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Résumé

L’étude réalisée au cours de cette thése s’intéresse au fluage secondaire de gai-
nages de Zircaloy-4 détendu dans des conditions représentatives d’un Accident de
Perte de Réfrigérant Primaire (APRP) dans le circuit primaire d’un réacteur a eau
pressurisée. Elle s’intégre dans le cadre du projet ANR PERFROI. Ce travail s’ar-
ticule autour de trois axes que sont la conception d’essais de fluage a haute tem-
pérature et en pression interne sur des gaines, leur réalisation et exploitation, la
modélisation de ces essais et la caractérisation du comportement au fluage secon-
daire de cet alliage, et I’étude du fluage secondaire d’éprouvettes de Zr-4 pré-oxydées
a 425 °C pour obtenir une couche de zircone de 10 um en surfaces interne et externe.

Le banc d’essai développé au cours de la thése de N. TARDIF a été modifié 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’intérét vont de 750 a 850 °C et les pressions
internes de 1,2 a 5 MPa sur ces essais. Le systéme de chauffage par induction et
sa géométrie sont couplés au refroidissement des mors pour obtenir un chargement
thermique hétérogéne sur la hauteur des éprouvettes. En réalisant plusieurs charge-
ments en pression interne pour une gamme en température donnée, les conditions
thermo-mécaniques appliquées a la gaine au cours d’un seul essai sont multiples. La
géométrie de I'inducteur permettant un accés visuel a I’éprouvette sur une hauteur
de 20 mm, les essais sont instrumentés de maniére a mesurer les distributions ci-
nématique et thermique dans cette région. Une mesure des déplacements (axial et
circonférentiel) par Corrélation d’Images Numériques 2D est réalisée sur les tubes
permettant de calculer les vitesses de fluage secondaire. Les températures sont éva-
luées par thermographie proche infrarouge (avec des caméras CCD) couplée & des
mesures ponctuelles par thermocouple. Ces deux méthodes d’analyse d’images nu-
mériques clés du dispositif ont été validées sur des essais dédiés.

Les essais sont modélisés sous le logiciel commercial ABAQUS6.11-2. Un recalage
d’une loi de fluage secondaire est réalisé, par des calculs éléments finis, de maniére
a en déterminer les paramétres (coefficient multiplicateur A, exposant de Norton n,
et énergie d’activation Q) pour étre le plus proche possible des grandeurs mesurées.
Cette méthode est validée avec un essai virtuel puis appliquée a 9 essais réalisés
sur des échantillons de Zr-4 vierge. Les résultats permettent de déterminer a la fois
I'influence de la température et du chargement mécanique de maniére fine pour
la gamme de température et pression souhaitée. Les résultats mettent en évidence
un changement brutal de comportement a une température de 810 °C, correspon-
dant au début de la transition de la phase « vers un matériau biphasé a + 3. De
plus, les exposants de Norton identifiés dans le domaine a pour des contraintes in-
férieures a 25 MPa sont de 'ordre de I'unité, et entre 4 et 5 pour les contraintes
supérieures. Ces ordres de grandeurs sont respectivement associés dans la littéra-
ture & des mécanismes de fluage par diffusion et dislocation. Au-dessus de 810 °C,
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les caractéristiques associées dans la littérature a la superplasticité sont mis en évi-
dence : 'exposant de Norton est compris entre 2,5 et 3,5 et ’énergie d’activation est
supérieure a 300 kJ/mol.

Des essais sont enfin menés sur des éprouvettes seulement pré-hydrurées, puis
pré-oxydées et pré-hydrurées. Les mesures réalisées pendant ces essais sont associées
a des métallographies pour mettre en évidence l'effet des couches de zircone et de
a (0) sur la déformation de la gaine a 800 °C.

MOTS CLES: Zircaloy-4, Thermographie PIR, CIN, Fluage, Ballonnement.
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Abstract

The thesis studies the steady-state creep behavior of Stress Relieved Annea-
led Zircaloy-4 claddings under thermal mechanical conditions simulating a Loss-Of-
Coolant Accident (LOCA) in a primary loop of Pressurized Water Reactors. It is
part of the PERFROI project focusing on the flow blockage within fuel rods bundle
and its potential impact on the cool ability of a nuclear core reactor. The present
work includes three main elements that are (a) the design, the performance and the
processing of an innovative experiment, (b) the modeling of the tests and the deter-
mination of steady-state creep constitutive laws at temperatures ranging from 750
to 850 °C and (c) the preliminary study of the corrosion effect on the Zr-4 claddings
creep behavior.

An experiment addressing to heterogeneous thermal conditions was designed
using an induction heating device. The creep behavior of metals at high tempera-
tures is known to be very sensitive to the temperature. Under an internal pressuri-
zation of the cladding this thermal gradient induces its heterogeneous deformation.
Using this configuration and three successive internal pressure loadings with a single
experiment a lot of thermal mechanical conditions are available. Both thermal and
kinematics full field measurements are performed into a 20 mm gage length located
between the induction coils using respectively near infra-red thermography and two
dimensional digital image correlation. These two key digital image methods are as-
sessed using dedicated experiments.

The tests are modeled using the ABAQUS commercial software. The expected
creep behavior law is updated using finite element model calculations included into
a Gauss-Newton solver. The method was validated using virtual experiments and
then applied to the actual tests. A high consistency between the experiments is
obtained and is in agreement with available literature data. Norton exponent and
activation energy maps are plotted into the thermal mechanical condition range of
interest. These parameters highlight changes of dominant deformation mechanisms
in the a-phase domain at about o,); ~ 26 MPa and of microstructure at a 810 °C
temperature (at which phase transformation is expected). In the mixed phase do-
main, the material parameters are similar to those associated in the literature data
with super plasticity deformation mechanism.

Finally, experiments are performed on pre-oxidized samples at 800 °C. The rup-
ture of the outer zirconia and « (O) layers is observed during the test at a 1.1%
hoop strain.

KEYWORDS: Zircaloy-4, NIR Thermography, DIC, Creep, Ballooning.
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Introduction

Depuis 'accident de Fukushima Daiichi, I’amélioration des outils de simulation
pour I’étude des Accidents de Perte de Réfrigérant Primaire (APRP) dans un
Réacteur a Eau Pressurisée (REP), a I’échelle du coeur nucléaire, est un sujet
d’actualité. Des activités de modélisation et d’expérimentation ont été mises en
place pour étudier de maniére découplée le comportement des différents composants
du coeur nucléaire dans ces conditions accidentelles. Le projet PERFROI?, qui
finance cette thése, s’intéresse plus particuliérement & l'effet d’un bouchage des
canaux de refroidissement (di au ballonnement des gaines contenant le combustible)
sur la capacité a refroidir le coeur. Il se décompose en deux axes majeurs : I'étude
thermo-mécanique de la déformation et de la rupture des crayons combustibles en
conditions d’APRP, et I’étude du comportement thermo-hydraulique d’une zone de
ceeur partiellement bouchée.

Le premier axe s’intéresse principalement a la caractérisation du comportement
en fluage des alliages de zirconium a haute température (de 600 a 1100 °C), a leur
rupture, & l'influence de la corrosion sur leur comportement thermo-mécanique
mais aussi au contact potentiel entre deux gaines ballonnées. Des essais de fluage
(ELFE) sont réalisés par P'TRSN® en sollicitation de traction uni-axiale sur des
éprouvettes usinées. Ces essais ont notamment pour objectif de dimensionner la
campagne d’essais COCAGNE qui vise a étudier I'influence d'un contact entre
des gaines ballonnées sur les lois de déformation et les critéres de rupture afin
d’améliorer la prédiction du bouchage des canaux. L'INSA de Lyon intervient dans
ce projet en support aux essais ELFE. Le banc d’essai multi-modal développé par
N. Tardif [TAR 09] lors de sa thése au LaMCoS a été adapté pour réaliser des
essais de ballonnement dans un environnement argon.

L’objectif de cette thése est de caractériser le comportement en fluage se-
condaire du Zircaloy-4 détendu soumis a un chargement thermo-mécanique
représentatif d’'un scénario APRP. Les mécanismes de déformation des alliages
de zirconium mis en jeu & haute température reposent essentiellement sur le
comportement des joints de grain. De fait, le changement micro-structural de la

4. Projet n°ANR-11-RSNR-0017-01, porté par I'Institut de Radioprotection et de Stareté Nu-
cléaire (IRSN).
5. Dans le Laboratoire d’Expérimentation en Mécanique et Matériaux (LE2M).
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phase « a la phase 8 qui se déroule d’environ 820 & 1000 °C induit un comportement
thermo-mécanique complexe a caractériser [FRE 01, ROS 78]. Les montages dédiés
a l'étude du comportement en fluage de ces alliages permettent d’appliquer une
température supposée uniforme aux échantillons. Des mesures ponctuelles de
température et d’allongement permettent d’associer a une contrainte (estimée) et
a une température (mesurée et moyennée) une vitesse de déformation. Un nombre
important d’essais est a effectuer pour déterminer une loi de comportement avec
fiabiliteé.

Pour caractériser le comportement en fluage dans le domaine en température de
la transformation de phase, I’'approche traditionnelle admet quelques limites. 11 est,
par exemple, difficile de modéliser le comportement de la structure testée a partir
des mesures ponctuelles effectuées.

Le ballonnement est une déformation hétérogéne de la structure qui ré-
sulte (en conditions accidentelles) d’un gradient de propriétés mécanique, physique,
chimique, thermique, etc. La démarche mise en place par cette thése s’appuie sur
la conception d’un essai innovant. Elle est synthétisée par le schéma en figure 1. Le
ballonnement d’une éprouvette de 90 mm de long est provoqué par ’application
d’un chargement thermique hétérogéne et d'une pression interne constante. Les
conditions thermo-mécaniques multiples générées sont capitalisées par la modé-
lisation des essais basée sur l’exploitation des champs cinématique et thermique
mesurés en surface des échantillons.

.
® 3
2 o
oy N
0 o
B e ® 0% 830, (wc)alao 850
P(t) T (z,t)
Données
Modele EF
Caleul EF
Solveur
Gauss—Newton
. Développement de I'essai VAN Recalage de modeéle par le calcul EF

FIGURE 1 — Démarche globale de la détermination de lois de fluage secondaire.

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 circonférence, et sur une hauteur de 20 mm. Des mesures de champs de
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déplacements par Corrélation d’Tmages Numérique (CIN) en 2D et de température
par thermographie proche infra-rouge sont réalisées pendant 1’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 commerciale du code
¢léments finis (EF) Abaqus. Les paramétres du modéle de fluage secondaire
choisi sont recalés de facon & minimiser la différence entre les vitesses de fluage
secondaire calculées par la CIN dans la zone utile, a partir des essais, et par
la méthode des EF. La méthodologie permet de déterminer en un seul essai
une loi de comportement sur une plage de températures de 20 °C, et pour des
niveaux de contrainte dépendants des pressions internes appliquées. Des essais sont
menés pour des températures de 750 a 850 °C et des pressions internes de 1 & 5 MPa.

Les travaux effectués dans le cadre de la thése sont articulés dans ce manuscrit
autour de quatre chapitres. Le contexte de I’étude et les résultats importants de la
littérature concernant le fluage secondaire de 'alliage Zr-4 sont détaillés dans la
premiére partie. Le chapitre 2 expose le dispositif de 'essai de ballonnement, les
méthodes de mesures et leur qualification. La modélisation des essais et le recalage
de lois de fluage secondaire sont précisés dans le chapitre 3. Les résultats obtenus
y sont analysés et comparés a la littérature. Finalement, le chapitre 4 traite de
I’application de la procédure d’essai et des méthodes d’exploitation des données a
quelques échantillons de Zr-4 pré-oxydés sous vapeur a 425 °C [REP 15, CAM 15a,
CAM 15b, CAM 16d, CAM 16a, CAM 16¢, CAM 16b, CAM a, CAM b]..
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Chapitre 1

Démarche de I'étude

Ce premier chapitre présente le contexte de notre étude. La
phénoménologie de ’APRP, le chargement thermo-mécanique qu’il
induit sur les gaines des crayons combustibles, et la problématique de
leur ballonnement sont tout d’abord expliqués. L’effet de la corrosion
des gaines est brievement abordé pour introduire les modifications
micro-structurales qu’elle induit. Les mécanismes de déformation mis
en jeu a haute température et leur modélisation sont ensuite décrits et
un modeéle de fluage secondaire est sélectionné pour décrire le
comportement de nos échantillons. La méthodologie a développer pour
wdentifier les parametres de cette loi de comportement est traitée et les
dispositifs expérimentaux existants mis en place pour s’intéresser au
comportement en fluage des alliages de zirconium dans nos conditions
d’essais sont détaillés. Les observations et résultats importants, pour
notre étude, obtenus a partir de ces dispositifs sont finalement précisés.
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Contexte de 1’étude

1.1 Contexte de I’étude

1.1.1 Fonctionnement d’une centrale nucléaire

Un Réacteur a Eau Pressurisée (REP) a pour but de produire de ’énergie
électrique. Ce processus peut-étre décomposé en deux étapes : la création de chaleur
par le circuit primaire (CP) et sa conversion en énergie électrique par le circuit
secondaire (CS).

La chaleur est dans un premier temps produite au sein du cceur nucléaire,
constitué des assemblages de combustible dans le CP. Selon le type de REP, 150 a
205 assemblages sont présents dans le coeur nucléaire. Un assemblage est lui-méme
composé de 264 crayons combustibles disposés dans un cadre métallique carré : le
squelette. Cette disposition permet le passage de barres de controle, qui régulent la
réaction nucléaire en étant plus ou moins avancées dans ’assemblage. Des barres
d’arrét d’urgence sont aussi présentes et positionnées en dehors de ’assemblage en
fonctionnement normal. Elles sont abaissées dans le cas d’un arrét d’urgence.

Un crayon combustible est l'association d’un tube de gainage (en alliage de
zirconium) et du combustible ot ont lieu les réactions nucléaires. Les dimensions de
ces deux composants sont données dans le tableau 1.1. Un crayon combustible est
rempli par environ 265 pastilles.

TABLE 1.1 — Dimensions de la gaine et des pastilles.

Hauteur (m) Diamétre externe (mm) Epaisseur (mm)

Gaine 4 9,5 0,57
Pastille  13,5-1073 8,19

[’eau du CP arrive a l’entrée du cceur nucléaire a une température d’environ
290 °C et a une pression de 155 bar. La fission nucléaire qui se déroule dans les
crayons combustibles chauffe les gaines a une température voisine de 320 °C. L’eau
du CP est alors chauffée au contact des gaines, et sort du CP a 320 °C et une
pression de 155 bar dans un état liquide. Elle est acheminée a un générateur de
vapeur qui vaporise ’eau du CS en exploitant la chaleur de ’eau du CP.

La vapeur va ensuite entrainer une turbo-machine générant ainsi de I’énergie
mécanique qui sera transformée par un alternateur en courant électrique.

Streté nucléaire

Trois dispositifs de siireté participent au confinement de la radioactivité produite
par la fission nucléaire. Le premier obstacle est la gaine du crayon combustible, qui
contient les produits radioactifs. Deux bouchons soudés aux extrémités du tube
assurent 1’étanchéité du crayon. La seconde barriére est composée de la cuve et
de la totalité de I'’enveloppe métallique du CP, qui fonctionne en circuit fermé. Le
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1. Démarche de I’étude

dernier niveau de confinement est le batiment en béton qui abrite le CP. Notre
étude porte sur le premier niveau de stireté : la gaine en alliage de zirconium.

Les accidents nucléaires importants sont classés en plusieurs catégories se-
lon I’état de dégradation du cceur. L’accident grave correspond & une fusion totale
ou partielle du cceur. Cette situation peut néanmoins étre maitrisée in extremis par
I'injection d’eau dans le coeur comme ce fut le cas pour 'accident de Three Miles
Island aux Etats-Unis en 1979. Dans quelques cas la fusion du coeur a donné lieu
a des rejets importants dans ’atmosphére. Ce fut le cas en 1986 sur le réacteur
n°4 de Techernobyl en ex-URSS et plus récemment sur le site de Fukushima au
Japon. Ce dernier accident, résulte d’une perte de refroidissement consécutive a un
tsunami. Dans le but de parer a ce type d’accident, la sireté nucléaire s’appuie
sur le concept de défense en profondeur. Cette approche vise a prévenir et limiter
les risques d’accidents graves, mais aussi de les gérer de la meilleure maniére s’ils
se déclarent. Cette démarche s’applique a tous les stades de la vie d'un REP, de
sa conception jusqu’a son démantélement, et évolue en capitalisant I'expérience
acquise sur les nombreuses installations en cours d’exploitation. Actuellement, cing
niveaux structurent la défense en profondeur. A I’exception du niveau 5, qui vise a
protéger I'environnement d’une installation rejetant des substances radioactives, les
autres niveaux proposent des dispositions pour ne pas évoluer vers des situations
plus graves. Le niveau 4 correspond au traitement de situation qui pourrait mener
a une fusion du coeur nucléaire.

1.1.2 L’accident de perte de réfrigérant primaire

L’Accident de Perte de Réfrigérant Primaire (APRP, ou LOCA pour Loss-Of-
Coolant Accident en anglais) fait partie de la catégorie des principaux scénarios
d’accidents pouvant amener & un accident de fusion de coeur.

Le scénario d’accident de perte de réfrigérant primaire se base sur l'appa-
rition d’une bréche dans la paroi du circuit primaire. La bréche provoque la
dépressurisation de I'eau du CP, ce qui déclenche ’arrét immédiat du réacteur par
la descente des grappes de controle et des barres d’arrét d’urgence dans le coeur
nucléaire. La réaction en chaine est alors arrétée, cependant le combustible dispose
d’une puissance neutronique et donc thermique résiduelle, qu’il convient d’évacuer.
Du fait de sa dépressurisation, une masse importante de ’eau du CP s’évapore.
Pour garantir le refroidissement du cceur nucléaire, I'inventaire en eau dans la cuve
doit étre conservé. Il est dans un premier temps assuré par I'injection directe d’eau a
partir d’une réserve d’eau externe, puis une injection d’eau en circuit fermé est mise
en place. Cette combinaison constitue le systéme d’injection de sécurité. Une dé-
faillance de ce systéme pourrait, par exemple, mener & un accident de fusion de ceeur.

Ce scénario est complexe a analyser du fait de son caractére multi-physique.
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Contexte de 1’étude

Le schéma de la figure 1.1 fait état des différents phénoménes (non-exhaustifs)
rencontrés par la gaine au cours de cet accident.

Tgaine (°C) % Eclatement

1200

800

320

Phase 1 Phase 2 Phase 3

Peau CcP (ba?“) Peau

1 : Coupe de gaines éclatées en conditions
155 / " APRP dans les essais Phébus
/ \ ’ \
2 3

1 '
Ewvolution d'une section droite de la gaine

2 3

Temps (s)

FiGURE 1.1 — Conditions thermo-mécaniques schématiques représentatives d’un
APRP.

Trois phases sont identifiées : I'initiation de 'accident par la dépressurisation,
I'oxydation a haute température puis le renoyage. Des phénomeénes propres a
chacune de ces étapes peuvent mettre en péril I'intégrité des assemblages.

Phase 1

Suite a la dépressurisation de 1’eau du CP, la chaleur produite par la fission
nucléaire (ou puissance résiduelle) n’est plus évacuée et la température des gaines
peut monter jusqu’a 1200 °C. Comme illustré sur la figure 1.1, les gaines essentiel-
lement soumises a4 une pression interne (AP = P, — P.,, augmente jusqu’a ce que
P.qu ~ Pum) & haute température ce qui entraine leur gonflement. Des gradients
thermiques peuvent mener au ballonnement des gaines et a leur éclatement. Le
combustible, qui se relocalise avec la déformation des gainages, peut étre éjecté
dans la cuve. De plus, le ballonnement peut aussi donner lieu a un contact entre un
crayon et, ses voisins.

Pendant I’'injection d’eau du réservoir externe dans le réacteur, la température
de la gaine se stabilise entre 700 et 1200 °C.

Phase 2

Au cours de cette seconde phase, ’eau du CP est & pression atmosphérique (pour
le scénario « Grosse Bréche ») et a haute température entrainant son évaporation.
Les gaines vont s’oxyder au contact de la vapeur d’eau a haute température
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1. Démarche de I’étude

[DES 16]. Le comportement thermo-mécanique de 'alliage s’en trouve grandement
affecté [NAG 04]. De plus, si la gaine est déja éclatée, elle peut étre oxydée et
hydrurée en surfaces interne et externe.

Finalement la circulation d’eau en circuit fermé, assurée par les injections de
secours, va permettre de refroidir le coeur nucléaire.

Phase 3

Le refroidissement s’effectue depuis le bas de la cuve et le niveau de ’eau doit
monter. Le ballonnement des gaines, et leur potentiel contact peut boucher les
canaux de refroidissement, empéchant la montée du front d’eau. Le flux d’eau se
trouve affecté par les canaux partiellement ou complétement bouchés. De plus,
la vapeur créée empéche un refroidissement des gaines par conduction. Enfin, la
micro-structure des gaines est complétement modifiée par I’'oxydation sous vapeur a
haute température. Une part importante de I’épaisseur des gainages est transformée
en oxyde, diminuant les performances mécaniques de la structure. Les gaines
peuvent étre rompues par la simple trempe, qui est accompagnée d’'un chargement
mécanique de traction dans la direction axiale. Cette traction résulterait d’une
rétractation thermique empéchée par les grilles de ’assemblage.

Dans le cadre d’'un APRP, les critéres de siireté nucléaire établis en 1973
par la Nuclear Regulatory Commission [Nuc 14] donnent une idée précise des
conditions extrémement endommageantes pour le combustible dans son état de
réception. Ils imposent a la gaine :

- de ne pas dépasser la température de 1204 °C,

- d’avoir un taux d’oxydation totale inférieur a 17%.

[’évolution du matériau des gaines et de leur géométrie remet en question ces
critéres. [’accident nucléaire qui s’est déroulé a Fukushima a clairement démontré
que des progrés sont a faire dans la gestion des situations d’accident grave, mais
aussi dans la compréhension des mécanismes mis en jeu au cours de ces situations,
dont la probabilité d’occurrence est minime mais existe. Au niveau national, 'TRSN
et EDF sont treés impliqués sur le sujet, notamment au travers du programme de
R&D CYCLADES! comportant des activités expérimentales et de modélisation
dans le but de développer ’outil de calcul DRACCAR 2. Le projet PERFROI étudie
la PERte de reFROIdissement dans le cas d'un APRP [REP 15].

1.1.3 Projet ANR PERFROI

Ce travail de thése est pleinement réalisé dans le cadre du projet RSNR et a
bénéficié d'une aide de I'Etat gérée par ’Agence Nationale de la Recherche au

1. Characterisation and Investigation for Improved Calculation of LOCA Addressing the De-
termination and Evaluation of Safety

2. Code de thermo-mécanique 3D : Déformation et Renoyage d’un Assemblage de Crayons
Combustibles pendant un Accident de Refroidissement
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Contexte de 1’étude

titre du programme Investissements d’Avenir PIA 3. Ce projet étudie la capacité
a refroidir un coeur partiellement déformé et s’articule autour de deux axes
principaux :

- étude de la déformation et rupture des crayons combustibles dans des
conditions thermo-mécaniques représentatives d’'un APRP. Les résultats expéri-
mentaux et de modélisation (lois de comportement, critéres de rupture, ...) seront
intégrés dans Poutil de calcul DRACCAR. Les essais COCAGNE* sont prévus
pour étudier 'effet du contact entre crayons et I'influence d’un gradient thermique
sur le ballonnement d’un crayon d’une longueur de 60 cm (approximativement la
distance entre deux grilles d’un assemblage). Pour cela, quatre gardes sont prévues
autour du crayon central dans le dispositif d’essai afin de simuler la présence des
crayons voisins. Ces gardes peuvent étre chauffées de maniéres indépendantes pour
simuler un gradient thermique. Pour dimensionner les conditions d’intérét des essais
COCAGNE, deux dispositifs expérimentaux s’intéressent au fluage des gaines de
7Zr-4 et visent a établir des lois de comportement pour modéliser le ballonnement
d’une gaine dans des conditions d’APRP, et déterminer des critéres de rupture.
L’influence de I’hydrogéne et de 'oxydation des crayons au cours de leur vie en
réacteur est aussi étudiée. Les essais de fluage ELFE® en traction réalisés par
I’'TRSN sur des éprouvettes usinées sont détaillés par la suite, et le second dispositif
est développé au LaMCoS dans le cadre de cette thése.

- I’étude du comportement thermo-hydraulique d’'une zone de cceur partiellement
bouchée par les essais COAL®, sur une grappe de crayons chauffés électriquement
avec le dispositif SAFRAN 7, le crayon prototype déformé localement et simulateur
d’une la relocalisation du combustible. Le but de cette partie est de qualifier le
renoyage du coeur en fonction de la géométrie du bouchage. En paralléle, une
collaboration avec le LEMTA® permettra de s’intéresser au tranfert de chaleur
di a 'impact de gouttes d’eau sur les gaines déformées, en amont du front de trempe.

Dans le but de comprendre les essais intégraux couplant des phénoménes
thermo-hydro-mécanique, il est nécessaire d’étudier l'influence de chacun des
phénoménes rencontrés. L’objectif de cette thése est la conception d’un banc d’essai
dédié a la détermination de loi de fluage de gaines soumises a des conditions
représentatives d'un APRP.

3. Projet n°ANR-~11-RSNR-0017-01

4. COmportement, d’'un Crayon en Accident de perte de réfrigérant primaire soumis a un Gra-
dieNt de températurE

5. Etablissement des Lois de FluagE

6. COolability of a fuel Assembly during Loca

7. SimulAted Fuel Rod under locA conditioNs

8. Laboratoire d’Energétique et de Mécanique Théorique et Appliquée de 1’Université de Lor-
raine.

11

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



1. Démarche de I’étude

1.1.4 Propriétés des gainages

Les généralités sur le Zircaloy-4 nécessaires a la bonne compréhension des choix
effectués au cours de ce travail sont détaillés. Pour une bibliographie récente et plus
compléte sur les propriétés micro-structurales de ces alliages, le lecteur pourra se
référer aux travaux de Chosson [CHO 14], et pour les propriétés mécaniques aux
travaux de Le Saux [LES 08|. Le matériau d’intérét est le Zircaloy-4 détendu, dont
la composition chimique est donnée dans le tableau 1.2.

TABLE 1.2 — Composition chimique de l'alliage Zr-4 détendu (en pourcentage mas-
sique).

Sn Fe Cr O C 7r
1,29 0,21 0,11 0,13 0,016 bal.

Fabrication des gaines en Zircaloy

Le zirconium est utilisé dans l'industrie nucléaire pour sa transparence aux
neutrons (permettant la fission nucléaire en chaine) et sa résistance a la corrosion.
Des éléments d’addition comme 1’étain, le chrome et le fer sont utilisés dans le but
d’améliorer ses performances mécaniques et sa résistance a la corrosion.

Le matériau de base, le zircon ZrSiOy, est essentiellement extrait de mines situées
en Australie et Afrique du Sud. Des opérations chimiques successives permettent
de séparer dans un premier temps le silicium, puis le hafnium du zirconium. Les
éponges de zirconium résultants de ce processus sont ensuite fondues et alliées avec
les éléments d’addition. Plusieurs étapes successives mettent en forme 1’alliage, a
partir de profilés massifs. Le laminage a pas de pélérin, réalisé a froid, confére au
tube sa géomeétrie finale et sa texture marquée, étudiée par Murty et al. [MUR 06].
Un traitement thermique est finalement appliqué & une température entre 450
et 500 °C pour obtenir du Zircaloy-4 détendu. Cette étape de détensionnement
permet de relacher les contraintes induites par le procédé de fabrication mais les
gaines conservent leur texture. Les grains possédent une orientation préférentielle,
couramment rapportée par des figures de poles [FRE 01, CHO 14]. En plus de
la texture liée & son procédé de fabrication, la gaine posséde aussi des propriétés
mécaniques liées a la structure cristallographique du zirconium.

Transformation de phase des alliages de zirconium

Le zirconium se trouve sous deux phases allotropiques stables en fonction de sa
température. Le tableeau 1.3 résume les principales propriétés de chacune des deux
phases.

Le comportement mécanique de la phase o du zirconium est anisotrope du
fait de sa structure cristallographique hexagonale et de 'orientation préférentielle
des grains [MUR 06, RAU 14|. Pour le Zircaloy-4, la transformation « — « +
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Contexte de 1’étude

TABLE 1.3 — Propriétés physiques du zirconium « et § [CHO 14].

Propriété Phase o & 20 °C  Phase 5 a 900 °C
Domaine T <863 °C T > 863 °C
Type de structure Hexagonale Cubique centrée
. . a=0,323 B
Paramétre de maille (nm) c—0.515 a=0,362
. . . o . —6
Coefﬁmenﬁc de dlla_tlatlon a, =5-10 y 0w = 5.5-10°6
thermique (K1) a.=9,5-10

débute & une température d’environ 810 °C. La courbe de dilatométrie présentée
par Brachet et al. dans [BRA 98] met bien en évidence le début et la fin de la
transformation de phase pour le Zircaloy-4 (voir figure 1.2).

1
{(x18-* ai7zic] A /
s> 4

56 %
S5

56
53
s2
st
se
49

48

47

B
46 B .
3 o o+
[xie _oC
>2 7% 7 st 8 87 98 93 96 99

FIGURE 1.2 — Courbe de dilatométrie pour du Zircaloy-4 [BRA 98].

Cette figure met clairement en avant le changement de volume qui se produit
avec la transformation de phase.

Dans le cadre de notre étude, la température d’intérét minimale est de 720 °C.
A cette température, Sills et al. ont démontré dans [SIL 79] que la recristallisation
de la phase « se fait quasi-instantanément pour des vitesses de chauffage inférieures
a 25 °C.s™!'. Aprés recristallisation, les grains o deviennent équiaxes comme le
montrent les métallographies réalisées par Marple (figure 3.12 dans [MAR 05]). Le
Z1-4 recristallisé est le matériau utilisé pour la fabrication des tubes guides, car sa
résistance au fluage est plus importante.
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1. Démarche de I’étude

1.1.5 Influence de ’environnement sur I’évolution des gaines
en réacteur

Corrosion en surface externe

Les gaines en Zr-4 sont au contact de I'eau du CP a 320 °C et 155 bar au cours
de leur vie en réacteur. La surface externe de la gaine est soumise & une corrosion
qui se déroule en plusieurs étapes.

Dans un premier temps, I’adsorption de I’eau se produit en surface de la gaine
et provoque la dissociation des molécules H5O selon la réaction :

HQO +2e¢ — H2 + 027. (11)

Les anions O?~ diffusent tout d’abord vers les sites octaédriques du zirconium
(en phase «). Lorsque la limite de solubilité de I'oxygéne dans le zirconium est
atteinte, la réaction Zr + 202~ — ZrO, + 4e~ se produit et donne naissance a la
zircone. Cette couche va finalement croitre par la diffusion des anions O?~ jusqu’a
'interface métal/zircone et leur transformation en ZrO, de maniére itérative. Selon
le taux de combustion et le matériau utilisé (Zr-4, M5, Zirlo, ...), la couche de
zircone mesurée en surface externe des gaines en Zr-4 peut atteindre jusqu’a 100 pym
pour des taux de combustion supérieurs a 50 GWj/t [FER |.

La présence de zircone modifie le comportement thermo-mécanique des gaines.
Cette influence sera abordée dans la suite. Ce revétement d’oxyde forme aussi une
couche thermique isolante qui a pour effet d’augmenter la température de la gaine.

