étude des propriétés en �uage du Zr-4 ont

été présentés. Ces dispositifs permettent des mesures pontuelles de température

et déformation en surfae des éhantillons. Le omportement de la struture peut

di�ilement être modélisé ave les mesures mises en plae. Les résultats de es

essais assoient généralement à une température et une (ou plusieurs) ontrainte(s),

uni-axiale(s) ou équivalente(s), une (des) vitesse(s) de �uage seondaire. Ces

essais sont longs à mettre en plae (atmosphère neutre, sous vide, préparation et

montage des éhantillons, et) e qui impose de faire des hoix dans les onditions

thermo-méaniques. Ce faisant, l'évaluation des paramètres de la loi de �uage

seondaire est approximative ar la miro-struture du Zr-4 évolue rapidement

ave la température. Les méanismes de déformation à haute température sont

étroitement liés aux joints de grain, e qui néessite de prendre quelques préautions

dans les plages de températures testées [LEM 09℄ pour aratériser une énergie
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Conlusions et perspetives

d'ativation. Ces mêmes préautions sont indispensables pour l'évaluation d'un

exposant de Norton selon les niveaux de ontraintes étudiés.

Dans le domaine thermo-méanique de notre étude, la littérature a mis en

évidene di�érents méanismes de déformation. Dans le domaine α, un régime

de �uage par di�usion est attendu à basse ontrainte et par disloations à des

ontraintes plus élevées, e qui se aratérise respetivement par des exposants de

Norton de l'ordre de l'unité, et de 4 à 5. Il semblerait que plusieurs méanismes

permettent d'aommoder un allongement très important pour une température

de 850

◦
C [GAR 78℄. Ce mode de déformation est aratérisé par un exposant de

Norton d'environ 2 à 3, et des énergies d'ativation supérieures à 350 kJ/mol.

Pour optimiser le proessus de aratérisation du omportement en �uage

seondaire du Zr-4 nous avons proposé dans e travail un essai onçu pour obtenir

un hargement thermique hétérogène sur la hauteur du tube sur des éprouvettes de

90 mm de long hargées en pression interne. Le lien fort entre la température et

la vitesse de �uage va induire une déformation loalisée aux points hauds. Le but

est alors de mesurer les hamps inématique et thermique en surfae externe des

éhantillons pour modéliser par la suite les essais.

Le ban d'essai développé dans la thèse de N. Tardif [TAR 09℄ a été adapté pour

les essais sur des gaines en Zr-4, et instrumenté pour permettre à la fois la mesure

du hamp de déplaements par CIN 2D et du hamp thermique par thermographie

PIR. Les essais sont menés à pression interne imposée ave une ompensation

de l'e�et de fond e qui favorise le gon�ement de l'éprouvette. Le ouplage d'un

hau�age par indution, de la géométrie des spires, et du refroidissement des

mors permet d'obtenir une distribution thermique axialement hétérogène ave une

di�érene d'environ 20

◦
C entre les points haud et froid de la zone observée.

Plusieurs hargements en pression interne sont appliqués par essai, générant des

données à plusieurs niveaux de ontrainte.

Le rayonnement de la surfae externe de l'éhantillon à haute température est

un élément perturbateur pour la CIN. La solution retenue pour s'en a�ranhir est

d'utiliser un élairage tubulaire, e qui évite les gradients d'intensité lumineuse, à

LED d'une longueur d'onde de 470 nm ouplé à un �ltre passe-bande [GRA 09℄. Le

mode d'élairage en �ash lumineux permet aussi l'aquisition des données relatives

au rayonnement de la surfae en opposition de phase. La CIN 2D permet d'extraire

les pro�ls de déformations axiale et ironférentielle le long de la génératrie en

vis-à-vis ave la améra, dans une hauteur utile de 20 mm. Le point faible de ette

méthode est qu'un biais est généré par le déplaement hors-plan de l'éprouvette

lié à son ballonnement. L'erreur sur le alul de la déformation équivalente est

estimée à 1% de la déformation mesurée, e qui est aeptable pour notre étude.

