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Résumé

L'étude réalisée au cours de cette thèse s'intéresse au �uage 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 à eau

pressurisée. Elle s'intègre dans le cadre du pro jet ANR PERFROI. Ce travail s'ar-

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

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

mo délisation de ces essais et la caractérisation du comp ortement au �uage secon-

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

à 425

�
C p our obtenir une couche de zircone de 10 � m en surfaces interne et externe.

Le banc d'essai développ é au cours de la thèse de N. TARDIF a été mo di�é dans

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

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

�
C et les pressions

internes de 1,2 à 5 MPa sur ces essais. Le système de chau�age par induction et

sa géométrie sont couplés au refroidissement des mors p our obtenir un chargement

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

ments en pression interne p our une gamme en temp érature donnée, les conditions

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

géométrie de l'inducteur p ermettant un accès visuel à l'éprouvette sur une hauteur

de 20 mm, les essais sont instrumentés de manière à 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 tub es

p ermettant de calculer les vitesses de �uage secondaire. Les temp ératures sont éva-

luées par thermographie pro che infrarouge (avec des caméras CCD) couplée à des

mesures p onctuelles par thermo couple. Ces deux métho des d'analyse d'images nu-

mériques clés du disp ositif ont été validées sur des essais dédiés.

Les essais sont mo délisés sous le logiciel commercial ABAQUS6.11-2. Un recalage

d'une loi de �uage secondaire est réalisé, par des calculs éléments �nis, de manière

à en déterminer les paramètres (co e�cient multiplicateur A, exp osant de Norton n,

et énergie d'activation Q) p our être le plus pro che p ossible des grandeurs mesurées.

Cette métho de est validée avec un essai virtuel puis appliquée à 9 essais réalisés

sur des échantillons de Zr-4 vierge. Les résultats p ermettent de déterminer à la fois

l'in�uence de la temp érature et du chargement mécanique de manière �ne p our

la gamme de temp érature et pression souhaitée. Les résultats mettent en évidence

un changement brutal de comp ortement à une temp érature de 810

�
C, corresp on-

dant au début de la transition de la phase � vers un matériau biphasé � + � . De

plus, les exp osants de Norton identi�és dans le domaine � p our des contraintes in-

férieures à 25 MPa sont de l'ordre de l'unité, et entre 4 et 5 p our les contraintes

sup érieures. Ces ordres de grandeurs sont resp ectivement asso ciés dans la littéra-

ture à des mécanismes de �uage par di�usion et dislo cation. Au-dessus de 810

�
C,



les caractéristiques asso ciées dans la littérature à la sup erplasticité sont mis en évi-

dence : l'exp osant de Norton est compris entre 2,5 et 3,5 et l'énergie d'activation est

sup érieure à 300 kJ/mol.

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

pré-oxydées et pré-hydrurées. Les mesures réalisées p endant ces essais sont asso ciées

à des métallographies p our mettre en évidence l'e�et des couches de zircone et de

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

�
C.

Mots clés: Zircaloy-4, Thermographie PIR, CIN, Fluage, Ballonnement.
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Abstract

The thesis studies the steady-state creep b ehavior of Stress Relieved Annea-

led Zircaloy-4 claddings under thermal mechanical conditions simulating a Loss-Of-

Co olant Accident (LOCA) in a primary lo op of Pressurized Water Reactors. It is

part of the PERFROI pro ject fo cusing on the �ow blo ckage within fuel ro ds bundle

and its p otential impact on the co ol ability of a nuclear core reactor. The present

work includes three main elements that are (a) the design, the p erformance and the

pro cessing of an innovative exp eriment, (b) the mo deling of the tests and the deter-

mination of steady-state creep constitutive laws at temp eratures ranging from 750

to 850

�
C and (c) the preliminary study of the corrosion e�ect on the Zr-4 claddings

creep b ehavior.

An exp eriment addressing to heterogeneous thermal conditions was designed

using an induction heating device. The creep b ehavior of metals at high temp era-

tures is known to b e very sensitive to the temp erature. Under an internal pressuri-

zation of the cladding this thermal gradient induces its heterogeneous deformation.

Using this con�guration and three successive internal pressure loadings with a single

exp eriment a lot of thermal mechanical conditions are available. Both thermal and

kinematics full �eld measurements are p erformed into a 20 mm gage length lo cated

b etween the induction coils using resp ectively near infra-red thermography and two

dimensional digital image correlation. These two key digital image metho ds are as-

sessed using dedicated exp eriments.

The tests are mo deled using the ABAQUS commercial software. The exp ected

creep b ehavior law is up dated using �nite element mo del calculations included into

a Gauss-Newton solver. The metho d was validated using virtual exp eriments and

then applied to the actual tests. A high consistency b etween the exp eriments is

obtained and is in agreement with available literature data. Norton exp onent and

activation energy maps are plotted into the thermal mechanical condition range of

interest. These parameters highlight changes of dominant deformation mechanisms

in the � -phase domain at ab out � vM � 26 MPa and of microstructure at a 810

�
C

temp erature (at which phase transformation is exp ected). In the mixed phase do-

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

with sup er plasticity deformation mechanism.

Finally, exp eriments are p erformed 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%

ho op strain.

Keywords: Zircaloy-4, NIR Thermography, DIC, Creep, Ballo oning.
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Intro duction

Depuis l'accident de Fukushima Daiichi, l'amélioration des outils de simulation

p our l'étude des Accidents de Perte de Réfrigérant Primaire (APRP) dans un

Réacteur à Eau Pressurisée (REP), à l'échelle du c÷ur nucléaire, est un sujet

d'actualité. Des activités de mo délisation et d'exp érimentation ont été mises en

place p our étudier de manière découplée le comp ortement des di�érents comp osants

du c÷ur nucléaire dans ces conditions accidentelles. Le pro jet PERFROI

4

, qui

�nance cette thèse, s'intéresse plus particulièrement à l'e�et d'un b ouchage des

canaux de refroidissement (dû au ballonnement des gaines contenant le combustible)

sur la capacité à refroidir le c÷ur. Il se décomp ose en deux axes ma jeurs : l'étude

thermo-mécanique de la déformation et de la rupture des crayons combustibles en

conditions d'APRP, et l'étude du comp ortement thermo-hydraulique d'une zone de

c÷ur partiellement b ouchée.

Le premier axe s'intéresse principalement à la caractérisation du comp ortement

en �uage des alliages de zirconium à haute temp érature (de 600 à 1100

�
C), à leur

rupture, à l'in�uence de la corrosion sur leur comp ortement thermo-mécanique

mais aussi au contact p otentiel entre deux gaines ballonnées. Des essais de �uage

(ELFE) sont réalisés par l'IRSN

5

en sollicitation de traction uni-axiale sur des

éprouvettes usinées. Ces essais ont notamment p our ob jectif de dimensionner la

campagne d'essais COCAGNE qui vise à étudier l'in�uence d'un contact entre

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

d'améliorer la prédiction du b ouchage des canaux. L'INSA de Lyon intervient dans

ce pro jet en supp ort aux essais ELFE. Le banc d'essai multi-mo dal développ é par

N. Tardif [TAR 09] lors de sa thèse au LaMCoS a été adapté p our réaliser des

essais de ballonnement dans un environnement argon.

L'ob jectif de cette thèse est de caractériser le comp ortement en �uage se-

condaire du Zircaloy-4 détendu soumis à un chargement thermo-mécanique

représentatif d'un scénario APRP. Les mécanismes de déformation des alliages

de zirconium mis en jeu à haute temp érature rep osent essentiellement sur le

comp ortement des joints de grain. De fait, le changement micro-structural de la

4. Pro jet n

�
ANR-11-RSNR-0017-01, p orté par l'Institut de Radioprotection et de Sûreté Nu-

cléaire (IRSN).

5. Dans le Lab oratoire d'Exp érimentation en Mécanique et Matériaux (LE2M).

1



Intro duction

phase � à la phase � qui se déroule d'environ 820 à 1000

�
C induit un comp ortement

thermo-mécanique complexe à caractériser [FRÉ 01, ROS 78]. Les montages dédiés

à l'étude du comp ortement en �uage de ces alliages p ermettent d'appliquer une

temp érature supp osée uniforme aux échantillons. Des mesures p onctuelles de

temp érature et d'allongement p ermettent d'asso cier à une contrainte (estimée) et

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

imp ortant d'essais est à e�ectuer p our déterminer une loi de comp ortement avec

�abilité.

Pour caractériser le comp ortement en �uage dans le domaine en temp érature de

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

par exemple, di�cile de mo déliser le comp ortement de la structure testée à partir

des mesures p onctuelles e�ectuées.

Le ballonnement est une déformation hétérogène 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 thèse s'appuie sur

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

ballonnement d'une éprouvette de 90 mm de long est provo qué par l'application

d'un chargement thermique hétérogène et d'une pression interne constante. Les

conditions thermo-mécaniques multiples générées sont capitalisées par la mo dé-

lisation des essais basée sur l'exploitation des champs cinématique et thermique

mesurés en surface des échantillons.

Figure 1 � Démarche globale de la détermination de lois de �uage secondaire.

L'instrumentation qui équip e le disp ositif p ermet d'observer l'évolution des

éprouvettes au travers de vitres en saphir depuis plusieurs p oints de vue répartis

sur la circonférence, et sur une hauteur de 20 mm. Des mesures de champs de

2



Intro duction

déplacements par Corrélation d'Images Numérique (CIN) en 2D et de temp érature

par thermographie pro che infra-rouge sont réalisées p endant l'essai. Les mesures de

pression interne et de distribution de la temp érature dans la zone utile p ermettent

la mo délisation axi-symétrique des essais sous la version commerciale du co de

éléments �nis (EF) Abaqus. Les paramètres du mo dèle de �uage secondaire

choisi sont recalés de façon à minimiser la di�érence entre les vitesses de �uage

secondaire calculées par la CIN dans la zone utile, à partir des essais, et par

la métho de des EF. La métho dologie p ermet de déterminer en un seul essai

une loi de comp ortement sur une plage de temp ératures de 20

�
C, et p our des

niveaux de contrainte dép endants des pressions internes appliquées. Des essais sont

menés p our des temp ératures de 750 à 850

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

Les travaux e�ectués dans le cadre de la thèse sont articulés dans ce manuscrit

autour de quatre chapitres. Le contexte de l'étude et les résultats imp ortants de la

littérature concernant le �uage secondaire de l'alliage Zr-4 sont détaillés dans la

première partie. Le chapitre 2 exp ose le disp ositif de l'essai de ballonnement, les

métho des de mesures et leur quali�cation. La mo délisation des essais et le recalage

de lois de �uage secondaire sont précisés dans le chapitre 3. Les résultats obtenus

y sont analysés et comparés à la littérature. Finalement, le chapitre 4 traite de

l'application de la pro cédure d'essai et des métho des d'exploitation des données à

quelques échantillons de Zr-4 pré-oxydés sous vap eur à 425

�
C [REP 15, CAM 15a,

CAM 15b, CAM 16d, CAM 16a, CAM 16c, CAM 16b, CAM a, CAM b]..
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Chapitre 1

Démarche de l'étude

Ce premier chapitre présente le contexte de notre étude. La

phénoménologie de l'APRP, le chargement thermo-mécanique qu'il

induit sur les gaines des crayons combustibles, et la problématique de

leur bal lonnement sont tout d'abord expliqués. L'e�et de la corrosion

des gaines est brièvement abordé pour introduire les modi�cations

micro-structurales qu'el le induit. Les mécanismes de déformation mis

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

un modèle de �uage secondaire est sélectionné pour décrire le

comportement de nos échantil lons. La méthodologie à développer pour

identi�er les paramètres de cette loi de comportement est traitée et les

dispositifs expérimentaux existants mis en place pour s'intéresser au

comportement en �uage des al liages de zirconium dans nos conditions

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

notre étude, obtenus à partir de ces dispositifs sont �nalement précisés.
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Contexte de l'étude

1.1 Contexte de l'étude

1.1.1 Fonctionnement d'une centrale nucléaire

Un Réacteur à Eau Pressurisée (REP) a p our but de pro duire de l'énergie

électrique. Ce pro cessus p eut-être décomp osé en deux étap es : 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 pro duite au sein du c÷ur nucléaire,

constitué des assemblages de combustible dans le CP. Selon le typ e de REP, 150 à

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

comp osé de 264 crayons combustibles disp osés dans un cadre métallique carré : le

squelette. Cette disp osition p ermet le passage de barres de contrôle, qui régulent la

réaction nucléaire en étant plus ou moins avancées dans l'assemblage. Des barres

d'arrêt d'urgence sont aussi présentes et p ositionnées en dehors de l'assemblage en

fonctionnement normal. Elles sont abaissées dans le cas d'un arrêt d'urgence.

Un crayon combustible est l'asso ciation d'un tub e de gainage (en alliage de

zirconium) et du combustible où ont lieu les réactions nucléaires. Les dimensions de

ces deux comp osants 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) Diamètre externe (mm) Épaisseur (mm)

Gaine 4 9,5 0,57

Pastille 13,5 �10� 3
8,19

L'eau du CP arrive à l'entrée du c÷ur nucléaire à une temp érature d'environ

290

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

crayons combustibles chau�e les gaines à une temp érature voisine de 320

�
C. L'eau

du CP est alors chau�ée au contact des gaines, et sort du CP à 320

�
C et une

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

vap eur qui vap orise l'eau du CS en exploitant la chaleur de l'eau du CP.

La vap eur va ensuite entrainer une turb o-machine générant ainsi de l'énergie

mécanique qui sera transformée par un alternateur en courant électrique.

Sûreté nucléaire

Trois disp ositifs de sûreté particip ent au con�nement de la radioactivité pro duite

par la �ssion nucléaire. Le premier obstacle est la gaine du crayon combustible, qui

contient les pro duits radioactifs. Deux b ouchons soudés aux extrémités du tub e

assurent l'étanchéité du crayon. La seconde barrière est comp osée de la cuve et

de la totalité de l'envelopp e métallique du CP, qui fonctionne en circuit fermé. Le

7



1. Démarche de l'étude

dernier niveau de con�nement est le bâtiment en b éton qui abrite le CP. Notre

étude p orte sur le premier niveau de sûreté : la gaine en alliage de zirconium.

Les accidents nucléaires imp ortants sont classés en plusieurs catégories se-

lon l'état de dégradation du c÷ur. L'accident grave corresp ond à une fusion totale

ou partielle du c÷ur. Cette situation p eut néanmoins être maitrisée in extremis par

l'injection d'eau dans le c÷ur comme ce fut le cas p our l'accident de Three Miles

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

à des rejets imp ortants dans l'atmosphère. 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

Jap on. Ce dernier accident, résulte d'une p erte de refroidissement consécutive à un

tsunami. Dans le but de parer à ce typ e d'accident, la sûreté nucléaire s'appuie

sur le concept de défense en profondeur. Cette appro che vise à prévenir et limiter

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

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

sa conception jusqu'à son démantèlement, et évolue en capitalisant l'exp érience

acquise sur les nombreuses installations en cours d'exploitation. Actuellement, cinq

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

protéger l'environnement d'une installation rejetant des substances radioactives, les

autres niveaux prop osent des disp ositions p our ne pas évoluer vers des situations

plus graves. Le niveau 4 corresp ond au traitement de situation qui p ourrait mener

à une fusion du c÷ur nucléaire.

1.1.2 L'accident de p erte de réfrigérant primaire

L'Accident de Perte de Réfrigérant Primaire (APRP, ou LOCA p our Loss-Of-

Co olant Accident en anglais) fait partie de la catégorie des principaux scénarios

d'accidents p ouvant amener à un accident de fusion de c÷ur.

Le scénario d'accident de p erte de réfrigérant primaire se base sur l'appa-

rition d'une brèche dans la paroi du circuit primaire. La brèche provo que la

dépressurisation de l'eau du CP, ce qui déclenche l'arrêt immédiat du réacteur par

la descente des grapp es de contrôle et des barres d'arrêt d'urgence dans le c÷ur

nucléaire. La réaction en chaîne est alors arrêtée, cep endant le combustible disp ose

d'une puissance neutronique et donc thermique résiduelle, qu'il convient d'évacuer.

Du fait de sa dépressurisation, une masse imp ortante de l'eau du CP s'évap ore.

Pour garantir le refroidissement du c÷ur nucléaire, l'inventaire en eau dans la cuve

doit être conservé. Il est dans un premier temps assuré par l'injection directe d'eau à

partir d'une réserve d'eau externe, puis une injection d'eau en circuit fermé est mise

en place. Cette combinaison constitue le système d'injection de sécurité. Une dé-

faillance de ce système p ourrait, par exemple, mener à un accident de fusion de c÷ur.

Ce scénario est complexe à analyser du fait de son caractère multi-physique.
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Contexte de l'étude

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

rencontrés par la gaine au cours de cet accident.

Figure 1.1 � Conditions thermo-mécaniques schématiques représentatives d'un

APRP.

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

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

chacune de ces étap es p euvent mettre en p éril l'intégrité des assemblages.