Hydruration en surface externe
De maniére plus générale, la réaction d’oxydation en surface de la gaine s’écrit
d’une facon plus compléte :

Zr +2H,0 — ZrO2+2xHy +4(1 — 2)H. (1.2)

Le terme 4(1 — x) H correspond & une faible partie de ’hydrogéne libéré, qui est
absorbée par le métal. Au cours de sa vie en réacteur, la gaine se charge alors en
hydrogéne majoritairement sous la forme d’hydrures ¢, de structure cubique a faces
centrées. Portier et al. [POR 05] rapportent des teneurs massiques en hydrogene
de 50 et 4334+ 120 wppm pour des gaines en Zy-4 ayant subi respectivement 3
cycles a 29 GWj/t et 5 cycles a 50 GWj/t. Les travaux expérimentaux de Forgeron
et al. [BRA 02] ont mis en évidence l'influence de la teneur en hydrogéne (de 0 a
1000 wppm) sur la température de début de transformation de la phase « vers le
domaine bi-phasé o+ 3 dans les alliages de Zy-4 et M5 et a une vitesse de chauffage
de 10 °C.s7!. Cette température décroit d’environ 15 °C tous les 100 wt.ppm.

La géométrie du cceur nucléaire induit un gradient thermique entre le bas
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Contexte de 1’étude

et le haut des tubes. De plus, la température en surface interne de la gaine, au
contact du combustible, est plus élevée qu’en surface externe en fonctionnement
normal. Ces différences de température (environ 10 °C radialement) jouent sur la
répartition des hydrures. Heong et al. [HON 98] démontrent en effet que ’hydrogéne
se concentre dans les zones les moins chaudes, méme en présence de faibles gradients
thermiques.

Desquamation de la couche de zircone

La formation de la zircone, qui s’effectue progressivement par diffusion des
anions 0?7, se fait de facon quasi-homogéne jusqu’environ 70 pm de profondeur.
Pour des couches de zircone plus profondes, une desquamation a parfois été
observée (voir figure 8 dans [ROM 97]). Les travaux de Bossis [BOS 06| permettent
de visualiser la différence de morphologie des porosités présentes dans la couche
de zircone en fonction de la distance a la surface externe (voir figure 1.3a). Cette
structure hétérogéne peut induire une desquamation de la zircone en surface
externe, comme l'illustre la figure 1.3b.

10 pm

(a) Structure de la zircone (b) Desquamation

FIGURE 1.3 — Métallographie de la zircone formée sur une gaine en Zy-4 (a) et photo
de la desquamation de I'oxyde, issues des travaux [BOS 06].

La desquamation de l'oxyde permet & 'eau du CP d’étre en contact avec le
métal, de maniére locale, formant des regroupements d’hydrures car le métal y est
localement mieux refroidi. La teneur en hydrogéne sous les zones desquamées est
alors localement trés élevée en comparaison de la teneur moyenne dans la gaine.

Irradiation
La fission nucléaire qui se produit & 'intérieur des gaines induit des collisions
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1. Démarche de I’étude

élastiques entre les neutrons rapides et les atomes du métal. Ces collisions peuvent
donner lieu a I'éjection d’atomes de leur site cristallin, qui eux-aussi vont impacter
d’autres atomes. Dans le cadre de cette étude, 'irradiation n’a pas d’influence sur
la résistance au fluage des gaines, car les essais sont effectués a haute température
et les défauts induits par l'irradiation sont complétement recuits.

1.2 Fluage secondaire des métaux a chaud

Les alliages de zirconium possédent une structure polycristalline. Cet arrange-
ment particulier est créé lors de la fabrication des métaux, du refroidissement aprés
la mise en forme & chaud mais aussi de la mise en forme a froid (texture liée au lami-
nage). Au cours 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 figure 1.4.

Joint de grains

FIGURE 1.4 — Schéma représentatif de la micro-structure des alliages métalliques.

Cette micro-structure va jouer un role trés important sur les mécanismes de
déformation activés & haute température. Cette structure présente trois types de
défauts : (1) les défauts ponctuels, (2) les défauts surfaciques et (3) les défauts li-
néaires.

(1) Le réseau cristallin peut étre distordu de maniére locale par des atomes de
substitution, des lacunes ou encore des précipités.

(2) Les joints de méacle, les joints de grains ou I'interface entre différentes phases
sont des défauts de type surfacique.

(3) Enfin, les dislocations sont les principales protagonistes de la plasticité des
métaux. Ces défauts sont présents des la formation de la structure, et propagent de
maniére linéaire a l'intérieur du réseau.

Pour accommoder les sollicitations mécaniques extérieures, le réseau peut se dé-
former de maniére réversible ou permanente. Dans notre domaine d’étude, le com-
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Fluage secondaire des métaux a chaud

portement visco-plastique du Zircaloy-4 gouverne la déformation des gaines.

1.2.1 Meécanismes activés dans les conditions d’APRP

La température met en jeu des mécanismes de déformation qui sont essentiel-
lement liés & la diffusion des défauts. Les joints de grains ont un roéle important
dans ce processus de déformation. Il est généralement considéré que la diffusion
est thermiquement activée pour des températures de l'ordre de la moitié de la
température de fusion du matériau (le zirconium fond a 1850 °C). Les trois types
de défauts deviennent mobiles.

En 1948, Nabarro propose qu’un grain soumis & un champ de contrainte
non hydrostatique n’aura pas la méme concentration de lacunes & ses frontiéres.
Pour une sollicitation uni-axiale, les joints de grains orientés de maniére perpendi-
culaire a la sollicitation créent plus de lacunes que les joints orientés dans la méme
direction que la sollicitation. Pour maintenir un équilibre local & l'interface des
grains, il faut rétablir la répartition des lacunes. La diffusion des lacunes permet de
maintenir cet équilibre. Elle se fait soit en volume, comme le proposent Nabarro
dans [NAB 48| et Herring [HER 50|, soit le long des joints de grains, comme le
propose Coble [COB 63|. Le schéma de la figure 1.5 résume les deux possibilités de
diffusion.

—> Diffusion volumique

» Diffusion au joint
de grain

<« Puits de lacunes -3

\ ﬁ Sources de lacunes

Ty

FIGURE 1.5 — Représentation de la diffusion des lacunes d’un grain soumis a une
sollicitation uni-axiale.

Ces deux raisonnements, basés sur la capacité des joints a agir comme des
sources/puits efficaces de défauts ponctuels [SUT 95|, prédisent une déformation
controlée par la diffusion. Dans le cas ol les joints ne peuvent pas émettre ou
absorber de maniére assez rapide, la déformation est controlée par l'interface : la
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1. Démarche de I’étude

diffusion n’est plus le phénoméne limitant.

La diffusion des défauts ponctuels le long du joint de grains ou a travers le joint
de grains peut induire un glissement entre les deux grains. Pour les mécanismes
diffusionnels, 'augmentation de la concentration des lacunes au joint de grains
favorise la croissance granulaire. La migration des joints de grains, et des points
triples (intersection de 3 joints de grains), garantit un équilibre des tensions
interfaciales. Cette migration modifie la courbure des joints et met en compression
les petits grains (centre de courbure a I'intérieur des grains). Cette compression va
favoriser la diffusion des atomes, au voisinage du joint de grains, des petits vers les
grands grains qui croissent.

L’application d’une forte contrainte peut aussi induire le glissement inter-
granulaire. Dans ce cas les joints sont des sources/puits de dislocations. Les
obstacles au glissement le long du joint de grains créent des concentrations de
contrainte qui sont relaxées par I’émission de ces dislocations dans le grain. C’est
la montée des dislocations au plan atomique supérieur qui permet de contourner
ces défauts. Le glissement est alors accommodé par la déformation plastique des
grains, ce qui induit un durcissement.

1.2.2 Modélisation de la déformation & haute température

Les mécanismes de déformation décrits ci-dessus prédisent que la vitesse de défor-
mation peut-étre limitée par la montée des dislocations, par la diffusion des lacunes
en volume, la diffusion des lacunes le long du joint de grains, par la réaction d’in-
terface ou encore par le glissement intergranulaire. La vitesse de déformation € est
classiquement modélisée en fonction de la contrainte appliquée o (en MPa)et la
température 7' (en K) par :

Q

ApbD O\ (o\" -5+
g=—"1|= — ] e RT [s7'], 1.3
RT <d) <u) = —
ou pu est le module élastique de cisaillement, D un coefficient de diffusion, b
le vecteur de Burgers, R la constante des gaz parfaits®, d la taille de grain, A
une constante, n ’exposant de Norton et p l'exposant de taille de grain. Selon
les conditions thermo-mécaniques, un ou plusieurs mécanismes de déformation

peuvent étre activés mais il existe un mécanisme dominant imposant les parameétres
matériau A, n, Q) et p.

Dans le cas d’'un mécanisme lié aux dislocations, la déformation est liée
au glissement intergranulaire, cependant la montée des dislocations limite la vitesse
de déformation [WEE 55, WEE 57|. Classiquement, ce mécanisme est modélisé par
une diffusion en volume et un exposant n entre 3 et 5.

9. R=128.31446 J. K~ '.mol~!
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Fluage secondaire des métaux a chaud

Dans le cas de faibles contraintes, c’est la diffusion des lacunes qui gouverne la
déformation. Pour les deux mécanismes de diffusion (Nabarro-Herring et Coble),
I’exposant de Norton n est de 'ordre de l'unité. Les diffusions volumique et aux
joints de grains se caractérisent respectivement par une dépendance de la vitesse
de déformation a la taille de grain p de 2 et 3. De plus, les énergies d’activation ne
sont pas les mémes pour ces deux mécanismes. [’énergie d’activation est en général
plus élevée pour la diffusion en volume.

Le mécanisme de déformation par réaction d’interface n’est pas abordé pour les
alliages de zirconium.

1.2.3 Superplasticité

La superplasticité caractérise la capacité pour une structure cristallographique
de se déformer de fagon importante, sans rompre, a haute température. Elle s’étudie
classiquement par des essais de traction a vitesse de déformation ou déplacement
constante. L.’exposant m qualifie la sensibilité de la contrainte d’écoulement a la vi-
tesse de déformation (o o £™). La superplasticité couple plusieurs des mécanismes
détaillés précédemment. La rupture tardive peut étre expliquée par la conserva-
tion de grains équiaxes tout au long de la déformation. Plusieurs mécanismes inter-
viennent pour permettre ce mode de déformation : le glissement intergranulaire, la
rotation des grains mise en évidence par Beere [BEE 77|, un glissement de groupes
de grains observé par Fionova et al. [FIO 94|, etc. Le comportement & 1’échelle mi-
croscopique est trés hétérogéne et difficile & modéliser a 1’échelle macroscopique.

Ashby et Verall développent cependant un modeéle [ASH 73] prenant en compte le
glissement intergranulaire et une accommodation par diffusion de lacunes en volume
et au joint de grain. La vitesse de déformation s’exprime alors :

, QDy 0.72T 3.30;¢Dc -
¢ = 100—— (a — T) (1 + D, [s7'], (1.4)

avec () le volume atomique, I' ’énergie spécifique du joint de grains et D;g le
coefficient de diffusion le long des joints de grains. Cette modélisation est étendue en
trois dimensions par Langdon [LAN 91]. Plus récemment, Massih [MAS 15| couple
I’équation d’Ashby Verall avec une loi des mélanges dans le but de modéliser le
fluage des alliages de zirconium dans le domaine bi-phasé.

1.2.4 Carte de mécanismes du zirconium

En utilisant les données disponibles & son époque et en se basant sur la procé-
dure développée et détaillée par Frost et Ashby dans [ASH 82|, Ashby et Sargent
proposent la cartographie des mécanismes de déformation, tracée en figure 1.6, pour
le zirconium possédant une taille de grain d = 100 pm [SAR 82].

Sur cette carte, les lignes iso-¢ sont tracées en fonction de la température et de
la contrainte de cisaillement. D’aprés ces travaux, la diffusion des lacunes au joint
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FIGURE 1.6 — Cartographie des mécanismes de déformation du zirconium, pour une
taille de grain de 100 pm.

de grains du zirconium en phase « gouverne la déformation pour des températures
inférieures a 600 °C et de faibles vitesses (¢ comprises entre 1070 et 10712 s71). Pour
des vitesses plus élevées, le fluage par mouvements de dislocations, controlé par le
« pipe diffusion » dans le cceur des dislocations. Les lignes admettent une variation
au moment du passage de la phase a a la phase §. Dans les alliages de zirconium,
la transformation de phase se produit entre environ 810 et 900 °C. Dans le domaine
bi-phasé, la micro-structure varie beaucoup. Ce domaine en température fait stre-
ment apparaitre des mécanismes de déformation différents que ceux présents pour
chacune des phases seule.

Les énergies d’activation, pour une taille de grain de 100 ym déterminées pour la
déformation de type diffusion en volume et aux joints de grains sont respectivement
190 et 124 kJ/mol.
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Comportement du Zr-4 a haute température

1.3 Comportement du Zr-4 a haute température

Généralement, le comportement visco-plastique est caractérisé au moyen d’essais
d’écrouissage, de relaxation ou de fluage. Les essais d’écrouissage se font a vitesse de
déformation constante. Ils étudient la relation entre la contrainte o et la déformation
e. Les essais de relaxation se déroulent & déformation constante. Ils visent a étudier
la viscosité des matériaux, autrement dit la relation entre la vitesse de déformation
et la contrainte. Enfin, les essais de fluage étudient la déformation de la structure
dans le temps pour une contrainte donnée.

Ces trois essais fournissent des données complémentaires a la caractérisation du
comportement visco-plastique des matériaux. Les essais de fluage se déroulent gé-
néralement a effort constant. C’est le type d’essai le plus utilisé pour étudier le
comportement des métaux a haute température, car c’est aussi le plus simple a
mettre en place sur des temps longs. En effet, il ne nécessite pas de suivi de la
déformation pendant I’essai. C’est ce type d’essai qui est classiquement choisi pour
étudier le comportement des gaines de Zr-4 dans des conditions d’accident de perte
de réfrigérant primaire. Une courbe de fluage standard est tracée dans la figure 1.7,
représentant la déformation dans le temps. La courbe de é-¢ est généralement utili-
sée pour déterminer précisément la deuxiéme phase du fluage.

A
Fluage Fluage Fluage
primaire secondaire | tertiaire
£
I
Ext
A t
5 \\
£

FIGURE 1.7 — Courbes standard de fluage.

Trois phases sont mises en évidence avec ces courbes. Le fluage primaire fait ap-
paraitre une diminution de la vitesse de déformation, qui est liée & I’écrouissage du
matériau. Dans un second temps, la vitesse de déformation devient constante ce qui
caractérise le fluage secondaire. Finalement, le fluage tertiaire méne a la rupture de
I'éprouvette. Cette rupture peut se produire par épuisement de ductilité (réduction
de la section de I’éprouvette jusqu’a ce qu’il ne reste qu'un grain sur lequel s’ap-
plique toute la contrainte), soit par ’endommagement du matériau.
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1. Démarche de I’étude

L’étude du comportement macroscopique en fluage des gaines vise a identifier la
relation phénoménologique de 'équation (1.5), ot £°% est la vitesse de fluage station-
naire exprimée en [s71|, T la température en Kelvin, o la contrainte en mégapascals,
et R la constante des gaz parfaits en |[J.K~!'.mol™].

£ =A.o" - exp <—%) [s7'] (1.5)
In (%) =ln(A) + n.dn (o) — % (1.6)

De fagon générale, les vitesses de fluage secondaire sont mesurées au moyen de
plusieurs essais de fluage menés pour des températures et contraintes différentes.
A partir de ces données ponctuelles, les résultats sont tracés dans les domaines
présentés dans la figure 1.8 pour déterminer de fagon linéaire (voir équation
(1.6)) 'exposant de Norton n, I’énergie d’activation @ en [J/mol| et le ccefficient
pré-exponentiel A en [MPa™".s7].

A A

’]’L2 ,‘ o [ )

% ﬁ' %o s
2 ra g
~ nl ,/; Q

ot o

—‘.‘,' nl
- 1
In(o) RT
(a) Détermination de n (b) Détermination de @

FIGURE 1.8 — Régression linéaire pour déterminer les paramétres matériau.

La détermination de ces paramétres modélisant le comportement en fluage est
trés dépendante des conditions d’essai, des mesures mises en place et du calcul de
la contrainte o. Ces essais a haute température se déroulent généralement sous vide
et/ou en atmosphére non oxydante. Le montage des éprouvettes, des appareils de
mesure, et la procédure d’essai sont lourds et prennent du temps. Il est difficile de
faire beaucoup d’essais, ce qui ameéne & optimiser la matrice d’essais. Ainsi, pour
le méme matériau admettant deux mécanismes de déformation dépendants de la
contrainte o, la détermination de l’exposant de Norton peut donner les valeurs
attendues ny et mo, mais aussi n} et ny en fonction des conditions d’essais comme
I'illustre la figure 1.8a.
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Comportement du Zr-4 a haute température

Les gaines des crayons combustibles évoluent beaucoup d’un point de vue
microstructural au cours de leur vie en réacteur et de maniére hétérogéne. La
présence d’hydrogéne et de zircone va notamment modifier les propriétés thermo-
mécaniques des gaines soumises a des conditions d’accident de perte de réfrigérant
primaire. Le besoin de caractérisation du fluage des alliages de zirconium dans
ce type de conditions thermo-mécaniques n’est pas récent, et plusieurs dispositifs
d’essais ont été concus dans le but de modéliser le fluage de la gaine dans ce
contexte. Quatre bancs d’essais, les plus aboutis, proches du dispositif de cette
étude et les mieux documentés sont présentés, ainsi que les résultats principaux.

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

Dans le cadre de leur étude expérimentale, Rosinger et al. [ROS 78| ont recensé
les résultats obtenus par leur dispositif et par les dispositifs précédents (qui ne

seront pas détaillés ici) de Busby et al. [BUS 74|, Clendening [CLE 78, CLE 75],
Chung et al. [CHU 77]. La figure 1.9 résume les résultats d’intérét pour notre étude.

2
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FIGURE 1.9 — Résultats des essais présentés dans [ROS 78|.

Malgré les différences entre les matériaux et les sollicitations mécaniques étudiés

par ces auteurs, Rosinger et al. cherchent a modéliser le fluage des alliages en se
basant sur ces données pour des gammes en températures T (en K) et contraintes
o (en MPa) assez étendues. La loi déterminée par Rosinger et al. qui représente le

23

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



1. Démarche de I’étude

mieux ces résultats dans le domaine « est :

—284.10°
£% = 2000 - gO32E014 exp(iRS : TO ) [s7']. (1.7)

Cette loi est en bon accord avec I'énergie d’activation donnée par Sargent
[SAR 82| pour le zirconium dans le cas de déformation de type dislocation. Les
auteurs attribuent au domaine bi-phasé la loi :

—155.103
£55 — 84 . 5228+0.06 exp ( o ) [s_l} . (1.8)

L’énergie d’activation est en accord avec celle de la diffusion en volume donnée
par Sargent pour les domaines « et 3.

Plus récemment, Hayes et Kassner capitalisent aussi les données produites
par différents auteurs pour démontrer dans [KAS 04, HAY 06] que le fluage
secondaire est bien modélisé dans les alliages de zirconium par cette loi puissance
pour la contrainte et thermiquement activée. La figure 1.10a met en évidence
le changement d’influence de la contrainte sur la vitesse de déformation pour le

zirconium. La figure 1.10b compare les résultats obtenus pour le zirconium, le
Zircaloy-2 et le Zircaloy-4.

., | Zrconium o . 10
107 o Pahutova etal., 99.8%, 400-750C 3 10 o FHCERR &
R 8 o
© Bernstein, 99.95%, 567C 'g% power law 5 4 Zircaloy-4 : E%'
107 |m Ardetetal, 99.8%, 660-810C 3 breakdown | ;-9 L e BE\: =
; o Zircaloy-
|o Gibertetal, 99.8%,50850c~_ __ o€/ | __ L 3
10_5 | O Warda et al., 99.95%, 450-550C 10_” 10
o MacEwen et al, 99.95%, 597-702
1 &———m———
8 107 {0 Novotny etal. 90.8%, 470-750c S/ L1072 10° 1
[a) + Prasad et al. 99.8%, 540-604C, ~64 o
a o Bernstein 99.95%, 520-620C nee 2
E 107 e Filaetal 99.8%.475-7000 L1075 é 167
] £
10" 10 100 e
—— P s
* L
0 158-243,m o X R
10™ S+ tessm iy it it ::,)"‘ Fy
45-62 A N y
¢ il B - e g3 : st
A o 48-87ym | e
.
107 o F107 (T h o e ‘
*‘A [
° Qd n~1.1 I
° g
1077 — : 103
6 5 4 % 2 J 10"
10 10 10 10 10 10 10° 10 107 102 10"
o/G 6/G
(a) Zirconium [HAY 02] (b) Zirconium et alliages [HAY 06]

FIGURE 1.10 — Influence de o sur £%°

Ces résultats mettent clairement en évidence deux régimes de fluage & basse
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Comportement du Zr-4 a haute température

et haute contrainte. Malgré I’absence de données pour le Zircaloy-4 a basses
contraintes, on peut supposer que la tendance sera similaire a celle du zirconium et
du Zircaloy-2.

1.3.2 Essais et métallographies réalisés par Garde et al.

Les travaux de Garde et al. [GAR 78| sont une référence pour le fluage des
Zircaloy dans le domaine bi-phasé. Des essais d’écrouissage sont conduits sur
des éprouvettes de traction dimensionnées en respect avec la spécification ASTM
E8-69. Des alliages de Zircaloy-2 et 4 sont testés. Ils présentent des micro-structures
recristallisées et des tailles de grain de 15 pm pour le Zircaloy-2, et 5 et 11 pm
pour le Zircaloy-4. Les essais sont réalisés sous vide (environ 1,3 1073 Pa), et en
imposant les vitesses de déplacement de la traverse. Les résultats des éprouvettes
de Zircaloy-4 recristallisé ayant une taille de grain de 11 pum sont considérés.

Les résultats mettent en évidence un pic d’allongement a rupture entre 800 et
850 °C (figure 4 de [GAR 78]). La texture des éprouvettes a une influence trés
faible sur ce pic. Les auteurs évoquent une superplasticité car la sensibilité de la
contrainte d’écoulement a la vitesse de fluage est m = % > 0, 3. La vitesse de fluage
affecte, par contre, I’élongation maximale a 850 °C, et la tendance est la méme pour
les tailles de grains de 5 et 11 pum : 'allongement & rupture est le plus important
pour 107° < ¢ < 1074 s71.

FIGURE 1.11 — Métallographie de la surface déformée d’une éprouvette rayée au
préalable [GAR 78|.

Une métallographie de la surface déformée d’une éprouvette Zircaloy-4 avec des
grains de 5 & 20 pm, & 900 °C et une vitesse de 3.3 107* s~! est présentée en figure
1.11. Cette éprouvette avait été rayée avant 1’essai. La rayure post-mortem présente
une discontinuité aux joints de grain mettant en évidence un glissement au joint de
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1. Démarche de I’étude

grain et une rotation pour accommoder la déformation. De plus, la rayure semble
étre inclinée dans le grain 3 par rapport au grain 2.

Cette superplasticité pourrait étre liée a la faible quantité de phase § formée a
850 °C pour le Zircaloy-4. Pour étudier cette hypothése, deux séries d’essais sont
réalisées sur du Zircaloy-4 avec une tenue a haute température de 0.16 et 2 h avant
I’essai. Les micro-structures pour ces deux matériaux obtenues par Garde et al. a
850 °C sont données dans la figure 1.12.

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

FIGURE 1.12 — Métallographies démontrant I'effet d’un maintien de 2 h sur la micro-
structure de I'alliage a 850 °C [GAR 78|.

Ces métallographies mettent en évidence des joints de grains plus épais pour un
maintien & 850 °C de 2h avant 'essai. Le pic d’élongation totale est diminué pour
un maintien de 2h. Il semblerait que le glissement aux joints de grain soit assisté
par ce faible film de phase § qui se créée entre les grains o durs. La coalescence
de la phase 3 se produit par contre pour des temps de maintien plus longs, ce qui
meéne a une couche de [ plus importante qui permet un glissement moindre.

Pour que la micro-structure soit cohérente, notamment aux joints de grain,
un second mécanisme de fluage est nécessairement activé. Garde et al. propose,
d’aprés les observation métallographiques et les figures de sensibilité de la vitesse
de déformation, que la superplasticité est accommodée par diffusion pour de faibles
£2> Par le glissement des dislocations 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 contrainte intermédiaires.

L'effet de la température sur £7 est finalement caractérisé par des éner-
gies d’activation @ € [270, 352] kJ/mol, en fonction de la contrainte. L’exposant de
Norton, calculé a partir de I’évolution de la sensibilité m = 1/n vaut environ 2.8 a
850 °C, pour des grains de 5 et 11 pm.
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Comportement du Zr-4 a haute température

1.3.3 Essais de fluage en traction

1.3.3.1 Machine du Centre des Matériaux (ENSMP)

Les données présentées dans cette section sont tirées du manuscrit de thése de
S. Fréchinet [FRE 01], et de I'article de D. Kaddour qui reprend ces résultats pour
les comparer & ceux du M5 [KAD 04]. Les éprouvettes testées sur ce dispositif sont
des troncons de gaines d’une longueur de 265 mm. Les essais se déroulent sous un
vide avancé de 107% mbar. Nous nous intéressons uniquement aux essais réalisés a
des températures de 700, 750, 800, 825 et 850 °C.

Protocole d’essai et chargement thermo-mécanique

Les gaines sont fixées sur la machine en utilisant des olives a sertir. L’éprouvette
est chauffée & une vitesse de 50 °C/min. Le chauffage est appliqué par 4 lampes
infra-rouge d’'une puissance de 1.5 kW chacune. Le refroidissement est limité par
I'inertie thermique du four. Une fois que la température consigne est atteinte, la
charge axiale est appliquée en 10 s par un vérin électromécanique. Pour un seul
essai, plusieurs efforts sont appliqués par paliers comme le montre la figure 1.13.

€l J

Q
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Q L i

2

@

<

St A
——F (daN) i
—T(°C)
Temps (s)

FIGURE 1.13 — Représentation du chargement thermo-mécanique appliqué par S.
Fréchinet [FRE 01].

De cette fagon, il est possible de vérifier si I'histoire du chargement a un effet
sur le fluage de I’alliage.

Mesures

La température est relevée au centre de la zone de mesures par un thermocouple
de type S thermosoudé directement sur I’éprouvette. Une différence en température
de 5 °C est mesurée dans la zone utile. L’effort est mesuré par deux capteurs selon
la contrainte souhaitée, qui ont des capacités maximales de 20 et 100 daN.

27

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



1. Démarche de I’étude

Une mesure par extensométrie LASER est mise en place & partir de deux
drapeaux d’alumine collés sur la surface du tube par de la colle réfractaire. Cette
méthode permet d’éviter le contact entre 'appareil de mesure et le tube, mais
nécessite tout de méme de coller les anneaux d’alumine. Les drapeaux servent de
traceurs : un émetteur envoie une nappe LASER et le récepteur mesure la perte de
signal liée a leur présence. La distance entre les deux drapeaux est suivie en temps
réel. Pour ’emploi de cette technique deux hublots sont disposés de part et d’autre
de I'enceinte du four.

Un suivi de résistivité permet de s’intéresser a la transformation de phase lors
des chauffage et refroidissement de I'éprouvette. Ce moyen de mesure sert aussi de
dilatométre pour calculer la variation de longueur pendant 1’essai mécanique. Les
écrous des olives a sertir permettent aussi de conduire le courant, et deux points de
mesure sont ajoutés sur I’éprouvette, & une distance de 20 mm.

Ezploitation des essais

La température est supposée homogéne dans la zone utile. La déformation
vraie moyennée dans la zone utile est calculée a partir des mesures de résistivité
et d’extensométrie. La contrainte vraie est calculée a partir de la déformation
vraie sous les hypothéses de sollicitation uni-axiale et de conservation du volume.
Les intervalles de temps destinés au calcul des vitesses de fluage stationnaires €7
sont déterminés & partir de la courbe de fluage. De maniére générale, les résultats
présentés par Fréchinet montrent que le fluage primaire n’apparait que pour les
faibles contraintes. Pour les contraintes intermédiaires, le fluage secondaire est
établi dés le début du palier (I’établissement de la charge prend 10s).

Résultats pour la phase «
En utilisant un modéle exponentiel de type Norton pour la contrainte et Arrhé-
nius pour la température, Fréchinet détermine la loi :

*SS

1,63 108 —(360.10% £ 30.103

T R-T

valide pour des contraintes uni-axiales vraies o supérieures a 10 MPa. Pour rappel,
I'énergie d’activation est déterminée a partir de 3 température 7' (973, 1023 et 1073
K). Pour des niveaux de contraintes plus faibles, les vitesses de fluage stationnaire
mesurées présentent une dispersion importante rendant difficile I’extraction de para-
meétres matériau. La loi 1.10 est proposée par Fréchinet, en se basant sur les travaux
de Ashby et Frost [ASH 82].

106 —(190.10% + 30.103
éss L . 0_1,3:|:0.5 . GZL'p( ( 90.10 30.10 )) [8_1} (110)

- T R-T

Le mécanisme gouvernant la déformation par fluage a faible contrainte est alors
associé a la diffusion intergranulaire, et pour des contraintes supérieures a 10 M Pa
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Comportement du Zr-4 a haute température

le glissement par montée des dislocations serait le mécanisme de fluage dominant.

Résultats pour la phase o + 3

Les essais menés pour les températures de 825 et 850 °C de maniére instantanée
par Fréchinet sont pris en compte. Ils sont réalisés pour o,, < 12 MPa. Pour ces
deux températures, les vitesses de fluage stationnaire sont présentées en fonction
de la contrainte dans un domaine log-log. Une régression linéaire semble pouvoir
modéliser 'effet de la contrainte pour ces deux séries d’essais, et un mécanisme de
fluage par diffusion pourrait étre associé a ce domaine en température et contrainte.
La figure 1.14 rend compte de 'influence de la température sur les vitesses de fluage
secondaire pour les faibles contraintes. Une nette augmentation de I’énergie d’acti-
vation, calculée point par point d’aprés les données de [FRE 01], est observée dans
le domaine bi-phasé, avec un pic a 850 °C.

10 : 400 ‘
—+—1 MPa ;
——3 MPa
1072 ——5 MPa ||
——7 MPa 300¢ ]
9 MPa —
——11 MPa S
4 £
%10 7 1 S 200¢ 1
> ¥
-6
1077 1 100+ : ¥ 1
* #
L3
L d
-8
%6 0.8 1 12 14 1.6 9 : : : :
' ' 3 ) : : 700 750 800 850 900 950
10°/T(K ) T (°C)
(a) e VS 1/T (b) Energie d’activation

FIGURE 1.14 — Les données de la figure T11.32 [FRE 01] sont retracées en (a) et sont
utilisées pour calculer point par point les énergies d’activation pour chacune des
contraintes (b).

1.3.3.2 Dispositif pour ELFE

Des essais de traction sont réalisés avec le banc d’essai FIGARO sur des
éprouvettes découpées dans les tubes. Deux géométries d’éprouvettes, représentées
sur la figure 1.15a, sont testées. Leur géométrie permet d’éviter les effets de
structure du tube.

Le matériau de 1’étude est le Zr-4 bas étain vierge, pré-hydruré et pré-oxydé.

Protocole d’essai et chargement thermo-mécanique

Les essais sont conduits dans un four étanche et sous vide primaire (de 2 a
5.1072 mbar), réalisé a I’argon. L’éprouvette est chauffée par le four a une vitesse
de 2 °C.s7!. Une fois que la température consigne est atteinte, le chargement de
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|
I
i

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

Longueur 15 mm Longueur 35 mm

FIGURE 1.15 — Géométrie des éprouvettes de traction uni-axiale [DOM 16].

traction est appliqué par un vérin électromécanique a la vitesse de 10 N.s~'. Comme
pour les essais de Fréchinet (voir figure 1.13), plusieurs chargements mécaniques
sont, appliqués par essai.

Mesures

La température est mesurée par un thermocouple thermosoudé sur l'intérieur
d’une des pattes de I’éprouvette. L’incertitude de mesure est donnée a 6 et 2,9 °C
pour les températures respectives de 660 et 960 °C. Le gradient thermique axial in-
duit par le montage est estimé a 1 °C pour une longueur de 4 mm a 700 °C. Comme
pour le dispositif précédent, un hublot permet d’utiliser un extensométre. Quatre
bandes de peinture, a base de poudre de céramique, sont déposées sur ’éprouvette
(voir la figure 1.15b). Ces bandes sont les marqueurs utilisés pour I’extensométrie.
La distance entre les bandes est suivie dans le temps. Les déformations peuvent
étre calculées en utilisant différentes bandes et moyennées sur des longueurs de
référence plus ou moins grandes.