La thermographie PIR est adaptée au montage en tirant pro�t des mesures

pontuelles par thermoouples en surfae externe de l'éprouvette pour étalonner

un modèle radiométrique à partir des données enregistrées pendant la phase de

hau�age préédant l'appliation du hargement méanique. La di�érene entre les
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Conlusions et perspetives

températures alulées à partir du modèle radiométrique étalonné et elles mesurées

par les thermoouples sont inférieures à l'inertitude de mesure par thermoouple.

L'appliation de es deux tehniques a révélé des distributions axiales des

vitesses de �uage seondaire et des températures orrélées dans la zone utile. Le

hargement thermique est don su�samment hétérogène pour induire un gon�ement

non-uniforme du tube.

La rihesse des données reueillies permet la modélisation des essais par

la méthode des éléments �nis ave la version ommeriale du ode Abaqus. Un

modèle axi-symétrique de l'éprouvette est utilisé en se basant sur les résultats de

mesures inématiques et les observations post-mortem. Un ritère isotrope de von

Mises est utilisé pour aluler une déformation équivalente. La loi de omportement

est realée de façon itérative en minimisant la di�érene entre les vitesses de �uage

mesurées (CIN) et elles alulées numériquement (EF). Cette proédure est validée

sur la base d'un essai virtuel puis appliquée à 9 essais réalisés sur des éhantillons

en Zr-4 détendu.

En plus des di�érents niveaux de ontrainte σvM , l'état de ontrainte est modi�é

pendant l'essai par les e�ets de struture liés au ballonnement de plus en plus

prononé de l'éprouvette. La loi de omportement semble adaptée à la modélisation

du �uage du Zr-4 dans nos onditions d'essai. L'éart quadratique moyen entre les

mesures et le alul reste inférieur à 8% pour haun des realages. Les vitesses de

�uage mesurées sur les di�érents essais sont ohérentes entre elles. Les domaines

de validité des lois de �uage sont obtenus pour les températures ave les mesures

par thermographie et pour les ontraintes ave le alul EF. Des artographies des

paramètres dans le domaine (σvM ,T) sont présentées. Elles mettent en évidene

dans le domaine α une ontrainte limite de 25 MPa entre un exposant de Norton

de l'unité et d'environ 4 à 5 respetivement pour de plus basses et plus importants

ontraintes. La littérature assoie à es ordres de grandeur des méanismes de �uage

par di�usion et disloation. Pour les températures de 810 à 850

◦
C l'exposant de

Norton est ompris entre 2,5 et 3,5 pour des ontraintes élevées. De plus l'énergie

d'ativation est supérieure à 300 kJ/mol alors qu'en dessous de 810

◦
C son ordre de

grandeur est de 150 à 200 kJ/mol. Ces résultats sont assoiés dans la littérature à

un méanisme de superplastiité [GAR 78, PRI 11℄.

Dans le domaine α et pour des températures de 747 à 810

◦
C, trois lois de �uage

sont proposées en fontion des niveaux de ontrainte et des vitesses de déformation.

Elles sont rappelées i-dessous.

T σvM ε̇sseq A n Q

◦
C MPa s

−1
MPa

−n
.s

−1
kJ/mol

748-798 12-26 e2,46 1,66 150

748-798 26-38 < 4, 10−4 e−6,95
4,9 168

780-809 30-47 > 4, 10−4 e12,2 3,92 293
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Conlusions et perspetives

Ce travail a permis de onsidérablement optimiser la détermination de lois de

�uage sous atmosphère argon en termes de temps, de matière et d'analyse. Les

résultats obtenus sont omparables à eux présentés par S. Fréhinet [FRÉ 01℄ et

Garde et al. [GAR 78℄, e qui valide l'ensemble de la méthodologie.

Les gaines de Zr-4 sont orrodées lors de leur vie dans le iruit primaire

des REP. Un oxyde se forme en surfae externe du rayon du fait de l'adsorption

de l'eau. Une faible quantité d'hydrogène est aussi di�usée dans le métal lors de

ette réation. De plus, la mise en ontat de ombustible ave la gaine induit

aussi une orrosion en surfae interne (jusqu'à 10 µm d'oxyde). Les essais menés

par C. Dominguez [DOM 16℄ ont mis en évidene que des éhantillons de Zr-4

présentant une épaisseur de zirone supérieure ou égale 12 µm se déforment de

manière similaire, pour des ontraintes supérieures à 20 MPa.