Phase 1

Suite à la dépressurisation de l'eau du CP, la chaleur pro duite par la �ssion

nucléaire (ou puissance résiduelle) n'est plus évacuée et la temp érature des gaines

p eut monter jusqu'à 1200

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

lement soumises à une pression interne ( � P = Pi � Peau augmente jusqu'à ce que

Peau � Patm ) à haute temp érature ce qui entraîne leur gon�ement. Des gradients

thermiques p euvent mener au ballonnement des gaines et à leur éclatement. Le

combustible, qui se relo calise avec la déformation des gainages, p eut être éjecté

dans la cuve. De plus, le ballonnement p eut aussi donner lieu à un contact entre un

crayon et ses voisins.

Pendant l'injection d'eau du réservoir externe dans le réacteur, la temp érature

de la gaine se stabilise entre 700 et 1200

�
C.

Phase 2

Au cours de cette seconde phase, l'eau du CP est à pression atmosphérique (p our

le scénario � Grosse Brèche �) et à haute temp érature entraînant son évap oration.

Les gaines vont s'oxyder au contact de la vap eur d'eau à haute temp érature

9



1. Démarche de l'étude

[DES 16]. Le comp ortement thermo-mécanique de l'alliage s'en trouve grandement

a�ecté [NAG 04]. De plus, si la gaine est déjà éclatée, elle p eut être oxydée et

hydrurée en surfaces interne et externe.

Finalement la circulation d'eau en circuit fermé, assurée par les injections de

secours, va p ermettre de refroidir le c÷ur nucléaire.

Phase 3

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

monter. Le ballonnement des gaines, et leur p otentiel contact p eut b oucher les

canaux de refroidissement, emp êchant la montée du front d'eau. Le �ux d'eau se

trouve a�ecté par les canaux partiellement ou complètement b ouchés. De plus,

la vap eur créée emp êche un refroidissement des gaines par conduction. En�n, la

micro-structure des gaines est complètement mo di�ée par l'oxydation sous vap eur à

haute temp érature. Une part imp ortante de l'épaisseur des gainages est transformée

en oxyde, diminuant les p erformances mécaniques de la structure. Les gaines

p euvent être rompues par la simple tremp e, qui est accompagnée d'un chargement

mécanique de traction dans la direction axiale. Cette traction résulterait d'une

rétractation thermique emp êchée par les grilles de l'assemblage.

Dans le cadre d'un APRP, les critères de sûreté nucléaire établis en 1973

par la Nuclear Regulatory Commission [Nuc 14] donnent une idée précise des

conditions extrêmement endommageantes p our le combustible dans son état de

réception. Ils imp osent à la gaine :

- de ne pas dépasser la temp érature de 1204

�
C,

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

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

critères. L'accident nucléaire qui s'est déroulé à Fukushima a clairement démontré

que des progrès sont à 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'o ccurrence est minime mais existe. Au niveau national, l'IRSN

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

R&D CYCLADES

1

comp ortant des activités exp érimentales et de mo délisation

dans le but de développ er l'outil de calcul DRACCAR

2

. Le pro jet PERFROI étudie

la PERte de reFROIdissement dans le cas d'un APRP [REP 15].

1.1.3 Pro jet ANR PERFROI

Ce travail de thèse est pleinement réalisé dans le cadre du pro jet RSNR et a

b éné�cié d'une aide de l'État gérée par l'Agence Nationale de la Recherche au

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

termination and Evaluation of Safety

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

Combustibles p endant un Accident de Refroidissement
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Contexte de l'étude

titre du programme Investissements d'Avenir PIA

3

. Ce pro jet étudie la capacité

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

principaux :

- l'étude de la déformation et rupture des crayons combustibles dans des

conditions thermo-mécaniques représentatives d'un APRP. Les résultats exp éri-

mentaux et de mo délisation (lois de comp ortement, critères de rupture, ...) seront

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

4

sont prévus

p our étudier l'e�et du contact entre crayons et l'in�uence 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 disp ositif d'essai a�n de simuler la présence des

crayons voisins. Ces gardes p euvent être chau�ées de manières indép endantes p our

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

COCAGNE, deux disp ositifs exp érimentaux s'intéressent au �uage des gaines de

Zr-4 et visent à établir des lois de comp ortement p our mo déliser le ballonnement

d'une gaine dans des conditions d'APRP, et déterminer des critères de rupture.

L'in�uence de l'hydrogène et de l'oxydation des crayons au cours de leur vie en

réacteur est aussi étudiée. Les essais de �uage ELFE

5

en traction réalisés par

l'IRSN sur des éprouvettes usinées sont détaillés par la suite, et le second disp ositif

est développ é au LaMCoS dans le cadre de cette thèse.

- l'étude du comp ortement thermo-hydraulique d'une zone de c÷ur partiellement

b ouchée par les essais COAL

6

, sur une grapp e de crayons chau�és électriquement

avec le disp ositif SAFRAN

7

, le crayon prototyp e déformé lo calement et simulateur

d'une la relo calisation du combustible. Le but de cette partie est de quali�er le

renoyage du c÷ur en fonction de la géométrie du b ouchage. En parallèle, une

collab oration avec le LEMTA

8

p ermettra de s'intéresser au tranfert de chaleur

dû à l'impact de gouttes d'eau sur les gaines déformées, en amont du front de tremp e.

Dans le but de comprendre les essais intégraux couplant des phénomènes

thermo-hydro-mécanique, il est nécessaire d'étudier l'in�uence de chacun des

phénomènes rencontrés. L'ob jectif de cette thèse est la conception d'un banc d'essai

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

représentatives d'un APRP.

3. Pro jet n

�
ANR-11-RSNR-0017-01

4. COmp ortement d'un Crayon en Accident de p erte de réfrigérant primaire soumis à un Gra-

dieNt de temp ératurE

5. Établissement des Lois de FluagE

6. COolability of a fuel Assembly during Lo ca

7. SimulAted Fuel Ro d under lo cA conditioNs

8. Lab oratoire d'Énergétique et de Mécanique Théorique et Appliquée de l'Université de Lor-

raine.
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1. Démarche de l'étude

1.1.4 Propriétés des gainages

Les généralités sur le Zircaloy-4 nécessaires à la b onne compréhension des choix

e�ectués au cours de ce travail sont détaillés. Pour une bibliographie récente et plus

complète sur les propriétés micro-structurales de ces alliages, le lecteur p ourra se

référer aux travaux de Chosson [CHO 14], et p our les propriétés mécaniques aux

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

la comp osition chimique est donnée dans le tableau 1.2.

Table 1.2 � Comp osition chimique de l'alliage Zr-4 détendu (en p ourcentage mas-

sique).

Sn Fe Cr O C Zr

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

Fabrication des gaines en Zircaloy

Le zirconium est utilisé dans l'industrie nucléaire p our sa transparence aux

neutrons (p ermettant la �ssion nucléaire en chaîne) et sa résistance à la corrosion.

Des éléments d'addition comme l'étain, le chrome et le fer sont utilisés dans le but

d'améliorer ses p erformances mécaniques et sa résistance à la corrosion.

Le matériau de base, le zircon ZrSiO 4 , est essentiellement extrait de mines situées

en Australie et Afrique du Sud. Des op érations chimiques successives p ermettent

de séparer dans un premier temps le silicium, puis le hafnium du zirconium. Les

ép onges de zirconium résultants de ce pro cessus sont ensuite fondues et alliées avec

les éléments d'addition. Plusieurs étap es successives mettent en forme l'alliage, à

partir de pro�lés massifs. Le laminage à pas de p élèrin, réalisé à froid, confère au

tub e sa géométrie �nale et sa texture marquée, étudiée par Murty et al: [MUR 06].

Un traitement thermique est �nalement appliqué à une temp érature entre 450

et 500

�
C p our obtenir du Zircaloy-4 détendu. Cette étap e de détensionnement

p ermet de relâcher les contraintes induites par le pro cédé de fabrication mais les

gaines conservent leur texture. Les grains p ossèdent une orientation préférentielle,

couramment rapp ortée par des �gures de p ôles [FRÉ 01, CHO 14]. En plus de

la texture liée à son pro cédé de fabrication, la gaine p ossède aussi des propriétés

mécaniques liées à la structure cristallographique du zirconium.

Transformation de phase des al liages de zirconium

Le zirconium se trouve sous deux phases allotropiques stables en fonction de sa

temp érature. Le tableeau 1.3 résume les principales propriétés de chacune des deux

phases.

Le comp ortement mécanique de la phase � du zirconium est anisotrop e du

fait de sa structure cristallographique hexagonale et de l'orientation préférentielle

des grains [MUR 06, RAU 14]. Pour le Zircaloy-4, la transformation � ! � + �
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Contexte de l'étude

Table 1.3 � Propriétés physiques du zirconium � et � [CHO 14].

Propriété Phase � à 20

�
C Phase � à 900

�
C

Domaine T < 863 �
C T > 863 �

C

Typ e de structure Hexagonale Cubique centrée

Paramètre de maille (nm)

a = 0; 323
c = 0; 515

a = 0; 362

Co e�cient de dilatation

thermique ( K � 1
)

� a = 5 � 10� 6

� c = 9; 5 � 10� 6 � a = 5; 5 � 10� 6

débute à une temp érature d'environ 810

�
C. La courb e de dilatométrie présentée

par Brachet et al: dans [BRA 98] met bien en évidence le début et la �n de la

transformation de phase p our le Zircaloy-4 (voir �gure 1.2).

Figure 1.2 � Courb e de dilatométrie p our du Zircaloy-4 [BRA 98].

Cette �gure met clairement en avant le changement de volume qui se pro duit

avec la transformation de phase.

Dans le cadre de notre étude, la temp érature d'intérêt minimale est de 720

�
C.

À cette temp érature, Sills et al: ont démontré dans [SIL 79] que la recristallisation

de la phase � se fait quasi-instantanément p our des vitesses de chau�age inférieures

à 25

�
C.s

� 1
. Après recristallisation, les grains � deviennent équiaxes comme le

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

Zr-4 recristallisé est le matériau utilisé p our la fabrication des tub es guides, car sa

résistance au �uage est plus imp ortante.
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1. Démarche de l'étude

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

en réacteur

Corrosion en surface externe

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

�
C et 155 bar au cours

de leur vie en réacteur. La surface externe de la gaine est soumise à une corrosion

qui se déroule en plusieurs étap es.

Dans un premier temps, l'adsorption de l'eau se pro duit en surface de la gaine

et provo que la disso ciation des molécules H2O selon la réaction :

H2O + 2e� ! H2 + O2� : (1.1)

Les anions O2�
di�usent tout d'ab ord vers les sites o ctaédriques du zirconium

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

atteinte, la réaction Zr + 2O2� ! ZrO 2 + 4e�
se pro duit et donne naissance à la

zircone. Cette couche va �nalement croître par la di�usion des anions O2�
jusqu'à

l'interface métal/zircone et leur transformation en ZrO 2 de manière 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 p eut atteindre jusqu'à 100 � m

p our des taux de combustion sup érieurs à 50 GWj/t [FER ].

La présence de zircone mo di�e le comp ortement thermo-mécanique des gaines.

Cette in�uence sera ab ordée dans la suite. Ce revêtement d'oxyde forme aussi une

couche thermique isolante qui a p our e�et d'augmenter la temp érature de la gaine.

Hydruration en surface externe

De manière plus générale, la réaction d'oxydation en surface de la gaine s'écrit

d'une façon plus complète :

Zr + 2H2O ! ZrO 2 + 2xH 2 + 4(1 � x)H: (1.2)

Le terme 4(1� x)H corresp ond à une faible partie de l'hydrogène lib éré, qui est

absorb ée par le métal. Au cours de sa vie en réacteur, la gaine se charge alors en

hydrogène ma joritairement sous la forme d'hydrures � , de structure cubique à faces

centrées. Portier et al: [POR 05] rapp ortent des teneurs massiques en hydrogène

de 50 et 433 � 120 wppm p our des gaines en Zy-4 ayant subi resp ectivement 3

cycles à 29 GWj/t et 5 cycles à 50 GWj/t. Les travaux exp érimentaux de Forgeron

et al: [BRA 02] ont mis en évidence l'in�uence de la teneur en hydrogène (de 0 à

1000 wppm) sur la temp érature de début de transformation de la phase � vers le

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

de 10

�
C.s

� 1
. Cette temp érature décroît d'environ 15

�
C tous les 100 wt.ppm.

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

et le haut des tub es. De plus, la temp érature en surface interne de la gaine, au

contact du combustible, est plus élevée qu'en surface externe en fonctionnement

normal. Ces di�érences de temp érature (environ 10

�
C radialement) jouent sur la

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

se concentre dans les zones les moins chaudes, même en présence de faibles gradients

thermiques.

Desquamation de la couche de zircone

La formation de la zircone, qui s'e�ectue progressivement par di�usion des

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

Pour des couches de zircone plus profondes, une desquamation a parfois été

observée (voir �gure 8 dans [ROM 97]). Les travaux de Bossis [BOS 06] p ermettent

de visualiser la di�érence de morphologie des p orosités présentes dans la couche

de zircone en fonction de la distance à la surface externe (voir �gure 1.3a). Cette

structure hétérogène p eut induire une desquamation de la zircone en surface

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

(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 l'oxyde, issues des travaux [BOS 06].

La desquamation de l'oxyde p ermet à l'eau du CP d'être en contact avec le

métal, de manière lo cale, formant des regroup ements d'hydrures car le métal y est

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

alors lo calement très élevée en comparaison de la teneur moyenne dans la gaine.

Irradiation

La �ssion nucléaire qui se pro duit à l'intérieur des gaines induit des collisions
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1. Démarche de l'étude

élastiques entre les neutrons rapides et les atomes du métal. Ces collisions p euvent

donner lieu à l'éjection d'atomes de leur site cristallin, qui eux-aussi vont impacter

d'autres atomes. Dans le cadre de cette étude, l'irradiation n'a pas d'in�uence sur

la résistance au �uage des gaines, car les essais sont e�ectués à haute temp érature

et les défauts induits par l'irradiation sont complètement recuits.

1.2 Fluage secondaire des métaux à chaud

Les alliages de zirconium p ossèdent une structure p olycristalline. Cet arrange-

ment particulier est créé lors de la fabrication des métaux, du refroidissement après

la mise en forme à chaud mais aussi de la mise en forme à 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 �gure 1.4.

Figure 1.4 � Schéma représentatif de la micro-structure des alliages métalliques.

Cette micro-structure va jouer un rôle très imp ortant sur les mécanismes de

déformation activés à haute temp érature. Cette structure présente trois typ es de

défauts : (1) les défauts p onctuels, (2) les défauts surfaciques et (3) les défauts li-

néaires.

(1) Le réseau cristallin p eut être distordu de manière lo cale par des atomes de

substitution, des lacunes ou encore des précipités.

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

sont des défauts de typ e surfacique.

(3) En�n, les dislo cations sont les principales protagonistes de la plasticité des

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

manière linéaire à l'intérieur du réseau.

Pour accommo der les sollicitations mécaniques extérieures, le réseau p eut se dé-

former de manière réversible ou p ermanente. Dans notre domaine d'étude, le com-
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Fluage secondaire des métaux à chaud

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

1.2.1 Mécanismes activés dans les conditions d'APRP

La temp érature met en jeu des mécanismes de déformation qui sont essentiel-

lement liés à la di�usion des défauts. Les joints de grains ont un rôle imp ortant

dans ce pro cessus de déformation. Il est généralement considéré que la di�usion

est thermiquement activée p our des temp ératures de l'ordre de la moitié de la

temp érature de fusion du matériau (le zirconium fond à 1850

�
C). Les trois typ es

de défauts deviennent mobiles.

En 1948, Nabarro prop ose qu'un grain soumis à un champ de contrainte

non hydrostatique n'aura pas la même concentration de lacunes à ses frontières.

Pour une sollicitation uni-axiale, les joints de grains orientés de manière p erp endi-

culaire à la sollicitation créent plus de lacunes que les joints orientés dans la même

direction que la sollicitation. Pour maintenir un équilibre lo cal à l'interface des

grains, il faut rétablir la répartition des lacunes. La di�usion des lacunes p ermet de

maintenir cet équilibre. Elle se fait soit en volume, comme le prop osent Nabarro

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

prop ose Coble [COB 63]. Le schéma de la �gure 1.5 résume les deux p ossibilités de

di�usion.

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

sollicitation uni-axiale.

Ces deux raisonnements, basés sur la capacité des joints à agir comme des

sources/puits e�caces de défauts p onctuels [SUT 95], prédisent une déformation

contrôlée par la di�usion. Dans le cas où les joints ne p euvent pas émettre ou

absorb er de manière assez rapide, la déformation est contrôlée par l'interface : la
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1. Démarche de l'étude

di�usion n'est plus le phénomène limitant.

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

de grains p eut induire un glissement entre les deux grains. Pour les mécanismes

di�usionnels, l'augmentation de la concentration des lacunes au joint de grains

favorise la croissance granulaire. La migration des joints de grains, et des p oints

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

interfaciales. Cette migration mo di�e la courbure des joints et met en compression

les p etits grains (centre de courbure à l'intérieur des grains). Cette compression va

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

grands grains qui croissent.