Résultats

Les déformations vraies sont calculées, et les contraintes sont estimées en actua-
lisant la géométrie déformée (o = F'/S(t) en MPa). Les résultats obtenus a 750, 800
et 850 °C pour le matériau vierge sont tracés dans la figure 1.16.

Pour les températures de 750 et 800 °C la dispersion des vitesses déterminées ne
permet pas de distinguer une variation d’influence de la contrainte dans ce domaine
d’étude. Globalement, ces résultats sont en bon accord avec les vitesses mesurées
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FIGURE 1.16 — Résultats obtenus par le dispositif ELFE pour le Zr-4 vierge.

dans I’étude de Fréchinet. A 850 °C, une variation de la pente Aé%°/Ac est observée
entre 10 et 20 MPa.

1.3.4 Dispositif EDGAR

Les dispositifs EDGAR 1 et 2 [REO 90| développés par le CEA, permettent
de réaliser des essais en pression interne sur des tubes long de 50 cm chauffés
par courant direct, et dans une atmosphére de vapeur. Ce dispositif permet
des vitesses de chauffage allant jusqu’a 250 °C.s™!, ce qui permet d’étudier les
conditions thermo-mécaniques du début de 'APRP. Dans le cadre de notre étude,
seules les données des essais de fluage isotherme seront utilisées. Les données ré-
sumeées dans cette section sont tirées du manuscrit de thése de R. Chosson [CHO 14].

Protocole d’essai et chargement thermo-mécanique

Pour les essais utilisés, la température est dans un premier temps imposées
a 350 °C. Un générateur de vapeur permet alors de saturer ’enceinte en vapeur
d’eau. La température d’essai est ensuite imposée par un chauffage a une vitesse
imposée de 10 ou 25 °C.s~!. La pression interne est ensuite imposée aprés un temps
d’attente de 20 a 30 s. Le chargement mécanique est bi-axial, car seul le poids de
la gaine est compensé tel que ogg = 2.0,,.

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



1. Démarche de I’étude

employés sur les essais exploités. Pour la température en peau externe, la mesure est
effectuée au milieu de ’éprouvette soit par un pyromeétre mono ou bi-chromatique,
soit, par un thermocouple de type S directement soudé sur la gaine. La mesure
par thermocouple est locale, tandis que la mesure par pyrométrie est moyennée
dans la zone du spot '°. La température a l'intérieur du tube est mesurée par un
thermocouple mis en place par un isolant en céramique. Le thermocouple n’est
pas thermo-soudé sur 1’éprouvette mais mesure la température ambiante dans la
gaine. Les mesures de température font état d'un gradient d’environ 5 °C sur la
circonférence du tube, et de 15 °C sur sa hauteur.

Une nappe LASER sert & mesurer le diamétre externe D, au centre de I’éprou-
vette. Le calcul de la déformation moyenne tangentielle découle de cette mesure.

Modéle mécanique

Les essais de fluage du dispositif EDGAR, (pression interne) sont dépouillés en
utilisant le critére de von Mises pour calculer une déformation équivalente a partir
de la seule mesure de diamétre externe 1.11. Les calculs sont effectués en considérant
le diameétre moyen de ’éprouvette D,,. Pour calculer la déformation équivalente €3,
AD,, est supposé équivalent & AD,, et ’hypothése de déformations planes est faite
[LIM 00].

2 D
et =—|in(=2 st 1.11
=gl (57 (111)
Opm :7|pi — pe|—2€00 efp(\/geM) [M Pal (1.12)

Le modéle permet de tenir compte, localement, d'un effet de structure lié au
ballonnement. I’axi-symétrie est supposée, et la flexion est considérée comme
négligeable pour de faibles déformations. A partir de ce modéle, la déformation
équivalente est tracée en fonction de la contrainte de von Mises, et la partie
quasi-linéaire de la courbe est utilisée pour calculer la vitesse de fluage secondaire
gdy (voir figure 11.30 [CHO 14]).

Comparaison des essais EDGAR avec ceur de Fréchinet

Les résultats présentés par R. Chosson mettent en évidence une dispersion
importante sur les vitesses de fluage secondaire dans des conditions d’essai similaires
et dans le domaine d’étude 750-800 °C'. Ces résultats sont tracés dans la figure 1.17,
avec la loi déterminée par Fréchinet pour chaque température étudiée.

Du fait de ’établissement de ces résultats sur une période de 30 ans, les mesures,
expérimentateurs, dépouillements, ... changent et la comparaison des résultats
avec ceux obtenus par Fréchinet sur ses essais est rendue difficile. Il est difficile de
conclure sur l'influence du type de sollicitation (traction ou pression interne) et

10. La taille n’est pas précisée.
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FIGURE 1.17 — Comparaison des lois déterminées par Fréchinet et des résultats
EDGAR.

de l'environnement (vapeur ou vide). On peut toutefois noter que la concordance
globale entre les résultats de Fréchinet et du dispositif EDGAR est bonne.

R. Chosson détermine finalement la loi de comportement :

1,85.10¢ —(267.10% £ 10.103
oy = DT o “EOLITANOI00) ),

(1.13)

dans le domaine de validité en température de 873 & 993 K et en contrainte 20
a 80 MPa. Un mécanisme de fluage par montée des dislocations est associé a ce
domaine.

Du fait de la complexité de ces essais et des seules mesures locales de diamétre
et température, ’analyse ne semble pas tout a fait suffisante d’un point de vue
mécanique pour déterminer une loi de comportement. Le banc d’essais EDGAR
est le plus proche de celui congu & P'INSA de Lyon, cependant les mesures tres
adaptées pour établir des critéres de rupture semblent moins adaptées a I’analyse
du comportement en fluage des éprouvettes.

Les essais EDGAR sont menés jusqu’a ’éclatement de la gaine. Une information
intéressante concerne ’absence d’endommagement dans la phase de fluage tertiaire.
En effet, cette phase de localisation de la déformation est alors directement liée au
changement de la géométrie de gaine et a sa striction.
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1. Démarche de I’étude

Conclusions

Les gaines en alliage de zirconium, qui constituent la premiére barriére
de confinement des déchets radioactifs, sont soumises a une pression interne
a haute température dans le cas hypothétique d’'un APRP. Ces sollicitations
thermo-mécaniques ménent au fluage des crayons. Aux températures d’intérét, les
mécanismes de diffusion des défauts sont thermiquement activés, et les joints de
grains jouent un réle important dans leur diffusion.

Pour de faibles contraintes, la diffusion de lacunes en volume ou aux joints de
grains provoque un glissement intergranulaire. Ce mécanisme induit la déformation
macroscopique de la structure. Pour des contraintes assez élevées, la diffusion des
dislocations 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 sollicitation.

Le phénoméne de superplasticité a aussi été introduit. Dans les conditions
propices (taille de grain, vitesse de déformation, contrainte, température, etc), les
grains peuvent accommoder une déformation macroscopique trés importante sans
modifier leur forme équiaxe. Plusieurs mécanismes sont activés en méme temps aux
joints de grains pour permettre ce phénoméne.

En considérant une approche phénoménologique et macroscopique, la loi
&% = Ag"e~7r semble étre trés adaptée pour modéliser le comportement en fluage
des alliages de zirconium. Avec cette formulation, les mécanismes de fluage par
diffusion de lacunes se traduisent par un exposant de Norton de 'ordre de I'unité.
Un fluage de type dislocation est mis en évidence par un exposant compris entre 3
et 5. La superplasticité se caractérise par un exposant m = 1/n ~ 0,3 — 0,4.

Enfin, les paramétres de la loi de fluage sont facilement identifiables.

Plusieurs bancs d’essais destinés a la caractérisation de fluage des Zirca-
loy, dans les conditions thermo-mécaniques de notre étude, ont été présentés avec
leurs résultats. De maniére générale, on constate une dispersion assez importante
entre les résultats des différents bancs d’essai, mais parfois aussi pour un méme
montage. Pour chacun de ces dispositifs, un essai de fluage est réalisé a une tempé-
rature supposée uniforme dans toute I'éprouvette. Une ou plusieurs sollicitations
mécaniques sont alors imposées. La déformation au cours du temps est mesurée
de maniére ponctuelle en surface de I’échantillon. La déformation vraie est utilisée
pour actualiser la contrainte. Les parameétres du modéle sont ensuite déterminés en
utilisant les résultats obtenus pour différentes conditions thermo-mécaniques.

Dans le domaine «, les études présentées mettent en évidence deux mécanismes
de déformation caractérisés par un exposant n ~ 1 pour les basses contraintes et un
exposant n ~ 5 pour des contraintes plus élevées. Les énergies d’activation sont un
peu plus dispersées entre 190 et 360 kJ/mol. Ces études n’utilisent généralement
que trois a quatre points pour déterminer les énergies d’activation (soit 3 ou 4
conditions de température testées).
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Comportement du Zr-4 a haute température

Dans le domaine biphasé, 'étude de Garde et al. [GAR 78] met en évidence
des phénomeénes différents, notamment la superplasticité de 1’alliage entre 800 et
900 °C. Les grains conservent leur forme équiaxe et la translation intergranulaire
accompagnée d'une rotation des grains est observée. Les auteurs déterminent un
exposant 0,3 < m < 0,35 dans le domaine d’intérét, soit un exposant de Norton
2.8 < n < 3.4. Cette superplasticité est intimement liée & 'apparition d’un film de
phase  dans les joints de grains. Lorsque la phase 3 est présente en plus grandes
proportions, 'allongement & rupture est moins important. Du fait de I'apparition
de la phase [, la micro-structure est modifiée. Les données de Fréchinet sont
utilisées pour tracer 1’évolution de l'énergie d’activation () entre 800 et 900 °C.
Cette courbe met en évidence un pic d’énergie d’activation de l'ordre de 400
kJ/mol & 850 °C. Dans le domaine biphasé, il est important de ne pas attendre
trop longtemps a haute température avant I'application du chargement mécanique
pour étre représentatif du cas accidentel. En effet, la micro-structure évolue dans le
temps a température constante en formant de la phase § aux joints de grains ce
qui modifie le comportement en fluage des alliages de zirconium [GAR 78|.

Cet état de l'art réalisé dans le domaine de températures 750-850 °C ser-
vira de référence pour comparer résultats obtenus par notre étude avec la
littérature. Dans le contexte d’'un APRP, il est aisé d’imaginer que la température
de la gaine n’est homogéne ni axialement, ni circonférentiellement. Connaissant
I'influence de la température sur le fluage de cet alliage, ce gradient de température
peut certainement mener a la localisation de la déformation. Il parait alors inté-
ressant de mettre en place un essai qui vise a appliquer un chargement thermique
non-uniforme & la gaine pour en étudier le fluage. Cet essai permettra d’étudier
le comportement de la structure mécanique. Mettre en place un essai n’est pas
suffisant, il faudra avoir en face les mesures qui aideront & son analyse.

Dans le but d’identifier une loi de comportement (influence de la contrainte et
de la température sur la vitesse de déformation) a partir d'un seul essai, il faut que
I’essai se référe a des températures et contraintes différentes. La mesure des champs
de déformation et de température est le point clé de la démarche. C’est tout I'enjeu
du chapitre 2.
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1. Démarche de I’étude
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Chapitre 2

Essais de fluage en pression interne a
haute température

Ce chapitre présente la conception d’un essai de ballonnement couvrant
une gamme étendue de conditions thermo-mécaniques. Le dispositif,
les essais et les mesures sont détaillés. Dans le but de modéliser et

d’analyser les essais, des mesures cinématiques et thermiques de
champs sont adaptées au montage. Les choix des instruments et des
méthodes de mesure par analyse d’images numériques, en deux
dimensions, ne sont pas conventionnels pour notre application. Les
deuzr méthodes principales, de corrélation d’images numeériques et de
thermographie proche infra-rouge sont détaillées, et qualifiées sur le
banc d’essai avec des essais dédiés. L’analyse d’un essai démontre que
le montage garantit une différence de température d’environ 15 a
25 °C entre le milieu et la frontiere de la zone observée. Une
distribution des vitesses de fluage secondaire similaire a celle du profil
thermique est mesurée, mettant en évidence [’effet important de la
température sur le fluage du tube. Les déformations et températures
mesurées en surface dans une zone de longueur aziale de 20 mm au
cours de l’essai assurent des conditions thermo-mécaniques riches qui
pourront étre capitalisées par la modélisation des essais.
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Introduction

2.1 Introduction

La caractérisation des matériaux connait un essor depuis une vingtaine d’années,
expliqué par I'amélioration des machines d’essai, des technologies de mesure, mais
aussi par les avancées de la modélisation et du calcul numérique (éléments finis,
NURBS, parallélisation, ...). L’analyse dite inverse permet de déterminer une loi
de comportement supposée, ou non, en modélisant les essais a partir de données
mesurées. Le couplage expérimental /numérique permet des analyses mécaniques
complexes, comme notamment l'optimisation de la géométrie d’éprouvettes de
traction bi-axiale [AVA 16] pour la caractérisation d’une loi de comportement.
Dans la démarche proposée ici, les essais sont optimisés pour déterminer la loi
de comportement décrite en équation (?7?), avec une analyse inverse utilisant la
modélisation par éléments finis des essais.

N. Tardif et al. ont développé un banc d’essai permettant de réaliser des essais
bi-axiaux en appliquant un chargement en traction/compression et en pression
interne [TAR 11]. Grace a ce dispositif et dans le contexte d’une rupture par
fluage du fond de cuve de centrale nucléaire, l'initiation et la propagation de
fissure dans les aciers de fond de cuve soumis a des conditions thermo-mécaniques
représentatives d’un accident grave en centrale nucléaire sont étudiées. En termes
d’instrumentation, une caméra infra-rouge permet de faire de 'imagerie thermique
et une caméra rapide permet de calculer la vitesse de propagation de la fissure. La
température est supposée homogéne dans la zone utile, et les essais sont réalisés
a 900 et 1000 °C. Ce dispositif a constitué le point de départ pour concevoir les
nouveaux essais. Son adaptation aux essais de ballonnement par fluage sur les
gaines a nécessité :

- le changement de la technique de raccord entre I'éprouvette et les mors qui se
fait avec des olives a sertir pour les tubes de Zr-4,

- la re conception de I’enceinte de maniére a augmenter le nombre de points de
vue sur la circonférence du tube,

- le changement de la solution d’étanchéité entre les parties inférieure et
supérieure de I'enceinte,

- ’ajout d’un deuxiéme circuit pneumatique argon pour rendre indépendants le
balayage de I’enceinte et la pressurisation interne,

- I’'ajout d’une sonde de pression pour I'atmosphére de 1’enceinte.

Contrairement aux essais réalisés par N. Tardif, qui sont isothermes et a
une contrainte fixée, I'essai & développer devra tirer profit de I’hétérogénéité de
la température dans la zone utile et référer a plusieurs niveaux de contrainte. Les
verrous techniques reposent essentiellement sur les mesures de champs cinématiques
et thermiques sur des tubes qui gonflent a haute température, dans une enceinte
étanche. De plus, les deux mesures doivent étre réalisées sur des zones proches de
maniére a coupler les deux informations et pouvoir modéliser par la suite les essais.

Lyons et al. et Liu et al. démontrent que la corrélation d’images numériques
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

induit peu d’erreurs jusqu’a 704 °C [LYO 96, LIU 98|, le rayonnement étant trop
élevé aux températures supérieures. Le couplage de lampes LED bleues avec un
filtre passe-bande centré sur la méme longueur d’onde proposé par Grant et al.
[GRA 09| permet de s’affranchir du rayonnement des surfaces a haute température.
Des dispositifs sont maintenant accessibles, & un cotit raisonnable, pour permettre
la mesure a haute température des champs cinématiques [PAN 12, BEA 14|,
mais nécessite un éclairage uniforme, délicat & mettre en place sur un tube. De
plus le couplage de la thermographie avec cette méthode est rendu encore plus
difficile car la CIN utilise des motifs répartis aléatoirement en surface alors que la
thermographie nécessite une surface ayant une émissivité uniforme.

Le dispositif, la procédure et l'instrumentation optique sont dans un pre-
mier temps présentés, puis les solutions pour s’affranchir des verrous techniques
sont, détaillées. La qualification de ces solutions est faite sur des essais dédiés, et le
dépouillement d’un essai est finalement présenté.

2.2 Dispositif expérimental

2.2.1 Eprouvettes

Le matériau d’intérét est l'alliage Zircaloy-4 détendu dont la composition
chimique est donnée dans le tableau 1.2. L’étude de Sills et al. [SIL 79] a montré
que la recristallisation se fait rapidement & des températures supérieures a 700 °C.
Les tubes sont toujours texturés, mais les grains sont équiaxes.

Les tubes, fabriqués par I'entreprise CEZUS, sont découpés par électroérosion
en troncons de 90 mm de long. Les valeurs nominales du diamétre externe @, et de
I’épaisseur e sont 9,5 mm et 0,57 mm. Des mesures d’épaisseur sur les tubes testés ont
mis en évidence des excentricités =, définies par la relation (2.1), comprises entre 1
et 3%. Ces mesures mettent en évidence que ’épaisseur ne varie pas dans la direction
axiale du tube. Ce résultat résulte du procédé de fabrication par laminage & pas de
pélerin des tubes. Des mesures similaires ont été rapportées par Link et. al. [LIN 98].

€maz — Cmin (2 1)
€maz + Emin

(1]

La géométrie et les composants de la zone utile sont présentés dans la figure 2.1.
La zone entre les spires de I'inducteur, longue de 20 mm, permet de visualiser I’évo-
lution du tube pendant ’essai par des moyens optiques. Des raccords' sont sertis
sur les tubes, réduisant la longueur entre les mors a 58 mm. Ces raccords font la
liaison entre les mors congus par N. Tardif [TAR 09] et les gaines, permettant 1’ap-
plication d’un effort de traction / compression dans la direction 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

Olives a
sertir

90mm
58mm

Spires

a) c)
FIGURE 2.1 — Les géométries de ’éprouvette (a) et des composants de la zone utile
(b) sont présentées. Le repére de 'étude est donné dans (c).

La CIN nécessite la dépose d’un mouchetis en surface de I’éprouvette. Une pein-
ture 2 noire est utilisée pour appliquer la sous-couche et des particules de BND sont
déposées sur ce revétement noir. La taille des motifs du mouchetis varie entre 10 et
120 pm.

Trois thermocouples sont soudés dans la hauteur de la zone utile (la peinture
est localement enlevée avec du dégraissant de surfaces), permettant de mesurer lo-
calement la température en surface du tube. Les deux cables du thermocouple sont
séparés par une bague en céramique?® pour éviter tout contact autre que celui avec
le tube. Le diamétre des fils du thermocouple* est 0,078 mm. Il a été choisi le plus
petit possible pour minimiser I'apport de matiére (lié¢ a la soudure par point) en
comparaison a la faible épaisseur du tube.

2.2.2 Banc d’essais

Deux clichés du montage sont donnés sur la figure 2.2.

2. Thermo-coating 1200 °C - ULFALUX
3. SH-1-124
4. CAB KX 04
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

Raccord Thermocouples

Cellule d'effort

Spires

Boite de
capacités

Mouchetis
Mors mobile

Arrivée balayage argon

Sonde de pression

FIGURE 2.2 — Dispositif d’essai : vue globale de ’enceinte (a) et vue intérieure de
I’échantillon (b).

2.2.2.1 Composants du dispositif

[’éprouvette est montée par le biais des connecteurs, et d’une conception uti-
lisant des manchons expansibles® détaillée dans [TAR 11], sur une machine servo-
hydraulique Schenck 10kN. Les essais se déroulent a l'intérieur d’une enceinte, re-
présentée schématiquement sur la figure 2.3, dans laquelle de I'argon circule a un
débit controlé, et a pression atmosphérique P,. Ce balayage est assuré par une légére
surpression d’argon en amont de ’enceinte couplée & un clapet anti-retour taré a
P,. Le méme systéme en aval de I'enceinte permet d’évacuer le gaz a l'intérieur de
I’enceinte.

Le dispositif permet d’appliquer trois chargements (température, traction et pres-
sion interne) indépendamment les uns des autres.

Les tubes sont chauffés par un systéme inductif. Un générateur de puissance
de 6kW est couplé a I'inducteur présenté sur la figure 2.1, et au refroidissement des
mors de maniére a obtenir un profil thermique axialement non-uniforme dans la zone
observée. La température est asservie” sur la mesure fournie par un thermocouple
thermosoudé dans la zone utile.

Un circuit pneumatique (argon) dédié au chargement 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. I’application de la
pression interne P; sur les mors induit un effort axial F, (effet de fond).

Un effort de compression —F, (voir équation (2.2), on R; est le rayon interne

6

5. ETP Techno 30
6. CELES
7. Eurotherm
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Dispositif expérimental

Cellule

d'effort —» Pression interne

Balayage d'argon

n l T

Air+argon

/
MY Tauimalvar
/AR

Spires Inducteur
?
Anneau
de LED Plan de coupe A-A
FA Enceinte [ vitre en saphir
Vérin hydraulique T O Tubeenzra

FIGURE 2.3 — Schéma du dispositif.

de la géométrie initiale du tube) est appliqué par le déplacement du vérin hydrau-
lique, et mesuré par la cellule d’effort, pour se placer en moyenne dans I’épaisseur
de I'éprouvette dans le cas d’une sollicitation uni-axiale.

F,=P - 7R (2.2)

Cinq vitres en saphir ont été réparties sur la circonférence de I’enceinte et offrent
un accés visuel a la zone utile du tube. Du fait de I’encombrement de la zone utile (fils
des thermocouples), et du dispositif d’essai, quatre caméras sont généralement utili-
sées. Elles sont toutes équipées d’optiques® 200 mm macro. On cherche a conserver
le flux optique en cours d’essai pour réaliser un calcul de CIN précis. Le rayon-
nement du tube a haute température met & mal cette condition. Le couplage de
lumiéres [GRA 09] (ou laser pour linterférométrie [PRA 10]) monochromatiques,
éloignées du domaine infra-rouge, et d’une caméra équipée d’un filtre passe-bande
permet de s’affranchir de ce probléme. Deux anneaux de LED ? sont mis en place au-
dessus et en-dessous du tube de maniére a obtenir un éclairage uniforme. Ces lampes
possédent un mode d’éclairage flash fournissant une intensité lumineuse puissante,
jusqu’a 500% de la puissance nominale, sur des temps courts.

Deux de ces caméras ' sont équipées d’un filtre passe-bande!' centré 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 fluage en pression interne a haute température

gueur d’onde A = 470 nm des LED. Les deux autres caméras '> n’ont pas de filtre
et assureront la mesure dans le domaine spectral proche infra-rouge.

2.2.2.2 Procédure d’essai

L’atmosphére de l'enceinte est balayée par de ’argon avant chaque essai. De
plus, un flux d’argon persiste pendant I’essai afin de minimiser la prise d’oxygéne
par le métal & haute température. Les métallographies réalisées apres les essais per-
mettront de qualifier le caractére peu oxydant de I'environnement. Le chargement
thermo-mécanique que subissent les éprouvettes au cours d’un essai est représenté
sur la figure 2.4.

consigne |

P2 P 3 J

P1 1

| —— Pression 1

| —— Effort Fl 1
. F

| = Température 2 |:3 1

Temps

FIGURE 2.4 — Chargement thermo-mécanique typique d’une éprouvette.

La vitesse de chauffage des échantillons est imposée & 3 °C.s~!. La machine de
traction est pilotée en effort imposé. Une fois la température de consigne atteinte,
trois étapes de fluage sont appliquées successivement a des niveaux de pression P,
(et d’effort F;) différents. Le but est de mesurer, pour chacun de ces chargements
mécaniques, les vitesses de fluage secondaire £° sur toute la hauteur observée
du tube. La durée de chaque palier mécanique est choisie de maniére a ne pas
dépasser €., = 4% par chargement. Les déformations ne sont pas calculées pendant
I’essai, mais il est tout de méme possible d’écourter les paliers par une intervention
manuelle.

Un signal analogique est déclenché au début du chauffage et est utilisé pour
enregistrer les données d’intérét. Le front montant du signal déclenche le flash
des lampes, la capture des images utilisées pour la CIN, l'enregistrement de la
pression dans les mors, dans l'enceinte et de l’effort mesuré par la cellule de la

12. Prosilica GE4900, ALLIED
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Analyse d’images numériques pour la mesure de champs cinématique et thermique

Schenck. Ce sont les grandeurs d’intérét pour ’aspect mécanique de l’essai. Le
front descendant du signal déclenche la capture des images sans éclairage pour les
mesures dans le proche infra-rouge et I’enregistrement des températures mesurées
par les thermocouples.

A la fin de Dessai, la consigne en température est imposée a la température
ambiante. Le refroidissement du tube est assuré par conduction (les mors sont
refroidis a l’eau) et par convection (balayage d’argon). La température en surface
externe du tube passe ainsi de 800 & 400 °C en 10 s environ.

Le banc et la procédure d’essai, présentés ci-dessus, permettent d’obtenir
un chargement thermo-mécanique hétérogéne en surface externe de ’échantillon.
Des mesures de champs, a la fois cinématiques et thermiques, sont alors nécessaires
pour analyser le comportement au fluage des tubes de Zr-4.

2.3 Analyse d’images numériques pour la mesure de
champs cinématique et thermique

Deux méthodes d’analyse d’'images numériques sont adaptées au banc d’essai de
maniére a mesurer les distributions axiales de la température, et de la vitesse de
3 ~SS
fluage secondaire €.

2.3.1 Thermographie proche infra-rouge

Pour rappel, un mouchetis est appliqué sur la surface externe des tubes dans
le but de déterminer, par corrélation d’'images numériques, les déplacements axial
et circonférentiel dans la région observée. Les motifs sont des taille variables, 10 a
120 pm, et réalisés avec deux peintures d’émissivités différentes. La thermographie
est basée sur le rayonnement d’une surface, caractérisée par son émissivité. Pour
pouvoir utiliser cette méthode, il est nécessaire de distinguer le mouchetis sur la
surface du tube. La faible résolution des capteurs de caméras infra-rouge ne permet
pas de faire ce travail, et le choix de 'instrumentation s’est porté sur les caméras
CCD standards. Le principe de la thermographie est briévement détaillé, et le focus
est ensuite fait sur application de la thermographie Proche Infra-Rouge (PIR) aux
essals mis en place.

2.3.1.1 Principe de la thermographie

Toute surface, définie par son émissivité ¢ € [0, 1] et sa température T > 0
K, émet une énergie électromagnétique sous la forme d’un rayonnement, dans un
intervalle de longueurs d’ondes [\, A\o].

La loi de Planck décrit le flux total monochromatique ®° émis par un
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

corps noir comme une fonction de sa température T et de la longueur d’onde A de
I’énergie électromagnétique. Le flux total monochromatique ®. émis par un élément
de surface AS d’émissivité € uniforme et observé sous I’angle solide €2 peut s’écrire :

(A, T) / / )- L\, T, dS,d2) - dS - d2  [photon - 57'] (2.3)
AS

2 A 5
h - c !
exp| ——— | —
P\kxT
ou L° est la luminance monochromatique caractérisée pour un corps noir par la
loi de Planck (voir I’équation (2.4)), h est la constante de Planck, ¢ la célérité de
la lumiére et k la constante de Boltzmann. Cette expression intégre le fait que le
rayonnement émis par un corps noir hémisphérique ne dépende pas de la direction
d’émission.
La mesure d'un flux émis par une surface est difficile a réaliser car la réflexion

d’un flux recu ®,.. par cette surface y est souvent superposée. Le flux recu &,,; par
un radiométre est donc :

By (N, T) = (N, T) + By p (N, T)
— (V) B NT) + 12 (V)] - Dy

LY\, T) = (W-m™2-sr7! - ym™'], (2.4)

(2.5)

Les capteurs quantiques des radiomeétres utilisent D’effet photoélectrique
pour créer des électrons a partir des photons recus. Le flux d’électrons est mesuré
pendant le temps d’exposition ¢; pour chaque pixel. La tension mesurée pour
chacun des pixels est finalement convertie sous la forme de niveaux numériques I.
La modélisation de la chaine de mesure étudiée par Cabannes1996 permet d’écrire
I comme une fonction de la réponse spectrale de la chaine W (X) et du flux regu
par le détecteur Py, :

/ W (A) - Buor (N, T) d. (2.6)

C’est ce modéle radiométrique, fournissant la relation recherchée entre la
température 1" de la surface 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 Application de la thermographie PIR au banc d’essais

Les essais sont réalisés dans une enceinte fermée, et le tube n’est pas éclairé au
moment des prises d'images dédiées a la thermographie. On suppose par ailleurs que
I’environnement ne réfléchit pas le rayonnement émis par le tube sur ce dernier. Le
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Analyse d’images numériques pour la mesure de champs cinématique et thermique

flux total se résume uniquement au rayonnement émis par la surface du tube. La
chaine de mesure optique, depuis le rayonnement émis par le tube jusqu’au nombre
de photo-électrons IV, capturés par pixel, est représentée sur la figure 2.5.

—, Tube Enceinte

N A\

: Air+argon B Air

i —> >

i >

E @ e > Np€

i —> —> -

e > d

i Vitre en . ;

i saphir Optiques Détecteur
Tatm Tsap Tair  Tobj Tdet

FIGURE 2.5 — Schéma de la chaine optique pour la thermographie.

Plusieurs composants disposés entre le tube et le détecteur vont influer sur le
flux de photons recu par un pixel. La réponse spectrale de notre chaine d’acquisition
est donnée par l'équation (2.7), ot 1es Tutm. sap, air, obj SONt les transmissivités des
composants impliqués, et 174, 'efficacité quantique du capteur (e~ /photons).

WA = Tatm (A) - Taap (A) - Tair (A) - Topg (A) - Thaer (A) (2.7)

Pour une étude plus détaillée des paramétres influents, et des limites de cette
modélisation, le lecteur pourra se référer a [SEN 03].

L’étalonnage de la loi radiométrique peut se faire par (a) l'évaluation de
la réponse spectrale de la chaine de mesure et du dispositif de conversion de N,
en niveaux numériques, ou (b) l'identification d’'un modéle radiométrique simplifié
nécessitant uniquement des points de mesures en température 7},., et en niveaux
numériques [. Dans le premier cas, il s’agit de déterminer les caractéristiques de
chacun des composants indépendamment les uns des autres [SEN 03, MER 96].
C’est un étalonnage long, mais indispensable, qui doit étre effectué avant chaque
utilisation du systéme de mesure.

La deuxiéme méthode d’étalonnage parait étre la plus adaptée a nos essais. En
effet, les données du chauffage du tube sont un bon support a I’étalonnage de la
loi radiométrique. La notion de longueur d’onde effective A, [SEN 13, SAU 97] est
ici employée avec la loi de Planck dans le but d’identifier un modéle radiométrique
simplifié. L’intensité du signal numérique I est définie dans I’équation (2.8), ot Ky,
est une constante d’intégration, et L° la luminance monochromatique caractérisée
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

pour un corps noir.

I'=t;- E(Ae) -W ()‘e) ' LO()‘ea T) - Kint (28)

En utilisant ’équation (2.3), le modéle radiométrique peut étre inversé et exprimé
par ’expression :

K
Thnes = —r (2.9)
In Ka +1
1
ou les constantes K et Ky sont définies dans les équations (2.10).
h/ - C 4
Kl:k-)\’ K2:2'€()\e)'0')\e W(Ae)tsznt (210)

La caméra Prosilica GE4900, utilisée pour réaliser la thermographie PIR,
encode les données sur 8 bits et posséde un capteur de 4872x3248 px2. La notion de
niveaux de gris (ndg) est substituée a celle des niveaux numeériques. La dynamique
maximale est donc de 28 =256 ndg.