Dans le but d'être toujours plus représentatif des onditions représentatives

de l'APRP, une étude du omportement en �uage à 800

◦
C d'une éprouvette

pré-oxydée sous vapeur est menée à titre exploratoire. Un éhantillon pré-oxydé en

faes interne et externe ave une épaisseur de zirone de 10 µm est séletionné. Le

proédé de fabriation induit une hydruration de l'éprouvette aratérisée par une

teneur massique en hydrogène de 130 wppm. On s'intéresse dans un premier temps

à l'in�uene de ette quantité d'hydrogène dans le Zr-4 sur son omportement en

�uage.

Trois essais sont réalisés à 800, 825 et 850

◦
C sur du Zr-4 détendu et sur des

éhantillons pré-hydrurés par voie gazeuse à 130 wppm. Les vitesses de �uage

mesurées pour es trois essais sur haun des deux matériaux sont omparables, ave

une di�érene maximale de 20%. On observe à 825

◦
C une rupture de l'éhantillon

alors que le tube en Zr-4 vierge s'allonge de 20% de plus. Il semblerait que la

présene d'hydrogène induise une rupture préoe de la gaine a minima à ette

température. C'est un résultat en aord ave l'étude de Brahet et al. [BRA 02℄.

Pour des épaisseurs de zirone de 10 µm, les ouhes de ZrO2 et d'α (O) se

�ssurent à une déformation ironférentielle de 1,1% à 800

◦
C. La résistane au

�uage est très importante tant que l'oxyde est intègre mais hute brutalement dès

qu'il se �ssure. Cette résistane est néanmoins onservée de manière loale : les

fragments de la zirone protègent les grains de Zr qui sont situés en-dessous e qui

favorise la déformation du Zr dans les régions de zirone �ssurée. En surfae la

quasi-totalité de la déformation est aommodée par es zones inter -zirone.

Même pour le as de notre atmosphère peu oxydante, il semble qu'il existe une

ompétition entre la vitesse de déformation et la inétique d'oxydation du Zr en

surfae. Cette oxydation sous ontrainte potentielle met en jeu un méanisme de

déformation di�érent et favorise un omportement à rupture fragilisé.

Dans le ontexte de l'amélioration des onnaissanes sur le omportement

thermo-méanique du Zr-4 dans des onditions représentatives d'un APRP, il reste

enore de nombreuses pistes à explorer. Le travail présenté dans e manusrit
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pourrait-être poursuivi selon trois grands axes pour partiiper à et e�ort :

- Le �uage seondaire du Zr-4 a été aratérisé pour une solliitation prinipale

en pression interne. C'est le domaine de validité des lois de omportement identi�ées

sur la base d'un ritère isotrope de von Mises. Ce ritère est admis dans la plupart

des études [CHO 14, ROS 78℄. Il paraît important de délimiter la validité de e

ritère sur la base d'essais bi-axiaux. L'outil expérimental mis en plae permet d'ef-

fetuer un hargement en pression interne indépendamment du hargement axial,

et l'instrumentation permet la mesure des déformations axiales et ironférentielles

dans la zone utile. Il semble envisageable de réaliser une ampagne d'essai dédiée à

la aratérisation d'un ritère anisotrope, et d'en quali�er les résultats par rapport

au ritère de von Mises.

Dans le but de déterminer le domaine de validité de ette loi de �uage seondaire,

les essais pourraient-être exploités à des niveaux de déformation élevés. En e�et,

l'endommagement du matériau n'a pas été observé par les métallographies et

les faiès de rupture laissent présager une rupture par épuisement de dutilité.

On peut se demander jusqu'à quel point la mise à jour de la géométrie par le

alul EF permet de prédire sa déformation sur la base d'un modèle de �uage

seondaire. Plusieurs verrous sont tout de même à lever. Les peintures utilisées

pour la haute température ne permettent pas de très grandes déformations. Les

odes de CIN peuvent néanmoins analyser les images indépendamment les unes

des autres. L'erreur de mesure est alors propagée mais permet de tenir ompte

d'une dégradation du mouhetis. La mesure par détetion de ontours permet a

minima de travailler sur la déformation ironférentielle dans un repère eulérien.