L'application d'une forte contrainte p eut aussi induire le glissement inter-

granulaire. Dans ce cas les joints sont des sources/puits de dislo cations. Les

obstacles au glissement le long du joint de grains créent des concentrations de

contrainte qui sont relaxées par l'émission de ces dislo cations dans le grain. C'est

la montée des dislo cations au plan atomique sup érieur qui p ermet de contourner

ces défauts. Le glissement est alors accommo dé par la déformation plastique des

grains, ce qui induit un durcissement.

1.2.2 Mo délisation de la déformation à haute temp érature

Les mécanismes de déformation décrits ci-dessus prédisent que la vitesse de défor-

mation p eut-être limitée par la montée des dislo cations, par la di�usion des lacunes

en volume, la di�usion 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 mo délisée en fonction de la contrainte appliquée � (en MPa)et la

temp érature T (en K) par :

_" =
A�bD

RT

�
b
d

� p �
�
�

� n

:e
�

Q
RT

�
s� 1

�
; (1.3)

où � est le mo dule élastique de cisaillement, D un co e�cient de di�usion, b
le vecteur de Burgers, R la constante des gaz parfaits

9

, d la taille de grain, A
une constante, n l'exp osant de Norton et p l'exp osant de taille de grain. Selon

les conditions thermo-mécaniques, un ou plusieurs mécanismes de déformation

p euvent être activés mais il existe un mécanisme dominant imp osant les paramètres

matériau A , n , Q et p.

Dans le cas d'un mécanisme lié aux dislo cations, la déformation est liée

au glissement intergranulaire, cep endant la montée des dislo cations limite la vitesse

de déformation [WEE 55, WEE 57]. Classiquement, ce mécanisme est mo délisé par

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

9. R = 8 :31446 J.K

� 1
.mol

� 1
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Dans le cas de faibles contraintes, c'est la di�usion des lacunes qui gouverne la

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

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

joints de grains se caractérisent resp ectivement par une dép endance de la vitesse

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

sont pas les mêmes p our ces deux mécanismes. L'énergie d'activation est en général

plus élevée p our la di�usion en volume.

Le mécanisme de déformation par réaction d'interface n'est pas ab ordé p our les

alliages de zirconium.

1.2.3 Sup erplasticité

La sup erplasticité caractérise la capacité p our une structure cristallographique

de se déformer de façon imp ortante, sans rompre, à haute temp érature. Elle s'étudie

classiquement par des essais de traction à vitesse de déformation ou déplacement

constante. L'exp osant m quali�e la sensibilité de la contrainte d'écoulement à la vi-

tesse de déformation ( � / _"m
). La sup erplasticité couple plusieurs des mécanismes

détaillés précédemment. La rupture tardive p eut être expliquée par la conserva-

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

viennent p our p ermettre ce mo de de déformation : le glissement intergranulaire, la

rotation des grains mise en évidence par Beere [BEE 77], un glissement de group es

de grains observé par Fionova et al: [FIO 94], etc. Le comp ortement à l'échelle mi-

croscopique est très hétérogène et di�cile à mo déliser à l'échelle macroscopique.

Ashby et Verall développ ent cep endant un mo dèle [ASH 73] prenant en compte le

glissement intergranulaire et une accommo dation par di�usion de lacunes en volume

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

_" = 100

 DV

RT d2

�
� �

0:72�
d

� �
1 +

3:3� JG DJG

dDV

�
�
s� 1

�
; (1.4)

avec 
 le volume atomique, � l'énergie sp éci�que du joint de grains et DJG le

co e�cient de di�usion le long des joints de grains. Cette mo délisation est étendue en

trois dimensions par Langdon [LAN 91]. Plus récemment, Massih [MAS 15] couple

l'équation d'Ashby Verall avec une loi des mélanges dans le but de mo déliser le

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

1.2.4 Carte de mécanismes du zirconium

En utilisant les données disp onibles à son ép o que et en se basant sur la pro cé-

dure développ ée et détaillée par Frost et Ashby dans [ASH 82], Ashby et Sargent

prop osent la cartographie des mécanismes de déformation, tracée en �gure 1.6, p our

le zirconium p ossédant une taille de grain d = 100 � m [SAR 82].

Sur cette carte, les lignes iso- _" sont tracées en fonction de la temp érature et de

la contrainte de cisaillement. D'après ces travaux, la di�usion des lacunes au joint
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1. Démarche de l'étude

Figure 1.6 � Cartographie des mécanismes de déformation du zirconium, p our une

taille de grain de 100 � m.

de grains du zirconium en phase � gouverne la déformation p our des temp ératures

inférieures à 600

�
C et de faibles vitesses ( _" comprises entre 10

� 10
et 10

� 12
s

� 1
). Pour

des vitesses plus élevées, le �uage par mouvements de dislo cations, contrôlé par le

� pip e di�usion � dans le c÷ur des dislo cations. Les lignes admettent une variation

au moment du passage de la phase � à la phase � . Dans les alliages de zirconium,

la transformation de phase se pro duit entre environ 810 et 900

�
C. Dans le domaine

bi-phasé, la micro-structure varie b eaucoup. Ce domaine en temp érature fait sûre-

ment apparaître des mécanismes de déformation di�érents que ceux présents p our

chacune des phases seule.

Les énergies d'activation, p our une taille de grain de 100 � m déterminées p our la

déformation de typ e di�usion en volume et aux joints de grains sont resp ectivement

190 et 124 kJ =mol.
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1.3 Comp ortement du Zr-4 à haute temp érature

Généralement, le comp ortement visco-plastique est caractérisé au moyen d'essais

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

déformation constante. Ils étudient la relation entre la contrainte � et la déformation

" . Les essais de relaxation se déroulent à déformation constante. Ils visent à étudier

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

et la contrainte. En�n, les essais de �uage étudient la déformation de la structure

dans le temps p our une contrainte donnée.

Ces trois essais fournissent des données complémentaires à la caractérisation du

comp ortement visco-plastique des matériaux. Les essais de �uage se déroulent gé-

néralement à e�ort constant. C'est le typ e d'essai le plus utilisé p our étudier le

comp ortement des métaux à haute temp érature, car c'est aussi le plus simple à

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

déformation p endant l'essai. C'est ce typ e d'essai qui est classiquement choisi p our

étudier le comp ortement des gaines de Zr-4 dans des conditions d'accident de p erte

de réfrigérant primaire. Une courb e de �uage standard est tracée dans la �gure 1.7,

représentant la déformation dans le temps. La courb e de _" - " est généralement utili-

sée p our déterminer précisément la deuxième phase du �uage.

Figure 1.7 � Courb es standard de �uage.

Trois phases sont mises en évidence avec ces courb es. Le �uage primaire fait ap-

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

matériau. Dans un second temps, la vitesse de déformation devient constante ce qui

caractérise le �uage secondaire. Finalement, le �uage tertiaire mène à la rupture de

l'éprouvette. Cette rupture p eut se pro duire par épuisement de ductilité (réduction

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

plique toute la contrainte), soit par l'endommagement du matériau.
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L'étude du comp ortement macroscopique en �uage des gaines vise à identi�er la

relation phénoménologique de l'équation (1.5), où _" ss
est la vitesse de �uage station-

naire exprimée en [s

� 1
], T la temp érature en Kelvin, � la contrainte en mégapascals,

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

� 1
.mol

� 1
].

_" ss = A � � n � exp
�

�
Q

RT

�
�
s� 1

�
(1.5)

ln ( _" ss) = ln (A) + n:ln (� ) �
Q

RT
(1.6)

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

plusieurs essais de �uage menés p our des temp ératures et contraintes di�érentes.

À partir de ces données p onctuelles, les résultats sont tracés dans les domaines

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

(1.6)) l'exp osant de Norton n , l'énergie d'activation Q en [J/mol] et le c÷�cient

pré-exp onentiel A en [MPa

� n
.s

� 1
].

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

Figure 1.8 � Régression linéaire p our déterminer les paramètres matériau.

La détermination de ces paramètres mo délisant le comp ortement en �uage est

très dép endante des conditions d'essai, des mesures mises en place et du calcul de

la contrainte � . Ces essais à haute temp érature se déroulent généralement sous vide

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

mesure, et la pro cédure d'essai sont lourds et prennent du temps. Il est di�cile de

faire b eaucoup d'essais, ce qui amène à optimiser la matrice d'essais. Ainsi, p our

le même matériau admettant deux mécanismes de déformation dép endants de la

contrainte � , la détermination de l'exp osant de Norton p eut donner les valeurs

attendues n1 et n2 , mais aussi n0
1 et n2 en fonction des conditions d'essais comme

l'illustre la �gure 1.8a.
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Les gaines des crayons combustibles évoluent b eaucoup d'un p oint de vue

microstructural au cours de leur vie en réacteur et de manière hétérogène. La

présence d'hydrogène et de zircone va notamment mo di�er les propriétés thermo-

mécaniques des gaines soumises à des conditions d'accident de p erte de réfrigérant

primaire. Le b esoin de caractérisation du �uage des alliages de zirconium dans

ce typ e de conditions thermo-mécaniques n'est pas récent, et plusieurs disp ositifs

d'essais ont été conçus dans le but de mo déliser le �uage de la gaine dans ce

contexte. Quatre bancs d'essais, les plus ab outis, pro ches du disp ositif de cette

étude et les mieux do cumentés 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 exp érimentale, Rosinger et al: [ROS 78] ont recensé

les résultats obtenus par leur disp ositif et par les disp ositifs précédents (qui ne

seront pas détaillés ici) de Busby et al: [BUS 74], Clendening [CLE 78, CLE 75],

Chung et al: [CHU 77]. La �gure 1.9 résume les résultats d'intérêt p our notre étude.

< (MPa)
10 20 30 40

_"ss
(s

!
1 )

10-6

10-5

10-4

10-3

10-2

Chung (800 °C)

Clendening (767 °C)

Busby (802 °C)

Rosinger (802 °C)

Clendening (817 °C)

Chung (850 °C)

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

Malgré les di�érences entre les matériaux et les sollicitations mécaniques étudiés

par ces auteurs, Rosinger et al: cherchent à mo déliser le �uage des alliages en se

basant sur ces données p our des gammes en temp ératures T (en K) et contraintes

� (en MPa) assez étendues. La loi déterminée par Rosinger et al: qui représente le
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mieux ces résultats dans le domaine � est :

_" ss = 2000 � � 5:32� 0:14 � exp(
� 284:103

R � T
)

�
s� 1

�
: (1.7)

Cette loi est en b on accord avec l'énergie d'activation donnée par Sargent

[SAR 82] p our le zirconium dans le cas de déformation de typ e dislo cation. Les

auteurs attribuent au domaine bi-phasé la loi :

_" ss = 84 � � 2:28� 0:06 � exp
�

� 155:103

R � T

�
�
s� 1

�
: (1.8)

L'énergie d'activation est en accord avec celle de la di�usion en volume donnée

par Sargent p our les domaines � et � .

Plus récemment, Hayes et Kassner capitalisent aussi les données pro duites

par di�érents auteurs p our démontrer dans [KAS 04, HAY 06] que le �uage

secondaire est bien mo délisé dans les alliages de zirconium par cette loi puissance

p our la contrainte et thermiquement activée. La �gure 1.10a met en évidence

le changement d'in�uence de la contrainte sur la vitesse de déformation p our le

zirconium. La �gure 1.10b compare les résultats obtenus p our le zirconium, le

Zircaloy-2 et le Zircaloy-4.

(a) Zirconium [HAY 02] (b) Zirconium et alliages [HAY 06]

Figure 1.10 � In�uence de � sur _" ss

Ces résultats mettent clairement en évidence deux régimes de �uage à basse
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et haute contrainte. Malgré l'absence de données p our le Zircaloy-4 à basses

contraintes, on p eut supp oser que la tendance sera similaire à 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 p our le �uage des

Zircaloy dans le domaine bi-phasé. Des essais d'écrouissage sont conduits sur

des éprouvettes de traction dimensionnées en resp ect avec la sp éci�cation 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 � m p our le Zircaloy-2, et 5 et 11 � m

p our le Zircaloy-4. Les essais sont réalisés sous vide (environ 1; 3 10� 3
Pa), et en

imp osant les vitesses de déplacement de la traverse. Les résultats des éprouvettes

de Zircaloy-4 recristallisé ayant une taille de grain de 11 �m sont considérés.

Les résultats mettent en évidence un pic d'allongement à rupture entre 800 et

850

�
C (�gure 4 de [GAR 78]). La texture des éprouvettes a une in�uence très

faible sur ce pic. Les auteurs évo quent une sup erplasticité car la sensibilité de la

contrainte d'écoulement à la vitesse de �uage est m = 1
n > 0; 3. La vitesse de �uage

a�ecte, par contre, l'élongation maximale à 850

�
C, et la tendance est la même p our

les tailles de grains de 5 et 11 � m : l'allongement à rupture est le plus imp ortant

p our 10� 5 < _" < 10� 4
s

� 1
.

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 à 20 � m, à 900

�
C et une vitesse de 3:3 10� 4

s

� 1
est présentée en �gure

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

une discontinuité aux joints de grain mettant en évidence un glissement au joint de
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grain et une rotation p our accommo der la déformation. De plus, la rayure semble

être inclinée dans le grain 3 par rapp ort au grain 2.

Cette sup erplasticité p ourrait être liée à la faible quantité de phase � formée à

850

�
C p our le Zircaloy-4. Pour étudier cette hyp othèse, deux séries d'essais sont

réalisées sur du Zircaloy-4 avec une tenue à haute temp érature de 0.16 et 2 h avant

l'essai. Les micro-structures p our ces deux matériaux obtenues par Garde et al: à

850

�
C sont données dans la �gure 1.12.

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

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

structure de l'alliage à 850

�
C [GAR 78].

Ces métallographies mettent en évidence des joints de grains plus épais p our un

maintien à 850

�
C de 2h avant l'essai. Le pic d'élongation totale est diminué p our

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

par ce faible �lm de phase � qui se créée entre les grains � durs. La coalescence

de la phase � se pro duit par contre p our des temps de maintien plus longs, ce qui

mène à une couche de � plus imp ortante qui p ermet un glissement moindre.

Pour que la micro-structure soit cohérente, notamment aux joints de grain,

un second mécanisme de �uage est nécessairement activé. Garde et al: prop ose,

d'après les observation métallographiques et les �gures de sensibilité de la vitesse

de déformation, que la sup erplasticité est accommo dée par di�usion p our de faibles

_" ss
eq, par le glissement des dislo cations p our des faibles valeurs de m et des grains

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

[GLE 69] p our des niveaux de contrainte intermédiaires.

L'e�et de la temp érature sur _" ss
eq est �nalement caractérisé par des éner-

gies d'activation Q 2 [270; 352] kJ/mol, en fonction de la contrainte. L'exp osant de

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

850

�
C, p our des grains de 5 et 11 � m.
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1.3.3 Essais de �uage en traction

1.3.3.1 Machine du Centre des Matériaux (ENSMP)

Les données présentées dans cette section sont tirées du manuscrit de thèse de

S. Fréchinet [FRÉ 01], et de l'article de D. Kaddour qui reprend ces résultats p our

les comparer à ceux du M5 [KAD 04]. Les éprouvettes testées sur ce disp ositif sont

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

vide avancé de 10� 6
mbar. Nous nous intéressons uniquement aux essais réalisés à

des temp ératures de 700, 750, 800, 825 et 850

� C .

Protocole d'essai et chargement thermo-mécanique

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

est chau�ée à une vitesse de 50

�
C/min. Le chau�age est appliqué par 4 lamp es

infra-rouge d'une puissance de 1.5 kW chacune. Le refroidissement est limité par

l'inertie thermique du four. Une fois que la temp érature consigne est atteinte, la

charge axiale est appliquée en 10 s par un vérin électromécanique. Pour un seul

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

Temps (s)

C
ha

rg
em

en
t

 

 

F (daN)
T (°C)

Figure 1.13 � Représentation du chargement thermo-mécanique appliqué par S.

Fréchinet [FRÉ 01].

De cette façon, il est p ossible de véri�er si l'histoire du chargement a un e�et

sur le �uage de l'alliage.

Mesures

La temp érature est relevée au centre de la zone de mesures par un thermo couple

de typ e S thermosoudé directement sur l'éprouvette. Une di�érence en temp érature

de 5

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

la contrainte souhaitée, qui ont des capacités maximales de 20 et 100 daN .
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Une mesure par extensométrie LASER est mise en place à partir de deux

drap eaux d'alumine collés sur la surface du tub e par de la colle réfractaire. Cette

métho de p ermet d'éviter le contact entre l'appareil de mesure et le tub e, mais

nécessite tout de même de coller les anneaux d'alumine. Les drap eaux servent de

traceurs : un émetteur envoie une napp e LASER et le récepteur mesure la p erte de

signal liée à leur présence. La distance entre les deux drap eaux est suivie en temps

réel. Pour l'emploi de cette technique deux hublots sont disp osés de part et d'autre

de l'enceinte du four.

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

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

dilatomètre p our calculer la variation de longueur p endant l'essai mécanique. Les

écrous des olives à sertir p ermettent aussi de conduire le courant, et deux p oints de

mesure sont a joutés sur l'éprouvette, à une distance de 20 mm.