La loi radiométrique (2.9) est étalonnée, pour chacun des essais, en utilisant
les données mesurées pendant le chauffage du tube. Une gamme en température
d’environ 150 °C est considérée pour étalonner le modéle radiométrique. Les mesures
de température T,,.; des thermocouples, thermosoudés dans la zone observée, sont
corrélées avec les niveaux de gris I de thermocouples numériques construits a coté
des réels. On suppose ici que la température admet une distribution axi-symétrique.
La figure 2.6 illustre que l'intensité lumineuse, mesurée en surface du tube,
augmente avec la température.

(a) 760 °C (b) 780°C  (c)800°C  (d) 820°C  (e) 840 °C

FIGURE 2.6 — Images prises au cours du chauffage d’une éprouvette de 760 a 850 °C.

Dans chacune des zones de thermocouples numériques, I’émissivité n’est pas uni-
forme. Méme si ’émissivité est moins influente sur la mesure d’intensité lumineuse
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Analyse d’images numériques pour la mesure de champs cinématique et thermique

(et donc sur la température estimée) dans le domaine PIR que dans I'IR [MER 96],
il est nécessaire de distinguer le mouchetis. La haute résolution des caméras CCD
donne accés a cette information, permettant de sélectionner les données d’intérét
dans les thermocouples numériques. Pour notre application, les niveaux de gris les
30% les plus élevés de I’histogramme dans chaque thermocouple numérique sont
moyennés, pour chaque temps de mesure.

Avec l'aide de ce seuillage, 1’émissivité est supposée uniforme dans la zone
observée et constante sur la gamme en température étudiée. Les mesures de
température par thermocouple sont tracées en fonction des mesures de niveaux de
gris sur la figure 2.7. Le modéle identifié est tracé sur cette méme figure.

850 | | | ”
N
o
'y
800} o
%) + TC1
< * TC2
é e TC3
— 750t = = =Modele |-
700}
50 100 150 200
I (ndg)

FIGURE 2.7 — Les mesures de température par thermocouple sont tracées en fonction
des mesures d’intensité pour chaque zone.

Les trois courbes T,,.s(I), relevées pour des positions axiales distribuées dans
la hauteur de la zone utile, se superposent. Ce résultat permet de valider les
hypothéses décrites ci-dessus au sujet de ’émissivité. Les hypothéses sous-jacentes a
la simplification de la loi de Planck sont elles aussi validées par la bonne corrélation
entre les mesures et le modéle étalonné.

2.3.2 Corrélation d’images numériques
2.3.2.1 Principe

La corrélation d’images numériques (CIN) est une technique utilisée pour de
nombreuses applications dans le domaine de la mécanique expérimentale. Cette mé-
thode repose sur la comparaison d’une image f d’un état déformé d’un objet étudié

49

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



2. Essais de fluage en pression interne a haute température

a une image g de son état de référence. La transformation apparente ®,(z) subie
par le point matériel x entre ’état de référence et 1’état déformé est alors recher-
chée. Le champ de déplacement u, représentant cette transformation, est solution
de I'équation de la conservation du flux optique :

f(z) = g(z + u(2)). (2.11)

Dans le but de déterminer cette solution de maniére précise, la surface a analyser
doit présenter des motifs aléatoires, qu'’ils soient naturels (texture) ou bien déposés
avec un revetement. De plus, ’éclairage doit étre constant dans le temps de maniére
a ce que l'intensité lumineuse des motifs reste inchangée au cours de la déformation
de la surface.

La CIN a été initialement développée par Sutton et al. [SUT 83| en utilisant
une méthode, dite locale. Dans cette approche, I'image est découpée en imagettes
de taille et recouvrement variables. Le champ de déplacement u est calculé dans
chacune des imagettes de maniére indépendante.

Une seconde approche, dite globale, maille la zone d’intérét avec des éléments
connectés les uns aux autres par des nceuds [BES 06]. Le champ de déplacement est
alors recherché sous la forme v = ", u; N;(x), avec N; la base des fonctions de forme

utilisées. On peut trouver dans la littérature des bases éléments finis, éléments finis
enrichis [RET 07|, NURBS [RET 10], etc.

2.3.2.2 Application & nos essais

La stéréo-corrélation aurait pu étre choisie pour obtenir des champs de dé-
placements 3D, cependant deux caméras sont requises pour cette méthode par
point de mesures. Il est prévu sur ce banc d’avoir deux positions azimuthales pour
mesurer les champs thermiques et cinématiques. ’emploi de deux caméras pour
un point de mesures cinématiques est donc exclu. La CIN 2D est alors choisie pour
nos essais dans le but de mesurer les déplacements axial et circonférentiel sur la
génératrice du tube en vis-a-vis avec la caméra. Ce choix peut paraitre surprenant
de par le caractétre 3D des essais de ballonnement de tubes. Il est évident que des
erreurs liées au mouvement hors-plan de la surface observée affecteront la précision
des distributions axiales de vitesses de fluage mesurées. La partie 2.5 est dédiée a
I’étude de ces erreurs.

Le logiciel Ufreckles, développé par J. Réthoré, est utilisé pour calculer
les champs de déplacements dans la zone d’intérét. Le probléme de la conservation
du flux optique est résolu par un algorithme utilisant la méthode non linéaire des
moindres carrés et en choisissant une base de projection éléments finis. L’élément
Q4 est choisi et la taille des éléments est de 30*30 px?, la taille du pixel pouvant
varier entre 6 et 10um. Les mesures sont extraites sur la génératrice en vis-a-vis de
la caméra en utilisant les fonctions d’interpolation de la base élément finis. Les dé-
formations vraies sont couramment utilisées dans les problémes de visco-plasticité,
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Qualification de la thermographie PIR

c’est pourquoi egg et e,, sont calculées. La déformation radiale e,, est déduite
sous hypothése d’incompressibilité du matériau rappelée dans I’équation (2.12), et
généralement respectée a haute température. Le critére isotrope de von Mises est
choisi pour calculer les déformations vraies équivalentes e, (voir équation (2.13)).

€L+ e +er=0 (2.12)

N[

52}5 = [%(ggz + 630 + 627’)} (213)

La figure 2.8a présente les courbes de fluage de cinq points distribués sur la
hauteur de la zone utile, et la figure 2.8b les vitesses de fluage associées.

0.16 gX10 , :
0.42
o1al | + 042 £ S . -
o o018 ‘P 5 A2 o 018 1
0.12} x0.02 1 )
—016 . 7 4 Lo | 4
0.1t > -0.35 1 z 3
: I |
S 0.08 &
o> 2+ 1
0.06{ W8
0.04r iR 1
0.02} Or 1
0 sl i i _g i i h
350 400 450 500 550 50 400 450 500 550
Temps d’'essai (s) Temps d'essai (s)
(a) Courbes de fluage (b) Vitesses de fluage

FIGURE 2.8 — (a) Déformations équivalentes de fluage en fonction du temps et (b)
vitesses de déformation équivalente en fonction du temps pour 5 points de mesures.

Une période temporelle At; d’évaluation des vitesses de déformation est ensuite
sélectionnée pour chacun des paliers de pression interne de maniére a ce que le fluage
secondaire soit atteint par chacun des points matériels de mesure. La distribution
axiale des vitesses de fluage secondaire résulte finalement du calcul de la pente des
courbes de fluage. Elle est finalement estimée dans les intervalles At;, pour chacun
des points matériels étudiés.

2.4 Qualification de la thermographie PIR

La méthode d’étalonnage du modéle radiométrique (2.9) a été présentée en partie
2.3.1.2. On cherche dans cette partie a caractériser les incertitudes sur les tempéra-
tures mesurées et les différences entre les mesures par thermocouple et par thermo-
graphie.
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

2.4.1 Incertitudes des mesures par thermocouple

La figure 2.9 schématise la chaine d’acquisition des mesures par thermocouple.

Soudures LEMO Compensation

/
S I

Fils Tc Fils Tc

TEPI FlexTest SE

<— Tube

FIGURE 2.9 — Chaine d’acquisition de la mesure par thermocouple.

Les cables du thermocouple (catégorie 1) sont connectés a un passe-cloison '3.
Les cables de thermocouple font la liaison (faible distance) entre le LEMO et les
cables de compensation (catégorie 2). Ces derniers sont branchés sur un convertis-
seur et amplificateur (TEPI BEP304), lui-méme relié au controleur FlexTest SE.
Chacun de ces composants induit des erreurs dans la transmission du signal, et
donc sur la température mesurée en sortie de la chaine d’acquisition. Le tableau 2.1
résume les incertitudes de mesures données par les fabricants des composants.

TABLE 2.1 — Incertitudes de mesure données par les fabricants.

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 incertitude (annoncée par le fabricant) sur la
chaine de mesure. Cette incertitude vient principalement de la compensation de
soudure froide. Si la soudure froide n’est pas a la température a laquelle le systéme
a été étalonné, la conversion de la tension mesurée vers la température est erronée.
Pour réduire cette incertitude, le BEP304 est allumé a minima 2 h avant de faire
des acquisitions.

La précision de la chaine de mesure est aussi en lien avec les thermosoudures, et
les cables utilisés. Les erreurs liées a la thermosoudure sont tres difficiles a estimer,
et rarement prises en compte (ni méme mentionnées)... Dans le cas du systéme a
induction, ’environnement du tube n’est pas porté a haute température. [.’atmo-
sphére a donc tendance a refroidir le tube en surface. Dans le but de minimiser la
convection entre le tube et 'atmosphére de ’enceinte, les fils de thermocouple les
plus fins possible ont été sélectionnés. Cette caractéristique permet de diminuer
I’apport de matiére de la thermosoudure, mais aussi de garder un ratio convenable
entre le diametre des cables et I’épaisseur de la gaine.

13. HGP.25.903..CLKPV et FFA.2S5.903.KC, LEMO.
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Qualification de la thermographie PIR

Dans le but d’estimer de maniére plus réaliste l'incertitude de la chaine
de mesure (& partir des cables de compensation), un calibreur!* est placé en
amont des fils de compensation. Il sert a simuler la température mesurée par un
thermocouple K. Une fois que le comportement du convertisseur est stabilisé, 5
voies de mesures sont évaluées pour des températures de 720 a 880 °C avec un pas
de 20 °C. L’erreur maximale entre la mesure et la consigne est de 0,4% et I'erreur
moyenne est 0,18%.

L’erreur liée a la chaine d’acquisition est bien dans la gamme d’incertitudes
donnée par le fabricant, et bien inférieure a ce qui est annoncé. La mesure par
thermographie PIR mise en place repose sur cette mesure car les thermocouples
étalonnent le modéle radiométrique (équation (2.9)).

2.4.2 Essai dédié a la thermographie PIR

Maintenant que les incertitudes sur les mesures par thermocouple sont précisées,
au moins pour une partie de la chaine d’acquisition, un essai dédié a la comparaison
des mesures par thermocouple et par thermographie PIR a été mis en place.

2.4.2.1 Principe

Au cours de cet essai, un chargement uniquement thermique est appliqué (sous
effort nul). Trois thermocouples sont thermosoudés dans la zone utile. Une caméra
Prosilica GE4900 observe cette zone. Les images sont prises a une fréquence de 1
Hz et une ouverture de f/11. Les mesures des trois thermocouples sont tracées sur
la figure 2.10.

Trois cycles thermiques triangulaire d’amplitude 25 °C sont appliqués a des
consignes statiques de 755, 830 et 880 °C, et des vitesses de chauffage et refroi-
dissement de 2,2 °C.s~!. Un modéle radiométrique est déterminé pour chacune des
étapes de chauffage précédant les cycles thermiques. Les modéles radiométriques
sont appliqués a leur cycle thermique respectifs, et les températures mesurées par les
thermocouples numériques sont comparées a celles mesurées par les thermocouples.

L’essai mis en place va permettre d’évaluer la précision de la mesure de ther-
mographie PIR sur nos essais. Il faut tout de méme noter que cet essai est plus
discriminant que les essais de ballonnement, pour lesquels la température a une po-
sition axiale donnée varie trés peu. De plus, une différence de seulement 15 & 25 °C
est observée entre les points chaud et froid de la zone ou la sensibilité du modéle
radiométrique est la meilleure (c¢’est-a-dire un faible 67'/1 sur la figure 2.7).

14. Fluke 725 Multifunction Process Calibrator
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FIGURE 2.10 — Mesures des trois thermocouples soudés dans la zone utile.

2.4.2.2 Etalonnage des modéles radiométriques

Les paramétres des modéles radiométriques déterminés a partir de chacun des
niveaux de chauffage sont donnés dans le tableau 2.2. Le temps d’exposition t; et la
longueur d’onde équivalente A\, sont aussi présentés pour chacun des modéles dans
ce tableau.

TABLE 2.2 — Paramétres du modéle radiométrique et temps d’exposition pour chacun
des cycles.

Cycle 1 Cycle 2 Cycle 3
t; (ms) 70 30 14,2

K; (K) 1,60-10* 1,66-10* 1,67.10*
K, (ndg) 5,96-10% 4,34-10° 2,4-10%
A (nm) 897 869 862

K5 est le paramétre le plus sensible a la variation de la consigne statique. On
peut observer la diminution de A, avec 'augmentation du niveau de la consigne
statique. Cette tendance est attendue : le spectre du rayonnement se déplace vers le
domaine visible (400-800 nm) avec l’augmentation de la température.

Disposant de trois modéles étalonnés pour des plages de températures différentes,
avec des temps d’exposition t; connus, il est possible de tracer sur une méme figure
la température en fonction des niveaux de gris normalisés par ¢;. Le résultat est
présenté sur la figure 2.11.
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FIGURE 2.11 — Superposition des trois modéles radiométriques.

La continuité entre les trois modéles valide le comportement linéaire I., o t;.
Cette courbe est intéressante puisqu’elle va permettre de dimensionner le temps
d’exposition des caméras dédiées a la thermographie, en prenant en compte la valeur
maximale souhaitée en niveau de gris pour une consigne en température donnée.

2.4.2.3 Différences entre les mesures thermocouple et de thermographie

La figure 2.12a présente les mesures par thermocouple et thermographie PIR
(thermocouples numériques Tp;r) au cours du cycle thermique 2. On observe que
le signal triangulaire est bien capté par la méthode de thermographie, et que les
niveaux de température sont bien respectés. La différence entre les mesures de
thermographie et par thermocouple est tracée sur la figure 2.12b.

Les différences moyennes et maximales calculées pour chacun des cycles sont
présentées dans le tableau 2.3.

TABLE 2.3 — Différence entre les mesures de thermographie et par thermocouple
pour chaque cyclage.

Cycle  [AT|mean(°C)  [AT|maz (°C)  [AT/T|mean(%0)  [AT/T |maz(70)

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 a la mesure ther-
mocouple est inférieure a 0,25%. Pour rappel, 'incertitude moyenne sur la chaine

%)
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

de mesure thermocouple est d’au moins 0,18% de la valeur mesurée. On considére
que les erreurs de la thermographie PIR mise en place sur le dispositif sont dans
I'incertitude de mesure des thermocouples, ce qui est acceptable. En réalité, 'utili-
sation de la thermographie permet méme de minimiser I'influence des incertitudes
de mesure des thermocouple en déterminant un modéle radiométrique unique
satisfaisant au mieux les mesures des trois thermocouples pendant le chauffage.
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(b) Différence entre les mesures

FIGURE 2.12 — Comparaison des températures mesurées par thermocouple (Th) et
thermographie (Tprr), pour le cycle thermique 2.
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

2.5 Qualification des mesures cinématiques

L’utilisation de la corrélation d’images numériques en deux dimensions a été
choisie pour mesurer les vitesses de fluage secondaire de la génératrice en vis-a-vis
avec la caméra. Elle est généralement appliquée sur des objets plans subissant des
transformations dans ce méme plan (par exemple un essai de traction uni-axiale).
Dans le cadre de notre étude, I’objet est tubulaire et la transformation se fait dans
la direction radiale (hors-plan). Il est évident que ces paramétres vont induire des
erreurs systématiques dans le calcul des déplacements. La figure 2.13 illustre bien le
probléme que représente le ballonnement pour mesurer la distance entre les points
M’ et Q" dans I'état déformé. L’utilisation de la CIN en 2D ne donne accés qu’a la
mesure de hj, alors que c’est la distance hy qui permet de calculer la déformation &
la surface du tube en connaissant la distance initiale h;.

\ Géométrie v
/ déformée

Géométrie Systeme optique  pj5n gy capteur
initiale équivalent

FIGURE 2.13 — Schéma du probléme de la transformation hors-plan.

Le déplacement hors-plan d’une surface induit des erreurs systématiques, qui
peuvent étre corrigées comme 'ont démontré plusieurs études [SUT 08, RET 14b,
PAN 13, FEL 14].

2.5.1 Principe

Deux points clés sont nécessaires a la correction du déplacement hors-plan : (a)
la mesure du déplacement hors-plan, et (b) une modélisation du systéme optique.
La détermination du modéle optique se fait dans la configuration d’essai. La mesure
du déplacement hors-plan est basée sur la méthode de détection de contours. La
configuration des caméras sur cet essai est représentée sur la figure 2.14a. La caméra
utilisée pour la détection de contours est placée a 85 ° de la caméra dédiée a la CIN.
Un essai de ballonnement avec trois chargements en pression interne est appliqué a
I’éprouvette. La figure 2.15 représente la pression au cours de 1’essai.

Seules les mesures cinématiques sont présentées par la suite. Les données sont

o8
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Qualification des mesures cinématiques

Détection de contours
(a) Test configuration (b) CIN 2D (c) Détection de contours

FIGURE 2.14 — La configuration des caméras est représentée en (a). La CIN est
effectuée dans la zone blanche en (b) et les données sont extraites sur la génératrice
représentée en jaune. Le déplacement hors-plan est calculé en utilisant la détection
de contours sur la ligne blanche initialement représentée en (c).

t £t t

3] “4 ]

600 800 1000 1200 1400 1600
Temps (s)

FIGURE 2.15 — Les instants d’intérét sont définis dans cet historique de la pression
interne P; pendant 1’essai.

extraites aux temps tq, to, t3 et t4. Les trois premiers temps correspondent aux
instants ot les profils de vitesse de fluage secondaire sont calculés dans le cadre
d’une identification. Au temps ¢4 I’éprouvette présente un ballonnement important,
ce qui devrait induire des erreurs de mesure non négligeables.
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

2.5.2 Etalonnage du modéle de projection optique

Dans le but de caractériser le bruit sur ce montage, 30 images sont prises dans
la configuration d’essai (pilotage en effort). Le bruit moyen, calculé dans la zone ou
est appliquée la CIN (voir figure 2.14b), est inférieur & 3% de la dynamique pour
chaque image. En appliquant la CIN & cette zone, le déplacement maximum calculé
est de 0,1 px, soit un déplacement inférieur a 1 pym sur la surface du tube. Ce bruit
(qui peut étre lié au pilotage en effort) est acceptable pour notre étude.

La caractérisation de la projection de l'objet dans le plan image du sys-
téme est effectuée sur la base des travaux de Felipe-Sesé et al. [FEL 14]. Au lieu
de translater I'objet (le tube est maintenu sous effort nul dans les raccords), c’est
la caméra qui est mobile. LLa caméra est montée sur une platine équipée d’un pied
a coulisse. Le schéma de la figure 2.16 représente la manipulation. Le déplacement
u, du systéme optique va induire des déplacements (xo — 1) et (y2 — y1)y dans le
plan du capteur, alors que I'objet n’a subi aucune transformation dans ce plan.

. Surface du tube Lentille équivalente Position initiale

i A .

E "M(ro, ©.2) A < Ff

i

i U1 — Ye

1

i Axe optique (OA) .& i

i ®

: ‘ur ‘Ur g2 e

: v . !
! d, Position translatée Plan du capteur

FIGURE 2.16 — Schéma de la manipulation mise en place pour la détermination de
do, T €t Y.

Le but de cette étape est de déterminer la distance initiale d, entre la génératrice
en vis-a-vis avec la caméra et la lentille équivalente (prenant en compte le jeu de
lentilles dans 'optique 200 mm macro), ainsi que I'intersection O (—d;, z., y.) entre
I’axe optique et le plan du capteur. Le déplacement wu, est appliqué au systéme
optique jusqu’a u,, = 1 mm avec un pas de 0,1 mm, puis ramené a I’état initial. La
machine hydraulique est pilotée en effort nul durant cette expérience. La corrélation
d’images est appliquée dans la zone blanche représentée sur la figure 2.14b. Le
modeéle linéarisé d’optique géométrique permet d’écrire les déplacements virtuels en
fonction des paramétres d,, x. et y. :

do (1 — ) = (dy — u) - (2 — ),
do - (y1 = ye) = (do —u) - (Y2 — ¥e) - (2.14)
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Qualification des mesures cinématiques

Ces trois parameétres sont obtenus en minimisant, au sens des moindres carrés,
I’erreur entre le modéle et les mesures de CIN 2D, sur les 19 images prises. Une
distance initiale d, de 613 mm est déterminée, ce qui est cohérent avec le montage.
Le centre O est déterminé a la position (-122 px,-62 px) dans le plan du capteur.
Les déformations axiale ¢, tangentielle ¢, et de cisaillement v sont calculées et
moyennées a l'aide d’une jauge numérique avec Ufreckles. Elles sont tracées en
fonction du déplacement normalisé par le rayon externe initial (r, = 4.75 mm) sur
la figure 2.17.

-4
20 x10 Y Y Y Y
15+ 1
(%]
C
210+ + 1
©
£ 3
S 5| Pente =7.9.10
N}
()]
OF + + *+ + + + + + + + 1
_5 L 1 1 1 1 o
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25
ur/rO

FIGURE 2.17 — Déformations moyennes, induites par le déplacement hors-plan, cal-
culées par une jauge numérique sous Ufreckles.

Les déformations axiale et tangentielle sont superposées, et le cisaillement est
trés faible. La linéarité entre les déformations induites par le déplacement hors-plan
et le déplacement lui-méme est au minimum respectée jusqu’a u, =1 mm.

Le modeéle ainsi déterminé permet de faire le lien entre la position eulé-
rienne d’'un point M, et sa projection dans le plan du capteur. Il faut maintenant
avoir connaissance du déplacement hors-plan u, d’'un point matériel pour corriger
la position réelle axiale a partir du calcul de CIN.

2.5.3 Calcul du déplacement hors-plan basé sur la détection
de contours
La mesure du déplacement hors-plan est réalisée par ’application de la méthode

de détection de contours entre le tube et le fond de I'image. Cette méthode est ba-
sée sur ’analyse du gradient des niveaux de gris dans I'image. Pour assister cette
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température

méthode, il faut amplifier le contraste entre le tube et le fond. C’est dans ce but que
les images sont prises sans éclairage et en tirant profit du rayonnement du tube. La
détection de contours est appliquée en utilisant la méthode détaillée par Réthoré
et al. dans [RET 14a] et implémentée dans le logiciel Ufreckles. Le champ de dépla-
cements est décomposé dans une base B-spline. Le calcul se fait sur le contour initial
représenté sur la figure 2.14c. Le déplacement normé par r, est tracé en fonction de
la position axiale eulérienne normée par z, sur la figure 2.18.

0.5
\“ s\ . _t]_
\“ S .~ - _t2
\ N
\ \\, IIIIIII t3
1 \\ ‘‘‘‘‘ t
N ‘l Y 4
-~ 0 1 \‘ i
N : i
| ,*'
] '/"
[ P
/ Pid
] P
I o
’ e
-0.5 ‘ ‘ ‘ ‘
0.05 0.1 0.15 0.2 0.25
ur/rO

FIGURE 2.18 — Déplacement hors-plan calculé par détection de contours aux temps
d’intérét.

Pour rappel, le modéle de projection déterminé est étalonné jusqu’a un déplace-
ment hors-plan de 1 mm. Le déplacement maximal a 'instant ¢, reste inférieur a 1
mm, ce qui permet d’appliquer le modéle du systéme optique dans son domaine de
validité.

2.5.4 Correction de la CIN 2D

L’ensemble des données est traité par la suite. Les déplacements wu, et ceux
calculés selon les directions axiale u, et tangentielle u, aux nceuds du maillage
EF sont interpolés sur la génératrice en vis-a-vis avec la caméra. Les déplacements
axiaux mesurés par la CIN sont corrigés dans le but de calculer les déformations
curvilignes en surface externe du tube. Le schéma représenté sur la figure 2.19 sert
de support a la méthode présentée par la suite. L’unité des grandeurs calculées dans
le repére du capteur (x., u,,...) est le millimétre pour les calculs détaillés ci-apres.

La détection de contours donne acces au déplacement radial u, du point M’ de
la géométrie déformée, dans le repére eulérien. Le point image Q' est déterminé en
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FIGURE 2.19 — Représentation du systéme optique avec les configurations initiale et
déformée du tube.

Plan du capteur

appliquant le modéle optique (défini dans I’équation (2.14)) au point objet M’, dont
le déplacement hors-plan u, par rapport a la géomeétrie initiale est connu :
, B M -d,
Ve —u(Z — Z)

(Z-2Z). (2.15)

La position ), de (' dans I’état initial est directement donné par la CIN 2D :

Yo — Ye + uy(Qo) = yl — Ye- (216)

La position axiale initiale Z, — Z. du point M’ de la configuration déformée est
finalement calculée en utilisant le modéle optique :

d,
Zo—Ze=——" Yo — Ye) (2.17)

di

Cette méthodologie est appliquée, de maniére discréte, & des positions eulé-
riennes (Z — Z.) / z, € [—0.4, 0.4], donnant a la fois accés au déplacement axial et
au déplacement radial. Les déformations curvilignes vraies €., sont alors calculées.
Elles sont tracées au quatre temps d’intérét sur la figure 2.20. Les déformations
vraies calculées uniquement par la CIN 2D sont aussi tracées sur cette figure.

Pour les trois premiers temps, la correction n’a pas une trés grande influence.
C’est, un résultat important car les profils de vitesse de fluage secondaire sont
calculés pour ces instants dans I’exploitation des essais. Cependant, comme l'illustre
la comparaison des déformations curvilignes et axiales a 'instant ¢4, la correction
apportée par cette méthode devient non négligeable a un stade plus avancé du
ballonnement. La forme ondulée de €,,(z/z,), essentiellement liée aux changements
de courbure de la surface externe du tube, n’est pas observée sur la courbe

Ecurv(2/ %0)-
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2. Essais de fluage en pression interne a haute température
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Déformations

FIGURE 2.20 — Les déformations axiales calculées par la CIN et les déformations
curvilignes corrigées par la méthode proposée sont tracées pour les quatre temps
d’intérét en fonction de la position axiale.

Seule l’erreur sur la déformation curviligne a été traitée a ce stade. La
forme du tube engendre elle aussi des erreurs sur le calcul des déplacements dans
le plan. Dans le but de limiter cette erreur, les déplacements et déformations sont
extraits le long de la génératrice en vis-a-vis avec la caméra. L’erreur de corde liée
a la géométrie du tube peut néanmoins étre estimée en considérant que les données
sont extraites en interpolant les grandeurs calculées aux nceuds du maillage EF.

e Noeuds projetés Plan du capteur

6- R =0.3049 mm
d, = 0.3026 mm

Axe optique

e Noeuds définis
pour la CIN

FIGURE 2.21 — Représentation du tube dans le plan (R,0).
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Le modéle optique déterminé au préalable donne la possibilité de projeter en
trois dimensions l'image initiale, sous I’hypothése que la gaine est parfaitement
cylindrique. Avec cette projection, les positions réelles des nceuds du maillage EF
sont obtenues en surface du tube. Le schéma de la figure 2.21, qui n’est pas a
I’échelle, permet de rendre compte de l'erreur liée a la géométrie du tube. Dans
notre étude, les pixels situés entre les points N; et Ny sont considérés comme étant
dans un plan perpendiculaire & ’axe optique. La distance dans ce plan entre les
deux points est d, = 0.3026 mm. La corde entre ces deux points est calculée par
I'opération 7 - R = 0.3049 mm. L’erreur, liée a la géométrie tubulaire, sur la corde
est donc de 0.75%.

Finalement, le voisinage de la génératrice est supposé plan, négligeant I'erreur
de corde. Les déformations circonférentielles sont alors uniquement corrigées en
utilisant la relation de proportionnalité définie sur figure 2.17 entre la déformation
virtuelle et le déplacement hors-plan associé. Les distributions dans la hauteur utile
des déformations corrigées et brutes sont tracées sur la figure 2.22.

0.4

—— Correction| |
- = =CIN brute

0.3

0.2}
0.1}
0,

Z/lz

-0.1}
-0.2}

-0.3} /

-0.4

0.05 0.1 0.15 0.2

€00

FIGURE 2.22 — Comparaison des déformations tangentielles brutes et corrigées.

La différence entre les déformations brute et corrigée est trés faible et 'ampli-
tude des déformations tangentielles est plus importante que celle des déformations
curvilignes (du fait du chargement mécanique des éprouvettes). Les déformations
équivalentes sont finalement calculées. Les quatre profils d’erreur de la CIN brute
par rapport a la CIN corrigée sont tracés dans la figure 2.23.

Malgré les erreurs non négligeables sur le profil de déformation curviligne dans
I’état le plus ballonné, il apparait que ’erreur entre les données brutes et corrigées
reste inférieur & 1% de la valeur de la déformation corrigée.
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FIGURE 2.23 — Erreur sur les déformations équivalentes de la CIN 2D.

Cet essai dédié a la qualification des mesures cinématiques met en évi-
dence que la CIN 2D est suffisante pour notre application. Elle induit une erreur
inférieure a 1% sur les déformations équivalentes calculées. De plus, en s’intéressant
uniquement, au fluage secondaire sur chacun des essais, la distribution axiale de
I’erreur est presque constante. Le calcul de vitesses de fluage minimise ainsi I'erreur
€ty — €&y )

(51—>2 = ty — 1

2.6 Application sur un essai a 850°C

Les méthodes de thermographie PIR et de CIN 2D ont été respectivement quali-
fiées dans les sections 2.4 et 2.5. Les erreurs sont tout a fait acceptables dans le cadre
de notre application. Cette section est dédiée a ’application des méthodes d’image-
rie numérique a l’exploitation d’un essai dans le but de comparer les distributions
axiales thermique et cinématique sur la hauteur de la zone utile.

2.6.1 Conditions d’essai

La disposition des deux caméras pour cet essai est donnée dans la figure 2.24.
[’ouverture du diaphragme de chacun des objectifs est de f/11.

La consigne en température est imposée a 848 °C, et des pressions internes de 22,
29 et 35 bar sont successivement imposées. L’historique du chargement en pression
est tracé dans la figure 2.25. Les intervalles de temps sur lesquels sont calculés les
profils cinématiques sont aussi représentés sur cette figure.
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Thermographie

FIGURE 2.24 — Disposition des caméras autour de ’enceinte.

2.6.2 Distributions axiales des températures

Les températures mesurées par les thermocouples sont tracées en fonction du
temps d’essai pour la période de fluage dans la figure 2.26. Les thermocouples 4, 5
et la consigne sont placés a 180 ° des trois autres.

Des fluctuations des signaux thermocouples sont observées. Elles correspondent
aux pressurisations et dépressurisations de I’éprouvette. Le thermocouple sur lequel
est asservie la consigne en température est thermosoudé au centre de 1’éprouvette.
La température mesurée par le thermocouple 2, qui est initialement placé au centre
de I’éprouvette, est constante dans le temps. Au contraire, les températures mesu-
rées sur l'extérieur de la zone utile diminuent au cours de 1’essai. Cette observation
s’explique par 1’évolution de la géométrie de 1’éprouvette : le ballonnement est de
plus en plus prononcé dans le temps. Le centre du ballon (sur lequel est piloté
la température) est plus proche des spires de I'inducteur que les parties les plus
axialement excentrées de la ZU.

Le modeéle radiométrique est déterminé en utilisant les mesures des ther-
mocouples entre 750 et 850 °C. La longueur d’onde équivalente déterminée est
Ae =853 nm. Une image thermique est donnée dans la figure 2.27a.

Les pixels localisés dans le rectangle blanc sont utilisés pour calculer la
température en fonction de la position axiale. Ce rectangle est centré sur la
génératrice en vis-a-vis avec la caméra. Le rectangle est discrétisé en pavés de 15
pixels de haut. Une température moyenne est calculée dans chacun de ces pavés
en utilisant le modéle radiométrique, et en seuillant de la méme maniére que pour
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FIGURE 2.25 — Pression interne pendant ’essai.
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FIGURE 2.26 — Températures mesurées par les thermocouples.

la détermination du modéle 2.3.1.2. Finalement, les distributions thermiques dans
la zone utile sont tracées pour les trois temps d’intérét dans la figure 2.27b. Les
températures mesurées par les thermocouples sont aussi représentées dans cette
figure.