L'asservissement de la température sur une mesure par thermoouple admet aussi

des limites. Lorsque la déformation est importante, les deux âbles thermosoudés

s'éloignent, entraînant la perte de la régulation. Il faudrait prévoir une système

d'asservissement seondaire de type pyromètre.

- Le deuxième axe est dans la ontinuité du hapitre 4 et onerne la

modélisation du omportement thermo-méanique d'un matériau plus représentatif

des onditions de vie en REP. L'étude menée à titre exploratoire et présentée dans

le hapitre 4 a mis en évidene des phénomènes aratéristiques de la déformation

à 800

◦
C d'un matériau pré-oxydé en double fae ave des épaisseurs de zirone de

10 µm. Le mode de déformation induit la �ssuration des ouhes de zirone et de Zr

enrihi en oxygène. De plus, l'environnement de l'essai est suseptible d'in�uer sur la

inétique d'oxydation du métal dans les régions de zirone �ssurées. Cette inétique

d'oxydation semble en ompétition ave la vitesse de déformation, et la formation

d'une ouhe de zirone en fae interne ne permet plus l'émoussement de la

�ssure. Il parait alors important de réaliser les futurs essais dans un environnement

représentatif des onditions d'oxydation sous vapeur dans le sénario de l'APRP.

Si l'enjeu expérimental est important, il n'est pas moindre pour la modélisation

du omportement en �uage de e matériau. Un modèle de matériau sandwih
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semble bien se prêter à la desription des phénomènes observés [BUS 11℄, e qui

néessite de modéliser le omportement de haune des strates du matériau. La

multi-�ssuration des ouhes oxydées est à prendre en onsidération (redistribution

des ontraintes). En plus de es phénomènes méaniques, la modélisation de

phénomènes ouplés himique et méanique omme la orrosion sous ontrainte est

à implémenter. Une dernière partie du modèle devra tenir ompte de la di�usion

des espèes (hydrogène et oxygène essentiellement) dans les di�érentes ouhes

[ELO 16℄.

- Des hargements thermo-méaniques plus représentatifs de l'aident pour-

raient en�n être appliqués. Une première étape est la réalisation de rampes

thermiques à pression onstante et des inétiques de hargement à température

onstante. Ces essais sont généralement menés jusqu'à l'élatement des gaines

et ave l'ambition de déterminer un ritère de rupture [RÉO 90, KIM 04℄. Des

phénomènes omme la plastiité de transformation sont par exemple observés

à faible ontrainte [FRÉ 01℄ et impatent le omportement viso-plastique du

Zr-4. Une fois es e�ets quanti�és, des inétiques de montée en température et

pression interne issues d'un sénario potentiel pourraient être simulées. Il onvient

néanmoins d'avoir des modèles multi-physiques robustes pour analyser un essai

thermo-méanique représentatif : les omportements élasto-viso-plastique du métal

et des ouhes orrodées sont mis en jeu, mais la inétique de transformation de

phase joue aussi un r�le important [FOR 00℄.
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Annexe A

Études de sensibilité liées aux

mesures thermiques et à leur

modélisation

Extrapolation des mesures thermiques

La température au niveau des raords n'est pas mesurée à haque essai. Les

pro�ls axiaux de température, mesurés par thermographie dans la zone utile, sont

extrapolés par un modèle de somme de sinus (3.1) pour modéliser le hargement

thermique sous Abaqus. L'in�uene de l'extrapolation des pro�ls sur la détermina-

tion du paramètre Q est déterminée i-dessous.

Dans e but la température aux extrémités du tube modélisé est abaissée de

100

◦
C. Le modèle de somme de sinus est déterminé à partir de e nouveau jeu de

données, e qui modi�e très légèrement la forme de la distribution thermique dans la

zone utile. Les pro�ls axiaux thermiques de la mesure, des modèles réels et modi�és

sont traés sur la �gure A.1a. La di�érene entre les données mesurées dans la zone

utile et le modèle est traée dans la �gure A.1b. Cette di�érene reste inférieure à

1

◦
C.