Exploitation des essais

La temp érature est supp osée homogène dans la zone utile. La déformation

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

et d'extensométrie. La contrainte vraie est calculée à partir de la déformation

vraie sous les hyp othèses de sollicitation uni-axiale et de conservation du volume.

Les intervalles de temps destinés au calcul des vitesses de �uage stationnaires _" ss
eq

sont déterminés à partir de la courb e de �uage. De manière générale, les résultats

présentés par Fréchinet montrent que le �uage primaire n'apparait que p our les

faibles contraintes. Pour les contraintes intermédiaires, le �uage secondaire est

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

Résultats pour la phase �
En utilisant un mo dèle exp onentiel de typ e Norton p our la contrainte et Arrhé-

nius p our la temp érature, Fréchinet détermine la loi :

_" ss =
1; 63 108

T
� � 5� 0;5 � exp

�
� (360:103 � 30:103)

R � T

�
�
s� 1

�
; (1.9)

valide p our des contraintes uni-axiales vraies � sup érieures à 10 MPa. Pour rapp el,

l'énergie d'activation est déterminée à partir de 3 temp érature T (973, 1023 et 1073

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

mesurées présentent une disp ersion imp ortante rendant di�cile l'extraction de para-

mètres matériau. La loi 1.10 est prop osée par Fréchinet, en se basant sur les travaux

de Ashby et Frost [ASH 82].

_" ss =
106

T
� � 1;3� 0:5 � exp

�
� (190:103 � 30:103)

R � T

�
�
s� 1

�
(1.10)

Le mécanisme gouvernant la déformation par �uage à faible contrainte est alors

asso cié à la di�usion intergranulaire, et p our des contraintes sup érieures à 10 MP a
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le glissement par montée des dislo cations serait le mécanisme de �uage dominant.

Résultats pour la phase � + �
Les essais menés p our les temp ératures de 825 et 850

�
C de manière instantanée

par Fréchinet sont pris en compte. Ils sont réalisés p our � zz < 12 MPa. Pour ces

deux temp ératures, les vitesses de �uage stationnaire sont présentées en fonction

de la contrainte dans un domaine log-log. Une régression linéaire semble p ouvoir

mo déliser l'e�et de la contrainte p our ces deux séries d'essais, et un mécanisme de

�uage par di�usion p ourrait être asso cié à ce domaine en temp érature et contrainte.

La �gure 1.14 rend compte de l'in�uence de la temp érature sur les vitesses de �uage

secondaire p our les faibles contraintes. Une nette augmentation de l'énergie d'acti-

vation, calculée p oint par p oint d'après les données de [FRÉ 01], est observée dans

le domaine bi-phasé, avec un pic à 850

�
C.
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(b) Énergie d'activation

Figure 1.14 � Les données de la �gure I I I.32 [FRÉ 01] sont retracées en (a) et sont

utilisées p our calculer p oint par p oint les énergies d'activation p our chacune des

contraintes (b).

1.3.3.2 Disp ositif p our ELFE

Des essais de traction sont réalisés avec le banc d'essai FIGARO sur des

éprouvettes découp ées dans les tub es. Deux géométries d'éprouvettes, représentées

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

structure du tub e.

Le matériau de l'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 à

5.10

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

de 2

�
C.s

� 1
. Une fois que la temp érature consigne est atteinte, le chargement de
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1. Démarche de l'étude

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

Figure 1.15 � Géométrie des éprouvettes de traction uni-axiale [DOM 16].

traction est appliqué par un vérin électromécanique à la vitesse de 10 N.s

� 1
. Comme

p our les essais de Fréchinet (voir �gure 1.13), plusieurs chargements mécaniques

sont appliqués par essai.

Mesures

La temp érature est mesurée par un thermo couple thermosoudé sur l'intérieur

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

�
C

p our les temp ératures resp ectives de 660 et 960

�
C. Le gradient thermique axial in-

duit par le montage est estimé à 1

�
C p our une longueur de 4 mm à 700

�
C. Comme

p our le disp ositif précédent, un hublot p ermet d'utiliser un extensomètre. Quatre

bandes de p einture, à base de p oudre de céramique, sont dép osées sur l'éprouvette

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

La distance entre les bandes est suivie dans le temps. Les déformations p euvent

être calculées en utilisant di�érentes 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 ( � = F=S(t) en MPa). Les résultats obtenus à 750, 800

et 850

�
C p our le matériau vierge sont tracés dans la �gure 1.16.

Pour les temp ératures de 750 et 800

�
C la disp ersion des vitesses déterminées ne

p ermet pas de distinguer une variation d'in�uence de la contrainte dans ce domaine

d'étude. Globalement, ces résultats sont en b on accord avec les vitesses mesurées
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Figure 1.16 � Résultats obtenus par le disp ositif ELFE p our le Zr-4 vierge.

dans l'étude de Fréchinet. À 850

�
C, une variation de la p ente � _" ss=� � est observée

entre 10 et 20 MPa.

1.3.4 Disp ositif EDGAR

Les disp ositifs EDGAR 1 et 2 [RÉO 90] développ és par le CEA, p ermettent

de réaliser des essais en pression interne sur des tub es long de 50 cm chau�és

par courant direct, et dans une atmosphère de vap eur. Ce disp ositif p ermet

des vitesses de chau�age allant jusqu'à 250

�
C.s

� 1
, ce qui p ermet d'étudier les

conditions thermo-mécaniques du début de l'APRP. Dans le cadre de notre étude,

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

sumées dans cette section sont tirées du manuscrit de thèse de R. Chosson [CHO 14].

Protocole d'essai et chargement thermo-mécanique

Pour les essais utilisés, la temp érature est dans un premier temps imp osées

à 350

�
C. Un générateur de vap eur p ermet alors de saturer l'enceinte en vap eur

d'eau. La temp érature d'essai est ensuite imp osée par un chau�age à une vitesse

imp osée de 10 ou 25

�
C.s

� 1
. La pression interne est ensuite imp osée après un temps

d'attente de 20 à 30 s. Le chargement mécanique est bi-axial, car seul le p oids de

la gaine est comp ensé tel que � �� = 2:� zz .

Mesures

La temp érature de la gaine est mesurée en externe et en interne. Le disp ositif

ayant été amélioré dans le temps, plusieurs typ es de mesure en temp érature sont
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employés sur les essais exploités. Pour la temp érature en p eau externe, la mesure est

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

soit par un thermo couple de typ e S directement soudé sur la gaine. La mesure

par thermo couple est lo cale, tandis que la mesure par pyrométrie est moyennée

dans la zone du sp ot

10

. La temp érature à l'intérieur du tub e est mesurée par un

thermo couple mis en place par un isolant en céramique. Le thermo couple n'est

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

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

�
C sur la

circonférence du tub e, et de 15

�
C sur sa hauteur.

Une napp e LASER sert à mesurer le diamètre externe De au centre de l'éprou-

vette. Le calcul de la déformation moyenne tangentielle découle de cette mesure.

Modèle mécanique

Les essais de �uage du disp ositif EDGAR (pression interne) sont dép ouillés en

utilisant le critère de von Mises p our calculer une déformation équivalente à partir

de la seule mesure de diamètre externe 1.11. Les calculs sont e�ectués en considérant

le diamètre moyen de l'éprouvette Dm . Pour calculer la déformation équivalente " �
M ,

� Dm est supp osé équivalent à � De, et l'hyp othèse de déformations planes est faite

[LIM 00].

" �
M =

2
p

3
jln(

Dm

Dm0
)j

�
s� 1

�
(1.11)

� �
M =

p
3

2
jpi � pej

Dm0

2e0
exp(

p
3" �

M ) [MP a] (1.12)

Le mo dèle p ermet de tenir compte, lo calement, d'un e�et de structure lié au

ballonnement. L'axi-symétrie est supp osée, et la �exion est considérée comme

négligeable p our de faibles déformations. À partir de ce mo dèle, la déformation

équivalente est tracée en fonction de la contrainte de von Mises, et la partie

quasi-linéaire de la courb e est utilisée p our calculer la vitesse de �uage secondaire

_" ss
eq (voir �gure I I.30 [CHO 14]).

Comparaison des essais EDGAR avec ceux de Fréchinet

Les résultats présentés par R. Chosson mettent en évidence une disp ersion

imp ortante sur les vitesses de �uage secondaire dans des conditions d'essai similaires

et dans le domaine d'étude 750-800

� C . Ces résultats sont tracés dans la �gure 1.17,

avec la loi déterminée par Fréchinet p our chaque temp érature étudiée.

Du fait de l'établissement de ces résultats sur une p ério de de 30 ans, les mesures,

exp érimentateurs, dép ouillements, ... changent et la comparaison des résultats

avec ceux obtenus par Fréchinet sur ses essais est rendue di�cile. Il est di�cile de

conclure sur l'in�uence du typ e 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 (vap eur ou vide). On p eut toutefois noter que la concordance

globale entre les résultats de Fréchinet et du disp ositif EDGAR est b onne.

R. Chosson détermine �nalement la loi de comp ortement :

_" ss
eq =

1; 85:106

T
� � 5� 0;1

vM � exp(
� (267:103 � 10:103)

R � T
)

�
s� 1

�
; (1.13)

dans le domaine de validité en temp érature de 873 à 993 K et en contrainte 20

à 80 MPa. Un mécanisme de �uage par montée des dislo cations est asso cié à ce

domaine.

Du fait de la complexité de ces essais et des seules mesures lo cales de diamètre

et temp érature, l'analyse ne semble pas tout à fait su�sante d'un p oint de vue

mécanique p our déterminer une loi de comp ortement. Le banc d'essais EDGAR

est le plus pro che de celui conçu à l'INSA de Lyon, cep endant les mesures très

adaptées p our établir des critères de rupture semblent moins adaptées à l'analyse

du comp ortement en �uage des éprouvettes.

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

intéressante concerne l'absence d'endommagement dans la phase de �uage tertiaire.

En e�et, cette phase de lo calisation de la déformation est alors directement liée au

changement de la géométrie de gaine et à sa striction.
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Conclusions

Les gaines en alliage de zirconium, qui constituent la première barrière

de con�nement des déchets radioactifs, sont soumises a une pression interne

à haute temp érature dans le cas hyp othétique d'un APRP. Ces sollicitations

thermo-mécaniques mènent au �uage des crayons. Aux temp ératures d'intérêt, les

mécanismes de di�usion des défauts sont thermiquement activés, et les joints de

grains jouent un rôle imp ortant dans leur di�usion.

Pour de faibles contraintes, la di�usion de lacunes en volume ou aux joints de

grains provo que un glissement intergranulaire. Ce mécanisme induit la déformation

macroscopique de la structure. Pour des contraintes assez élevées, la di�usion des

dislo cations aux joints de grains et leur émission dans les grains p ermet de déformer

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

Le phénomène de sup erplasticité a aussi été intro duit. Dans les conditions

propices (taille de grain, vitesse de déformation, contrainte, temp érature, etc), les

grains p euvent accommo der une déformation macroscopique très imp ortante sans

mo di�er leur forme équiaxe. Plusieurs mécanismes sont activés en même temps aux

joints de grains p our p ermettre ce phénomène.

En considérant une appro che phénoménologique et macroscopique, la loi

_" ss = A� ne� Q
RT

semble être très adaptée p our mo déliser le comp ortement en �uage

des alliages de zirconium. Avec cette formulation, les mécanismes de �uage par

di�usion de lacunes se traduisent par un exp osant de Norton de l'ordre de l'unité.

Un �uage de typ e dislo cation est mis en évidence par un exp osant compris entre 3

et 5. La sup erplasticité se caractérise par un exp osant m = 1=n � 0; 3 � 0; 4.

En�n, les paramètres de la loi de �uage sont facilement identi�ables.

Plusieurs bancs d'essais destinés à la caractérisation de �uage des Zirca-

loy, dans les conditions thermo-mécaniques de notre étude, ont été présentés avec

leurs résultats. De manière générale, on constate une disp ersion assez imp ortante

entre les résultats des di�érents bancs d'essai, mais parfois aussi p our un même

montage. Pour chacun de ces disp ositifs, un essai de �uage est réalisé à une temp é-

rature supp osée uniforme dans toute l'éprouvette. Une ou plusieurs sollicitations

mécaniques sont alors imp osées. La déformation au cours du temps est mesurée

de manière p onctuelle en surface de l'échantillon. La déformation vraie est utilisée

p our actualiser la contrainte. Les paramètres du mo dèle sont ensuite déterminés en

utilisant les résultats obtenus p our di�érentes conditions thermo-mécaniques.

Dans le domaine � , les études présentées mettent en évidence deux mécanismes

de déformation caractérisés par un exp osant n � 1 p our les basses contraintes et un

exp osant n � 5 p our des contraintes plus élevées. Les énergies d'activation sont un

p eu plus disp ersées entre 190 et 360 kJ/mol. Ces études n'utilisent généralement

que trois à quatre p oints p our déterminer les énergies d'activation (soit 3 ou 4

conditions de temp érature testées).
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Comp ortement du Zr-4 à haute temp érature

Dans le domaine biphasé, l'étude de Garde et al: [GAR 78] met en évidence

des phénomènes di�érents, notamment la sup erplasticité de l'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

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

2:8 < n < 3:4. Cette sup erplasticité est intimement liée à l'apparition d'un �lm de

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

prop ortions, l'allongement à rupture est moins imp ortant. Du fait de l'apparition

de la phase � , la micro-structure est mo di�ée. Les données de Fréchinet sont

utilisées p our tracer l'évolution de l'énergie d'activation Q entre 800 et 900

�
C.

Cette courb e met en évidence un pic d'énergie d'activation de l'ordre de 400

kJ/mol à 850

�
C. Dans le domaine biphasé, il est imp ortant de ne pas attendre

trop longtemps à haute temp érature avant l'application du chargement mécanique

p our être représentatif du cas accidentel. En e�et, la micro-structure évolue dans le

temps à temp érature constante en formant de la phase � aux joints de grains ce

qui mo di�e le comp ortement en �uage des alliages de zirconium [GAR 78].

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

�
C ser-

vira de référence p our comparer résultats obtenus par notre étude avec la

littérature. Dans le contexte d'un APRP, il est aisé d'imaginer que la temp érature

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

l'in�uence de la temp érature sur le �uage de cet alliage, ce gradient de temp érature

p eut certainement mener à la lo calisation de la déformation. Il paraît alors inté-

ressant de mettre en place un essai qui vise à appliquer un chargement thermique

non-uniforme à la gaine p our en étudier le �uage. Cet essai p ermettra d'étudier

le comp ortement de la structure mécanique. Mettre en place un essai n'est pas

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

Dans le but d'identi�er une loi de comp ortement (in�uence de la contrainte et

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

l'essai se réfère à des temp ératures et contraintes di�érentes. La mesure des champs

de déformation et de temp érature est le p oint clé de la démarche. C'est tout l'enjeu

du chapitre 2.
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1. Démarche de l'étude
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Chapitre 2

Essais de �uage en pression interne à

haute temp érature

Ce chapitre présente la conception d'un essai de bal lonnement couvrant

une gamme étendue de conditions thermo-mécaniques. Le dispositif,

les essais et les mesures sont détail lés. 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

deux méthodes principales, de corrélation d'images numériques et de

thermographie proche infra-rouge sont détail lées, et quali�ées sur le

banc d'essai avec des essais dédiés. L'analyse d'un essai démontre que

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

25

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

distribution des vitesses de �uage secondaire similaire à cel le du pro�l

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

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

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

cours de l'essai assurent des conditions thermo-mécaniques riches qui

pourront être capitalisées par la modélisation des essais.
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Intro duction

2.1 Intro duction

La caractérisation des matériaux connaît un essor depuis une vingtaine d'années,

expliqué par l'amélioration des machines d'essai, des technologies de mesure, mais

aussi par les avancées de la mo délisation et du calcul numérique (éléments �nis,

NURBS, parallélisation, ...). L'analyse dite inverse p ermet de déterminer une loi

de comp ortement supp osée, ou non, en mo délisant les essais à partir de données

mesurées. Le couplage exp érimental/numérique p ermet des analyses mécaniques

complexes, comme notamment l'optimisation de la géométrie d'éprouvettes de

traction bi-axiale [AVA 16] p our la caractérisation d'une loi de comp ortement.

Dans la démarche prop osée ici, les essais sont optimisés p our déterminer la loi

de comp ortement décrite en équation ( ?? ), avec une analyse inverse utilisant la

mo délisation par éléments �nis des essais.