Pour chacun des temps d’intérét, un degré de liberté est laissé sur le paramétre
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FIGURE 2.27 — Une image thermique est affichée en (a). Les pixels situés dans le rec-
tangle blanc sont utilisés pour calculer les trois distributions axiales de température
tracées en (b).

K, du modéle radiométrique (2.9). Il permet de prendre en compte un possible
changement d’émissivité, et n’influe pas sur la forme du profil thermique. Il agit
comme un offset.

Le profil mesuré par la thermographie est en accord avec les trois mesures
ponctuelles (thermocouple). Les distributions présentées ne sont pas lissées (en
dehors de la moyenne effectuée par pavé de 15 px de haut). Elles sont finement
résolues et sont utilisées sous cette forme dans la suite.

2.6.3 Distributions axiales des vitesses de fluage secondaire

Les données cinématiques sont extraites sur la génératrice en vis-a-vis avec la ca-
méra CIN représentée en figure 2.24. Les vitesses de fluage sont calculées en utilisant
la fonction robustfit [DUM 91|, implémentée dans 1’environnement de Matlab, pour
les intervalles de temps définis dans la figure 2.25. Les profils axiaux des vitesses de
fluage secondaire sont tracés dans la figure 2.28.

Leffet de la pression (ogg) sur les vitesses de fluage est trés important. L’effet
de la température est aussi mis en évidence pour chacune des distributions : £7; est
plus importante au centre qu’aux extrémités de la zone utile, en total accord avec
la distribution thermique.
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FIGURE 2.28 — Profils axiaux des vitesses de fluage secondaire.

Conclusion

Les essais mis en place pour I’étude du ballonnement de tubes a haute tempéra-
ture ont été présentés. Les essais sont dimensionnés pour acquérir des informations
sur le fluage secondaire de l’alliage Zr-4 en considérant une distribution thermique
non-uniforme dans la zone utile, et plusieurs conditions mécaniques.

La géométrie de I'inducteur couplée au refroidissement des mors produit cette
hétérogénéité thermique axiale. Trois chargements en pression interne sont appliqués
par essai pour solliciter le tube a plusieurs niveaux de contrainte.

Pour analyser le comportement thermo-mécanique des ces tubes, il est nécessaire
de mesurer finement les distributions thermique et cinématique en surface du tube
tout au long de ’essai. Deux méthodes d’analyse d’images numériques sont adaptées
aux essais et permettent de mesurer les profils axiaux de température et de vitesse
de fluage secondaire dans la zone utile. La thermographie proche infra-rouge
est qualifiée par rapport aux mesures thermocouples sur un essai thermique. La
différence de température entre la thermographie et les mesures par thermocouple
est dans l'incertitude de mesure des thermocouples. Les mesures cinématiques,
effectuées par corrélation d’images numériques en deux dimensions, sont elles
aussi qualifiées par un essai dédié. Une mesure du déplacement hors-plan est mise
en place en utilisant la détection de contours, permettant de corriger les erreurs
systématiques liées au mouvement hors-plan. Finalement, ’erreur entre les mesures
brute et corrigée est inférieure a 1%, justifiant ’emploi de la CIN en 2D.

L’utilisation de ces deux méthodes sur la méme surface est rendue possible par
un systéme de lampes annulaires a LED. Le rayonnement est important aux tem-
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Application sur un essai a 850°C

pératures d’intérét et la corrélation d’images numériques repose sur la conservation
du flot optique. Pour s’affranchir du rayonnement la longueur d’onde des LED est
choisie dans le bleu, et les caméras associées a la CIN sont équipées d'un filtre
passe-bande centré sur la méme longueur d’onde. A contrario, la thermographie
utilise des images prises lorsque les LED sont éteintes.

L’exploitation d’un essai met en évidence la distribution thermique dans
la zone utile. Un gradient thermique de 20 °C est observé dans la zone utile, avec
une température plus importante au centre du tube. Cette plage de température
de 20 °C valide une des conditions nécessaire a la bonne identification du modéle
de fluage sur un essai. Le gradient thermique est accentué lorsque le ballonnement
devient important du fait de la disposition de la surface externe du tube par
rapport aux spires de l'inducteur. Les distributions axiales des vitesses de fluage
stationnaire présentent la méme forme que la distribution thermique, ce qui met en
évidence l'influence de la température sur le fluage.

Le niveau des vitesses de fluage mesurées pour les trois chargements en pression
interne et pour une position axiale donnée (c’est-a-dire une température donnée),
sont trés différents. L’effet de la contrainte est observé de cette facon.

Finalement, un seul essai met en jeu une plage de température de 20 °C
et plusieurs niveaux de contraintes. La distribution thermique induit un fluage plus
important au centre de I’éprouvette. La forme tubulaire initiale évolue pour former
un ballon pour de grandes déformations. Cette modification de la géométrie de
I’éprouvette affecte son comportement mécanique. Ces essais sont instrumentés de
maniére & étre modélisés, sous certaines hypothéses. La modélisation, et 1’identifi-
cation d’une loi de comportement a partir d’un essai sont détaillées dans le chapitre
3.
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Chapitre 3

Identification du comportement au
fluage secondaire d’éprouvettes
vierges

Les essais développés sont complezxes et leur analyse ne peut se
restreindre a un calcul simple pour déterminer [’état de contraintes en
surface externe du tube. Un recalage par éléments finis est adapté au

probléeme. La modélisation, et ses hypothéses, des essais
thermo-mécaniques est présentée dans ce chapitre. Cette étape est un
point clé dans l'identification du comportement en fluage secondaire de
l’alliage. Le procédé de recalage est validé sur un essai virtuel, puis
appliqué sur l'essai présenté dans le chapitre précédent. Les résultats
sont analysés, et comparés auzr grandeurs mesurées. La méthodologie
est ensuite appliquée a 9 essais et la carte des vitesses de fluage
résultante est présentée. Les paramétres déterminés pour les conditions
thermo-mécaniques des essais sont affichés dans leurs domaines de
validité. Le lien entre ces parameétres et les mécanismes controlant le
fluage dans les conditions d’essai est ensuite fait. Une tentative
d’unification des essais, pré-sélectionnés a partir de [’étape précédente,
est finalement réalisée.
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Phénoménologie des essais

3.1 Phénoménologie des essais

Le chauffage de I’éprouvette induit une dilatation du tube. De plus, comme
les propriétés mécaniques du tube sont fonction de la température, la raideur de
la structure est plus importante au niveau des raccords qu’au centre. En utilisant
les résultats obtenus lors de I'analyse de l'essai présenté dans la section 2.6, la
déformation du tube au cours de ’essai peut étre représentée par le schéma de la
figure 3.1.

r;=4.36mm
—

W0=0.57mm

—>

FIGURE 3.1 — Déformation du tube pendant I'essai.

Lors du premier palier en pression interne réalisé a basse contrainte, la distribu-
tion thermique (donnée dans la figure 2.27b) induit une légére non-linéarité dans la
géométrie du tube, mais aussi la variation de la contrainte axiale o, dans I’épaisseur
de la gaine directement liée a la flexion. Pour rappel, les mesures de champs sont
réalisées en surface externe du tube ou I’état de contrainte n’est pas uni-axial. L’effet
couplé de la distribution thermique et de la flexion va s’accentuer avec le niveau de
pression interne, menant a un ballon de plus en plus prononcé dans la zone utile,
et & un état de contraintes de plus en plus complexe. Ce changement de géométrie
induit de maniére intuitive des contraintes (a) de traction et (b) de compression
en surface externe respectivement au centre de I’éprouvette, et dans la courbure
entre le ballon et les raccords. En plus de cet effet de structure, une traction est
ajoutée au centre de ’éprouvette du fait du changement de géométrie de la surface
interne du tube (c), sur laquelle est appliquée la pression du gaz. La contribu-
tion de la contrainte axiale grandit alors avec le ballonnement, tout comme la
différence de température entre le centre du ballon et les parties les moins ballonnées.

En conclusion, I’évolution de la distribution thermique et la non-linéarité
géométrique induisent d’importants effets de structure qui doivent étre pris en
compte dans le calcul des contraintes en surface du tube. La modélisation par
les éléments finis des essais va permettre de tenir compte des conséquences de

I6)
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges

ce changement de rayon de courbure axial et plus généralement des évolutions
géométriques de I’éprouvette, sous les hypothéses qui seront détaillées dans la suite.

3.2 Recalage de la loi de fluage par des calculs élé-
ments finis

Pour rappel, les essais donnent accés aux distributions thermiques, aux vitesses
de fluage secondaire, et a la pression interne. La loi de comportement choisie pour
modéliser le fluage secondaire de I’alliage s’écrit sous la forme d’une loi puissance
(voir I’équation 1.5). Pour l'obtenir, les essais sont modélisés en tirant profit des
mesures de pression et de température couvrant une gamme suffisamment large au
cours de chaque essai. Les paramétres A, n, et () du modéle sont ensuite ajustés pour
que les vitesses de fluage calculées par la simulation EF correspondent au mieux a
celles mesurées en se basant le principe du recalage de modéle initialement introduit
par Kavanagh et al. [KAV T71].

Les essais mécaniques posent généralement le probléme de la modélisation des
conditions aux limites (cinématique, thermique, mécanique,...). Certains essais, vi-
sant l'identification de lois de comportement, permettent la mesure des déplacements
loin de la zone observée qui serviront alors & modéliser les conditions aux limites
cinématiques [RET 13]. Pour les autres, des hypothéses simplificatrices sont faites
dans le but d’étre le plus représentatif des conditions réelles des essais.

3.2.1 Modélisation des essais
3.2.1.1 Geéométrie et maillage des éprouvettes

Les essais sont modélisés avec la version commerciale du code éléments finis
Abaqus Standard 6.11.2 [HIB 98|. Une modélisation axi-symétrique est retenue. Ce
choix sera discuté par la suite, notamment en comparant les données mesurées sur
un essai depuis différents points de vue. Seule la partie située entre les deux raccords
est modélisée (voir figure 2.1). Des éléments CAX4I! sont choisis. La formulation
« incompatible mode » de cet élément permet une meilleure sensibilité & la flexion
en ajoutant des degrés de liberté. Aprés avoir étudié la sensibilité du maillage, six
éléments ont été choisis pour modéliser 1’épaisseur de la gaine. Les dimensions des
éléments dans les directions axiale et radiale sont respectivement 190 et 100 pm.

3.2.1.2 Conditions aux limites et chargement

Les déplacements radiaux des noeuds situés en surface extérieure et aux extrémi-
tés axiales du modeéle sont bloqués pour représenter les raccords sertis sur le tube.

1. Eléments quadrangles axi-symétriques.
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Recalage de la loi de fluage par des calculs éléments finis

Le déplacement axial du nceud au centre de ’éprouvette est bloqué. Ce choix permet
d’avoir une référence commune entre la mesure des déplacements et températures,
et respectivement leur calcul et modélisation. On minimise aussi I'influence de la ré-
ponse hors ZU ot les conditions cinématiques et thermiques sont moins bien connues.

La pression interne moyenne mesurée par les sondes de pression montées dans
les mors est imposée comme une pression suiveuse sur la surface interne du modéle.

Les conditions de chargement thermique sont basées sur la mesure de thermo-
graphie PIR. Comme présenté dans le chapitre 2, la distribution axiale de la tem-
pérature dans la zone utile est mesurée. Des mesures additionnelles effectuées par
des thermocouples ont permis de déterminer que la température au voisinage des
raccords est d’environ 500 °C. En utilisant ces deux informations, une interpolation
en somme de sinus (voir équation (3.1)) est déterminée.

T(z)=ay-sin(by-z+c1) +ag-sin(by -z + )  [K] (3.1)

Le modéle et les données expérimentales sont tracés sur la figure 3.2a. La diffé-
rence entre les mesures et le modéle est affichée dans la figure 3.2b. Elle est inférieure
a 0,5 °C.

15 ° 05
1y |
0.37
0.51 1
C e Mesures N 0.1
N O Modéle 1 N
-0.5f | -0.1
=17 1 -0.3
15 . ‘ ‘ ‘ s
400 500 600 700 800 900 24 0 1
1O AT (°C)
(a) Tracé des modeéle et mesure thermiques (b) Différence

FIGURE 3.2 — Le modéle déterminé & partir des mesures est tracé en (a), et la
différence entre la mesure et le modéle est tracée en (b) pour la zone utile.

Au moins trois profils axiaux sont mesurés par chargement en pression interne 2.
Une interpolation linéaire est ensuite effectuée entre chacun des temps de mesure.
Le chargement thermique est imposé par la subroutine UTEMP.

2. Le modéle de superposition de sinus est calculé pour chacun de ces profils axiaux. Il existe
alors plusieurs équations de distributions thermiques correspondant & différents temps de ’essai.
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges

3.2.1.3 Lois de comportement

Le comportement élastique est modélisé par la loi décrite dans 1'équation (3.2),
tirée de [HAG 79], ot le module d’Young F dépend de la température. La dilatation
thermique ay, est modélisée par le coefficient 6-:107% - C~1. Pour rappel, I'influence
du comportement thermoélastique dans la caractérisation du fluage pour des tem-
pératures voisines de 800 °C est trés faible.

E(T)=116,1-10°-59-10°-T [Pa] (3.2)
v =0,342

Le comportement visco-plastique est modélisé par la loi de fluage secondaire (3.3)
dont les paramétres A, n et () sont a déterminer, et qui dépend de la contrainte
équivalente au sens de von Mises o,y (exprimée en [MPal) et de la température
(exprimée en [K]). Cette loi est implémentée en utilisant la subroutine CREEP.

e =Aon- exp(—%) [s7'] (3.3)

3.2.1.4 Structure du calcul

Deux étapes de calculs distinctes sont appliquées :

- Un calcul statique est réalisé jusqu’au début du chargement mécanique. Il ne
prend en compte que le chargement thermique.

- Un calcul visco-plastique dépendant du temps, activant le comportement en
fluage.

Les effets non linéaires géométriques sont pris en compte, et le calcul est réalisé
avec le solveur Abaqus/Standard. Un calcul dure 5 a 15 minutes.

3.2.2 Algorithme
3.2.2.1 Principe

Cette étude recherche les paramétres du modéle de fluage secondaire présenté
dans I’équation 3.3 qui permettent & la simulation par éléments finis d’étre la
plus fidéle possible aux mesures réalisées par corrélation d’images numériques.
La figure 3.3 détaille le principe de 'optimisation. Le jeu de paramétres initial
est arbitrairement choisi (en prenant en compte les résultats d’autres essais). La
fonction erreur er, détaillée sur la figure 3.3, quantifie la corrélation entre les
données issues du calcul EF et les mesures.

Les données (températures, contraintes, déformations, positions, grandeurs
équivalentes) des simulations EF sont extraites aux nceuds de la surface externe
du tube (dans la zone utile), par interpolation des grandeurs calculées aux points
d’intégration. Le calcul des distributions des vitesses de fluage secondaire est réalisé
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Recalage de la loi de fluage par des calculs éléments finis

pour les simulations de maniére identique aux essais. Les intervalles de temps ex-
périmentalement choisis sont utilisés pour effectuer le robustfit sur les déformations
vraies équivalentes. Un script Python permet de faire ce post-traitement de maniére
automatique.

Pour garantir la convergence du recalage de modéle et en augmenter sa
vitesse, le probléme est exprimé en logarithme népérien ce qui permet de le
linéariser. La solution unique de ce probléme est alors le jeu de paramétres In(A),
n et Q.

La fonction erreur choisie tient uniquement compte des vitesses de fluage
secondaire, calculées sur chacun des chargements en pression interne. Dans le but de
donner autant d’influence aux faibles vitesses de fluage qu’aux plus importantes, un
poids est appliqué a la différence entre les données numériques et expérimentales.

Le calcul des directions de minimisation de l'erreur er se fait a l'aide d’un
algorithme de Gauss-Newton [BJO 96]. Quatre calculs sont nécessaires a chaque
nouvelle itération : trois pour évaluer la matrice Jacobienne et déterminer les
nouveaux parameétres, et le calcul avec les paramétres actualisés .

( Y4 ~N
[ ——— 05+~
4/
7 3 N
£2 0 0
n;_1v y e
04— 4 -
R e B0 080 0% 3 4
€eq (s7h  x10°
*SS
\. P (t) T(zt) U InES(z1)
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Y
Parametres

Modele EF
Calcul EF

Br = [In(Ax), ng, Q]
A
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Y

FIGURE 3.3 — Principe de 'optimisation du modéle de fluage secondaire, implémen-
tée sous Matlab.

Avant d’appliquer l'algorithme aux essais, la procédure est qualifiée avec un
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges

essail virtuel.

3.2.2.2 Validation

Le chargement thermo-mécanique utilisé correspond & ’essai présenté dans le
chapitre 2 (section 2.6). Les paramétres des modeéles de 'essai virtuel, du calcul
initial et du calcul final sont rapportés dans le tableau 3.1.

TABLE 3.1 — Paramétres pour les différentes étapes de ’algorithme.

Etape In(A) n Q
A en MPa™".s7! (kJ/mol)
Essai virtuel 26,80 3,22 405,1
Calcul initial 24,06 2,80 360
Calcul final 26,74 3,22 404,4

Les profils axiaux des vitesses de fluage secondaire calculés pour I'essai virtuel,
les simulations EF initiale et finale sont tracées dans la figure 3.4a. Les profils
axiaux correspondants & ’essai virtuel et & la simulation EF finale sont superposés.
Cependant, cette information n’est pas suffisante, il faut comparer les paramétres
obtenus pour la simulation finale et ceux imposés pour ’essai virtuel. Les para-
meétres normés par les parameétres de 1’essai virtuel sont tracés en fonction des
itérations sur la figure 3.4b. Les ratios convergent bien vers l'unité. Finalement,
Perreur sur les paramétres est inférieure a 0,2%, une fois que I’algorithme a convergé.

05% t I

1.05
%%?Q"x * . - - - Essai virtuel
e e * * *  Calcul initial
0.39¢ o *, . o Calcul final e
* x i e
0% R ; X
Lo 0 @ =
No 0.1 Q : 00 ® * ® ° n
N e © " 2095
N 01/ ® © o = x 14
e e o o « ¢ In(a)
® o @ x * ® n
e O «x * 0.9¢
-03[o @ O = x : = Q
oe‘f * *
@ & * * °
00 x *
-0.5 ‘ ‘ ‘ ‘ ; 0.85 ‘
0 0.002 0.004 0.006 0.008 0.01 0.012 0 4 6 8
¢ (s_l) ltération
(a) Profils de &7, (b) Ratio des paramétres
FIGURE 3.4 — Convergence de 'algorithme sur un essai virtuel.
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Application & un essai réalisé a 850 °C

La méthode de recalage du modéle de fluage secondaire par le calcul EF

étant présentée et validée, elle est & présent applicable a 1’essai réalisé a la consigne
de 850 °C.

3.3 Application a un essai réalisé a 850 °C

A ce stade, la méthode du recalage de modéle de fluage secondaire par le calcul
EF est présentée et validée. Elle est appliquée sur l’essai réalisé a la consigne de
850 °C (voir la section 2.6). La configuration compléte, avec les quatre caméras,
pour cet essai est donnée dans la figure 3.5.

Jeul H
pr— |
It Cam 4 H
I Thermographie H
|
| Tc 3 “
I
| Tc2 Cam 3 H
I Thermographie ﬂ
I u
| Tc 4 %
|
[ Consigne |
[ H
| U
Tc5 |
|
| ——
[ Jeu 2
I E_-: Zone utile
_ EA Enceinte

FIGURE 3.5 — Disposition des caméras autour de ’enceinte.

Deux jeux distincts de caméras sont définis sur cette figure. Le jeu 1 contient
les caméras 4 et 2 respectivement dédiées a la thermographie et la CIN. Le jeu 2
contient les caméras 3 et 1 respectivement dédiées a la thermographie et la CIN.

3.3.1 Résultats de 'identification

Le jeu 1 est dans un premier temps considéré. Le modéle minimisant I'erreur er
pour cet essai est :

466.103
g = 328 . g3l L epp( T ) [5*1} ) (3.4)

Les profils axiaux des vitesses de fluage mesurés par CIN et calculés par la mo-
délisation EF sont tracés sur la figure 3.6.
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges

o CIN
- = =Calcul EF| |

3 4

xlO3

FIGURE 3.6 — Comparaison entre les données numériques et expérimentales.

[’écart entre les profils calculés et mesurés est trés faible. La forme des dis-
tributions, directement liée a la distribution thermique, est bien respectée. L’écart
quadratique moyen < S, > détaillé dans I’équation (3.5) est de 0,048.

2
1 n éfem _ gexp
< S, >= |- =1 3.5
.2 < z ) (3.5)

La méthodologie mise en place est composée d'un grand nombre d’étapes
indépendantes (fabrication de I’éprouvette, montage du dispositif, des systémes
de mesures, traitement des données, modélisation, etc). Chacune de ces étapes
est une source d’erreurs affectant la détermination des parameétres de la loi de
comportement. Pour estimer cette erreur potentielle, le deuxiéme jeu de caméras
est utilisé pour déterminer les paramétres de la loi, de maniére indépendante.

Remarque

La caméra 3, du jeu 2, est dédiée a la thermographie. Comme la figure 3.5 l'illustre
bien, la génératrice en vis-a-vis avec la caméra 3 n’est pas disponible pour réaliser la
thermographie de maniére satisfaisante. La zone a gauche la plus proche possible de
la génératrice est donc utilisée, générant une erreur dans le calcul de la distribution
thermique, du fait de I’angle entre [’aze optique du systéme et la normale a la surface.

Les résultats déterminés pour chacun des deux jeux de caméras sont rapportés
dans le tableau 3.2.
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Application & un essai réalisé a 850 °C

TABLE 3.2 — Paramétres déterminés en utilisant les jeux 1 & 2.

Set In(A) n Q < Sn >
Aen MPa™".s7! kJ/mol
1 32,8 3,41 466 0,048
2 26,80 3,57 404 0,10

Une différence maximale de 15% sur les paramétres est obtenue. La cohérence
entre les deux jeux est bonne, d’autant plus que la thermographie n’est pas
correctement appliquée pour le jeu 2. L’écart quadratique moyen pour le jeu 2 est
de 0,1, indiquant que le modéle utilisé pour le jeu 2 corréle moins bien les mesures
que pour le jeu 1. A la vue de ces résultats, la modélisation axi-symétrique des
essais semble étre une hypothése acceptable. Pour aller plus loin dans la critique
du modéle axi-symétrique, une coupe transversale de la partie la plus ballonnée de
I’éprouvette a été faite post-mortem. [’image de cette coupe est donnée en figure
3.7a.

+ Interne
*  Externe 0.5 W
+tt%
0.3 o,
#%trt&m
0 0.1} E =) 5
~° + Jeul o
0 N + Jeu?2 L
-0.1 St F
+ ++%+++++ ’
4 gt
Ny - ++£ + +
330 -0.3¢ #ﬁﬁ*ﬁﬁ*
-0.5 *‘f . ; : ;
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3

(a) epp calculées d’aprés les rayons mesurés (b) egg mesurés par la CIN avec les jeux
sur une métallographie de I’échantillon. 1et 2.

FIGURE 3.7 — Une coupe transversale de ’éprouvette a été enrobée puis photogra-
phiée. Les rayons internes et externes sont mesurés a la cote axiale du milieu de
I’éprouvette. Les déformations vraies sont alors calculées sur la circonférence et tra-
cées en fonction d’une variable angulaire ¢ en figure (a). Les profils de g4y calculés
par CIN a partir des caméras 1 et 2 sont tracés en (b).

La section de I’éprouvette est annulaire en trés bonne approximation, malgré
une déformation circonférentielle macroscopique de l'ordre de ln(D%) = 0,23. La
distribution axiale des déformations circonférentielles mesurées par la CIN est
tracée en figure 3.7b. L’observation post-mortem est en bon accord avec les mesures
réalisées pendant 1’essai. Pour rappel, le biais sur la dilatation di au déplacement
hors-plan n’a pas été enlevé dans cette figure, ce qui approximativement surestime
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges

les déformations de 1%.

Les résultats présentés ci-dessus ont permis de valider le choix de la mo-
délisation axi-symétrique. Ils permettent aussi de valider la qualité du montage et
de la préparation des essais.

La loi déterminée & partir du jeu 1, donnée dans I’équation (3.4), est considérée
comme validée.

3.3.2 Calcul EF versus CIN

L’optimisation de la loi de comportement est réalisée uniquement pour trois
intervalles de temps, et sur des vitesses de fluage. LLe modéle de fluage secondaire
est-il suffisant pour que les déformations équivalentes calculées par la simulation et
mesurées par la CIN soient comparables pour tout I'essai?

Les courbes de déformation de trois points, situés dans la zone utile en surface
externe du tube, calculées a partir des données d’essai et du calcul EF sont tracées
dans la figure 3.8.

0.12 , : ]
Z/zo= 0 !
017 Z/iz=-0.2

[o] 4
Z/zo= 0.35 I’
0.08¢ A

(4

(
o (4
0.06 R
US) 7 T .l-'l
_,'
0.04 ',‘ |
/
(4
>, v w v\-l’
002’ ’:., 77 v ___CIN T
S nn
v —— Calcul EF
340 360 380 400 420 440 460
Temps (s)

FIGURE 3.8 — Courbes de fluage de trois points situés en surface externe.

Les déformations équivalentes pour chacune des courbes sont comparables, vali-
dant la modélisation du fluage secondaire et sa capacité a décrire les déformations
mesurées, pour ces conditions d’essai. Comme Hayes et Kassner [HAY 06, KAS 04]
I'ont écrit a plusieurs reprises, les lois de type Norton sont une modélisation bien
adaptée a la description du fluage des alliages de zirconium a haute température.

Les hypothéses et critéres de modélisation étant validés, les résultats du
recalage de modéle EF peuvent étre exploités. Il est important de connaitre le
domaine de validité, en température et contrainte, de la loi de comportement
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Application & un essai réalisé a 850 °C

déterminée. Les mesures par thermographie sont utilisées pour déterminer le
domaine de validité en température, correspondant & la plage de mesures dans la
zone utile. Le calcul EF est analysé pour déterminer la plage de contraintes dans
laquelle la loi est valide.

Les profils axiaux des contraintes sont calculés en surfaces interne et externe.
Les contraintes équivalentes au sens de von Mises sont tracées dans la figure 3.9.

0.5

v T 1 —— Externe
' \ - - -Interne
1 \
0.3 ' '
1 1
1 [}
1 1
1
, 01 | | .
N 1 1 1
N 1 387s 1 430s 1 466s
-0.1 ; , ' :
1 1 ,’
I 1
1 1
-0.3 1 1
1 1
1 1
1 1
-0.5 1 i 1 i
15 20 25 35

oum (M Pa)

FIGURE 3.9 — Profil axial de o,,s.

Comme la figure 3.8 l'illustre bien, la loi déterminée est valide jusqu’au temps
d’essai de 470 s. Les profils axiaux des contraintes équivalentes, pour chacun des
trois chargements, permettent de valider la loi de fluage déterminée pour des
contraintes équivalentes de 16 & 31 MPa. Les profils axiaux des contraintes axiale
et tangentielle sont respectivement tracés dans les figures 3.10a et 3.10b.

Les profils axiaux de 099 et 033 mettent bien en évidence que I’état de contrainte
sur la hauteur et dans ’épaisseur de la gaine est trés hétérogéne. On retrouve bien
les tendances attendues et schématisées dans la figure 3.1. Du fait de la formation
du ballon, I’état de contrainte dévie du cas uni-axial o959 = 0 MPa, surtout respecté
au cours du premier chargement en pression interne. Ces résultats justifient bien
I'utilisation du recalage de modéle par calcul élément finis.

Etudes de sensibilité

L’influence de l'extrapolation du profil thermique, mesuré dans la zone utile,
par la somme de sinus jusqu’aux extrémités du modéle EF est étudiée dans 'annexe
A. L’effet mineur de 'incertitude de la mesure par thermocouple y est aussi abordé.
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges
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FIGURE 3.10 — Distributions des contraintes calculées sur la hauteur de la zone utile.

3.3.3 Conclusions sur la méthode

Un essai réalisé a 850 °C a servi d’exemple pour comparer les données calculées
par une simulation par éléments finis de 1’essai a celles des mesures expérimentales.
Les choix de modélisation axi-symétrique, du critére isotrope et de la loi de compor-
tement se réveélent justifiées par 'accord entre les résultats du calcul numérique et
les mesures. Le domaine de validité en température de la loi identifiée est déterminé
d’aprés les profils axiaux mesurés par thermographie, et pour les contraintes a partir
du traitement des calculs EF. La robustesse de la mesure par thermographie PIR
couplée a la mesure par thermocouple a été démontrée par des études de sensibilités
sur les parameétres déterminés de ’extrapolation des profils thermiques et de 'incer-
titude de la mesure par thermocouples (voir I'annexe A).

Pour 'essai présenté, une seule loi de comportement a suffi & modéliser le com-
portement en fluage du tube pour les trois chargements en pression interne. Pour les
prochains essais présentés, l'identification de loi de comportement est généralement
découpée en 2 sous-étapes illustrées dans la figure 3.11 :

- Les deux premiers chargements aux pressions internes P et P, sont considérés.
Les paramétres [n(A;), ny et Q1 sont déterminés par le recalage de modéle.

- La loi déterminée a I’étape précédente permet de modéliser le fluage du tube
jusqu’a t;. Un deuxiéme recalage de modéle de fluage secondaire est alors réalisé
pour déterminer la loi de comportement modélisant les deux derniers chargements
aux pressions internes P» et Ps.

Ce découplage des essais permet d’étudier finement I'influence de la contrainte
oun sur la vitesse de fluage secondaire Eoq-
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Evaluation du comportement en fluage pour une gamme étendue de contraintes et de

températures

P. (MPa)

Recalage n°2

FIGURE 3.11 — Profil axial de o,);.

Temps (s)

3.4 Evaluation du comportement en fluage pour
une gamme étendue de contraintes et de tem-

pératures

3.4.1 Conditions des essais

Neuf essais de ballonnement ont été réalisés sur des éprouvettes vierges a
des températures de 750 a 850 °C et des pressions internes de 1 & 5 MPa. Les
conditions de chargement thermique et mécanique sont détaillés dans le tableau 3.3.

TABLE 3.3 — Conditions des 9 essais sur le Zr-4 détendu.

Eprouvette T (°C) P, (MPa) Nombre d’étapes
[min, max|] P P, Pj de recalage
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] 148 266 © 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] 3,90 430 © 1
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges

Remarques et observations :

La durée de chacun des paliers en pression est estimée de maniére a déformer
au maximum le tube de 4% par chargement. Certains chargements ont induit des
déformations allant jusqu’a 6%. De ce cas, deux profils de vitesse de fluage sont pris
en compte par pression interne.

Pour chacun de ces essais, les mesures par thermographie et corrélation d’'images
numériques sont réalisées sur la génératrice en vis-a-vis avec les caméras concernées.
La disposition des caméras, la loi radiométrique déterminée et les images prises par
les caméras sont rapportées dans 'annexe B.

Les éprouvettes AR-4 et AR-9 ne sont soumises qu’a deux niveaux de pression
interne, et AR-2 est le seul essai avec 3 chargements en pression interne pour lequel
une seule étape d’identification est réalisée.

3.4.2 Reésultats

TABLE 3.4 — Paramétres déterminés par le recalage de modeéle.