Le realage du modèle de �uage seondaire est réalisé à partir de ette distribu-

tion thermique perturbée. Les paramètres obtenus sont rapportés dans la table A.1.

Table A.1 � Paramètres obtenus par le realage.

Modi�ation ln(A) n Q

A in MPa

−n
.s

−1
(kJ/mol)

⊘ 32,8 3,41 466

-100

◦C 32,3 3,41 462

L'in�uene de ette extrapolation sur la détermination des paramètres est infé-

135

Cette thèse est accessible à l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2016LYSEI138/these.pdf 
© [D. Campello], [2016], INSA Lyon, tous droits réservés



A. Études de sensibilité liées aux mesures thermiques et à leur modélisation
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Figure A.1 � Les pro�ls axiaux des températures mesurées, identi�ées et perturbées

pour la présente étude sont traés en (a). La di�érene entre le modèle perturbé et

la mesure est donnée en (b)

rieure à 1% de la valeur des paramètres.

La thermo-soudure des thermoouples est une étape ritique dans la prépara-

tion des essais. Il n'est pas rare qu'un thermoouple se détahe lors du montage

de l'éprouvette sur le dispositif, et que les mesures assoiées ne soient don inex-

ploitables. La rédution du nombre de thermoouples à préparer permet un gain de

temps onsidérable.

L'étude de sensibilité sur l'extrapolation du modèle thermique dispense de réa-

liser la mesure par thermoouple au niveau des raords pour haque essai. Comme

la préision sur la mesure en température n'est pas très importante au niveau des

raords, une solution alternative au thermoouple pourrait être la thermographie

PIR. En e�et, il est possible de visualiser la zone utile et la zone prohe des raords

ave une améra dédiée à la thermographie. Le temps d'exposition du apteur est

dimensionné pour obtenir des mesures préises dans la zone utile, et la di�érene

entre la température dans la zone utile et elle au niveau des raords est d'environ

300

◦
C. La préision de la température évaluée par le modèle radiométrique sera

don bien moins élevée au niveau des raords que dans la zone utile.

Inertitude de mesure

Les erreurs de mesures liées aux di�érents moyens d'aquisition et au traitement

des données induit des inertitudes sur les paramètres déterminés par le realage

de modèle par alul EF. L'erreur de mesure liée aux thermoouples pourrait
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avoir un e�et non négligeable sur la détermination des paramètres matériau. La

setion 2.4.1 met en évidene une inertitude minimale moyenne de 1,5

◦
C à 850

◦
C

sur la mesure de température par thermoouples. Pour évaluer la sensibilité de

la détermination de la loi de omportement à ette inertitude, deux jeux de

données sont onstruits à partir de l'essai à 850

◦
C. Les mesures des thermoouples

sont perturbées en (1) aentuant la di�érene entre les température mesurées au

entre et à l'extérieur, et en (2) diminuant ette di�érene sur les deux jeux de

données di�érents. Un déalage d'une amplitude de 2

◦
C est appliqué à haque

fois pour haque point de mesure. La modi�ation des données est visible sur la

ourbe T = f(Ieq), représentant la fontion de transfert entre les températures

et les niveaux de gris moyens mesurés. Un déalage d'une amplitude plus élevée

mène à un éart important entre les ourbes des trois thermoouples et met à mal

l'hypothèse d'une émissivité uniforme dans la zone utile.

Pour haun des deux jeux de données, les modèles radiométriques sont déter-

minés, les pro�ls thermiques sont onstruits et l'identi�ation de la loi matériau est

ensuite réalisée. Les résultats obtenus pour les deux jeux sont rapportés dans la

table A.2.

Table A.2 � Résultats obtenus illustrant l'e�et des erreurs de mesures thermiques

dues à la haîne d'aquisition par thermoouple.

Modi�ation K1 K2 < Srad
n > A n Q

K GL % MPa

−n
.s

−1
kJ/mol

⊘ 1,6.10

4
7,2.10

8
0,23 e32,8 3,41 466

1 1,7.10

4
7,010

8
0,43 e33,1 3,37 467

2 1,7.10

4
7,8.10

8
0,11 e32,6 3,41 465

La di�érene entre les paramètres obtenus ave les jeux de données modi-

�és et ave les données de l'essai est inférieure à 1% de la valeur des paramètres.