N. Tardif et al: ont développ é un banc d'essai p ermettant de réaliser des essais

bi-axiaux en appliquant un chargement en traction/compression et en pression

interne [TAR 11]. Grâce à ce disp ositif et dans le contexte d'une rupture par

�uage du fond de cuve de centrale nucléaire, l'initiation et la propagation de

�ssure dans les aciers de fond de cuve soumis à des conditions thermo-mécaniques

représentatives d'un accident grave en centrale nucléaire sont étudiées. En termes

d'instrumentation, une caméra infra-rouge p ermet de faire de l'imagerie thermique

et une caméra rapide p ermet de calculer la vitesse de propagation de la �ssure. La

temp érature est supp osée homogène dans la zone utile, et les essais sont réalisés

à 900 et 1000

�
C. Ce disp ositif a constitué le p oint de départ p our concevoir les

nouveaux essais. Son adaptation aux essais de ballonnement par �uage sur les

gaines a nécessité :

- le changement de la technique de raccord entre l'éprouvette et les mors qui se

fait avec des olives à sertir p our les tub es de Zr-4,

- la re conception de l'enceinte de manière à augmenter le nombre de p oints de

vue sur la circonférence du tub e,

- le changement de la solution d'étanchéité entre les parties inférieure et

sup érieure de l'enceinte,

- l'a jout d'un deuxième circuit pneumatique argon p our rendre indép endants le

balayage de l'enceinte et la pressurisation interne,

- l'a jout d'une sonde de pression p our l'atmosphère de l'enceinte.

Contrairement aux essais réalisés par N. Tardif, qui sont isothermes et à

une contrainte �xée, l'essai à développ er devra tirer pro�t de l'hétérogénéité de

la temp érature dans la zone utile et référer à plusieurs niveaux de contrainte. Les

verrous techniques rep osent essentiellement sur les mesures de champs cinématiques

et thermiques sur des tub es qui gon�ent à haute temp érature, dans une enceinte

étanche. De plus, les deux mesures doivent être réalisées sur des zones pro ches de

manière à coupler les deux informations et p ouvoir mo déliser 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 �uage en pression interne à haute temp érature

induit p eu d'erreurs jusqu'à 704

�
C [LYO 96, LIU 98], le rayonnement étant trop

élevé aux temp ératures sup érieures. Le couplage de lamp es LED bleues avec un

�ltre passe-bande centré sur la même longueur d'onde prop osé par Grant et al:
[GRA 09] p ermet de s'a�ranchir du rayonnement des surfaces à haute temp érature.

Des disp ositifs sont maintenant accessibles, à un coût raisonnable, p our p ermettre

la mesure à haute temp érature des champs cinématiques [PAN 12, BEA 14],

mais nécessite un éclairage uniforme, délicat à mettre en place sur un tub e. De

plus le couplage de la thermographie avec cette métho de est rendu encore plus

di�cile car la CIN utilise des motifs répartis aléatoirement en surface alors que la

thermographie nécessite une surface ayant une émissivité uniforme.

Le disp ositif, la pro cédure et l'instrumentation optique sont dans un pre-

mier temps présentés, puis les solutions p our s'a�ranchir des verrous techniques

sont détaillées. La quali�cation de ces solutions est faite sur des essais dédiés, et le

dép ouillement d'un essai est �nalement présenté.

2.2 Disp ositif exp érimental

2.2.1 Éprouvettes

Le matériau d'intérêt est l'alliage Zircaloy-4 détendu dont la comp osition

chimique est donnée dans le tableau 1.2. L'étude de Sills et al: [SIL 79] a montré

que la recristallisation se fait rapidement à des temp ératures sup érieures à 700

�
C.

Les tub es sont toujours texturés, mais les grains sont équiaxes.

Les tub es, fabriqués par l'entreprise CEZUS, sont découp és par électro érosion

en tronçons de 90 mm de long. Les valeurs nominales du diamètre externe � e et de

l'épaisseur e sont 9,5 mm et 0,57 mm. Des mesures d'épaisseur sur les tub es testés ont

mis en évidence des excentricités � , dé�nies par la relation (2.1), comprises entre 1

et 3%. Ces mesures mettent en évidence que l'épaisseur ne varie pas dans la direction

axiale du tub e. Ce résultat résulte du pro cédé de fabrication par laminage à pas de

p élerin des tub es. Des mesures similaires ont été rapp ortées par Link et: al: [LIN 98].

� =
emax � emin

emax + emin
(2.1)

La géométrie et les comp osants de la zone utile sont présentés dans la �gure 2.1.

La zone entre les spires de l'inducteur, longue de 20 mm, p ermet de visualiser l'évo-

lution du tub e p endant l'essai par des moyens optiques. Des raccords

1

sont sertis

sur les tub es, réduisant la longueur entre les mors à 58 mm. Ces raccords font la

liaison entre les mors conçus par N. Tardif [TAR 09] et les gaines, p ermettant l'ap-

plication d'un e�ort de traction / compression dans la direction axiale mais aussi la

pressurisation des tub es.

1. SS-10M2-1, SS-10M3-1, SS-10M2-4-1, Swagelok.
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Disp ositif exp érimental

Figure 2.1 � Les géométries de l'éprouvette (a) et des comp osants de la zone utile

(b) sont présentées. Le rep ère de l'étude est donné dans (c).

La CIN nécessite la dép ose d'un mouchetis en surface de l'éprouvette. Une p ein-

ture

2

noire est utilisée p our appliquer la sous-couche et des particules de BND sont

dép osées sur ce revêtement noir. La taille des motifs du mouchetis varie entre 10 et

120 � m.

Trois thermo couples sont soudés dans la hauteur de la zone utile (la p einture

est lo calement enlevée avec du dégraissant de surfaces), p ermettant de mesurer lo-

calement la temp érature en surface du tub e. Les deux câbles du thermo couple sont

séparés par une bague en céramique

3

p our éviter tout contact autre que celui avec

le tub e. Le diamètre des �ls du thermo couple

4

est 0,078 mm. Il a été choisi le plus

p etit p ossible p our minimiser l'app ort de matière (lié à la soudure par p oint) en

comparaison à la faible épaisseur du tub e.

2.2.2 Banc d'essais

Deux clichés du montage sont donnés sur la �gure 2.2.

2. Thermo-coating 1200

�
C - ULFALUX

3. SH-1-124

4. CAB KX 04
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2. Essais de �uage en pression interne à haute temp érature

Figure 2.2 � Disp ositif d'essai : vue globale de l'enceinte (a) et vue intérieure de

l'échantillon (b).

2.2.2.1 Comp osants du disp ositif

L'éprouvette est montée par le biais des connecteurs, et d'une conception uti-

lisant des manchons expansibles

5

détaillée dans [TAR 11], sur une machine servo-

hydraulique Schenck 10kN. Les essais se déroulent à l'intérieur d'une enceinte, re-

présentée schématiquement sur la �gure 2.3, dans laquelle de l'argon circule à un

débit contrôlé, et à pression atmosphérique Pa . Ce balayage est assuré par une légère

surpression d'argon en amont de l'enceinte couplée à un clap et anti-retour taré à

Pa . Le même système en aval de l'enceinte p ermet d'évacuer le gaz à l'intérieur de

l'enceinte.

Le disp ositif p ermet d'appliquer trois chargements (temp érature, traction et pres-

sion interne) indép endamment les uns des autres.

Les tub es sont chau�és par un système inductif. Un générateur de puissance

6

de 6kW est couplé à l'inducteur présenté sur la �gure 2.1, et au refroidissement des

mors de manière à obtenir un pro�l thermique axialement non-uniforme dans la zone

observée. La temp érature est asservie

7

sur la mesure fournie par un thermo couple

thermosoudé dans la zone utile.

Un circuit pneumatique (argon) dédié au chargement en pression interne est di-

mensionné p our une pression maximale de 110 bar. La pression est asservie par un

détendeur et est mesurée dans les mors sup érieur et inférieur. L'application de la

pression interne Pi sur les mors induit un e�ort axial Fz (e�et de fond).

Un e�ort de compression � Fz (voir équation (2.2), où Ri est le rayon interne

5. ETP Techno 30

6. CELES

7. Eurotherm

42



Disp ositif exp érimental

Figure 2.3 � Schéma du disp ositif.

de la géométrie initiale du tub e) est appliqué par le déplacement du vérin hydrau-

lique, et mesuré par la cellule d'e�ort, p our se placer en moyenne dans l'épaisseur

de l'éprouvette dans le cas d'une sollicitation uni-axiale.

Fz = Pi � � � R2
i (2.2)

Cinq vitres en saphir ont été réparties sur la circonférence de l'enceinte et o�rent

un accès visuel à la zone utile du tub e. Du fait de l'encombrement de la zone utile (�ls

des thermo couples), et du disp ositif d'essai, quatre caméras sont généralement utili-

sées. Elles sont toutes équip ées d'optiques

8

200 mm macro. On cherche à conserver

le �ux optique en cours d'essai p our réaliser un calcul de CIN précis. Le rayon-

nement du tub e à haute temp érature met à mal cette condition. Le couplage de

lumières [GRA 09] (ou laser p our l'interférométrie [PRA 10]) mono chromatiques,

éloignées du domaine infra-rouge, et d'une caméra équip ée d'un �ltre passe-bande

p ermet de s'a�ranchir de ce problème. Deux anneaux de LED

9

sont mis en place au-

dessus et en-dessous du tub e de manière à obtenir un éclairage uniforme. Ces lamp es

p ossèdent un mo de d'éclairage �ash fournissant une intensité lumineuse puissante,

jusqu'à 500% de la puissance nominale, sur des temps courts.

Deux de ces caméras

10

sont équip ées d'un �ltre passe-bande

11

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 �uage en pression interne à haute temp érature

gueur d'onde � = 470 nm des LED. Les deux autres caméras

12

n'ont pas de �ltre

et assureront la mesure dans le domaine sp ectral pro che infra-rouge.

2.2.2.2 Pro cédure d'essai

L'atmosphère de l'enceinte est balayée par de l'argon avant chaque essai. De

plus, un �ux d'argon p ersiste p endant l'essai a�n de minimiser la prise d'oxygène

par le métal à haute temp érature. Les métallographies réalisées après les essais p er-

mettront de quali�er le caractère p eu oxydant de l'environnement. Le chargement

thermo-mécanique que subissent les éprouvettes au cours d'un essai est représenté

sur la �gure 2.4.

Temps
 

 

Pression
Effort
Température F

3

F
2

F
1

P
2

P
1

P
3

T
consigne

Figure 2.4 � Chargement thermo-mécanique typique d'une éprouvette.

La vitesse de chau�age des échantillons est imp osée à 3

�
C.s

� 1
. La machine de

traction est pilotée en e�ort imp osé. Une fois la temp érature de consigne atteinte,

trois étap es de �uage sont appliquées successivement à des niveaux de pression Pi

(et d'e�ort Fi ) di�érents. Le but est de mesurer, p our chacun de ces chargements

mécaniques, les vitesses de �uage secondaire _" ss
sur toute la hauteur observée

du tub e. La durée de chaque palier mécanique est choisie de manière à ne pas

dépasser "eq = 4% par chargement. Les déformations ne sont pas calculées p endant

l'essai, mais il est tout de même p ossible d'écourter les paliers par une intervention

manuelle.

Un signal analogique est déclenché au début du chau�age et est utilisé p our

enregistrer les données d'intérêt. Le front montant du signal déclenche le �ash

des lamp es, la capture des images utilisées p our la CIN, l'enregistrement de la

pression dans les mors, dans l'enceinte et de l'e�ort mesuré par la cellule de la

12. Prosilica GE4900, ALLIED
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Analyse d'images numériques p our la mesure de champs cinématique et thermique

Schenck. Ce sont les grandeurs d'intérêt p our l'asp ect mécanique de l'essai. Le

front descendant du signal déclenche la capture des images sans éclairage p our les

mesures dans le pro che infra-rouge et l'enregistrement des temp ératures mesurées

par les thermo couples.

À la �n de l'essai, la consigne en temp érature est imp osée à la temp érature

ambiante. Le refroidissement du tub e est assuré par conduction (les mors sont

refroidis à l'eau) et par convection (balayage d'argon). La temp érature en surface

externe du tub e passe ainsi de 800 à 400

�
C en 10 s environ.

Le banc et la pro cédure d'essai, présentés ci-dessus, p ermettent d'obtenir

un chargement thermo-mécanique hétérogène en surface externe de l'échantillon.

Des mesures de champs, à la fois cinématiques et thermiques, sont alors nécessaires

p our analyser le comp ortement au �uage des tub es de Zr-4.

2.3 Analyse d'images numériques p our la mesure de

champs cinématique et thermique

Deux métho des d'analyse d'images numériques sont adaptées au banc d'essai de

manière à mesurer les distributions axiales de la temp érature, et de la vitesse de

�uage secondaire _" ss
eq.

2.3.1 Thermographie pro che infra-rouge

Pour rapp el, un mouchetis est appliqué sur la surface externe des tub es 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 à

120 � m, et réalisés avec deux p eintures d'émissivités di�érentes. La thermographie

est basée sur le rayonnement d'une surface, caractérisée par son émissivité. Pour

p ouvoir utiliser cette métho de, il est nécessaire de distinguer le mouchetis sur la

surface du tub e. La faible résolution des capteurs de caméras infra-rouge ne p ermet

pas de faire ce travail, et le choix de l'instrumentation s'est p orté sur les caméras

CCD standards. Le princip e de la thermographie est brièvement détaillé, et le fo cus

est ensuite fait sur l'application de la thermographie Pro che Infra-Rouge (PIR) aux

essais mis en place.

2.3.1.1 Princip e de la thermographie

Toute surface, dé�nie par son émissivité " 2 [0; 1] et sa temp érature T > 0
K, émet une énergie électromagnétique sous la forme d'un rayonnement, dans un

intervalle de longueurs d'ondes [� 1; � 2].

La loi de Planck décrit le �ux total mono chromatique � 0
e émis par un
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2. Essais de �uage en pression interne à haute temp érature

corps noir comme une fonction de sa temp érature T et de la longueur d'onde � de

l'énergie électromagnétique. Le �ux total mono chromatique � e émis par un élément

de surface � S d'émissivité " uniforme et observé sous l'angle solide 
 p eut s'écrire :

� e(�; T ) =
Z

� S

Z



" (� ) � L0 (�; T; dS; d
) � dS � d


�
photon � s

� 1
�

(2.3)

L0 (�; T ) =
2 � h � c2 � � � 5

exp
�

h � c
k � � � T

�
� 1

�
W � m

� 2 � sr

� 1 � � m

� 1
�

; (2.4)

où L0
est la luminance mono chromatique caractérisée p our un corps noir par la

loi de Planck (voir l'équation (2.4)), h est la constante de Planck, c la célérité de

la lumière et k la constante de Boltzmann. Cette expression intègre le fait que le

rayonnement émis par un corps noir hémisphérique ne dép ende pas de la direction

d'émission.

La mesure d'un �ux émis par une surface est di�cile à réaliser car la ré�exion

d'un �ux reçu � rec par cette surface y est souvent sup erp osée. Le �ux reçu � tot par

un radiomètre est donc :

� tot (�; T ) = � e(�; T ) + � ref (�; T )

= " (� ) � � 0
e (�; T ) + [1 � " (� )] � � rec:

(2.5)

Les capteurs quantiques des radiomètres utilisent l'e�et photo électrique

p our créer des électrons à partir des photons reçus. Le �ux d'électrons est mesuré

p endant le temps d'exp osition t i p our chaque pixel. La tension mesurée p our

chacun des pixels est �nalement convertie sous la forme de niveaux numériques I .

La mo délisation de la chaîne de mesure étudiée par Cabannes1996 p ermet d'écrire

I comme une fonction de la rép onse sp ectrale de la chaîne W(� ) et du �ux reçu

par le détecteur � tot :

I = t i �
Z

W (� ) � � tot (�; T ) d�: (2.6)

C'est ce mo dèle radiométrique, fournissant la relation recherchée entre la

temp érature T 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 tub e n'est pas éclairé au

moment des prises d'images dédiées à la thermographie. On supp ose par ailleurs que

l'environnement ne ré�échit pas le rayonnement émis par le tub e sur ce dernier. Le
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�ux total se résume uniquement au rayonnement émis par la surface du tub e. La

chaîne de mesure optique, depuis le rayonnement émis par le tub e jusqu'au nombre

de photo-électrons Npe capturés par pixel, est représentée sur la �gure 2.5.

Figure 2.5 � Schéma de la chaine optique p our la thermographie.

Plusieurs comp osants disp osés entre le tub e et le détecteur vont in�uer sur le

�ux de photons reçu par un pixel. La rép onse sp ectrale de notre chaîne d'acquisition

est donnée par l'équation (2.7), où les � atm; sap; air; obj sont les transmissivités des

comp osants impliqués, et � det l'e�cacité quantique du capteur ( e� =photons).

W (� ) = � atm (� ) � � sap (� ) � � air (� ) � � obj (� ) � � det (� ) (2.7)

Pour une étude plus détaillée des paramètres in�uents, et des limites de cette

mo délisation, le lecteur p ourra se référer à [SEN 03].

L'étalonnage de la loi radiométrique p eut se faire par (a) l'évaluation de

la rép onse sp ectrale de la chaîne de mesure et du disp ositif de conversion de Npe

en niveaux numériques, ou (b) l'identi�cation d'un mo dèle radiométrique simpli�é

nécessitant uniquement des p oints de mesures en temp érature Tmes et en niveaux

numériques I . Dans le premier cas, il s'agit de déterminer les caractéristiques de

chacun des comp osants indép endamment les uns des autres [SEN 03, MER 96].

C'est un étalonnage long, mais indisp ensable, qui doit être e�ectué avant chaque

utilisation du système de mesure.