Eprouvette Chargements In(A) n Q < Sp >
A in MPa—".s7! 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 32.8 341 466 0,048
AR-3 1& 2 14,2 277 283 0,062
- 2&3 17,8 2,89 317 0,062
ARA4 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 -9,18 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 0,47 127 123 0,032
] 2& 3 -7.68 439 142 0,062
AR-9 1&2 6,16 3,98 223 0,056

Le tableau 3.4 rassemble les paramétres de la loi de fluage secondaire déterminés
pour chacune des étapes d’identification. L’écart quadratique moyen < S, > est
déterminé pour chaque recalage, avec un maximum de 7,9%, pour la premiére étape
associée a I’éprouvette AR-1, qui reste acceptable.
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Evaluation du comportement en fluage pour une gamme étendue de contraintes et de
températures

3.4.2.1 Vitesses de fluage

En utilisant les lois déterminées par le recalage de modéle par calcul EF, 3
peut étre calculée en tout point de son domaine de validité. La cartographie des
vitesses de fluage secondaire présentée en figure 3.12a dans le domaine (T, o,) est
basée sur ce calcul.

522(371) 10-3
860r— ‘; : ? 1
8401 0.003
820
8 800} 10.002
l_
10.001
: ; : 1 [0.0005
740 5 5 5 5 5e-005
10 20 30 40 50
6,5, (MPa)
(a) Cartographie de £33(T', oas) dans le domaine de notre étude.
-3
, x 10
8001 0.003
O 780 0.002
=
760r - 0.001
. , _ : 0.0005
740— : : ‘ 5e-005
10 20 30 40 50
64y (MPa)

(b) Cartographie de £55(T, oynr) d’aprés S. Fréchinet [FRE 01].

FIGURE 3.12 — Les vitesses de fluage calculées a partir des modéles recalés par les
calculs EF sont tracées dans leurs domaines de validité en figure (a), et les modéles
déterminés par Fréchinet sont tracés dans le domaine « en figure (b).

Les lignes iso-¢;; sont cohérentes entre les différents essais. La ligne violette
représentée sur cette figure et les suivantes correspond a la température de transition
Toip de 810 °C entre le domaine « et le domaine biphasé (« + () pour du Zr-4
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges

vierge. La loi déterminée par Fréchinet (voir 'équation (1.9)) est tracée de la méme
maniére dans 3.12b, le domaine de validité tiré de la figure I1I-18 du manuscrit de
thése de S. Fréchinet. Les vitesses de fluage secondaire sont cohérentes pour les
basses contraintes, mais les vitesses de fluage déterminées par nos essais pour des
contraintes de 1’ordre de 30 MPa sont moins importantes.

La méthode mise en place permet aussi d’obtenir les cartographies n(7T), o,ur)
et Q(T,0,n) respectivement représentées en figures 3.13 et 3.14. Pour rappel, les
études présentées dans I'état de I’art exploitent des essais menés a une contrainte
(ou plusieurs pour Fréchinet) et une température. Les essais (qui nous intéressent)
sont réalisés a des température de 750, 800, et 850 °C. Les points résultants
de ces essais sont ensuite utilisés pour déterminer les paramétres d’'une loi de
comportement de maniére homogéne sur des domaines étendus en température. La
comparaison des résultats présentés dans la suite avec la littérature est difficile, et
a prendre avec recul, car le domaine de notre étude est petit et les résultats sont
donnés de maniére « locale ».

3.4.2.2 Exposant de Norton

860 5 ;' : 5
45
4
35
: 3
|_
780 S R, . 2.5
2
7601 -
AR-7 15
740

10 20 30 40 50
o,y (MPa)

FIGURE 3.13 — Cartographie de ’exposant de Norton dans le domaine de I'étude.

Dans le domaine o + (8

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 contraintes équivalentes de 16 a
31 MPa. Le mécanisme de fluage associé a cette plage de température et contrainte
est donc établi de maniére fiable. Pour I'essai AR-3, bien que la caractérisation du
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Evaluation du comportement en fluage pour une gamme étendue de contraintes et de
températures

comportement soit effectuée en deux étapes, les exposants de Norton sont égaux
a 2,77 et 2,89. Si on s’intéresse plutot au paramétre de sensibilité a la vitesse de
fluage m = %, il est trés proche de celui déterminé par Garde et al. [GAR 78|, pour
une température de 850 °C (voir la section 1.3.2).

Les travaux numeériques récemment proposés par Massih et al. [MAS 15] visent
a coupler cette diffusion a la modélisation du mélange des phases dans le domaine
biphasé et a unifier les données expérimentales disponibles liée aux essais sur des
gaines en Zr-1wt%Nb et en Zircaloy-4. Les exposants de Norton résultants de cette
étude sont n, = 3,45 et ng = 3,35, ol notre approche 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 proche de I'unité est généralement associé & un mécanisme de fluage
par diffusion. D’aprés ces résultats, la transition entre les supposés mécanismes de
diffusion et de glissement aux joints de grains se produit entre 12 et 16 MPa pour
des températures de 830 & 850 °C.

Dans le domaine «

Une transition trés nette est constatée sur les exposants de Norton de I'ordre de
I’unité puis brutalement entre 4 et 5. La contrainte équivalente critique se situe entre
24 et 26 MPa. Dans le domaine «, la littérature fait état de deux mécanismes de
fluage a basses et hautes contraintes. Le fluage par diffusion est associé aux faibles
contraintes [HAY 02, FIA 91] et le fluage par montée des dislocations est associé
aux contraintes plus élevées [KAD 04, ROS 78|. L’analyse donnée dans [KAD 04|
des essais sur des éprouvettes de traction en Zr-4 fait état d’une transition d’un
mécanisme de fluage a 'autre vers 15 MPa.

L’exposant de Norton déterminé a partir des deux premiers chargements appli-
qués a I'éprouvette AR-7 semble ne pas étre cohérent avec le mécanisme de fluage
par diffusion. Cependant, il est trés probable que les conditions en contrainte soient
dans le cas de la figure 1.8a : les pressions internes appliquées P; et P, n’induisent
pas le méme mécanisme de déformation. On peut supposer que la frontiére entre
les mécanismes dominants de fluage par diffusion et dislocation se situe entre 22 et
28 MPa pour des températures comprises entre 747 et 767 °C.

3.4.2.3 Energie d’activation

La figure 3.14, qui représente I’énergie d’activation déterminée pour chacune des
étapes d’identification, montre une frontiére trés marquée a la température 810 °C.
Les résultats des essais de Garde et al tracés dans la figure 22 de [GAR 78] montrent
aussi cette frontiére pour les trois températures 700, 800 et 850 °C explorées pour
les deux contraintes supérieures a 10 MPa, bien que leur interpolation soit faite
linéairement pour déterminer 1’énergie d’activation correspondante.
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges

Dans le domaine o

Les énergies d’activation sont trés homogeénes et vont de 123 a 206 kJ/mol pour
les températures inférieures & 800 °C. C’est bien 'ordre de grandeur qui est donné
par la littérature. Cependant la littérature associe souvent une énergie d’activation
par mécanisme de fluage (diffusion et dislocation) [KAD 04, MAS 13|, ce qui n’est
pas obtenu par ces résultats.

Q (kJ/mol)

860

500
450
1400
1350
1300
1250

200
150

FIGURE 3.14 — Cartographie de I’énergie d’activation dans le domaine de 1’étude.

10 20 30 40 50
Som (MPa)

Dans le domaine o +

De 800 a 850 °C, I’énergie d’activation augmente avec la température. [’ordre de
grandeur est environ le double de celle déterminée dans le domaine «. La littérature
rapporte des ordres de grandeur d’environ 350 kJ/mol, toujours sur 3 a 4 points
de mesures. Pour rappel, I'interprétation des données de Fréchinet par la figure
1.14b montre bien une augmentation de l’énergie d’activation entre 750 et 850
°C, jusqu’a atteindre environ 400 kJ/mol. A ces températures, les joints de grains
donnent naissance a un film de phase 5 ce qui permet un glissement aux joints
de grains et induit une superplasticité. Dans nos essais, le chargement mécanique
est appliqué une fois que la consigne en température est atteinte, garantissant une
faible quantité de phase J aux joints de grains.

[’analyse des essais indépendamment les uns des autres a permis de mettre en
évidence :

- la différence entre le comportement en fluage dans les domaines « et biphasé,

- une contrainte limite ¢ ~ 25 MPa entre un exposant de Norton proche de
I'unité et de 'ordre de 4-5 dans le domaine «. D’aprés la littérature, un mécanisme
de fluage par diffusion est dominant & faible contrainte, et un mécanisme de fluage
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par montée des dislocations controle le fluage pour des contraintes plus élevées, ce
qui est cohérent avec les résultats des essais.

Pour implémenter les lois de comportement modélisant le fluage dans le
domaine « dans le code de calcul DRACCAR, il est intéressant d’homogénéiser
le comportement des essais sur des plages en contraintes et températures plus
importantes que celles des essais.

3.4.3 Couplage de plusieurs essais

Les essais réalisés dans le domaine o sont séparés en trois jeux de données en
fonction de la contrainte, et de la vitesse de fluage secondaire. Les références des
éprouvettes utilisées pour chacune des identifications sont aussi rapportées dans
le tableau, tout comme l’écart quadratique moyen et les paramétres déterminés.
Les conditions thermo-mécaniques dans lesquelles les lois sont valides sont données
dans le tableau 3.5.

TABLE 3.5 — Lois de comportement identifiées dans le domaine «.

T OoM o Eprouvettes A n Q <S5, >
°C MPa s MPa~".s7! kJ/mol
748-798 12-26 4578 246 1,66 150 0,095
748-798 26-38 < 4,107% 578 e 6.9 4.9 168 0,094
780-809 30-47 > 4,107* 69 el2? 3,92 293 0,19

< S, > reste inférieur & 20% pour chacun des recalages de modéle, ce qui
est acceptable. Les vitesses de fluage calculées a partir des modéles déterminés
par des recalages indépendants et communs sont respectivement tracés dans les
figures 3.15a et 3.15b dans les domaines de validité respectifs. Les lois déterminées
respectent bien les tendances préalablement obtenues.

En utilisant les données d’essais menés a des températures entre 748 et
798 °C, les énergies d’activation moyennes déterminées sont comprises entre 150
et 168 kJ/mol. Elle sont moins importantes que celles recalant le modeéle de fluage
pour chacun des essais comprises, pour la plupart, entre 170 et 206 kJ/mol.

Pour £ > 4.107" s7!, 'énergie d’activation déterminée est de 293 kJ/mol,
alors que les paramétres () précédemment déterminés sont entre 178 et 223 kJ/mol.
On voit apparaitre les ordres de grandeurs donnés par S. Fréchinet (@ = 316 kJ/mol
pour des contraintes élevées, et des températures entre 700 et 800 °C).

Les paramétres moyens permettent de modéliser le fluage secondaire sur des
plages de température et contrainte plus étendues, mais s’éloignent des parameétres
représentant le plus fidélement les essais. L’énergie d’activation est le paramétre le
plus impacté par ce constat.
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3. Identification du comportement au fluage secondaire d’éprouvettes vierges
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FIGURE 3.15 — Comparaison des vitesses de fluage calculées avec les lois identifiées
(a) indépendamment et (b) pour plusieurs conditions d’essai.

Conclusion

Ce chapitre est consacré a 'optimisation des essais pour la détermination de loi
de comportement. Les essais et mesures sont couplés a un recalage de modéle de
fluage secondaire par des calculs EF dans le but de déterminer le comportement au
fluage des gaines de Zr-4 dans des conditions thermo-mécaniques représentatives
d’'un APRP. Cette approche permet de réduire trés significativement le nombre
d’essais a réaliser pour obtenir une loi de comportement représentative du fluage
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 chargement mécanique, il est
possible de s’intéresser a des zones plus ou moins étendues en contrainte équivalente

et de modéliser le fluage secondaire de la gaine dans ce domaine.

Une représentation axi-symétrique du probléme est choisie, et seule la partie
du tube entre les raccords est modélisée. Les résultats des mesures cinématiques et
les mesures post-mortem de diamétre dans la section droite du ballon confirment
cette hypothése. Les températures mesurées dans la zone utile sont approchées
par une somme de sinus et extrapolées jusqu’aux raccords. L’influence de cette
extrapolation a été étudiée et est négligeable sur la détermination des paramétres
de la loi de comportement. Les vitesses de fluage secondaire de la simulation sont
calculées de la méme maniére que pour les essais. Le modéle de fluage est mis a
jour pour minimiser 1’écart entre les profils axiaux des vitesses de fluage calculés a
partir du calcul EF et des mesures. Ce choix de la fonction erreur, qui tient compte
uniquement, du fluage secondaire pour les différents chargements mécaniques,
permet de modéliser la déformation de la gaine dans toute la zone utile et au
cours de tout l'essai de maniére fiable. Cette méthodologie est dans un premier
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Evaluation du comportement en fluage pour une gamme étendue de contraintes et de
températures

temps validée par l'application & un essai virtuel, puis appliquée a 9 essais réa-
lisés pour des températures entre 750 et 850 °C et des contraintes entre 7 et 47 MPa.

Les résultats d’un essai réalisé & une consigne en température de 850 °C
mettent en évidence la bonne concordance entre les essais et la modélisation. La
loi de comportement choisie représente bien le fluage anisotherme de la gaine.
Au cours de l'essai, une flexion de plus en plus prononcée s’installe produisant
un état de contraintes hétérogéne dans la zone utile. De plus, plusieurs pressions
internes sont appliquées au tube, ce qui permet de valider la loi de comportement
sur une plage de contraintes étendue. Les cartographies des vitesses de fluage
secondaire, de l'exposant de Norton et de 1’énergie d’activation en fonction des
conditions thermo-mécaniques de chacun des essais sont le résultat principal
de cette méthodologie. Les cartographies mettent en évidence l'influence de la
transformation de phase « — a + 3 (et donc de la micro-structure) sur ’énergie
d’activation. Dans le domaine biphasé, les ordres de grandeurs de () et n sont en
bon accord avec les mécanismes de fluage par diffusion et glissement aux joints de
grains respectivement associés dans la littérature [GAR 78| aux faibles et moyennes
contraintes.

Dans le domaine «, deux sous-domaines se distinguent sur la cartographie de
n(T,o,nr) : les exposants de Norton au voisinage de 1'unité et les exposants entre 4
et 5. Ces deux domaines sont observés dans la littérature et généralement associés
respectivement a des mécanismes de fluage par diffusion et montée des dislocations.
La cartographie des vitesses de fluage met en évidence un comportement différent
pour des vitesses de fluage supérieures a 4.107% s,

En se basant sur ces trois observations, trois lois de comportement sont
déterminées dans le domaine a en fonction de la contrainte et de la vitesse de
fluage. Les paramétres moyens obtenus sont plus éloignés du comportement mesuré
pour chacun des essais mais ont le mérite de pouvoir étre implémentés dans le code

de calcul DRACCAR.

Au cours de leur vie en réacteur les gaines de Zr-4 absorbent de 1’hydro-
géne et s'oxydent en surface externe au contact de I’eau pressurisée. La présence
d’hydrogéne est connue pour fragiliser les métaux, et 'oxyde pour augmenter la
résistance au fluage. Prédire le comportement d’une gaine oxydée et hydrurée est
d’un grand intérét dans le but de modéliser et analyser les scénarios accidentels des
combustibles nucléaires.
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Chapitre 4

Vers une meilleure compréhension du
fluage 4 800 °C de gaines pré-oxydées
et soumises a une pression interne

Pendant le fonctionnement normal en réacteur, les gaines de Zr-/
s’oxydent a minima en surface externe et se chargent en hydrogéne.
Les effets sur le comportement en fluage du Zr-4 de ces deux
modifications sont étudiés dans ce dernier chapitre. Les échantillons
sont pré-oxydés en surfaces interne et externe. L’épaisseur des couches
de ZrOy des éprouvettes testées est de 10 um. Cette pré-oxydation
induit aussi un chargement en hydrogéne 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 comparés a leur essai
gumeau réalisé sur du Zr-4 vierge. La présence d’hydrogéne ne semble
pas affecter de maniére importante le comportement en fluage dans le
domaine d’étude, mais induit une rupture prématurée de la gaine a
825 °C.

Le comportement au fluage d’une éprouvette pré-oxydée (POX) est
ensuite comparé a celui du matériau vierge pour un essai ¢ 800 °C.
Une forte résistance au fluage est observée a basse contrainte pour le
matériau POX. Pour mieuxr comprendre cette observation, un essai a
pression interne constante de 3,65 MPa est mené sur une éprouvette
POX a 800 °C. Le comportement en fluage de I’échantillon POX est
modifié a une déformation d’environ g9 = 1.1%, pour laquelle les
couches de ZrOy et de a(O) se fissurent. La déformation est alors
localisée dans les zones ot le métal est « a nu ».
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Influence de la présence d’hydrogéne sur le comportement au fluage

4.1 Influence de la présence d’hydrogéne sur le com-
portement au fluage

Les éprouvettes pré-oxydées et pré-hydrurées utilisées pour étudier 'influence de
la zircone sur le fluage secondaire des gaines possédent une teneur en hydrogéne
moyenne initiale [H], ~ 130 wppm. Pour mieux comprendre le comportement des
gaines pré-oxydées, les études de 'influence d’une teneur en hydrogéne de 130 wppm
et des couches de ZrOy+a (O) sur le fluage du Zr-4 sont découplées.

4.1.1 Introduction

Brachet et al. ont évalué l'effet de la teneur en hydrogéne sur la transformation
de phase, le comportement au fluage et I’éclatement de gaines en Zr-4 en réalisant
des essais de fluage, des rampes thermiques & pression interne constante et des
essais uniquement thermiques avec le dispositif EDGAR [BRA 02].

La mesure par calorimétrie mise en place sur ce dispositif et détaillée par
Forgeron et al. [FOR 00] donne, entre autres, acceés a la cinétique de transformation
de phase & — a + (. A partir de cette cinétique, qui dépend de la vitesse de
chauffage, il est possible de déterminer a quelle température 7T,,_,,45 débute la
transformation. Des essais ont été dédiés a I’étude de I'influence de la teneur en
hydrogéne dans le Zy-4 sur la température 7, ,,.5. La figure 4.1, extraite de
[BRA 02], rapporte les températures déterminées pour des vitesses de chauffage
et de refroidissement de || = 10 °C.min~!. La ligne noire représentée sur ce
graphique correspond a la température T,_,,13 & I'équilibre estimée d’apres les
valeurs mesurées au chauffage et au refroidissement.

To—a+p diminue d’environ 16 °C tous les 100 wppm. La présence d’hydrogene
favorise la transformation de phase, ce qui modifie la micro-structure. Comme les
phénoménes thermiquement activés sont trés dépendants de la micro-structure, la
réponse du matériau hydruré & une sollicitation thermo-mécanique représentative
de 'APRP risque d’étre modifiée par la teneur en hydrogéne. Brachet et al.
évaluent les performances en fluage du matériau pré-hydruré en analysant les temps
a rupture pour des essais de fluage & température et pression interne constantes.
Sous I'hypothése que le comportement du matériau s’écrit sous la forme d’une loi
de Norton et que le gonflement est uniforme, les auteurs supposent que le temps a
rupture t,,, s'exprime selon ’équation (4.1) en fonction de la contrainte initiale oy
exprimée en MPa et de la déformation e.

In(try) = K (g) —n-In(oo) (4.1)

Cette formulation suppose aussi que le matériau rompt par épuisement de duc-
tilité. Les logarithmes des temps & rupture obtenus par Brachet et al. sont tracés
en fonction de In (0g) dans la figure 4.2 pour du matériau vierge et pré-hydruré
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne
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FIGURE 4.1 — Effet de la teneur en hydrogéne sur T, 3 [BRA 02].

a 600 wppm, et des températures de 700, 800 et 850 °C. Une simple régression
linéaire sur chaque jeu de données permet d’extraire I’exposant de Norton, annoté
pour chaque courbe sur la figure.
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FIGURE 4.2 — Temps a rupture en fonction de la contrainte initiale oy du Zy-4 vierge
et pré-hydruré ([H|=600 ppm) pour les essais EDGAR [BRA 02].

En utilisant les résultats obtenus sur la cinétique de transformation de phase,
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Influence de la présence d’hydrogéne sur le comportement au fluage

on peut supposer que le Zr se trouve en phase « pour les deux matériaux a 700 °C.
Les exposants de Norton déterminés d’aprés les données de Brachet 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 a cette température
pour les éprouvettes pré-hydrurées est moins élevé que pour les éprouvettes vierges.
Il est proche de celui déterminé dans le cas de la superplasticité supposée dans
le domaine bi-phasé pour le matériau vierge. Les courbes In (t.,,) = f(In(0y))
a 850 °C du Zy-4 et a 800 °C du matériau pré-hydruré & 600 wppm sont assez
similaires.

Les auteurs ont réalisé des mesures post-mortem de l'allongement circon-
féerentiel A; (voir équation (4.2), avec L la distance curviligne entre les lévres de la
fissure et Dg le diamétre initial) & rupture des éprouvettes.

L — 7TDO

A, =100 ——— 4.2
¢ 7TDO ( )

Les résultats importants pour notre étude sont tracés dans la figure 4.3.

200 ‘ ‘
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FIGURE 4.3 — Allongement & rupture du Zy-4 vierge et pré-hydruré (|[H|=600 ppm)
d’apres les essais EDGAR [BRA 02]

La présence d’hydrogéne diminue -clairement I’allongement circonférentiel
At a rupture du Zy-4, notamment entre 800 et 850 °C ou le Zy-4 présente les
caractéristiques de la superplasticité.

Quelques essais de fluage sur des éprouvettes pré-hydrurées a 100 wppm
ont aussi été réalisés par C. Dominguez [DOM 16]. Ces essais montrent que le
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

comportement au fluage secondaire du Zy-4 vierge et pré-hydruré a 850 °C pour
une contrainte de 20 MPa est similaire, et que le matériau pré-hydruré se déforme
plus rapidement pour une contrainte de 10 MPa.

4.1.2 Conditions des essais

Epmuvettes

Trois essais sont réalisés pour comparer le comportement thermo-mécanique du
Zr-4 vierge et pré-hydruré a 130 wppm. Les tubes sont chargés par voie gazeuse
sous ultra-vide a ’Ecole Centrale de Paris & une température de 420 °C. Le procédé
permet d’obtenir une zone homogéne en teneur en hydrogéne longue de 70 mm
a partir d’'une des extrémités de lI’éprouvette. Dans notre étude, la zone qui se
déforme est située a Z = £25 mm, et la zone inter-mors se situe entre —29 et
29 mm. La longueur des tubes chargés par le dispositif de 'ECP est limitée a
90 mm. La teneur en hydrogéne initiale ne peut étre mesurée sur les éprouvettes
testées car elle nécessite la découpe d’une partie de I’échantillon. Un des tubes
chargés a été dédié a cette analyse. Le profil est tracé dans la figure 4.4.

180

Zone d'intérét pour le fluage

160 1
< >

[H] (wppm)
= = =
o N B
o o o
——
-
—
= .

[0}
(=}
T

i

601 1

0 20 40 60 80 100
Distance a I'entrée du four (mm)
FIGURE 4.4 — Profil de la teneur en hydrogéne mesurée a I’ECP sur une des éprou-
vettes pré-hydrurées par voie gazeuse.

La teneur moyenne en hydrogene est assez homogéne (compte tenu de 'incerti-
tude de mesure) sur la hauteur de la zone d’intérét représentée dans la figure.

Chargements thermo-mécaniques

Les essais AR-2, AR-3 ett AR-5 constituent les références pour le matériau vierge.
Des essais similaires sont réalisés pour le matériau pré-hydruré. L’historique des
chargements en pression interne est tracé dans la figure 4.5, pour chacun des essais.
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FIGURE 4.5 — Historiques de chargement des essais a 800 °C en (a), 825 °C en (b)
et 850 °C en (c).

Les niveaux de pression interne P; et la durée des paliers sont similaires pour les
essais jumeaux. Les historiques des chargements mécaniques pour les essais a 825 et
850 °C sont décalés. Ce décalage est induit par un plateau en température réalisé
en fonction du besoin a 500 °C pour évacuer la fumée, qui génerait le dispositif de
mesures optiques. A cette température le plateau ne va pas induire de changement
micro-structural important. De plus, la durée du palier reste inférieure a 250 s.
Cette fumée est en grande partie liée au revétement déposé sur les filets des écrous
Swagelok. Une fois que la fumée est évacuée (par le balayage a ’argon), le chauffage
de I’éprouvette reprend. Les essais réalisés sur le matériau pré-hydruré sont post-
traités de la méme maniére que les essais effectués sur le matériau vierge.
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

4.1.3 Reésultats des essais

Le recalage par éléments finis a permis de déterminer les paramétres de la loi
de fluage secondaire, présentée dans I’équation (3.3), affichés dans le tableau 4.1.
Pour rappel, la méthode utilisée repose sur des hypothéses de matériau isotrope,
homogeéne, de la conservation de volume durant le travail visco-plastique, de modéli-
sation axi-symétrique et de géométrie parfaite. Les erreurs de mesures cinématiques
et thermiques, quantifiées dans le chapitre 2, sont considérées comme acceptables.

TABLE 4.1 — Paramétres déterminés par le recalage EF.

T Eprouvette Chargements In(A) n Q < Sy >
°C Ain MPa—".s7! kJ/mol
800  AR-5 1& 2 0,48 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 14,39 380 317 0,078
: 2& 3 7,40 417 262 0,024
850 AR-2 1&3 32,8 3.41 466 0,048
PH-128 1& 2 32,1 976 441 0,075
] 2& 3 19,9 352 350 0,066

La différence entre les paramétres du fluage secondaire obtenus pour les Zr-4
vierge et pré-hydruré n’est pas trés élevée. Par contre, les éprouvettes pré-hydrurées
PH-124 et PH-128 respectivement testées a 825 et 850 °C se sont rompues, alors
qu’aucune éprouvette vierge n’a conduit a un éclatement. Les éprouvettes sont dé-
coupées en troncons avec une scie a fil diamanté et la partie la plus déformée est
enrobée. Le microscope optique numérique ' disponible au LE2M 2 est ensuite uti-
lisé pour réaliser des mesures géométriques. Le tableau 4.2 rapporte les allongements
circonférentiels At et radiaux |Ar|,,.. (réduction d’épaisseur e maxiale définie dans
I'équation (4.3)) en fin d’essai pour les éprouvettes intégres et a rupture pour les
deux éprouvettes rompues.

| AT o | = max (6 — 60) (4.3)

€o

Les excentricités initiales = (pour les éprouvettes pré-hydrurées) et finales =

1. Keyence-VHX5000
2. Laboratoire d’expérimentation en mécanique et matériaux.
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Influence de la présence d’hydrogéne sur le comportement au fluage

calculées d’aprés 1'équation (2.1) et mesurées avec le microscope numérique sont
données dans ce méme tableau.

TABLE 4.2 — Allongement circonférentiel (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
|AT|ae (%) 36,50 90 53  Rup 23 Rup
= (%) - 2,46 - 1,3 - L7
= (%) 11,5 21 20 Rup 3,4 Rup

L’épaisseur du métal en pointe de fissure est inférieure & 5 pum pour ces deux
éprouvettes, soit une réduction de 1’épaisseur supérieure a 99%. C’est une rupture
par épuisement de ductilité. Il est difficile de comparer le comportement & rup-
ture des éprouvettes vierge et pré-hydrurées, a part pour I'essai a 825 °C. A cette
température, I’éprouvette vierge a subi un allongement de 20% plus important sans
rompre. L’excentricité initiale était assez faible ce qui rend les résultats comparables.
La striction & rupture étant importante, il semblerait que I'hydrogéne favorise la lo-
calisation des déformations sans perte de ductilité. Ces résultats restent a confirmer
par une campagne d’essais plus importante.

Des mesures de teneur en hydrogéne globale ont été réalisées, pour chacun de
ces échantillons, par une analyse de fusion sous gaz inerte3. Le schéma de la figure
4.6 représente les positions auxquelles les teneurs sont mesurées. Les troncons a et b
sont dans un premier temps découpés avec une scie a fil diamanté. Chaque troncon
est ensuite découpé en plusieurs parties, qui sont analysées.

Z[zo0 A 1
i
. Troncon b
i
054 /
: ; z
: A-A
l l
i
1
i
N N
|
-0,5
':' Trongon a Coupe A-A

FIGURE 4.6 — Découpe de I’éprouvette pour 'ONH

3. Briicker mat 286
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

Les mesures sont ensuite moyennées par troncon et les incertitudes sont calcu-
lées & partir de 1’écart-type sur le trongon e, et celui de ’étalon u,; (voir équation

(4.4)).
Uror = 24/ U2, + u? (4.4)

Les surfaces internes et externes ont été sablées de maniére a enlever les traces de
peinture et d’oxyde. Le tableau 4.3 rapporte les teneurs mesurées et les incertitudes
associées.

TABLE 4.3 — Teneurs moyennes en hydrogéne (en wppm)

Troncgon 800 °C 825 °C 850 °C

Vierge (a) 63+19  40+12

Vierge (b)  45.5+17 18+17 3817
Pré-hydruré (a) 162427 165432 191+21
Pré-hydruré (b) 127420 114417 158420

Le dispositif ne garantit pas une atmosphére totalement inerte. En effet, les
échantillons se chargent en hydrogéne pendant les essais. La teneur en hydrogéne
est plus élevée dans les zones les plus chaudes et déformées. Les échantillons
vierges présentent néanmoins environ 100-130 wppm de moins que les éprouvettes
pré-hydrurées en fin d’essai.

Les vitesses de fluage mesurées, les températures imposées au modéle EF
et les contraintes équivalentes calculées avec le modeéle de fluage recalé sont
comparées pour chaque gamme en température.

Résultats a 800 °C : AR-5 et PH-129.

Les profils de température imposés a ces deux éprouvettes sont superposables
(voir figure 4.7b).

Les profils des contraintes de von Mises sont aussi superposables. On peut
observer que les courbes €7 (z) pour les deux premiers chargements sont similaires.
Sur le dernier chargement en pression interne, une différence de 17% entre les deux
distributions est observée. Dans le processus d’optimisation, c’est essentiellement
I’exposant de Norton qui accommode cette différence. Le mécanisme de déformation
par les dislocations n’est peut-étre plus dominant en présence de I’hydrogeéne,
favorisant a 800 °C I'apparition de la phase [ aux joints de grains.

Résultats a 825 °C : AR-3 et PH-12/.

Les distributions thermiques imposées a ces deux éprouvettes sont superposables
(voir figure 4.8b) au début de 'essai puis un décalage d’environ -5 °C est observé
entre les deux profils.
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Influence de la présence d’hydrogéne sur le comportement au fluage
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FIGURE 4.7 — Comparaison des profils axiaux de vitesse de fluage (a), de température
(b) et de contrainte équivalente (c¢) déterminés a partir du calcul par la modélisation
EF, pour les essais réalisés sur les éprouvettes AR-5 et PH-129, a 800 °C.

Une différence d’environ 18% est aussi observée entre les profils de vitesse du
troisiéme chargement en pression interne. La différence de température de 5 °C
est en grande partie responsable de cet écart. En calculant analytiquement la
loi de comportement déterminée pour le matériau pré-hydruré aux distributions
mécaniques et thermiques respectivement calculées et mesurées, la différence devient
inférieure & 4%. Finalement, le comportement thermo-mécanique est similaire dans
ces conditions d’essai.

Résultats a 850 °C : AR-2 et PH-128.

Les distributions thermiques mesurées sur les essais réalisés a 850 °C sont
comparables, tout comme les profils des contraintes équivalentes calculées.

Pour le chargement mécanique a 16 MPa, les deux profils présentent une
difference d’environ 25% : le matériau pré-hydruré se déforme plus rapidement
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne
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FIGURE 4.8 — Comparaison des profils axiaux de vitesse de fluage (a), de température
(b) et de contrainte équivalente (c¢) déterminés a partir du calcul par la modélisation
EF, pour les essais réalisés sur les éprouvettes AR-3 et PH-124, a 825 °C.

que le vierge. Pour les contraintes supérieures a o, = 20 MPa, les profils €9 (2)
mesurés sur les éprouvettes en Zr-4 détendu et en Zr-4 pré-hydruré admettent une
différence d’environ 10%. Ces observations rejoignent les résultats obtenus par C.
Dominguez a 850 °C.

Des métallographies réalisées dans le ballon de chacun des échantillons
sont présentées en annexe C. On n’observe pas de différence sensible sur la
morphologie des grains entre les éprouvettes en Zr-4 et en Zr-4 pré-hydruré.