La haîne d'aquisition des mesures de température par thermoouple a �nalement

une in�uene négligeable sur la détermination des paramètres du modèle de �uage

seondaire. La ombinaison entre la mesure par thermoouple et la thermographie

PIR est la raison pour laquelle ette erreur de mesure n'a pas d'impat.

Un fateur pourrait avoir plus d'e�et sur la méthode proposée : l'émissivité

de la surfae externe du tube. En e�et, si l'émissivité n'est pas uniforme dans

la zone utile, l'utilisation d'un modèle radiométrique homogène sur la zone utile

entière est une soure d'erreur. L'éart quadratique moyen < Srad
n > entre le

modèle radiométrique et les données expérimentales est alors un bon indiateur de

la validité de la thermographie, intégrant les erreurs de mesure et d'uniformité de

l'émissivité. Les éarts quadratiques moyens sont donnés dans la table A.2 pour

haque jeu de données. Ils sont pour les trois jeux inférieurs à 0,5%, et le plus faible

est obtenu pour le jeu modi�é n

◦
2.
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A. Études de sensibilité liées aux mesures thermiques et à leur modélisation
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Annexe B

Con�guration des essais et données

relatives au post-traitement

Les détails des étapes importantes des essais et de leur post-traitement pour

déterminer les lois de omportement sont donnés sur les �gures suivantes. La dis-

position des améras est donnée pour haque essai

1

, ainsi que la superposition du

modèle radiométrique ave les données de l'essai. Finalement les omparaisons des

vitesses de �uage alulées en �n de realage de modèle sont traées ave les vitesses

déterminées sur la base de la CIN. Le tableau des onditions des essais est rappelé

i-dessous.

Table B.1 � Conditions des essais sur le Zr-4 détendu et pré-hydruré 3.3.

Éprouvette T (

◦
C) Pi (MPa) Nombre d'étapes

[min, max℄
P1 P2 P3 de realage

AR-1 [831, 848℄
1,04 1,65 2,24

2

AR-2 [831, 848℄
2,17 2,89 3,51

1

PH-128 [831, 848℄
2,17 2,89 3,51

2

AR-3 [810, 828℄
2,75 3,33 3,86

2

PH-124 [810, 828℄
2,75 3,33 3,86

2

AR-4 [781, 799℄
1,48 2,66 ⊘

1

AR-5 [778, 798℄
2,75 3,33 3,86

2

PH-129 [778, 798℄
2,75 3,33 3,86

2

AR-6 [780, 800℄
4,03 4,52 5,04

2

AR-7 [747, 767℄
3,05 3,70 4,89

2

AR-8 [755, 775℄
2,60 3,35 4,25

2

AR-9 [785, 810℄
3,90 4,30 ⊘

1

1. Les améras annotées d'une étoile sont elles utilisées pour la modélisation du hargement

thermique et pour la mesure des vitesses de �uage seondaire.
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B. Con�guration des essais et données relatives au post-traitement

(a) Disposition des améras
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Figure B.1 � Données de l'essai AR-1.
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(a) Disposition des améras
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Figure B.2 � Données de l'essai AR-2.
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B. Con�guration des essais et données relatives au post-traitement

(a) Disposition des améras
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Figure B.3 � Données de l'essai AR-3.
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(a) Disposition des améras
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Figure B.4 � Données de l'essai AR-4.
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B. Con�guration des essais et données relatives au post-traitement

(a) Disposition des améras
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Figure B.5 � Données de l'essai AR-5.
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(a) Disposition des améras
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Figure B.6 � Données de l'essai AR-6.
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B. Con�guration des essais et données relatives au post-traitement

(a) Disposition des améras
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Figure B.7 � Données de l'essai AR-7.
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(a) Disposition des améras
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Figure B.8 � Données de l'essai AR-8.
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B. Con�guration des essais et données relatives au post-traitement