La deuxième métho de d'étalonnage paraît être la plus adaptée à nos essais. En

e�et, les données du chau�age du tub e sont un b on supp ort à l'étalonnage de la

loi radiométrique. La notion de longueur d'onde e�ective � e [SEN 13, SAU 97] est

ici employée avec la loi de Planck dans le but d'identi�er un mo dèle radiométrique

simpli�é. L'intensité du signal numérique I est dé�nie dans l'équation (2.8), où K int

est une constante d'intégration, et L0
la luminance mono chromatique caractérisée

47



2. Essais de �uage en pression interne à haute temp érature

p our un corps noir.

I = t i � " (� e) � W (� e) � L0(� e; T) � K int (2.8)

En utilisant l'équation (2.3), le mo dèle radiométrique p eut être inversé et exprimé

par l'expression :

Tmes =
K 1

ln
�

K 2

I
+ 1

� ; (2.9)

où les constantes K 1 et K 2 sont dé�nies dans les équations (2.10).

K 1 =
h � c
k � � e

; K 2 = 2 � " (� e) � c � � � 4
e � W (� e) � t i � K int (2.10)

La caméra Prosilica GE4900, utilisée p our réaliser la thermographie PIR,

enco de les données sur 8 bits et p ossède un capteur de 4872x3248 px

2
. La notion de

niveaux de gris (ndg) est substituée à celle des niveaux numériques. La dynamique

maximale est donc de 2

8 = 256 ndg.

La loi radiométrique (2.9) est étalonnée, p our chacun des essais, en utilisant

les données mesurées p endant le chau�age du tub e. Une gamme en temp érature

d'environ 150

�
C est considérée p our étalonner le mo dèle radiométrique. Les mesures

de temp érature Tmes des thermo couples, thermosoudés dans la zone observée, sont

corrélées avec les niveaux de gris I de thermo couples numériques construits à côté

des réels. On supp ose ici que la temp érature admet une distribution axi-symétrique.

La �gure 2.6 illustre que l'intensité lumineuse, mesurée en surface du tub e,

augmente avec la temp érature.

(a) 760

�
C (b) 780

�
C (c) 800

�
C (d) 820

�
C (e) 840

�
C

Figure 2.6 � Images prises au cours du chau�age d'une éprouvette de 760 à 850

�
C.

Dans chacune des zones de thermo couples numériques, l'émissivité n'est pas uni-

forme. Même si l'émissivité est moins in�uente sur la mesure d'intensité lumineuse
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(et donc sur la temp érature estimée) dans le domaine PIR que dans l'IR [MER 96],

il est nécessaire de distinguer le mouchetis. La haute résolution des caméras CCD

donne accès à cette information, p ermettant de sélectionner les données d'intérêt

dans les thermo couples numériques. Pour notre application, les niveaux de gris les

30% les plus élevés de l'histogramme dans chaque thermo couple numérique sont

moyennés, p our chaque temps de mesure.

Avec l'aide de ce seuillage, l'émissivité est supp osée uniforme dans la zone

observée et constante sur la gamme en temp érature étudiée. Les mesures de

temp érature par thermo couple sont tracées en fonction des mesures de niveaux de

gris sur la �gure 2.7. Le mo dèle identi�é est tracé sur cette même �gure.
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TC2
TC3
Modèle

Figure 2.7 � Les mesures de temp érature par thermo couple sont tracées en fonction

des mesures d'intensité p our chaque zone.

Les trois courb es T mes (I), relevées p our des p ositions axiales distribuées dans

la hauteur de la zone utile, se sup erp osent. Ce résultat p ermet de valider les

hyp othèses décrites ci-dessus au sujet de l'émissivité. Les hyp othèses sous-jacentes à

la simpli�cation de la loi de Planck sont elles aussi validées par la b onne corrélation

entre les mesures et le mo dèle étalonné.

2.3.2 Corrélation d'images numériques

2.3.2.1 Princip e

La corrélation d'images numériques (CIN) est une technique utilisée p our de

nombreuses applications dans le domaine de la mécanique exp érimentale. Cette mé-

tho de rep ose sur la comparaison d'une image f d'un état déformé d'un ob jet étudié
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à une image g de son état de référence. La transformation apparente � a(x) subie

par le p oint matériel x entre l'état de référence et l'état déformé est alors recher-

chée. Le champ de déplacement u , représentant cette transformation, est solution

de l'équation de la conservation du �ux optique :

f (x) = g(x + u(x)): (2.11)

Dans le but de déterminer cette solution de manière précise, la surface à analyser

doit présenter des motifs aléatoires, qu'ils soient naturels (texture) ou bien dép osés

avec un revêtement. De plus, l'éclairage doit être constant dans le temps de manière

à ce que l'intensité lumineuse des motifs reste inchangée au cours de la déformation

de la surface.

La CIN a été initialement développ ée par Sutton et al: [SUT 83] en utilisant

une métho de, dite lo cale. Dans cette appro che, l'image est découp ée en imagettes

de taille et recouvrement variables. Le champ de déplacement u est calculé dans

chacune des imagettes de manière indép endante.

Une seconde appro che, dite globale, maille la zone d'intérêt avec des éléments

connectés les uns aux autres par des n÷uds [BES 06]. Le champ de déplacement est

alors recherché sous la forme u =
P

i ui N i (x) , avec N i la base des fonctions de forme

utilisées. On p eut trouver dans la littérature des bases éléments �nis, éléments �nis

enrichis [RÉT 07], NURBS [RÉT 10], etc.

2.3.2.2 Application à nos essais

La stéréo-corrélation aurait pu être choisie p our obtenir des champs de dé-

placements 3D, cep endant deux caméras sont requises p our cette métho de par

p oint de mesures. Il est prévu sur ce banc d'avoir deux p ositions azimuthales p our

mesurer les champs thermiques et cinématiques. L'emploi de deux caméras p our

un p oint de mesures cinématiques est donc exclu. La CIN 2D est alors choisie p our

nos essais dans le but de mesurer les déplacements axial et circonférentiel sur la

génératrice du tub e en vis-à-vis avec la caméra. Ce choix p eut paraître surprenant

de par le caractètre 3D des essais de ballonnement de tub es. Il est évident que des

erreurs liées au mouvement hors-plan de la surface observée a�ecteront la précision

des distributions axiales de vitesses de �uage mesurées. La partie 2.5 est dédiée à

l'étude de ces erreurs.

Le logiciel Ufreckles, développ é par J. Réthoré, est utilisé p our calculer

les champs de déplacements dans la zone d'intérêt. Le problème de la conservation

du �ux optique est résolu par un algorithme utilisant la métho de non linéaire des

moindres carrés et en choisissant une base de pro jection éléments �nis. L'élément

Q4 est choisi et la taille des éléments est de 30*30 px

2
, la taille du pixel p ouvant

varier entre 6 et 10 �m . Les mesures sont extraites sur la génératrice en vis-à-vis de

la caméra en utilisant les fonctions d'interp olation de la base élément �nis. Les dé-

formations vraies sont couramment utilisées dans les problèmes de visco-plasticité,
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c'est p ourquoi " �� et " zz sont calculées. La déformation radiale " rr est déduite

sous hyp othèse d'incompressibilité du matériau rapp elée dans l'équation (2.12), et

généralement resp ectée à haute temp érature. Le critère isotrop e de von Mises est

choisi p our calculer les déformations vraies équivalentes "eq (voir équation (2.13)).

� vp
zz + � vp

�� + � vp
rr = 0 (2.12)

" vp
eq =

�
2
3("2

zz + "2
�� + "2

rr )
� 1

2
(2.13)

La �gure 2.8a présente les courb es de �uage de cinq p oints distribués sur la

hauteur de la zone utile, et la �gure 2.8b les vitesses de �uage asso ciées.
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(a) Courb es de �uage (b) Vitesses de �uage

Figure 2.8 � (a) Déformations équivalentes de �uage en fonction du temps et (b)

vitesses de déformation équivalente en fonction du temps p our 5 p oints de mesures.

Une p ério de temp orelle � t i d'évaluation des vitesses de déformation est ensuite

sélectionnée p our chacun des paliers de pression interne de manière à ce que le �uage

secondaire soit atteint par chacun des p oints matériels de mesure. La distribution

axiale des vitesses de �uage secondaire résulte �nalement du calcul de la p ente des

courb es de �uage. Elle est �nalement estimée dans les intervalles � t i , p our chacun

des p oints matériels étudiés.

2.4 Quali�cation de la thermographie PIR

La métho de d'étalonnage du mo dèle radiométrique (2.9) a été présentée en partie

2.3.1.2. On cherche dans cette partie à caractériser les incertitudes sur les temp éra-

tures mesurées et les di�érences entre les mesures par thermo couple et par thermo-

graphie.
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2.4.1 Incertitudes des mesures par thermo couple

La �gure 2.9 schématise la chaîne d'acquisition des mesures par thermo couple.

Figure 2.9 � Chaîne d'acquisition de la mesure par thermo couple.

Les câbles du thermo couple (catégorie 1) sont connectés à un passe-cloison

13

.

Les câbles de thermo couple font la liaison (faible distance) entre le LEMO et les

câbles de comp ensation (catégorie 2). Ces derniers sont branchés sur un convertis-

seur et ampli�cateur (TEPI BEP304), lui-même relié au contrôleur FlexTest SE.

Chacun de ces comp osants induit des erreurs dans la transmission du signal, et

donc sur la temp érature mesurée en sortie de la chaîne d'acquisition. Le tableau 2.1

résume les incertitudes de mesures données par les fabricants des comp osants.

Table 2.1 � Incertitudes de mesure données par les fabricants.

Fils Cat 1 Fils Cat 2 BEP304 FlexTest

0; 004j T j � 2; 5 �
C � 6 �

C < 3 � 10� 5 j T j

Le BEP304 induit la plus grande incertitude (annoncée par le fabricant) sur la

chaîne de mesure. Cette incertitude vient principalement de la comp ensation de

soudure froide. Si la soudure froide n'est pas à la temp érature à laquelle le système

a été étalonné, la conversion de la tension mesurée vers la temp érature est erronée.

Pour réduire cette incertitude, le BEP304 est allumé a minima 2 h avant de faire

des acquisitions.

La précision de la chaîne de mesure est aussi en lien avec les thermosoudures, et

les câbles utilisés. Les erreurs liées à la thermosoudure sont très di�ciles à estimer,

et rarement prises en compte (ni même mentionnées)... Dans le cas du système à

induction, l'environnement du tub e n'est pas p orté à haute temp érature. L'atmo-

sphère a donc tendance à refroidir le tub e en surface. Dans le but de minimiser la

convection entre le tub e et l'atmosphère de l'enceinte, les �ls de thermo couple les

plus �ns p ossible ont été sélectionnés. Cette caractéristique p ermet de diminuer

l'app ort de matière de la thermosoudure, mais aussi de garder un ratio convenable

entre le diamètre des câbles et l'épaisseur de la gaine.

13. HGP.2S.903..CLKPV et FFA.2S.903.KC, LEMO.
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Dans le but d'estimer de manière plus réaliste l'incertitude de la chaîne

de mesure (à partir des câbles de comp ensation), un calibreur

14

est placé en

amont des �ls de comp ensation. Il sert à simuler la temp érature mesurée par un

thermo couple K. Une fois que le comp ortement du convertisseur est stabilisé, 5

voies de mesures sont évaluées p our des temp ératures de 720 à 880

�
C avec un pas

de 20

�
C. L'erreur maximale entre la mesure et la consigne est de 0,4% et l'erreur

moyenne est 0,18%.

L'erreur liée à la chaîne d'acquisition est bien dans la gamme d'incertitudes

donnée par le fabricant, et bien inférieure à ce qui est annoncé. La mesure par

thermographie PIR mise en place rep ose sur cette mesure car les thermo couples

étalonnent le mo dèle radiométrique (équation (2.9)).

2.4.2 Essai dédié à la thermographie PIR

Maintenant que les incertitudes sur les mesures par thermo couple sont précisées,

au moins p our une partie de la chaîne d'acquisition, un essai dédié à la comparaison

des mesures par thermo couple et par thermographie PIR a été mis en place.

2.4.2.1 Princip e

Au cours de cet essai, un chargement uniquement thermique est appliqué (sous

e�ort nul). Trois thermo couples sont thermosoudés dans la zone utile. Une caméra

Prosilica GE4900 observe cette zone. Les images sont prises à une fréquence de 1

Hz et une ouverture de f=11. Les mesures des trois thermo couples sont tracées sur

la �gure 2.10.

Trois cycles thermiques triangulaire d'amplitude 25

�
C sont appliqués à des

consignes statiques de 755, 830 et 880

�
C, et des vitesses de chau�age et refroi-

dissement de 2,2

�
C.s

� 1
. Un mo dèle radiométrique est déterminé p our chacune des

étap es de chau�age précédant les cycles thermiques. Les mo dèles radiométriques

sont appliqués à leur cycle thermique resp ectifs, et les temp ératures mesurées par les

thermo couples numériques sont comparées à celles mesurées par les thermo couples.

L'essai mis en place va p ermettre d'évaluer la précision de la mesure de ther-

mographie PIR sur nos essais. Il faut tout de même noter que cet essai est plus

discriminant que les essais de ballonnement, p our lesquels la temp érature à une p o-

sition axiale donnée varie très p eu. De plus, une di�érence de seulement 15 à 25

�
C

est observée entre les p oints chaud et froid de la zone où la sensibilité du mo dèle

radiométrique est la meilleure (c'est-à-dire un faible �T=�I sur la �gure 2.7).

14. Fluke 725 Multifunction Pro cess Calibrator
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Figure 2.10 � Mesures des trois thermo couples soudés dans la zone utile.

2.4.2.2 Étalonnage des mo dèles radiométriques

Les paramètres des mo dèles radiométriques déterminés à partir de chacun des

niveaux de chau�age sont donnés dans le tableau 2.2. Le temps d'exp osition t i et la

longueur d'onde équivalente � e sont aussi présentés p our chacun des mo dèles dans

ce tableau.

Table 2.2 � Paramètres du mo dèle radiométrique et temps d'exp osition p our chacun

des cycles.

Cycle 1 Cycle 2 Cycle 3

t i (ms) 70 30 14,2

K 1 (K) 1,60 � 10

4
1,66 � 10

4
1,67.10

4

K 2 (ndg) 5,96 � 10

8
4,34 � 10

8
2,4 � 10

8

� (nm) 897 869 862

K 2 est le paramètre le plus sensible à la variation de la consigne statique. On

p eut observer la diminution de � e avec l'augmentation du niveau de la consigne

statique. Cette tendance est attendue : le sp ectre du rayonnement se déplace vers le

domaine visible (400-800 nm) avec l'augmentation de la temp érature.

Disp osant de trois mo dèles étalonnés p our des plages de temp ératures di�érentes,

avec des temps d'exp osition t i connus, il est p ossible de tracer sur une même �gure

la temp érature en fonction des niveaux de gris normalisés par t i . Le résultat est

présenté sur la �gure 2.11.
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Figure 2.11 � Sup erp osition des trois mo dèles radiométriques.

La continuité entre les trois mo dèles valide le comp ortement linéaire I eq / t i .

Cette courb e est intéressante puisqu'elle va p ermettre de dimensionner le temps

d'exp osition des caméras dédiées à la thermographie, en prenant en compte la valeur

maximale souhaitée en niveau de gris p our une consigne en temp érature donnée.

2.4.2.3 Di�érences entre les mesures thermo couple et de thermographie

La �gure 2.12a présente les mesures par thermo couple et thermographie PIR

(thermo couples numériques TP IR ) au cours du cycle thermique 2. On observe que

le signal triangulaire est bien capté par la métho de de thermographie, et que les

niveaux de temp érature sont bien resp ectés. La di�érence entre les mesures de

thermographie et par thermo couple est tracée sur la �gure 2.12b.

Les di�érences moyennes et maximales calculées p our chacun des cycles sont

présentées dans le tableau 2.3.

Table 2.3 � Di�érence entre les mesures de thermographie et par thermo couple

p our chaque cyclage.

Cycle j� T jmean (� C) j� Tjmax (� C) j� T=Tjmean (%) j� T=Tjmax (%)

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 rapp ort à la mesure ther-

mo couple est inférieure à 0,25%. Pour rapp el, l'incertitude moyenne sur la chaîne
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de mesure thermo couple est d'au moins 0,18% de la valeur mesurée. On considère

que les erreurs de la thermographie PIR mise en place sur le disp ositif sont dans

l'incertitude de mesure des thermo couples, ce qui est acceptable. En réalité, l'utili-

sation de la thermographie p ermet même de minimiser l'in�uence des incertitudes

de mesure des thermo couple en déterminant un mo dèle radiométrique unique

satisfaisant au mieux les mesures des trois thermo couples p endant le chau�age.
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Figure 2.12 � Comparaison des temp ératures mesurées par thermo couple ( T h) et

thermographie ( TP IR ), p our le cycle thermique 2.
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2.5 Quali�cation des mesures cinématiques

L'utilisation de la corrélation d'images numériques en deux dimensions a été

choisie p our mesurer les vitesses de �uage secondaire de la génératrice en vis-à-vis

avec la caméra. Elle est généralement appliquée sur des ob jets plans subissant des

transformations dans ce même plan (par exemple un essai de traction uni-axiale).