Les résultats obtenus sur ces trois essais, couplés aux mesures et observa-
tions meétallographiques, sont en cohérence avec la littérature disponible. Une
teneur en hydrogéne d’environ 150 wppm affecte légérement les propriétés thermo-
mécaniques du Zr-4 au voisinage de la température de début de la transformation
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FIGURE 4.9 — Comparaison des profils axiaux de vitesse de fluage (a), de température
(b) et de contrainte équivalente (c¢) déterminés a partir du calcul par la modélisation
EF, pour les essais réalisés sur les éprouvettes AR-2 et PH-128, a 850 °C.

a — «a + (. Le comportement & 850 °C semble inchangé pour les contraintes
supérieures a 20 MPa.

Pour les essais réalisés a 825 et 850 °C, les deux éprouvettes ont rompu. Les
allongements a rupture ont un ordre de grandeur comparable a ceux obtenus par
Brachet et al. pour un matériau pré-hydruré a 600 wppm. L’hydrogéne induit donc
une rupture prématurée de la gaine, & 825 °C tout du moins. Aucune perte de
ductilité n’est cependant constatée. Ces résultats restent a nuancer du fait du faible
nombre d’échantillons testés.
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

4.2 Comportement thermo-mécanique a 800 °C
d’une gaine pré-oxydée

On propose dans cette derniére partie d’utiliser le banc d’essai développé dans
le cadre de la caractérisation du fluage secondaire des gaines pour s’intéresser a la
déformation d’éprouvettes de Zr-4 pré-oxydées en surfaces interne et externe.

4.2.1 Introduction

Le comportement thermo-mécanique de la zircone est étudié pour de nom-
breuses raisons : corrosion pendant la vie en réacteur, transport des crayons en
sortie de centrale, oxydation haute température sous vapeur dans le cas d’un
APRP, etc. Mais peu d’études référent a effet de la couche de ZrOy sur le compor-
tement mécanique des gaines dans les conditions thermo-mécaniques de notre étude.

Pendant le fonctionnement normal d’un REP, une couche de zircone se
forme en surface externe des gaines de Zircaloy. Une couche de zirconium - en
phase « enrichie en oxygéne (qui est absorbé depuis I'environnement du CP puis
diffuse) se trouve sous la zircone. L’alliage est en phase « dans lintérieur de la
gaine. Chacune des couches posséde des propriétés mécaniques bien distinctes, et
on pourra considérer la gaine comme un matériau stratifié.

Leistikow et al. étudient le comportement thermo-mécanique du Zr-4 dans des
environnements vapeur, air et argon a haute température, notamment lors d’essais
de fluage sur des tubes soumis & une pression interne et température constantes.
Ils réalisent aussi des essais sur des éprouvettes pré-oxydées a 800 °C. En dessous
de 900 °C, les essais menés sous des atmosphéres vapeur et inerte fournissent des
résultats similaires. Ce constat est aussi dressé par R. Chosson avec la comparaison
des résultats des essais de Fréchinet (sous vide) et des essais EDGAR (atmosphére
vapeur).

Leitsikow et al. réalisent des essais sous atmosphére vapeur sur des éprouvettes
pré-oxydées. Pour les températures supérieures a 950 °C, la résistance au fluage
des éprouvettes pré-oxydées est nettement supérieure a celle du matériau vierge.
De plus, les auteurs observent que 'oxydation des éprouvettes augmente avec leur
déformation. L’oxyde qui est pré-formé ou créé pendant 'essai est fissuré aprés
I’essai. Des métallographies, présentées en figure 4.10, permettent de visualiser ces
fissures pour trois différents essais menés a 900 °C et a des pression internes de 10,
16 et 23 bar™.

Le motif des fissures est trés différent en fonction de la pression interne imposée.
Pour une contrainte assez importante, un écaillage régulier et fin de la couche
de zircone est observé. Pour une contrainte plus faible, des fissures plus larges et

4. Les échantillons ont initialement un diamétre externe et une épaisseur de 10,75 mm et
0,725 mm.
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Comportement thermo-mécanique a 800 °C d’une gaine pré-oxydée

| p=23 bar,£=45,7 %, trup=1355 |

p=16 bar,€=55,0 %, trup =5005 | r

| p=10 bar,£=60,4 %, trup =1966 s |

FIGURE 4.10 — Métallographies réalisées par Leitsikow et al. [LEI 87] mettant en
évidence le motif différent des fissures en fonction de la contrainte appliquée.

profondes sont observées en nombre moins important.

L’effet de la fissuration de la couche de zircone seule, ou avec un effet conjugué
de I'a (0), sur le comportement mécanique de la gaine fait débat. Sagat et al.
[SAG 84| ont réalisé des essais en atmosphére vapeur, et observent 1’apparition de
fissures a partir d’'une déformation de 2%. Ils n’observent pas de discontinuité sur
les courbes de fluage a ce niveau de déformation. Contrairement a Sagat et al.,
Komarov et al. [KOM 92| démontrent une importante perte de résistance au
fluage pour des déformations de 1 & 4%, a 800 °C et ¢ = 8.1072 s7! lors d’essais
d’écrouissage sur un alliage N1 (Zr - 1%Nb). Les courbes -0 obtenues pour des
échantillons vierge, pré-oxydés avec 20, 45 et 65 um sont tracées dans la figure 4.11.

La résistance au fluage a basses déformations augmente avec 1’épaisseur de la
couche de zircone, mais la ductilité est amoindrie.

Le dispositif développé au cours de cette thése permet de simuler les conditions
thermo-mécaniques d'un APRP dans une atmosphére argon. L’atmosphére oxydante
a un effet non-négligeable sur la déformation des gaines pour des températures
supérieures a 900 °C. Mais I'atmosphére argon permet d’étre assez représentatif du
scénario APRP dans nos conditions d’essais.

Pour rappel, la fissuration de la zircone est observée apres les essais pour les
études citées ci-dessus. Une récente étude menée par C. Dominguez [DOM 16] sur
le dispositif ELFE a permis d’affirmer que les fissures apparaissent pendant 1’essai.
En effet, I'extensométrie LASER utilisée sur ce montage permet de visualiser
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne
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FIGURE 4.11 — Les courbes -0 obtenues pour des échantillons de 1’alliage N1 vierge
et pré-oxydeés avec 20, 45 et 65 um d’aprés [KOM 92| mettent en évidence une forte
contrainte d’écoulement a basse déformation induite par la couche de zircone, puis
la baisse treés brutale de cette contrainte d’écoulement a partir d’'une déformation
comprise entre 1 et 4%.

pendant Pessai des bandes de peinture déposées en surface de 1’éprouvette. A la
fin du chauffage de 1’éprouvette, les bandes de peinture relevées par I’extensométre
sont pleines. Aprés le chargement mécanique, des pertes d’intensité a 'intérieur des
zones des marqueurs sont observées. Elles sont directement liées & un changement
d’émissivité dans la bande de peinture initialement déposée. Cette discontinuité est
probablement liée & la fissuration de la couche de pré-oxyde. Dans cette étude, il
n’est cependant pas fait mention d’une différence de comportement en fluage au
moment de ’apparition de la fissure. C. Dominguez a réalisé des essais a 850 °C sur
des éprouvettes pré-oxydées avec des épaisseurs de zircone de 12, 30 et 42 um. Les
résultats montrent que la résistance au fluage augmente a basses contraintes avec
I’épaisseur de la zircone. L’influence de I’épaisseur de la couche initiale de zircone
est négligeable pour des contraintes plus élevées.

4.2.2 Fabrication des éprouvettes

Les pastilles d’'UQO5 possédent un caractére oxydant. Pour des taux de com-
bustion élevés, elles entrent en contact avec la gaine. Une couche de zircone
d’épaisseur inférieure & 10 pm est mesurée en surface interne des gaines aprés 5
cycles d’irradiation [BES 14].

Compte tenu des résultats de C. Dominguez concernant 'effet de 1’épaisseur de
la zircone sur le comportement en fluage et pour étre représentatif de la corrosion
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Comportement thermo-mécanique a 800 °C d’une gaine pré-oxydée

interne des gaines, on vise une épaisseur de zircone de 10 um en surfaces interne
et externe. Les éprouvettes testées dans notre étude sont pré-oxydées dans un
four tubulaire horizontal résistif®. Les échantillons ont été pré-oxydés en surfaces
interne et externe a 425 °C pendant 71 jours sous flux d’oxygéne 0,05 L/min et de
vapeur d’eau saturée a 95%. Les teneurs initiales en hydrogéne ont été mesurées
aux extrémités des éprouvettes. A la fin de cette étape, les éprouvettes possédent
une épaisseur de zircone de 10 um homogéne en surfaces interne et externe®.

Les couches de zircone et de «(O) sont localement sablées en surface ex-
terne pour permettre la thermosoudure des thermocouples. Plusieurs passes de
polissage sont ensuite réalisées a la main dans les zones sablées avec des tailles
de grains décroissantes pour améliorer 1’état de surface aprés sablage. Cette
étape s’avére cruciale pour que la thermosoudure tienne pendant le montage de
I'éprouvette (le diamétre des fils thermocoupules est de 0,078 mm). L’annexe D
rend compte de ces différentes étapes.

4.2.3 Comparaison du fluage a 800 °C des matériaux vierge
et pré-oxydé
Un premier essai visant la comparaison entre le comportement du Zr-4 vierge et

pré-oxydé est réalisé a 800 °C. L’historique de la pression interne est donné pour
les deux éprouvettes dans la figure 4.12.

LeTe 1 efTe
3r p 1 3r AA*AAA b

P. (MPa)
P. (MPa)
N

=
[N
T
I

1 - L

—— Chargement 1

-1r —— Chargement 2 B -1r : : b
0 500 1000 15C 0 200 400 600 800 1000 1200
Temps (s) Temps (s)
(a) Eprouvette vierge (b) Eprouvette pré-oxydée

FIGURE 4.12 — Historique du chargement en pression interne

La pressurisation interne du tube en Zr-4 vierge n’a pas été bien effectuée lors
du premier essai. Un deuxiéme essai a alors été réalisé sur la méme éprouvette

5. Modele RS 80/750/11 de Naberther, dispositif FOXY qui est sur le site de Cadarache.
6. Les épaisseurs sont caractérisées par des observations au microscope numeérique.
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

(courbes bleue et rouge de la figure 4.12a).

Mesures

Les vitesses de fluage mesurées sur les chargements 1, 2 et 3 annotées sur
la figure 4.12a sont comparées a celles du matériau pré-oxydé. Les figures 4.13a
et 4.13b comparent respectivement les profils de €57 (z) pour le chargement a la
pression interne de 2,6 MPa, et pour les pressions de 3,6 et 4,85 MPa.

05 05 :
\ ' —Zr-4
\ H - - -POX
0.3 ! 0.3t 1
! 1
' '
! 1
01 : Ol, ] \\
N 1 —2Zr-4 ° ! .
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0 0.2 0.4 06 0.8 1 0 05 1 15 2 25
&1 (s7) x10™ et (571 x107°
(a) Chargement a 2,6 MPa (b) Chargements & 3,6 et 4,85 MPa

FIGURE 4.13 — Comparaison entre les profils axiaux €% (z) mesurés sur du Zr-4
vierge et du pré-oxydé.

Le matériau pré-oxydé présente une trés grande résistance au fluage a basse
contrainte (on observe un facteur proche de 10 entre les deux profils). A plus haute
contrainte, le matériau pré-oxydé se déforme plus vite.

La résistance au fluage observée a basse contrainte est directement liée a la
présence de la zircone, car les résultats sur les éprouvettes seulement pré-hydrurées
n’ont pas mis en évidence ce comportement. L’allongement & rupture est faible
par rapport a ce que l'on pourrait attendre d'une gaine en Zr-4 dans son état de
réception a 800 °C.

Observations

Les images prises dans le domaine proche-IR sont présentées dans la figure 4.14.
Elles font état d’un réseau de fissures longitudinales en peau externe. Les fissures
s’ouvrent et leurs lévres s’écartent. La rupture est apparue sur la zone sablée la plus
chaude, ce qui est un indicateur quant au bon déroulement de l'essai. La fissure
s’est ensuite propagée jusqu’aux limites de la zone sablée.

L’éprouvette pré-oxydée a rompu pour un allongement circonférentiel d’environ

41%.
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Comportement thermo-mécanique a 800 °C d’une gaine pré-oxydée

|

FIGURE 4.14 — Déformation de I'éprouvette et apparition des fissures

Observations microscopiques

Un tronc¢on découpé a la limite inférieure de la fissure est dans un premier temps
analysé (voir le tracé rose en figure 4.14).

L’image de la totalité du troncon présentée en figure 4.15a est utilisée pour me-
surer les longueurs des zones oxydées et des zones inter-bandelettes (voir le zoom
en figure 4.15a) en surfaces interne et externe. Le tableau 4.4 rapporte les longueurs
totales L et longueurs de zircone L*¢ mesurées, et les longueurs initiales théo-
riques de zircone Lgf{,f. Les valeurs théoriques ne tiennent pas compte de la longueur
sablée, qui est d’environ 2 & 3 mm par zone sablée (avant 1’essai).

TABLE 4.4 — Longueurs mesurées sur la circonférence de 1’éprouvette.

Surface L% (mm) L*" (mm) 515(; (mm)

Interne 39,6 25,4 26,3
Externe 42,0 24,2 29,8

Les longueurs de zircone mesurées post —mortem sont trés proches de celles cal-
culées théoriquement ” au début de I’essai. Les mesures effectuées sur les images ont
une incertitude difficile & quantifier, mais on peut conclure que la déformation de la
zircone est, trés faible. La déformation circonférentielle £49 est calculée pour chacune
des zones inter-bandelettes a partir des longueurs des bandelettes adjacentes 57 et

7. Basées sur les rayons interne et externe initiaux.
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

VAR OD)
fissurée

(a) Vue d’ensemble (b) Fissures

FIGURE 4.15 — La vue d’ensemble capturée par le microscope numérique est présen-
tée en (a). Le repére angulaire y est défini. Une vue rapprochée de I’échantillon est
affichée en (b). Elle met en évidence une forme de signal créneau entre la zircone et
le métal : une fois que le pré-oxyde est rompu, les lévres de la fissure s’éloignent de
maniére paralléle.

L5 et de la longueur du métal dans la zone concernée Iz, 4 (voir équation 4.5).

er—4
66 l,lzzrc + lgzrc ( )

Les déformations calculées en surfaces interne et externes sont tracées en figure
4.16a en fonction de la position angulaire ¥ définie en figure 4.15a.

Les déformations ne sont pas calculées dans les zones sablées (ce qui explique le
palier sur la courbe de la déformation externe lissée). On observe que la déformation
calculée en surface interne au niveau des zones sablées est plus élevée que sur le
reste de la circonférence. Une déformation locale de I'ordre de 350% est mesurée a
I'endroit ou la striction est la plus prononcée (voir figure 4.15a). Les courbes lissée
(en utilisant une moyenne mobile d’ordre 5) mettent en évidence une déformation
plus élevée en surface interne qu’en surface externe, ce qui est attendu pour un
matériau homogéne.

On peut cependant observer une différence sur la longueur des bandelettes de
zircone [*¢ entre les surfaces interne et externe. Les répartitions de ces longueurs
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Comportement thermo-mécanique a 800 °C d’une gaine pré-oxydée
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FIGURE 4.16 — Les déformations calculées en surfaces interne et externe d’apreés
I'équation (4.5), a partir des mesures réalisées sur 'image en figure 4.15a sont tracées
en (a), et la longueur des bandelettes de zircone est tracée en fonction de leur nombre
sur la circonférence en (b).

sur la circonférence sont tracées en figure 4.16b. En surface interne de la gaine, on
observe presque une gaussienne centrée sur une longueur de 195 pm. En surface
externe, les longueurs des zones pré-oxydées sont réparties entre 100 et 550 pm,
sans longueur préférentielle.

On pourra noter qu'une fois que les couches de a (O) sont fissurées, les lévres
s’éloignent parallélement I'une de 'autre et il n’y a pas formation d’oxyde dans
les zones oul le métal est en contact avec 'atmosphére argon. La forme des fissures
triangulaires observées par Leistikow et al. [LEI 87| (voir figure 4.10) n’est pas
observée.

Des clichés ont aussi été pris avec une lumiére polarisée de maniére a ob-
server les grains®. La métallographie présentée en figure 4.17 est prise dans une
zone, encadrée en rose en figure 4.15a, proche de la striction.

L’écoulement lié au fluage est trés visible. L’épaisseur restante a cette position
angulaire est d’environ 150 pum. Les grains révélés sont trés allongés en surface
externe (absence de zircone liée au sablage). Au contraire, sous la zircone intégre
(annotée sur la figure 4.17), les grains sont quasiment équiaxes. Ce comportement
est observé sur toute la gaine. Cette observation peut-étre généralisée sur toute la
circonférence : les grains sont de petite taille et équiaxes sous les zones de zircone

8. Tous les polissages et attaques chimiques des trongons enrobés ont été effectués par P. LA-
COTE, technicienne dans le laboratoire LE2M, a Cadarache.
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

*  Zone de grains équiaxes

--=» Direction de I'écoulement

FIGURE 4.17 — Métallographie, obtenue sous lumiére polarisée, d'une région proche
de la striction.

intégres (ou récemment rompues), alors qu’ils sont plus allongés au voisinage
de D’épaisseur moyenne de la gaine. Les couches de zircone et d’a (O) semblent
constituer un renfort mécanique a la déformation des grains.

Une région représentative du reste de l'éprouvette a subi des mesures de
dureté sur le microdurométre® disponible au LE2M, & une charge de 50 g. Sept
points de mesure sont retenus dans ’épaisseur. La figure 4.18a présente la position
des indentations, et les iso-duretés (normées) sont tracées en figure 4.18b.

Les lignes iso-dureté mettent en évidence une dureté plus importante sous les
zones oxydées. En surface, les zones les moins dures sont systématiquement les
régions métalliques nées de la fissuration des couches de ZrOs et d'a (O). I est
difficile de donner un sens aux lignes d’iso-dureté dans I’épaisseur de la gaine. Un
profil de dureté de la surface interne a la surface externe est tracé sur la figure
4.18c, aux positions situées a coté de la fleche rouge représentée figure 4.18a. Les
duretés de la zircone et de la phase a (O) sont nettement plus élevées que celle du
Zr-4. On note toutefois que la dureté est plus élevée sous la couche de Zr enrichie
en oxygeéne qu’au niveau de I’épaisseur moyenne de la gaine.

Conclusions

Ce premier essai met en évidence une résistance accrue au fluage a basse
contrainte. Pour des contraintes plus élevées, 'effet d’une pré-oxydation n’est pas
trés marqué. Les observations réalisées sur la base de métallographies montrent que
les couches de zircone et d’a (O) sont fissurées sur la circonférence de I’éprouvette.
La zircone n’est pas reformée dans les zones ot le Zr-4 est en contact avec I'environ-
nement de ’enceinte. La distribution des déformations calculées sur la circonférence

9. BUEHLER MICRONET 5100 SERIES
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Comportement thermo-mécanique a 800 °C d’une gaine pré-oxydée
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(¢) Evolution de la dureté dans I'épaisseur de 1’éprouvette.

FIGURE 4.18 — Des mesures de dureté sont effectuées dans la région présentée en
(a). Les lignes iso-duretés sont tracées en (b) sur le maillage des positions des zones
indentées et un profil de la dureté depuis la surface interne jusqu’a la surface externe
de Iéprouvette est tracé en (c).

montre que seules les zones sablées (en surface extérieure) sont sujettes a une stric-
tion. En surface interne, les longueurs des bandelettes de zircone sont distribuées
autour de 195 pum alors qu’on n’observe pas de longueur préférentielle en surface
externe. La morphologie des grains révéle un caractére protecteur du pré-oxyde vis-
a-vis des grains de Zr disposés sous le a (O). De plus, des mesures de micro-dureté
ont mis en évidence un matériau plus dur sous le pré-oxyde que dans les zones mé-
talliques en surface.
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

La rupture de cette éprouvette résulte a la fois de la présence d’hydrogéne, mais
aussi du comportement mécanique de la couche de zircone qui se fissure pendant,
I’essai. Pour bien comprendre la meilleure résistance au fluage a basse contrainte
du matériau pré-oxydé, deux essais sont réalisés & un niveau de pression interne
P, =3,65 MPa.

4.2.4 Etude de la fissuration de la couche d’oxyde

Pour étudier cette meilleure résistance au fluage a basse contrainte du Zr-4 pré-

oxydé, deux essais similaires sont réalisés avec les conditions représentées sur la
figure 4.19.

A

800 °C | Température
215s
3.65 MPa { 780 s

Essai 1 Essai 2

Pression \

Temps

FIGURE 4.19 — Schéma représentatif des conditions d’essais

Le premier essai est arrété aprés 215 s de fluage, et le deuxiéme est arrété dans
un état tres déformé.

4.2.4.1 Résultats macroscopiques

Dans un premier temps, les images de 1’essai sont post-traitées de maniére gros-
siére (avec une taille d’élément de 30x30 pixels). Les historiques des déformations
circonférentielle et axiale, calculées en moyenne dans une jauge numérique, des essais
POX-1 et POX-2 sont respectivement tracés dans les figures 4.20a et 4.20b.

Pour les deux essais, un changement de comportement brutal est observé aprés
environ 70 s de fluage. Plus précisément, ce changement s’opére lorsque la surface
est déformée dans la direction tangentielle de 1,1 %. A partir de cet instant (¢,), la
résistance au fluage est fortement diminuée. La figure 4.21 présente les distributions
axiales £¢7 (z) avant et aprés ¢; mesurées sur I’éprouvette POX-1.

Les vitesses de fluage mesurées avant t; sont cing fois moins importantes que
celles mesurées aprés t1. Ce ratio rappelle la différence observée entre les matériaux
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Comportement thermo-mécanique a 800 °C d’une gaine pré-oxydée
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FIGURE 4.20 — Historique des déformations mesurées a la surface des éprouvettes
POX-1 (a) et POX-2 (b) avec une jauge numérique.
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FIGURE 4.21 — Schéma représentatif des conditions d’essais

vierge et pré-oxydé dans la partie précédente. Pour expliquer ce changement de com-
portement, on peut supposer que la couche de zircone (a minima) s’est fissurée. La
grande résistance observée a basse contrainte est alors représentative d’une couche

de zircone intégre.

4.2.4.2 Etude du comportement local

Pour mieux comprendre la déformation de ces éprouvettes, le maillage utilisé
pour la CIN est raffiné avec une taille d’élément de 10x10 pixels. Un lissage sur
les déformations d’une fenétre de 3 pixels est aussi ajouté (pour assurer la bonne
convergence du calcul). Le champ de déformations tangentielles calculé pour le
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

dernier temps de mesure est affiché dans la figure 4.22a.
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FIGURE 4.22 — Le champ de la déformation dans la direction X calculé par la CIN est
affiché en (a), et la distribution du déplacement selon X le long de la ligne blanche
représentée dans (a) est tracée dans (b) en fonction de la position X.

Les déplacements selon X calculés par la CIN le long de la ligne blanche
représentée en figure 4.22a sont tracés en fonction de la position en X dans la
figure 4.22b. Des plateaux de déplacement sont observés, et coincident avec les
zones faiblement déformées affichées sur la figure 4.22a. Ces zones, qui semblent
simplement subir une translation de corps rigide, correspondent aux bandelettes de
zircone. La localisation de la déformation entre les bandelettes est mesurée a partir
de l'instant ¢; et il semblerait que ces zones fissurées, ot le métal est « a nu »,
accommodent la totalité du ballonnement de la gaine. Les bandelettes formées a
I’instant ¢; rompent elles aussi, mais la déformation est localisée dans les premiéres
fissures créées.

Deux jauges numériques sont disposées respectivement sur des zones assi-
milées & une zircone intacte, et & une fissure de la couche de zircone (voir figure
4.22a). Les déformations moyennes calculées dans ces deux jauges sont reportées
dans la figure 4.23.

A partir du début du chargement mécanique, la déformation axiale évolue
jusqu’a la rupture de la couche de zircone. Ensuite, I’évolution de ¢, est trés faible.
L’oxyde ne travaille pas en compression, et il modifie les conditions aux limites des
régions de Zr-4 en surface.

Une fois rompues, les bandelettes de zircone restante ne se déforment plus
circonférentiellement. C’est la partie métallique de la gaine qui se déforme. Locale-

ment, la déformation atteint 2, ~* ~ 80%.

La contrainte appliquée au cours de ces deux essais est plus faible que
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Comportement thermo-mécanique a 800 °C d’une gaine pré-oxydée
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FIGURE 4.23 — Historique des déformations axiale (a) et circonférentielle (b) me-
surées localement en surface sur la zircone, et dans une des fissures apparue apres
t.

celle appliqué a 'essai présenté en section 4.2.3, et les vitesses de fluage secondaire
mesurée sur cet essai sont environ dix fois moins élevées. La figure 4.24 présentent
la forme des régions inter-bandelettes pour l'essai arrété a 215 s de fluage, et pour
le second essai au cours duquel I’éprouvette a ballonné.

Pré-oxyde -

Limite entre

le pré-oxyde et
I'oxyde formé
pendant |'essai

Oxyde formé
pendant I'essai

—H
10,0pm
- 10 pm

H

(c) POX-2 (d) POX-2

(a) POX-1

FIGURE 4.24 — Les métallographies des régions fissurées présentées pour I’éprou-
vette POX-1 en (a) et (b) respectivement sur surfaces interne et externe, et pour
I'éprouvette POX-2 en (c) et (d) respectivement pour les surfaces interne et externe.

Les métallographies affichées figure 4.24a et 4.24b montrent un profil légérement
triangulaire en surface interne de la fissure. On observe une ré-oxydation du métal
dans les zones fissurées : le liseré « (O) et la zircone sont identifiables en surfaces
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

interne et externe.

Les formes observées sur 1’éprouvette POX-1 sont accentuées sur les métallogra-
phies réalisées sur ’éprouvette POX-2. En interne, la forme triangulaire observée
ressemble a celle relevée par Leistikow et al |[LEI 87| lors d’essais réalisés sous
atmosphére vapeur. La frontiére entre la zircone formée pendant 1’essai et le Zr-4
pré-oxydé est tres nette. L’évolution de I’épaisseur de la couche de zircone le long
du triangle est indicative de 'ouverture de la fissure. Une couche de zircone formée
pendant ’essai et multi-fissurée est présente en surface externe. La forme en « V »
n’est pas observée. On peut aussi récupérer ’historique de la fissuration de la jeune
zircone & partir de son épaisseur. Ce motif semble indiquer une fragilisation par
oxydation sous contrainte en pointe d’entaille.

Pour rappel, 'oxydation a haute température des zones métalliques en surface
n’avait pas été observée lors de l’essai considéré en section 4.2.3. L’atmosphére
argon est pourtant identique, mais les vitesses de déformation mesurées pour les
éprouvettes POX-1 et POX-2 sont moins élevées que pour 1’essai précédent.

La modélisation du Zr-4 pré-oxydé (et pré-hydruré) par un matériau homogéne
semble compromise. Néanmoins, avec une volonté de comparer le comportement
du matériau pré-hydruré a celui de I'éprouvette pré-oxydée, on modélise dans la
section suivante I’essai de I’éprouvette POX-2.

4.2.5 Vers la modélisation du comportement en fluage du Zr-
4 pré-oxydé

Pour simuler le ballonnement d’'un tube de Zr-4 pré-hydruré, dans les mémes
conditions d’essai que celles qu’a subi I’éprouvette pré-oxydée, les couches de ZrO,
et de o (O) ne sont pas modélisées. Elles représentent a elles deux 20 pym en couches
interne et externe. La loi de comportement, déterminée pour le matériau pré-hydruré
a 130 wppm et testé a 800 °C et aux pressions internes de 3,3 et 3,76 MPa, modélise
le fluage secondaire de 1'éprouvette. Elle est rappelée dans 1'équation (4.6).

245.103
ity = 0oty eon (50 ) [ (46

Le chargement thermo-mécanique est modélisé de la maniére détaillée dans le
chapitre 3.

Les déformations axiale et tangentielle calculées par la modélisation EF
d’une éprouvette pré-hydrurée sont comparées a celles mesurées a 1’échelle macro-
scopique en surface de I’échantillon pré-oxydé et pré-hydruré pour deux positions
axiales dans la figure 4.25.

Comme on pouvait s’y attendre, la loi de comportement homogéne et isotrope
du Zr-4 pré-hydruré ne permet pas de modéliser le comportement mécanique dans
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Conclusion

Mesure Z/zo=0 :
—Simu Z/zo=0
—— Mesure Z/z°=0,4
——Simu Z/zo=0,4
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FIGURE 4.25 — Schéma représentatif des conditions d’essai.

la direction axiale. Cependant, dans la direction tangentielle, les déformations
calculées ont une tendance similaire a celles mesurées sur ’éprouvette pré-oxydée
(aprés la premiére fissuration de la couche de zircone).

Ces résultats montrent que le comportement sous les couches de zircone
et de o (O) pourrait étre modélisé par la loi de fluage secondaire déterminée sur
le matériau pré-hydruré. Cette modélisation reste a ce stade insuffisante pour
tenir compte de la déformation d’un matériau pré-oxydé. La modélisation de ces
éprouvettes par un matériau stratifié semble plus appropriée.

4.3 Conclusion

Plusieurs points ont été abordés pour mieux observer et comprendre les
mécanismes de déformation d’une gaine pré-oxydée. L’oxydation du Zircaloy dans
les REP induit aussi une diffusion de ’hydrogéne libéré pendant la réaction. Pour
étudier a la fois l'influence de la présence d’hydrogéne et du pré-oxyde (zircone et
couche de «a (0)), des éprouvettes ont été pré-hydrurées par voie gazeuse. D’autres
échantillons ont été pré-oxydés a 425 °C sous vapeur d’eau saturée a 95%, induisant
une teneur en hydrogéne moyenne de 130 wppm.

Les comportements en fluage des gaines en Zr-4 vierge et pré-hydruré a
une teneur initiale de [H]| ~130 wppm sont comparés sur trois essais dans la plage
en température de 780 a 850 °C. A 800 °C, le comportement en fluage secondaire
a basses contraintes est similaire, mais le matériau pré-hydruré se déforme plus
lentement que le vierge pour o,y > 25 MPa. Dans le processus d’identification de
la loi de fluage secondaire du matériau pré-hydruré, cette observation se traduit
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

par un exposant de Norton n plus faible. Comme l'ont démontré Brachet et al.,
la température du début de la transition o« — « + 8 diminue avec la teneur en
hydrogéne dans le matériau. Ainsi, pour la température de 800 °C, on peut supposer
que le matériau pré-hydruré ait formé un film de phase § aux joints de grains.
Garde et al. ont démontré sur le matériau vierge a 850 °C que ce film de § induit
une superplasticité caractérisée par un exposant m = 1/n plus élevé que pour un
mécanisme de déformation de type dislocation. A 825 °C, le comportement au
fluage entre les deux matériaux est comparable, et & 850 °C on observe une vitesse
de fluage plus élevée du matériau pré-hydruré que du vierge, pour une contrainte
de 17 MPa. Le comportement thermo-mécanique est par contre comparable pour
les contraintes o,y > 25 MPa. Ces résultats sont en cohérence avec ceux obtenus
par C. Dominguez, dont les essai sont réalisés sur le méme matériau vierge et des
éprouvettes pré-hydrurées a 100 wppm.

Les allongements circonférentiels & rupture mesurés pour les éprouvettes
pré-hydrurées testées a 825 et 850 °C sont en bon accord avec ceux mesurés par
Brachet et al. sur du Zy-4 pré-hydruré a 600 wppm. L’allongement circonférentiel a
rupture est diminué a 825 °C par la présence d’hydrogéne, sans perte de ductilité.
Un grand nombre d’essais est nécessaire pour une généralisation de cette observation.