(a) Disposition des améras
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Figure B.9 � Données de l'essai AR-9.
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(a) Disposition des améras
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Figure B.10 � Données de l'essai PH-128.
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B. Con�guration des essais et données relatives au post-traitement

(a) Disposition des améras
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Figure B.11 � Données de l'essai PH-124.
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(a) Disposition des améras
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Figure B.12 � Données de l'essai PH-129.
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B. Con�guration des essais et données relatives au post-traitement
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Annexe C

Métallographies liées à la

omparaison entre le matériau vierge

et le matériau pré-hydruré à

130 wppm

Pour rappel, une étude omparative du omportement en �uage d'éprouvettes

en Zr-4 vierge et pré-hydruré est e�etuée dans le hapitre 4. Les vitesses de �uage

observées et les paramètres de la loi de �uage déterminés sont très similaires. Des

métallographies ont été réalisées, en support à ette analyse, pour haune des

éprouvettes testées. L'épaisseur de l'éprouvette est omprise entre 425 et 455 µm à

l'endroit où les lihés a�hés sur la �gure C.1 sont pris.

On n'observe pas de di�érene signi�ative entre les métallographies réali-

sées sur les éprouvettes vierges et pré-hydrurées testées aux mêmes hargements

thermo-méaniques.
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C. Métallographies liées à la omparaison entre le matériau vierge et le matériau

pré-hydruré à 130 wppm

(a) Vierge - 800

◦
C (b) Hydruré - 800

◦
C

() Vierge - 825

◦
C (d) Hydruré - 825

◦
C

(e) Vierge - 850

◦
C (f) Hydruré - 850

◦
C

Figure C.1 � Métallographies e�etuées sur les six éprouvettes de l'étude.
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Annexe D

Sablage des éprouvettes pré-oxydées

La zirone formée par l'oxydation sous vapeur est une ouhe fragile qui est

életriquement isolante. Pour permettre la soudure à l'ar életrique par point

1

des thermoouples, le métal doit être aessible. L'oxyde est alors sablé de manière

loale. Plusieurs méthodes ont été testées. Le proessus optimisé est dérit i-dessous.

Les photos et shémas des aniens et nouveaux trajets de sablage sont

respetivement a�hés �gures D.1a et D.1b.

(a) Trajet en spirale

(b) Trajet retiligne

Figure D.1 � Shéma des aniens (a) et nouveaux (b) trajets de sablage.

Une fois que le sablage est e�etué, plusieurs passes de polissage à la main (du

fait de la ourbure du tube) sont appliquées sur les surfaes métalliques ave des

tailles de grain dégressives et une pâte diamantée. Des tailles de grain de 9, 6 et

3 µm sont utilisées. À la �n de e proessus, le pro�l de plusieurs zones sablées a

1. Portable Strain Gage Welding and Soldering Unit (Modèle 700), Vishay.
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D. Sablage des éprouvettes pré-oxydées

été mesuré ave un rugosimètre

2

. Ces pro�ls bruts sont traés �gure D.1b.

(a) Trajet en spirale (b) Trajet retiligne

Figure D.2 � Pro�ls de 8 zones sablées mesurés par un rugosimètre pour les aniens

(a) et nouveaux (b) trajets de sablage.

Le pro�l mesuré à partir des zones sablées ave un trajet en spirale n'est pas

répétable. Il induit en plus un enlèvement de matière parfois très important. Le

pro�l mesuré pour le motif de sablage retiligne présente une ondulation moins

marquée, qui va failiter l'appliation de l'e�ort par le porte-életrode de la

thermosoudeuse. Les pro�ls de rugosité mesurés en �n de proessus sont présentés

�gure D.3.

(a) Trajet en spirale (b) Trajet retiligne

Figure D.3 � Rugosité de 8 zones sablées mesurées par un rugosimètre pour les

aniens (a) et nouveaux (b) trajets de sablage.

La rugosité, après polissage, est �nalement assez similaire pour les deux façons

2. Portable Surfae Roughness Tester, SJ-210 Series, Mitutoyo
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motifs de sablages. Il semblerait don que l'ondulation de la surfae soit le paramètre

in�uant sur la réussite de la thermosoudure.
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D. Sablage des éprouvettes pré-oxydées
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