Dans le cadre de notre étude, l'ob jet est tubulaire et la transformation se fait dans

la direction radiale (hors-plan). Il est évident que ces paramètres vont induire des

erreurs systématiques dans le calcul des déplacements. La �gure 2.13 illustre bien le

problème que représente le ballonnement p our mesurer la distance entre les p oints

M' et Q' dans l'état déformé. L'utilisation de la CIN en 2D ne donne accès qu'à la

mesure de h0
2 , alors que c'est la distance h2 qui p ermet de calculer la déformation à

la surface du tub e en connaissant la distance initiale h1 .

Figure 2.13 � Schéma du problème de la transformation hors-plan.

Le déplacement hors-plan d'une surface induit des erreurs systématiques, qui

p euvent être corrigées comme l'ont démontré plusieurs études [SUT 08, RÉT 14b,

PAN 13, FEL 14].

2.5.1 Princip e

Deux p oints clés sont nécessaires à la correction du déplacement hors-plan : (a)

la mesure du déplacement hors-plan, et (b) une mo délisation du système optique.

La détermination du mo dèle optique se fait dans la con�guration d'essai. La mesure

du déplacement hors-plan est basée sur la métho de de détection de contours. La

con�guration des caméras sur cet essai est représentée sur la �gure 2.14a. La caméra

utilisée p our la détection de contours est placée à 85

�
de la caméra dédiée à la CIN.

Un essai de ballonnement avec trois chargements en pression interne est appliqué à

l'éprouvette. La �gure 2.15 représente la pression au cours de l'essai.

Seules les mesures cinématiques sont présentées par la suite. Les données sont
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(a) Test con�guration (b) CIN 2D (c) Détection de contours

Figure 2.14 � La con�guration des caméras est représentée en (a). La CIN est

e�ectuée 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).

Figure 2.15 � Les instants d'intérêt sont dé�nis dans cet historique de la pression

interne Pi p endant l'essai.

extraites aux temps t1 , t2 , t3 et t4 . Les trois premiers temps corresp ondent aux

instants où les pro�ls de vitesse de �uage secondaire sont calculés dans le cadre

d'une identi�cation. Au temps t4 l'éprouvette présente un ballonnement imp ortant,

ce qui devrait induire des erreurs de mesure non négligeables.

59



2. Essais de �uage en pression interne à haute temp érature

2.5.2 Étalonnage du mo dèle de pro jection optique

Dans le but de caractériser le bruit sur ce montage, 30 images sont prises dans

la con�guration d'essai (pilotage en e�ort). Le bruit moyen, calculé dans la zone où

est appliquée la CIN (voir �gure 2.14b), est inférieur à 3% de la dynamique p our

chaque image. En appliquant la CIN à cette zone, le déplacement maximum calculé

est de 0,1 px, soit un déplacement inférieur à 1 � m sur la surface du tub e. Ce bruit

(qui p eut être lié au pilotage en e�ort) est acceptable p our notre étude.

La caractérisation de la pro jection de l'ob jet dans le plan image du sys-

tème est e�ectuée sur la base des travaux de Felip e-Sesé et al: [FEL 14]. Au lieu

de translater l'ob jet (le tub e est maintenu sous e�ort nul dans les raccords), c'est

la caméra qui est mobile. La caméra est montée sur une platine équip ée d'un pied

à coulisse. Le schéma de la �gure 2.16 représente la manipulation. Le déplacement

ur du système optique va induire des déplacements (x2 � x1)�x et (y2 � y1)�y dans le

plan du capteur, alors que l'ob jet n'a subi aucune transformation dans ce plan.

Figure 2.16 � Schéma de la manipulation mise en place p our la détermination de

do , xc et yc .

Le but de cette étap e est de déterminer la distance initiale do entre la génératrice

en vis-à-vis avec la caméra et la lentille équivalente (prenant en compte le jeu de

lentilles dans l'optique 200 mm macro), ainsi que l'intersection O (� di ; xc; yc) entre

l'axe optique et le plan du capteur. Le déplacement ur est appliqué au système

optique jusqu'à ur = 1 mm avec un pas de 0,1 mm, puis ramené à l'état initial. La

machine hydraulique est pilotée en e�ort nul durant cette exp érience. La corrélation

d'images est appliquée dans la zone blanche représentée sur la �gure 2.14b. Le

mo dèle linéarisé d'optique géométrique p ermet d'écrire les déplacements virtuels en

fonction des paramètres do , xc et yc :

do � (x1 � xc) = ( do � u) � (x2 � xc) ;

do � (y1 � yc) = ( do � u) � (y2 � yc) : (2.14)
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Ces trois paramètres sont obtenus en minimisant, au sens des moindres carrés,

l'erreur entre le mo dèle et les mesures de CIN 2D, sur les 19 images prises. Une

distance initiale do de 613 mm est déterminée, ce qui est cohérent avec le montage.

Le centre O est déterminé à la p osition (-122 px,-62 px) dans le plan du capteur.

Les déformations axiale " y , tangentielle " x et de cisaillement 
 sont calculées et

moyennées à l'aide d'une jauge numérique avec Ufreckles. Elles sont tracées en

fonction du déplacement normalisé par le rayon externe initial ( ro = 4:75 mm) sur

la �gure 2.17.
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Figure 2.17 � Déformations moyennes, induites par le déplacement hors-plan, cal-

culées par une jauge numérique sous Ufreckles.

Les déformations axiale et tangentielle sont sup erp osées, et le cisaillement est

très faible. La linéarité entre les déformations induites par le déplacement hors-plan

et le déplacement lui-même est au minimum resp ectée jusqu'à ur = 1 mm.

Le mo dèle ainsi déterminé p ermet de faire le lien entre la p osition eulé-

rienne d'un p oint M, et sa pro jection dans le plan du capteur. Il faut maintenant

avoir connaissance du déplacement hors-plan ur d'un p oint matériel p our corriger

la p osition réelle axiale à 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 l'application de la métho de

de détection de contours entre le tub e et le fond de l'image. Cette métho de est ba-

sée sur l'analyse du gradient des niveaux de gris dans l'image. Pour assister cette
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métho de, il faut ampli�er le contraste entre le tub e et le fond. C'est dans ce but que

les images sont prises sans éclairage et en tirant pro�t du rayonnement du tub e. La

détection de contours est appliquée en utilisant la métho de détaillée par Réthoré

et al: dans [RÉT 14a] et implémentée dans le logiciel Ufreckles. Le champ de dépla-

cements est décomp osé dans une base B-spline. Le calcul se fait sur le contour initial

représenté sur la �gure 2.14c. Le déplacement normé par ro est tracé en fonction de

la p osition axiale eulérienne normée par zo sur la �gure 2.18.

-0.5

0

0.5

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25

Z
 / 

z o

u
r
/r

o

 

 

t
1

t
2

t
3

t
4

Figure 2.18 � Déplacement hors-plan calculé par détection de contours aux temps

d'intérêt.

Pour rapp el, le mo dèle de pro jection déterminé est étalonné jusqu'à un déplace-

ment hors-plan de 1 mm. Le déplacement maximal à l'instant t4 reste inférieur à 1

mm, ce qui p ermet d'appliquer le mo dèle du système 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 ur et ceux

calculés selon les directions axiale uy et tangentielle ux aux n÷uds du maillage

EF sont interp olés 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 tub e. Le schéma représenté sur la �gure 2.19 sert

de supp ort à la métho de présentée par la suite. L'unité des grandeurs calculées dans

le rep ère du capteur ( xc , ux ,...) est le millimètre p our les calculs détaillés ci-après.

La détection de contours donne accès au déplacement radial ur du p oint M' de

la géométrie déformée, dans le rep ère eulérien. Le p oint image Q' est déterminé en
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Figure 2.19 � Représentation du système optique avec les con�gurations initiale et

déformée du tub e.

appliquant le mo dèle optique (dé�ni dans l'équation (2.14)) au p oint ob jet M', dont

le déplacement hors-plan ur par rapp ort à la géométrie initiale est connu :

y0� yc =
M � do

do � ur (Z � Zc)
� (Z � Zc) : (2.15)

La p osition Qo de Q0
dans l'état initial est directement donné par la CIN 2D :

yo � yc + uy(Qo) = y0 � yc: (2.16)

La p osition axiale initiale Zo � Zc du p oint M 0
de la con�guration déformée est

�nalement calculée en utilisant le mo dèle optique :

Zo � Zc =
do

di
� (yo � yc) (2.17)

Cette métho dologie est appliquée, de manière discrète, à des p ositions eulé-

riennes (Z � Zc) = zo 2 [� 0:4; 0:4], donnant à la fois accès au déplacement axial et

au déplacement radial. Les déformations curvilignes vraies " curv sont alors calculées.

Elles sont tracées au quatre temps d'intérêt sur la �gure 2.20. Les déformations

vraies calculées uniquement par la CIN 2D sont aussi tracées sur cette �gure.

Pour les trois premiers temps, la correction n'a pas une très grande in�uence.

C'est un résultat imp ortant car les pro�ls de vitesse de �uage secondaire sont

calculés p our ces instants dans l'exploitation des essais. Cep endant, comme l'illustre

la comparaison des déformations curvilignes et axiales à l'instant t4 , la correction

app ortée par cette métho de devient non négligeable à un stade plus avancé du

ballonnement. La forme ondulée de " yy (z=zo) , essentiellement liée aux changements

de courbure de la surface externe du tub e, n'est pas observée sur la courb e

" curv (z=zo) .
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Figure 2.20 � Les déformations axiales calculées par la CIN et les déformations

curvilignes corrigées par la métho de prop osée sont tracées p our les quatre temps

d'intérêt en fonction de la p osition axiale.

Seule l'erreur sur la déformation curviligne a été traitée à ce stade. La

forme du tub e 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-à-vis avec la caméra. L'erreur de corde liée

à la géométrie du tub e p eut néanmoins être estimée en considérant que les données

sont extraites en interp olant les grandeurs calculées aux n÷uds du maillage EF.

Figure 2.21 � Représentation du tub e dans le plan (R, � ).
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Le mo dèle optique déterminé au préalable donne la p ossibilité de pro jeter en

trois dimensions l'image initiale, sous l'hyp othèse que la gaine est parfaitement

cylindrique. Avec cette pro jection, les p ositions réelles des n÷uds du maillage EF

sont obtenues en surface du tub e. Le schéma de la �gure 2.21, qui n'est pas à

l'échelle, p ermet de rendre compte de l'erreur liée à la géométrie du tub e. Dans

notre étude, les pixels situés entre les p oints N1 et N2 sont considérés comme étant

dans un plan p erp endiculaire à l'axe optique. La distance dans ce plan entre les

deux p oints est dp = 0:3026 mm. La corde entre ces deux p oints est calculée par

l'op ération � � R = 0:3049 mm. L'erreur, liée à la géométrie tubulaire, sur la corde

est donc de 0.75%.

Finalement, le voisinage de la génératrice est supp osé plan, négligeant l'erreur

de corde. Les déformations circonférentielles sont alors uniquement corrigées en

utilisant la relation de prop ortionnalité dé�nie sur �gure 2.17 entre la déformation

virtuelle et le déplacement hors-plan asso cié. Les distributions dans la hauteur utile

des déformations corrigées et brutes sont tracées sur la �gure 2.22.
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Figure 2.22 � Comparaison des déformations tangentielles brutes et corrigées.

La di�érence entre les déformations brute et corrigée est très faible et l'ampli-

tude des déformations tangentielles est plus imp ortante que celle des déformations

curvilignes (du fait du chargement mécanique des éprouvettes). Les déformations

équivalentes sont �nalement calculées. Les quatre pro�ls d'erreur de la CIN brute

par rapp ort à la CIN corrigée sont tracés dans la �gure 2.23.

Malgré les erreurs non négligeables sur le pro�l de déformation curviligne dans

l'état le plus ballonné, il apparaît que l'erreur entre les données brutes et corrigées

reste inférieur à 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 à la quali�cation des mesures cinématiques met en évi-

dence que la CIN 2D est su�sante p our notre application. Elle induit une erreur

inférieure à 1% sur les déformations équivalentes calculées. De plus, en s'intéressant

uniquement au �uage secondaire sur chacun des essais, la distribution axiale de

l'erreur est presque constante. Le calcul de vitesses de �uage minimise ainsi l'erreur

( _"1! 2 =
" t2 � " t1

t2 � t1
).

2.6 Application sur un essai à 850

� C

Les métho des de thermographie PIR et de CIN 2D ont été resp ectivement quali-

�ées dans les sections 2.4 et 2.5. Les erreurs sont tout à fait acceptables dans le cadre

de notre application. Cette section est dédiée à l'application des métho des d'image-

rie numérique à 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 disp osition des deux caméras p our cet essai est donnée dans la �gure 2.24.

L'ouverture du diaphragme de chacun des ob jectifs est de f=11.

La consigne en temp érature est imp osée à 848

�
C, et des pressions internes de 22,

29 et 35 bar sont successivement imp osées. L'historique du chargement en pression

est tracé dans la �gure 2.25. Les intervalles de temps sur lesquels sont calculés les

pro�ls cinématiques sont aussi représentés sur cette �gure.
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Figure 2.24 � Disp osition des caméras autour de l'enceinte.

2.6.2 Distributions axiales des temp ératures

Les temp ératures mesurées par les thermo couples sont tracées en fonction du

temps d'essai p our la p ério de de �uage dans la �gure 2.26. Les thermo couples 4, 5

et la consigne sont placés à 180

�
des trois autres.

Des �uctuations des signaux thermo couples sont observées. Elles corresp ondent

aux pressurisations et dépressurisations de l'éprouvette. Le thermo couple sur lequel

est asservie la consigne en temp érature est thermosoudé au centre de l'éprouvette.

La temp érature mesurée par le thermo couple 2, qui est initialement placé au centre

de l'éprouvette, est constante dans le temps. Au contraire, les temp ératures mesu-

rées sur l'extérieur de la zone utile diminuent au cours de l'essai. Cette observation

s'explique par l'évolution de la géométrie de l'éprouvette : le ballonnement est de

plus en plus prononcé dans le temps. Le centre du ballon (sur lequel est piloté

la temp érature) est plus pro che des spires de l'inducteur que les parties les plus

axialement excentrées de la ZU.

Le mo dèle radiométrique est déterminé en utilisant les mesures des ther-

mo couples entre 750 et 850

�
C. La longueur d'onde équivalente déterminée est

� e = 853 nm. Une image thermique est donnée dans la �gure 2.27a.

Les pixels lo calisés dans le rectangle blanc sont utilisés p our calculer la

temp érature en fonction de la p osition axiale. Ce rectangle est centré sur la

génératrice en vis-à-vis avec la caméra. Le rectangle est discrétisé en pavés de 15

pixels de haut. Une temp érature moyenne est calculée dans chacun de ces pavés

en utilisant le mo dèle radiométrique, et en seuillant de la même manière que p our
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Figure 2.25 � Pression interne p endant l'essai.
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Figure 2.26 � Temp ératures mesurées par les thermo couples.

la détermination du mo dèle 2.3.1.2. Finalement, les distributions thermiques dans

la zone utile sont tracées p our les trois temps d'intérêt dans la �gure 2.27b. Les

temp ératures mesurées par les thermo couples sont aussi représentées dans cette

�gure.

Pour chacun des temps d'intérêt, un degré de lib erté est laissé sur le paramètre
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(a) Image thermique
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(b) Pro�ls axiaux des temp ératures

Figure 2.27 � Une image thermique est a�chée en (a). Les pixels situés dans le rec-

tangle blanc sont utilisés p our calculer les trois distributions axiales de temp érature

tracées en (b).

K 2 du mo dèle radiométrique (2.9). Il p ermet de prendre en compte un p ossible

changement d'émissivité, et n'in�ue pas sur la forme du pro�l thermique. Il agit

comme un o�set.

Le pro�l mesuré par la thermographie est en accord avec les trois mesures

p onctuelles (thermo couple). Les distributions présentées ne sont pas lissées (en

dehors de la moyenne e�ectuée par pavé de 15 px de haut). Elles sont �nement

résolues et sont utilisées sous cette forme dans la suite.

2.6.3 Distributions axiales des vitesses de �uage secondaire

Les données cinématiques sont extraites sur la génératrice en vis-à-vis avec la ca-

méra CIN représentée en �gure 2.24. Les vitesses de �uage sont calculées en utilisant

la fonction robust�t [DUM 91], implémentée dans l'environnement de Matlab, p our

les intervalles de temps dé�nis dans la �gure 2.25. Les pro�ls axiaux des vitesses de

�uage secondaire sont tracés dans la �gure 2.28.

L'e�et de la pression ( � �� ) sur les vitesses de �uage est très imp ortant. L'e�et

de la temp érature est aussi mis en évidence p our chacune des distributions : _" ss
eq est

plus imp ortante au centre qu'aux extrémités de la zone utile, en total accord avec

la distribution thermique.
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Figure 2.28 � Pro�ls axiaux des vitesses de �uage secondaire.