Ayant connaissance de l'influence d’une teneur en hydrogéne [H] ~ 130 wppm
sur le comportement au fluage de la gaine, un essai est réalisé a 800 °C pour
comparer le fluage d’'un matériau vierge a celui d’un échantillon pré-oxydé en
couches interne et externe (la zircone posséde ici une épaisseur de 10 ym). L’éprou-
vette pré-oxydée se déforme environ 8 fois plus lentement que I’éprouvette vierge
lors du chargement a la pression interne de 2,6 MPa. Pour les pressions internes
plus élevées, les vitesses de fluage mesurées restent comparables. I’apparition de
fissures en surface de la gaine et leur agrandissement sont observés sur les images
prises pendant 1’essai. Pour mieux comprendre la différence de résistance au fluage
observée a basse et haute contraintes, un essai est mené & une pression interne
constante de 3,65 MPa.

Le schéma présenté dans la figure 4.26 résume les phénoménes observés lors de la
déformation de I’échantillon pré-oxydé a 800 °C . Ces illustrations tiennent compte
du comportement observé a des vitesses de déformation de Iordre de 2-107% s7! et
de 2-1073 s7! sous atmosphére argon a pression atmosphérique.

Une importante perte de résistance au fluage est brutalement observée & un
niveau de déformation tangentielle g9 ~1,1%. Cette perte de résistance au fluage
est associée a l’apparition de fissures observées en surface externe. D’aprés les
métallographies, réalisées aprés les essais, les couches de ZrO, et de a(O) sont
rompues en surfaces interne et externe. Le renfort mécanique de 'oxyde n’étant
plus présent dans les zones fissurées, le métal se déforme localement. En surface, la
déformation macroscopique est entiérement accommodée par la déformation dans
ces zones fissurées, qui s’agrandissent. Les métallographies de I’éprouvette rompue
mettent en évidence que les grains positionnés sous les zones intégres de zircone
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FIGURE 4.26 — Schéma représentatif de la déformation a 800 °C d’éprouvettes pré-
oxydées, en surfaces interne et externe, et soumises & une pression interne en atmo-

sphére argon.

restent équiaxes et ne se déforment quasiment pas (méme pour des niveaux de
déformation macroscopique importants). A contrario, les grains a l'intérieur de
la gaine sont trés allongés. Les mécanismes permettant cette transition restent a
investiguer (glissement au joint de grain, endommagement, etc).

Le role des couches de ZrO; et de a(O) est donc encore trés important sur le
fluage de la gaine, méme une fois 'oxyde fissuré. Dans le but d’étre toujours plus
représentatif du scénario de ’APRP, I’étude du fluage de gaines pré-oxydées est
nécessaire.

Une différence notable est observée sur la capacité du Zr-4 a s’oxyder a haute
température en atmosphére argon en fonction de la vitesse de fluage. Pour I’essai
mené a la pression interne de 3,65 MPa et la température de 800 °C, la vitesse
de fluage secondaire de 2:107* s=! du Zr-4 estimée permet une oxydation pendant
tout 'essai (les jeunes fissures présentent une couche de a (O) et de zircone). Les
images acquises au microscope numérique sur I’éprouvette testée jusqu’a 4,85 MPa
ne présentent aucun signe d’oxydation au cours de I’essai. Il semblerait qu’il y ait
une compétition entre la cinétique d’oxydation sous contrainte a haute température
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4. Vers une meilleure compréhension du fluage a 800 °C de gaines pré-oxydées et
soumises a une pression interne

et la vitesse de déformation dans les zones ot le Zr-4 est en contact avec 1’environ-
nement (faiblement) oxydant de ’enceinte. L’oxydation sous contrainte du métal
change nettement la forme des zones fissurées et favorise, en couche interne, un
comportement a rupture fragilisé.

La modélisation de ce matériau nécessite de prendre en compte le com-
portement thermo-mécanique de chacune des couches constitutives. Les différents
mécanismes de déformation mis en évidence dans notre étude permettent de faire
des premiers choix de modélisation pour le comportement de ce matériau :

- La zircone et la couche de a (O) se fissurent pour une déformation d’environ
1,1%. Pour modéliser ce comportement, on pourra se reporter a ’état de I'art réalisé
par V. Busser [BUS 11| dans son étude du comportement de la couche d’oxyde
dans le contexte d’'un accident de réactivité.

- Le fluage secondaire du métal peut-étre modélisé par celui déterminé, avec les
essais de caractérisation mis en place, sur un matériau pré-hydruré a une teneur
[H] équivalente.

- La cinétique d’oxydation sous contrainte du Zr-4 doit étre intégrée dans le
modeéle. La forme des entailles est en effet modifiée lorsque 'oxydation se produit,
ce qui confére un comportement fragile en pointe de fissure.
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Le scénario accidentel de perte de réfrigérant primaire dans un réacteur a eau
pressurisée soumet les gaines des crayons combustibles a un chargement mécanique
en pression interne a haute température et dans un environnement vapeur. Plusieurs
phases de cet accident sont critiques pour conserver 'intégrité de la gaine. Notre
étude s’est focalisée sur le ballonnement des gaines en Zr-4 a des températures de
750 & 850 °C et des pressions internes de 1 a4 5 MPa.

A ces températures, la diffusion des défauts ponctuels est activée. Le role
des joints de grains dans la déformation des Zircaloys & chaud est trés important.
Différents modéles découlent de I’étude des mécanismes de fluage a haute tempéra-
ture, en prenant en compte des phénoménes a plusieurs échelles. La modélisation
d’une vitesse de fluage secondaire a partir d’une loi puissance sur la contrainte et
d’une énergie d’activation, représentative des mécanismes de diffusion, semble étre
acceptée [KAS 04, KAD 04, ROS 78] pour travailler a I’échelle de la structure de la
gaine. C’est cette loi, rappelée ci-dessous, qui est retenue pour caractériser le fluage
secondaire du Zr-4 dans notre étude. Cette loi de comportement est facilement
identifiable & partir d’essais & différentes contraintes et températures.

. _Q
€% = Ao" - e R’T

Plusieurs bancs d’essai dédiés a 1’étude des propriétés en fluage du Zr-4 ont
été présentés. Ces dispositifs permettent des mesures ponctuelles de température
et déformation en surface des échantillons. Le comportement de la structure peut
difficilement étre modélisé avec les mesures mises en place. Les résultats de ces
essais associent généralement & une température et une (ou plusieurs) contrainte(s),
uni-axiale(s) ou équivalente(s), une (des) vitesse(s) de fluage secondaire. Ces
essais sont longs a mettre en place (atmosphére neutre, sous vide, préparation et
montage des échantillons, etc) ce qui impose de faire des choix dans les conditions
thermo-mécaniques. Ce faisant, 1’évaluation des paramétres de la loi de fluage
secondaire est approximative car la micro-structure du Zr-4 évolue rapidement
avec la température. Les mécanismes de déformation a haute température sont
étroitement liés aux joints de grain, ce qui nécessite de prendre quelques précautions
dans les plages de températures testées [LEM 09| pour caractériser une énergie
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d’activation. Ces mémes précautions sont indispensables pour I’évaluation d’un
exposant, de Norton selon les niveaux de contraintes étudiés.

Dans le domaine thermo-mécanique de notre étude, la littérature a mis en
évidence différents mécanismes de déformation. Dans le domaine «, un régime
de fluage par diffusion est attendu a basse contrainte et par dislocations a des
contraintes plus élevées, ce qui se caractérise respectivement par des exposants de
Norton de l'ordre de I'unité, et de 4 a 5. Il semblerait que plusieurs mécanismes
permettent d’accommoder un allongement trés important pour une température
de 850 °C [GAR 78]. Ce mode de déformation est caractérisé par un exposant de
Norton d’environ 2 & 3, et des énergies d’activation supérieures a 350 kJ/mol.

Pour optimiser le processus de caractérisation du comportement en fluage
secondaire du Zr-4 nous avons proposé dans ce travail un essai con¢u pour obtenir
un chargement thermique hétérogéne sur la hauteur du tube sur des éprouvettes de
90 mm de long chargées en pression interne. Le lien fort entre la température et
la vitesse de fluage va induire une déformation localisée aux points chauds. Le but
est alors de mesurer les champs cinématique et thermique en surface externe des
échantillons pour modéliser par la suite les essais.

Le banc d’essai développé dans la thése de N. Tardif [TAR 09] a été adapté pour
les essais sur des gaines en Zr-4, et instrumenté pour permettre a la fois la mesure
du champ de déplacements par CIN 2D et du champ thermique par thermographie
PIR. Les essais sont menés a pression interne imposée avec une compensation
de l'effet de fond ce qui favorise le gonflement de I'éprouvette. Le couplage d’un
chauffage par induction, de la géométrie des spires, et du refroidissement des
mors permet d’obtenir une distribution thermique axialement hétérogéne avec une
différence d’environ 20 °C entre les points chaud et froid de la zone observée.
Plusieurs chargements en pression interne sont appliqués par essai, générant des
données a plusieurs niveaux de contrainte.

Le rayonnement de la surface externe de I’échantillon & haute température est
un élément perturbateur pour la CIN. La solution retenue pour s’en affranchir est
d’utiliser un éclairage tubulaire, ce qui évite les gradients d’intensité lumineuse, a
LED d’une longueur d’onde de 470 nm couplé a un filtre passe-bande [GRA 09]. Le
mode d’éclairage en flash lumineux permet aussi l'acquisition des données relatives
au rayonnement de la surface en opposition de phase. La CIN 2D permet d’extraire
les profils de déformations axiale et circonférentielle le long de la génératrice en
vis-a-vis avec la caméra, dans une hauteur utile de 20 mm. Le point faible de cette
méthode est qu’un biais est généré par le déplacement hors-plan de I’éprouvette
lié & son ballonnement. L’erreur sur le calcul de la déformation équivalente est
estimée a 1% de la déformation mesurée, ce qui est acceptable pour notre étude.
La thermographie PIR est adaptée au montage en tirant profit des mesures
ponctuelles par thermocouples en surface externe de I’éprouvette pour étalonner
un modéle radiométrique a partir des données enregistrées pendant la phase de
chauffage précédant I'application du chargement mécanique. La différence entre les
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températures calculées a partir du modeéle radiométrique étalonné et celles mesurées
par les thermocouples sont inférieures a l'incertitude de mesure par thermocouple.

L’application de ces deux techniques a révélé des distributions axiales des
vitesses de fluage secondaire et des températures corrélées dans la zone utile. Le
chargement thermique est donc suffisamment hétérogéne pour induire un gonflement
non-uniforme du tube.

La richesse des données recueillies permet la modélisation des essais par
la méthode des éléments finis avec la version commerciale du code Abaqus. Un
modele axi-symétrique de I'éprouvette est utilisé en se basant sur les résultats de
mesures cinématiques et les observations post-mortem. Un critére isotrope de von
Mises est utilisé pour calculer une déformation équivalente. La loi de comportement
est recalée de facon itérative en minimisant la différence entre les vitesses de fluage
mesurées (CIN) et celles calculées numériquement (EF). Cette procédure est validée
sur la base d’un essai virtuel puis appliquée a 9 essais réalisés sur des échantillons
en Zr-4 détendu.

En plus des différents niveaux de contrainte o,,,, ’état de contrainte est modifié
pendant l’essai par les effets de structure liés au ballonnement de plus en plus
prononcé de ’éprouvette. La loi de comportement semble adaptée a la modélisation
du fluage du Zr-4 dans nos conditions d’essai. [.’écart quadratique moyen entre les
mesures et le calcul reste inférieur & 8% pour chacun des recalages. Les vitesses de
fluage mesurées sur les différents essais sont cohérentes entre elles. Les domaines
de validité des lois de fluage sont obtenus pour les températures avec les mesures
par thermographie et pour les contraintes avec le calcul EF. Des cartographies des
paramétres dans le domaine (o,,T) sont présentées. Elles mettent en évidence
dans le domaine a une contrainte limite de 25 MPa entre un exposant de Norton
de 'unité et d’environ 4 a 5 respectivement pour de plus basses et plus importants
contraintes. La littérature associe a ces ordres de grandeur des mécanismes de fluage
par diffusion et dislocation. Pour les températures de 810 a 850 °C ’exposant de
Norton est compris entre 2,5 et 3,5 pour des contraintes élevées. De plus I’énergie
d’activation est supérieure a 300 kJ/mol alors qu’en dessous de 810 °C son ordre de
grandeur est de 150 & 200 kJ/mol. Ces résultats sont associés dans la littérature a
un mécanisme de superplasticité [GAR 78, PRI 11].

Dans le domaine « et pour des températures de 747 a 810 °C, trois lois de fluage
sont, proposées en fonction des niveaux de contrainte et des vitesses de déformation.
Elles sont rappelées ci-dessous.

T OuM o A n Q
°C MPa s MPa".s7! kJ/mol
748-798 12-26 246 1,66 150

748-798 26-38 < 4,107* e 09 4,9 168
780-809 30-47 > 4,107* el?? 3,92 293
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Ce travail a permis de considérablement optimiser la détermination de lois de
fluage sous atmosphére argon en termes de temps, de matiére et d’analyse. Les
résultats obtenus sont comparables & ceux présentés par S. Fréchinet [FRE 01] et
Garde et al. [GAR 78|, ce qui valide I’ensemble de la méthodologie.

Les gaines de Zr-4 sont corrodées lors de leur vie dans le circuit primaire
des REP. Un oxyde se forme en surface externe du crayon du fait de ’adsorption
de T'eau. Une faible quantité d’hydrogéne est aussi diffusée dans le métal lors de
cette réaction. De plus, la mise en contact de combustible avec la gaine induit
aussi une corrosion en surface interne (jusqu’a 10 um d’oxyde). Les essais menés
par C. Dominguez [DOM 16| ont mis en évidence que des échantillons de Zr-4
présentant une épaisseur de zircone supérieure ou égale 12 um se déforment de
maniére similaire, pour des contraintes supérieures & 20 MPa.

Dans le but d’étre toujours plus représentatif des conditions représentatives
de ’APRP, une étude du comportement en fluage a 800 °C d’une éprouvette
pré-oxydée sous vapeur est menée a titre exploratoire. Un échantillon pré-oxydé en
faces interne et externe avec une épaisseur de zircone de 10 pum est sélectionné. Le
procédé de fabrication induit une hydruration de I’éprouvette caractérisée par une
teneur massique en hydrogéne de 130 wppm. On s’intéresse dans un premier temps
a l'influence de cette quantité d’hydrogéne dans le Zr-4 sur son comportement en
fluage.

Trois essais sont réalisés a 800, 825 et 850 °C sur du Zr-4 détendu et sur des
échantillons pré-hydrurés par voie gazeuse a 130 wppm. Les vitesses de fluage
mesurées pour ces trois essais sur chacun des deux matériaux sont comparables, avec
une différence maximale de 20%. On observe a 825 °C une rupture de I’échantillon
alors que le tube en Zr-4 vierge s’allonge de 20% de plus. Il semblerait que la
présence d’hydrogéne induise une rupture précoce de la gaine a minima a cette
température. C’est un résultat en accord avec I’étude de Brachet et al. [BRA 02].

Pour des épaisseurs de zircone de 10 pm, les couches de ZrO, et d’a (O) se
fissurent & une déformation circonférentielle de 1,1% a 800 °C. La résistance au
fluage est trés importante tant que 'oxyde est intégre mais chute brutalement deés
qu’il se fissure. Cette résistance est néanmoins conservée de maniére locale : les
fragments de la zircone protégent les grains de Zr qui sont situés en-dessous ce qui
favorise la déformation du Zr dans les régions de zircone fissurée. En surface la
quasi-totalité de la déformation est accommodée par ces zones inter-zircone.

Meéme pour le cas de notre atmosphére peu oxydante, il semble qu’il existe une
compétition entre la vitesse de déformation et la cinétique d’oxydation du Zr en
surface. Cette oxydation sous contrainte potentielle met en jeu un mécanisme de
déformation différent et favorise un comportement & rupture fragilisé.

Dans le contexte de I’amélioration des connaissances sur le comportement
thermo-mécanique du Zr-4 dans des conditions représentatives d’'un APRP, il reste
encore de nombreuses pistes a explorer. Le travail présenté dans ce manuscrit
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pourrait-étre poursuivi selon trois grands axes pour participer a cet effort :

- Le fluage secondaire du Zr-4 a été caractérisé pour une sollicitation principale
en pression interne. C’est le domaine de validité des lois de comportement identifiées
sur la base d’un critére isotrope de von Mises. Ce critére est admis dans la plupart
des études [CHO 14, ROS 78|. 1l parait important de délimiter la validité de ce
critére sur la base d’essais bi-axiaux. L’outil expérimental mis en place permet d’ef-
fectuer un chargement en pression interne indépendamment du chargement axial,
et I'instrumentation permet la mesure des déformations axiales et circonférentielles
dans la zone utile. Il semble envisageable de réaliser une campagne d’essai dédiée a
la caractérisation d’un critére anisotrope, et d’en qualifier les résultats par rapport
au critére de von Mises.

Dans le but de déterminer le domaine de validité de cette loi de fluage secondaire,
les essais pourraient-étre exploités & des niveaux de déformation élevés. En effet,
I’endommagement du matériau n’a pas été observé par les métallographies et
les faciés de rupture laissent présager une rupture par épuisement de ductilité.
On peut se demander jusqu’a quel point la mise a jour de la géométrie par le
calcul EF permet de prédire sa déformation sur la base d’'un modéle de fluage
secondaire. Plusieurs verrous sont tout de méme & lever. Les peintures utilisées
pour la haute température ne permettent pas de trés grandes déformations. Les
codes de CIN peuvent néanmoins analyser les images indépendamment les unes
des autres. L’erreur de mesure est alors propagée mais permet de tenir compte
d’une dégradation du mouchetis. La mesure par détection de contours permet a
minima de travailler sur la déformation circonférentielle dans un repére eulérien.
[’asservissement de la température sur une mesure par thermocouple admet aussi
des limites. Lorsque la déformation est importante, les deux cables thermosoudés
s’éloignent, entrainant la perte de la régulation. Il faudrait prévoir une systéme
d’asservissement secondaire de type pyrométre.

- Le deuxiéme axe est dans la continuité du chapitre 4 et concerne la
modélisation du comportement thermo-mécanique d’un matériau plus représentatif
des conditions de vie en REP. L’étude menée a titre exploratoire et présentée dans
le chapitre 4 a mis en évidence des phénomeénes caractéristiques de la déformation
a 800 °C d’un matériau pré-oxydé en double face avec des épaisseurs de zircone de
10 pm. Le mode de déformation induit la fissuration des couches de zircone et de Zr
enrichi en oxygéne. De plus, ’environnement de 1’essai est susceptible d’influer sur la
cinétique d’oxydation du métal dans les régions de zircone fissurées. Cette cinétique
d’oxydation semble en compétition avec la vitesse de déformation, et la formation
d’une couche de zircone en face interne ne permet plus I’émoussement de la
fissure. Il parait alors important de réaliser les futurs essais dans un environnement
représentatif des conditions d’oxydation sous vapeur dans le scénario de I’APRP.

Si 'enjeu expérimental est important, il n’est pas moindre pour la modélisation
du comportement en fluage de ce matériau. Un modéle de matériau sandwich
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semble bien se préter a la description des phénomeénes observés [BUS 11|, ce qui
nécessite de modéliser le comportement de chacune des strates du matériau. La
multi-fissuration des couches oxydées est a prendre en considération (redistribution
des contraintes). En plus de ces phénoménes mécaniques, la modélisation de
phénoménes couplés chimique et mécanique comme la corrosion sous contrainte est
a implémenter. Une derniére partie du modéle devra tenir compte de la diffusion
des espéces (hydrogéne et oxygéne essentiellement) dans les différentes couches
[ELO 16].

- Des chargements thermo-mécaniques plus représentatifs de ’accident pour-
raient enfin étre appliqués. Une premiére étape est la réalisation de rampes
thermiques a pression constante et des cinétiques de chargement a température
constante. Ces essais sont généralement menés jusqu’a 1’éclatement des gaines
et avec l'ambition de déterminer un critére de rupture [REO 90, KIM 04]. Des
phénoménes comme la plasticité de transformation sont par exemple observés
a faible contrainte [FRE 01] et impactent le comportement visco-plastique du
Zr-4. Une fois ces effets quantifiés, des cinétiques de montée en température et
pression interne issues d’un scénario potentiel pourraient étre simulées. Il convient
néanmoins d’avoir des modeéles multi-physiques robustes pour analyser un essai
thermo-mécanique représentatif : les comportements élasto-visco-plastique du métal
et des couches corrodées sont mis en jeu, mais la cinétique de transformation de
phase joue aussi un role important [FOR 00].
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Annexe A

Etudes de sensibilité liées aux
mesures thermiques et a leur
modélisation

Extrapolation des mesures thermiques

La température au niveau des raccords n’est pas mesurée a chaque essai. Les
profils axiaux de température, mesurés par thermographie dans la zone utile, sont
extrapolés par un modéle de somme de sinus (3.1) pour modéliser le chargement
thermique sous Abaqus. L’influence de 'extrapolation des profils sur la détermina-
tion du parameétre () est déterminée ci-dessous.

Dans ce but la température aux extrémités du tube modélisé est abaissée de
100 °C. Le modéle de somme de sinus est déterminé & partir de ce nouveau jeu de
données, ce qui modifie tres légérement la forme de la distribution thermique dans la
zone utile. Les profils axiaux thermiques de la mesure, des modéles réels et modifiés
sont tracés sur la figure A.la. La différence entre les données mesurées dans la zone
utile et le modéle est tracée dans la figure A.1b. Cette différence reste inférieure a
1°C.

Le recalage du modéle de fluage secondaire est réalisé a partir de cette distribu-
tion thermique perturbée. Les parameétres obtenus sont rapportés dans la table A.1.

TABLE A.1 — Paramétres obtenus par le recalage.

Modification In(A) n Q
Ain MPa .57} (kJ/mol)
% 32,8 3,41 466
-100°C 32,3 341 462

L’influence de cette extrapolation sur la détermination des paramétres est infé-
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A. Etudes de sensibilité liées aux mesures thermiques et a leur modélisation

05—
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-0.3 1
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(a) Distributions thermiques (b) Différence

FIGURE A.1 — Les profils axiaux des températures mesurées, identifiées et perturbées
pour la présente étude sont tracés en (a). La différence entre le modéle perturbé et
la mesure est donnée en (b)

rieure & 1% de la valeur des paramétres.

La thermo-soudure des thermocouples est une étape critique dans la prépara-
tion des essais. Il n’est pas rare qu'un thermocouple se détache lors du montage
de I’éprouvette sur le dispositif, et que les mesures associées ne soient donc inex-
ploitables. La réduction du nombre de thermocouples & préparer permet un gain de
temps considérable.

L’étude de sensibilité sur ’extrapolation du modéle thermique dispense de réa-
liser la mesure par thermocouple au niveau des raccords pour chaque essai. Comme
la précision sur la mesure en température n’est pas trés importante au niveau des
raccords, une solution alternative au thermocouple pourrait étre la thermographie
PIR. En effet, il est possible de visualiser la zone utile et la zone proche des raccords
avec une caméra dédiée a la thermographie. Le temps d’exposition du capteur est
dimensionné pour obtenir des mesures précises dans la zone utile, et la différence
entre la température dans la zone utile et celle au niveau des raccords est d’environ
300 °C. La précision de la température évaluée par le modeéle radiométrique sera
donc bien moins élevée au niveau des raccords que dans la zone utile.

Incertitude de mesure
Les erreurs de mesures liées aux différents moyens d’acquisition et au traitement

des données induit des incertitudes sur les paramétres déterminés par le recalage
de modele par calcul EF. L’erreur de mesure liée aux thermocouples pourrait

136

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



avoir un effet non négligeable sur la détermination des paramétres matériau. La
section 2.4.1 met en évidence une incertitude minimale moyenne de 1,5 °C a 850 °C
sur la mesure de température par thermocouples. Pour évaluer la sensibilité de
la détermination de la loi de comportement & cette incertitude, deux jeux de
données sont construits a partir de 1’essai & 850 °C. Les mesures des thermocouples
sont perturbées en (1) accentuant la différence entre les température mesurées au
centre et a extérieur, et en (2) diminuant cette différence sur les deux jeux de
données différents. Un décalage d’'une amplitude de 2 °C est appliqué a chaque
fois pour chaque point de mesure. La modification des données est visible sur la
courbe T = f(I.,), représentant la fonction de transfert entre les températures
et les niveaux de gris moyens mesurés. Un décalage d'une amplitude plus élevée
meéne a un écart important entre les courbes des trois thermocouples et met a4 mal
I’hypothése d’une émissivité uniforme dans la zone utile.

Pour chacun des deux jeux de données, les modéles radiométriques sont déter-
minés, les profils thermiques sont construits et I'identification 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 I'effet des erreurs de mesures thermiques
dues a la chaine d’acquisition par thermocouple.

Modification K K, < Srad > A n Q
K GL % MPa~".s7! kJ/mol

2 1,6.10° 7,2.108 0,23 28 341 466

1 1,7.10*  7,0108 0,43 e331 3,37 467

1,710 78108 0,11 326 341 465

La différence entre les paramétres obtenus avec les jeux de données modi-
fies et avec les données de 'essai est inférieure a 1% de la valeur des paramétres.
La chaine d’acquisition des mesures de température par thermocouple a finalement
une influence négligeable sur la détermination des paramétres du modéle de fluage
secondaire. La combinaison entre la mesure par thermocouple et la thermographie
PIR est la raison pour laquelle cette erreur de mesure n’a pas d’impact.

Un facteur pourrait avoir plus d’effet sur la méthode proposée : I’émissivité
de la surface externe du tube. En effet, si I’émissivité n’est pas uniforme dans
la zone utile, I'utilisation d’'un modéle radiométrique homogeéne sur la zone utile
entiére est une source d’erreur. L’écart quadratique moyen < Sr% > entre le
modéle radiométrique et les données expérimentales est alors un bon indicateur de
la validité de la thermographie, intégrant les erreurs de mesure et d’uniformité de
I’émissivité. Les écarts quadratiques moyens sont donnés dans la table A.2 pour
chaque jeu de données. Ils sont pour les trois jeux inférieurs a 0,5%, et le plus faible
est obtenu pour le jeu modifié n°2.
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Annexe B

Configuration 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 comportement sont donnés sur les figures suivantes. La dis-
position des caméras est donnée pour chaque essai', ainsi que la superposition du
modele radiométrique avec les données de 'essai. Finalement les comparaisons des
vitesses de fluage calculées en fin de recalage de modéle sont tracées avec les vitesses
déterminées sur la base de la CIN. Le tableau des conditions des essais est rappelé
ci-dessous.

TABLE B.1 — Conditions des essais sur le Zr-4 détendu et pré-hydruré 3.3.

Eprouvette T (°C) P, (MPa) Nombre d’étapes
[min, max]| P, P Py de recalage
AR-1 831, 848] 1,04 1,65 2,24 P
AR-2 [831, 848] 2,17 2,89 3,51 1
PH-128  [831,848] 2,17 289 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] 148 266 © 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] 3,90 430 © 1

1. Les caméras annotées d’une étoile sont celles utilisées pour la modélisation du chargement
thermique et pour la mesure des vitesses de fluage secondaire.
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B. Configuration des essais et données relatives au post-traitement
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FIGURE B.1 — Données de 'essai AR-1.
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FIGURE B.2 — Données de 'essai AR-2.
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B. Configuration des essais et données relatives au post-traitement
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FIGURE B.3 — Données de 'essai AR-3.
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FIGURE B.4 — Données de 'essai AR-4.
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B. Configuration des essais et données relatives au post-traitement
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FIGURE B.5 — Données de l'essai AR-5.
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FIGURE B.6 — Données de 'essai AR-6.
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B. Configuration des essais et données relatives au post-traitement
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FIGURE B.7 — Données de 'essai AR-7.
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FIGURE B.8 — Données de 'essai AR-8.
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B. Configuration des essais et données relatives au post-traitement
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FIGURE B.9 — Données de 'essai AR-9.
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FIGURE B.10 — Données de 1'essai PH-128.
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B. Configuration des essais et données relatives au post-traitement
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FIGURE B.11 — Données de 1'essai PH-124.
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Annexe C

Meétallographies liées a la
comparaison entre le matériau vierge
et le matériau pré-hydruré a

130 wppm

Pour rappel, une étude comparative du comportement en fluage d’éprouvettes
en Zr-4 vierge et pré-hydruré est effectuée dans le chapitre 4. Les vitesses de fluage
observées et les paramétres de la loi de fluage déterminés sont trés similaires. Des
métallographies ont été réalisées, en support a cette analyse, pour chacune des
éprouvettes testées. L’épaisseur de ’éprouvette est comprise entre 425 et 455 pum a
I’endroit ot les clichés affichés sur la figure C.1 sont pris.

On n’observe pas de différence significative entre les métallographies réali-
sées sur les éprouvettes vierges et pré-hydrurées testées aux mémes chargements
thermo-mécaniques.
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C. Métallographies liées a la comparaison entre le matériau vierge et le matériau
pré-hydruré a 130 wppm

(a) Vierge - 800 °C (b) Hydruré - 800 °C

~
rd
100 pm
—

(e) Vierge - 850 °C (f) Hydruré - 850 °C

FiGURE C.1 — Métallographies effectuées sur les six éprouvettes de 1’étude.
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Annexe D

Sablage des éprouvettes pré-oxydées

La zircone formée par 'oxydation sous vapeur est une couche fragile qui est
électriquement isolante. Pour permettre la soudure a l'arc électrique par point '
des thermocouples, le métal doit étre accessible. [L’oxyde est alors sablé de maniére
locale. Plusieurs méthodes ont été testées. Le processus optimisé est décrit ci-dessous.

Les photos et schémas des anciens et nouveaux trajets de sablage sont
respectivement affichés figures D.1a et D.1b.

Point d'accroche du péle fixe de la thermosoudeuse

Sablage en forme de spirale

(a) Trajet en spirale
N

Trajet rectiligne

(b) Trajet rectiligne

FIGURE D.1 — Schéma des anciens (a) et nouveaux (b) trajets de sablage.

Une fois que le sablage est effectué, plusieurs passes de polissage a la main (du
fait de la courbure du tube) sont appliquées sur les surfaces métalliques avec des
tailles de grain dégressives et une pate diamantée. Des tailles de grain de 9, 6 et
3 pm sont utilisées. A la fin de ce processus, le profil de plusieurs zones sablées a

1. Portable Strain Gage Welding and Soldering Unit (Modeéle 700), Vishay.
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D. Sablage des éprouvettes pré-oxydées

été mesuré avec un rugosimétre 2. Ces profils bruts sont tracés figure D.1b.

20f ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ 1 20f

e v
N'I’v " .h-m’,ﬂf’ /
o ‘ ‘

|

-20¢ e -20r
3 e
= -a0 -40-
g iy
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100 1 -100t
-120 i i i i i -120! i i i i i
1000 2000 3000 4000 5000 6000 O 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Distance (um) Distance (um)
(a) Trajet en spirale (b) Trajet rectiligne

FI1GURE D.2 — Profils de 8 zones sablées mesurés par un rugosimétre pour les anciens
(a) et nouveaux (b) trajets de sablage.

Le profil mesuré a partir des zones sablées avec un trajet en spirale n’est pas
répétable. Il induit en plus un enlévement de matiére parfois trés important. Le
profil mesuré pour le motif de sablage rectiligne présente une ondulation moins
marquée, qui va faciliter 'application de Deffort par le porte-électrode de la
thermosoudeuse. Les profils de rugosité mesurés en fin de processus sont présentés
figure D.3.

10 ; ; ; ; 10

Rugosité (um)
Rugosité (um)

-10 i i i i -10 i i i i
0 100 200 300 400 500 0 100 200 300 400 500
Distance (um) Distance (um)
(a) Trajet en spirale (b) Trajet rectiligne

FIGURE D.3 — Rugosité de 8 zones sablées mesurées par un rugosimeétre pour les
anciens (a) et nouveaux (b) trajets de sablage.

La rugosité, aprées polissage, est finalement assez similaire pour les deux facons

2. Portable Surface Roughness Tester, SJ-210 Series, Mitutoyo
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motifs de sablages. Il semblerait donc que I’ondulation de la surface soit le paramétre
influant sur la réussite de la thermosoudure.
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D. Sablage des éprouvettes pré-oxydées
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