Conclusion

Les essais mis en place p our l'étude du ballonnement de tub es à haute temp éra-

ture ont été présentés. Les essais sont dimensionnés p our acquérir des informations

sur le �uage secondaire de l'alliage Zr-4 en considérant une distribution thermique

non-uniforme dans la zone utile, et plusieurs conditions mécaniques.

La géométrie de l'inducteur couplée au refroidissement des mors pro duit cette

hétérogénéité thermique axiale. Trois chargements en pression interne sont appliqués

par essai p our solliciter le tub e à plusieurs niveaux de contrainte.

Pour analyser le comp ortement thermo-mécanique des ces tub es, il est nécessaire

de mesurer �nement les distributions thermique et cinématique en surface du tub e

tout au long de l'essai. Deux métho des d'analyse d'images numériques sont adaptées

aux essais et p ermettent de mesurer les pro�ls axiaux de temp érature et de vitesse

de �uage secondaire dans la zone utile. La thermographie pro che infra-rouge

est quali�ée par rapp ort aux mesures thermo couples sur un essai thermique. La

di�érence de temp érature entre la thermographie et les mesures par thermo couple

est dans l'incertitude de mesure des thermo couples. Les mesures cinématiques,

e�ectuées par corrélation d'images numériques en deux dimensions, sont elles

aussi quali�ées par un essai dédié. Une mesure du déplacement hors-plan est mise

en place en utilisant la détection de contours, p ermettant de corriger les erreurs

systématiques liées au mouvement hors-plan. Finalement, l'erreur entre les mesures

brute et corrigée est inférieure à 1%, justi�ant l'emploi de la CIN en 2D.

L'utilisation de ces deux métho des sur la même surface est rendue p ossible par

un système de lamp es annulaires à LED. Le rayonnement est imp ortant aux tem-
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p ératures d'intérêt et la corrélation d'images numériques rep ose sur la conservation

du �ot optique. Pour s'a�ranchir du rayonnement la longueur d'onde des LED est

choisie dans le bleu, et les caméras asso ciées à la CIN sont équip ées d'un �ltre

passe-bande centré sur la même longueur d'onde. A contrario , la thermographie

utilise des images prises lorsque les LED sont éteintes.

L'exploitation d'un essai met en évidence la distribution thermique dans

la zone utile. Un gradient thermique de 20

�
C est observé dans la zone utile, avec

une temp érature plus imp ortante au centre du tub e. Cette plage de temp érature

de 20

�
C valide une des conditions nécessaire à la b onne identi�cation du mo dèle

de �uage sur un essai. Le gradient thermique est accentué lorsque le ballonnement

devient imp ortant du fait de la disp osition de la surface externe du tub e par

rapp ort aux spires de l'inducteur. Les distributions axiales des vitesses de �uage

stationnaire présentent la même forme que la distribution thermique, ce qui met en

évidence l'in�uence de la temp érature sur le �uage.

Le niveau des vitesses de �uage mesurées p our les trois chargements en pression

interne et p our une p osition axiale donnée (c'est-à-dire une temp érature donnée),

sont très di�érents. L'e�et de la contrainte est observé de cette façon.

Finalement, un seul essai met en jeu une plage de temp érature de 20

�
C

et plusieurs niveaux de contraintes. La distribution thermique induit un �uage plus

imp ortant au centre de l'éprouvette. La forme tubulaire initiale évolue p our former

un ballon p our de grandes déformations. Cette mo di�cation de la géométrie de

l'éprouvette a�ecte son comp ortement mécanique. Ces essais sont instrumentés de

manière à être mo délisés, sous certaines hyp othèses. La mo délisation, et l'identi�-

cation d'une loi de comp ortement à partir d'un essai sont détaillées dans le chapitre

3.
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Chapitre 3

Identi�cation du comp ortement au

�uage secondaire d'éprouvettes

vierges

Les essais développés sont complexes et leur analyse ne peut se

restreindre à un calcul simple pour déterminer l'état de contraintes en

surface externe du tube. Un recalage par éléments �nis est adapté au

problème. La modélisation, et ses hypothèses, des essais

thermo-mécaniques est présentée dans ce chapitre. Cette étape est un

point clé dans l'identi�cation du comportement en �uage secondaire de

l'al liage. 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 aux grandeurs mesurées. La méthodologie

est ensuite appliquée à 9 essais et la carte des vitesses de �uage

résultante est présentée. Les paramètres déterminés pour les conditions

thermo-mécaniques des essais sont a�chés dans leurs domaines de

validité. Le lien entre ces paramètres et les mécanismes contrôlant le

�uage dans les conditions d'essai est ensuite fait. Une tentative

d'uni�cation des essais, pré-sélectionnés à partir de l'étape précédente,

est �nalement réalisée.
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Phénoménologie des essais

3.1 Phénoménologie des essais

Le chau�age de l'éprouvette induit une dilatation du tub e. De plus, comme

les propriétés mécaniques du tub e sont fonction de la temp érature, la raideur de

la structure est plus imp ortante au niveau des raccords qu'au centre. En utilisant

les résultats obtenus lors de l'analyse de l'essai présenté dans la section 2.6, la

déformation du tub e au cours de l'essai p eut être représentée par le schéma de la

�gure 3.1.

Figure 3.1 � Déformation du tub e p endant l'essai.

Lors du premier palier en pression interne réalisé à basse contrainte, la distribu-

tion thermique (donnée dans la �gure 2.27b) induit une légère non-linéarité dans la

géométrie du tub e, mais aussi la variation de la contrainte axiale � zz dans l'épaisseur

de la gaine directement liée à la �exion. Pour rapp el, les mesures de champs sont

réalisées en surface externe du tub e où l'état de contrainte n'est pas uni-axial. L'e�et

couplé de la distribution thermique et de la �exion va s'accentuer avec le niveau de

pression interne, menant à un ballon de plus en plus prononcé dans la zone utile,

et à un état de contraintes de plus en plus complexe. Ce changement de géométrie

induit de manière intuitive des contraintes (a) de traction et (b) de compression

en surface externe resp ectivement au centre de l'éprouvette, et dans la courbure

entre le ballon et les raccords. En plus de cet e�et de structure, une traction est

a joutée au centre de l'éprouvette du fait du changement de géométrie de la surface

interne du tub e (c), sur laquelle est appliquée la pression du gaz. La contribu-

tion de la contrainte axiale grandit alors avec le ballonnement, tout comme la

di�érence de temp érature entre le centre du ballon et les parties les moins ballonnées.

En conclusion, l'évolution de la distribution thermique et la non-linéarité

géométrique induisent d'imp ortants e�ets de structure qui doivent être pris en

compte dans le calcul des contraintes en surface du tub e. La mo délisation par

les éléments �nis des essais va p ermettre de tenir compte des conséquences de
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ce changement de rayon de courbure axial et plus généralement des évolutions

géométriques de l'éprouvette, sous les hyp othèses qui seront détaillées dans la suite.

3.2 Recalage de la loi de �uage par des calculs élé-

ments �nis

Pour rapp el, les essais donnent accès aux distributions thermiques, aux vitesses

de �uage secondaire, et à la pression interne. La loi de comp ortement choisie p our

mo déliser le �uage secondaire de l'alliage s'écrit sous la forme d'une loi puissance

(voir l'équation 1.5). Pour l'obtenir, les essais sont mo délisés en tirant pro�t des

mesures de pression et de temp érature couvrant une gamme su�samment large au

cours de chaque essai. Les paramètres A , n , et Q du mo dèle sont ensuite a justés p our

que les vitesses de �uage calculées par la simulation EF corresp ondent au mieux à

celles mesurées en se basant le princip e du recalage de mo dèle initialement intro duit

par Kavanagh et al. [KAV 71].

Les essais mécaniques p osent généralement le problème de la mo délisation des

conditions aux limites (cinématique, thermique, mécanique,...). Certains essais, vi-

sant l'identi�cation de lois de comp ortement, p ermettent la mesure des déplacements

loin de la zone observée qui serviront alors à mo déliser les conditions aux limites

cinématiques [RÉT 13]. Pour les autres, des hyp othèses simpli�catrices sont faites

dans le but d'être le plus représentatif des conditions réelles des essais.

3.2.1 Mo délisation des essais

3.2.1.1 Géométrie et maillage des éprouvettes

Les essais sont mo délisés avec la version commerciale du co de éléments �nis

Abaqus Standard 6.11.2 [HIB 98]. Une mo délisation axi-symétrique est retenue. Ce

choix sera discuté par la suite, notamment en comparant les données mesurées sur

un essai depuis di�érents p oints de vue. Seule la partie située entre les deux raccords

est mo délisée (voir �gure 2.1). Des éléments CAX4I

1

sont choisis. La formulation

� incompatible mo de � de cet élément p ermet une meilleure sensibilité à la �exion

en a joutant des degrés de lib erté. Après avoir étudié la sensibilité du maillage, six

éléments ont été choisis p our mo déliser l'épaisseur de la gaine. Les dimensions des

éléments dans les directions axiale et radiale sont resp ectivement 190 et 100 � m.

3.2.1.2 Conditions aux limites et chargement

Les déplacements radiaux des n÷uds situés en surface extérieure et aux extrémi-

tés axiales du mo dèle sont blo qués p our représenter les raccords sertis sur le tub e.

1. Éléments quadrangles axi-symétriques.
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Le déplacement axial du n÷ud au centre de l'éprouvette est blo qué. Ce choix p ermet

d'avoir une référence commune entre la mesure des déplacements et temp ératures,

et resp ectivement leur calcul et mo délisation. On minimise aussi l'in�uence de la ré-

p onse hors ZU où les conditions cinématiques et thermiques sont moins bien connues.

La pression interne moyenne mesurée par les sondes de pression montées dans

les mors est imp osée comme une pression suiveuse sur la surface interne du mo dèle.

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-

p érature dans la zone utile est mesurée. Des mesures additionnelles e�ectuées par

des thermo couples ont p ermis de déterminer que la temp érature au voisinage des

raccords est d'environ 500

�
C. En utilisant ces deux informations, une interp olation

en somme de sinus (voir équation (3.1)) est déterminée.

T(z) = a1 � sin(b1 � z + c1) + a2 � sin(b2 � z + c2) [K ] (3.1)

Le mo dèle et les données exp érimentales sont tracés sur la �gure 3.2a. La di�é-

rence entre les mesures et le mo dèle est a�chée dans la �gure 3.2b. Elle est inférieure

à 0,5

�
C.
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(a) Tracé des mo dèle et mesure thermiques (b) Di�érence

Figure 3.2 � Le mo dèle déterminé à partir des mesures est tracé en (a), et la

di�érence entre la mesure et le mo dèle est tracée en (b) p our la zone utile.

Au moins trois pro�ls axiaux sont mesurés par chargement en pression interne

2

.

Une interp olation linéaire est ensuite e�ectuée entre chacun des temps de mesure.

Le chargement thermique est imp osé par la subroutine UTEMP.

2. Le mo dèle de sup erp osition de sinus est calculé p our chacun de ces pro�ls axiaux. Il existe

alors plusieurs équations de distributions thermiques corresp ondant à di�érents temps de l'essai.
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3. Identi�cation du comp ortement au �uage secondaire d'éprouvettes vierges

3.2.1.3 Lois de comp ortement

Le comp ortement élastique est mo délisé par la loi décrite dans l'équation (3.2),

tirée de [HAG 79], où le mo dule d'Young E dép end de la temp érature. La dilatation

thermique � th est mo délisée par le co e�cient 6 �10� 6 � C � 1
. Pour rapp el, l'in�uence

du comp ortement thermo élastique dans la caractérisation du �uage p our des tem-

p ératures voisines de 800

�
C est très faible.

E (T) = 116; 1 � 109 � 59� 106 � T [P a] (3.2)

� = 0; 342

Le comp ortement visco-plastique est mo délisé par la loi de �uage secondaire (3.3)

dont les paramètres A , n et Q sont à déterminer, et qui dép end de la contrainte

équivalente au sens de von Mises � vM (exprimée en [MPa]) et de la temp érature

(exprimée en [K]). Cette loi est implémentée en utilisant la subroutine CREEP.

_" ss
eq = A � � n

vM � exp(�
Q

R � T
)

�
s� 1

�
(3.3)

3.2.1.4 Structure du calcul

Deux étap es 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 dép endant du temps, activant le comp ortement en

�uage.

Les e�ets non linéaires géométriques sont pris en compte, et le calcul est réalisé

avec le solveur Abaqus/Standard. Un calcul dure 5 à 15 minutes.

3.2.2 Algorithme

3.2.2.1 Princip e

Cette étude recherche les paramètres du mo dèle de �uage secondaire présenté

dans l'équation 3.3 qui p ermettent à la simulation par éléments �nis d'être la

plus �dèle p ossible aux mesures réalisées par corrélation d'images numériques.

La �gure 3.3 détaille le princip e de l'optimisation. Le jeu de paramètres initial

est arbitrairement choisi (en prenant en compte les résultats d'autres essais). La

fonction erreur er , détaillée sur la �gure 3.3, quanti�e la corrélation entre les

données issues du calcul EF et les mesures.

Les données (temp ératures, contraintes, déformations, p ositions, grandeurs

équivalentes) des simulations EF sont extraites aux n÷uds de la surface externe

du tub e (dans la zone utile), par interp olation des grandeurs calculées aux p oints

d'intégration. Le calcul des distributions des vitesses de �uage secondaire est réalisé
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p our les simulations de manière identique aux essais. Les intervalles de temps ex-

p érimentalement choisis sont utilisés p our e�ectuer le robust�t sur les déformations

vraies équivalentes. Un script Python p ermet de faire ce p ost-traitement de manière

automatique.

Pour garantir la convergence du recalage de mo dèle et en augmenter sa

vitesse, le problème est exprimé en logarithme nép érien ce qui p ermet de le

linéariser. La solution unique de ce problème est alors le jeu de paramètres ln(A) ,

n et Q.

La fonction erreur choisie tient uniquement compte des vitesses de �uage

secondaire, calculées sur chacun des chargements en pression interne. Dans le but de

donner autant d'in�uence aux faibles vitesses de �uage qu'aux plus imp ortantes, un

p oids est appliqué à la di�érence entre les données numériques et exp érimentales.

Le calcul des directions de minimisation de l'erreur er se fait à l'aide d'un

algorithme de Gauss-Newton [BJÖ 96]. Quatre calculs sont nécessaires à chaque

nouvelle itération : trois p our évaluer la matrice Jacobienne et déterminer les

nouveaux paramètres, et le calcul avec les paramètres actualisés � k .

Figure 3.3 � Princip e de l'optimisation du mo dèle de �uage secondaire, implémen-

tée sous Matlab.

Avant d'appliquer l'algorithme aux essais, la pro cédure est quali�ée avec un
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3. Identi�cation du comp ortement au �uage secondaire d'éprouvettes vierges

essai virtuel.

3.2.2.2 Validation

Le chargement thermo-mécanique utilisé corresp ond à l'essai présenté dans le

chapitre 2 (section 2.6). Les paramètres des mo dèles de l'essai virtuel, du calcul

initial et du calcul �nal sont rapp ortés dans le tableau 3.1.

Table 3.1 � Paramètres p our les di�érentes étap es de l'algorithme.

Étap e ln(A) n Q
A en MPa

� n
.s

� 1
(kJ/mol)

Essai virtuel 26,80 3,22 405,1

Calcul initial 24,06 2,80 360

Calcul �nal 26,74 3,22 404,4

Les pro�ls axiaux des vitesses de �uage secondaire calculés p our l'essai virtuel,

les simulations EF initiale et �nale sont tracées dans la �gure 3.4a. Les pro�ls

axiaux corresp ondants à l'essai virtuel et à la simulation EF �nale sont sup erp osés.

Cep endant, cette information n'est pas su�sante, il faut comparer les paramètres

obtenus p our la simulation �nale et ceux imp osés p our l'essai virtuel. Les para-

mètres normés par les paramètres de l'essai virtuel sont tracés en fonction des

itérations sur la �gure 3.4b. Les ratios convergent bien vers l'unité. Finalement,

l'erreur sur les paramètres est inférieure à 0,2%, une fois que l'algorithme a convergé.
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Figure 3.4 � Convergence de l'algorithme sur un essai virtuel.
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Application à un essai réalisé à 850

�
C

La métho de de recalage du mo dèle de �uage secondaire par le calcul EF

étant présentée et validée, elle est à présent applicable à l'essai réalisé à la consigne

de 850

�
C.

3.3 Application à un essai réalisé à 850

�
C

À ce stade, la métho de du recalage de mo dèle de �uage secondaire par le calcul

EF est présentée et validée. Elle est appliquée sur l'essai réalisé à la consigne de

850

�
C (voir la section 2.6). La con�guration complète, avec les quatre caméras,

p our cet essai est donnée dans la �gure 3.5.

Figure 3.5 � Disp osition des caméras autour de l'enceinte.

Deux jeux distincts de caméras sont dé�nis sur cette �gure. Le jeu 1 contient

les caméras 4 et 2 resp ectivement dédiées à la thermographie et la CIN. Le jeu 2

contient les caméras 3 et 1 resp ectivement dédiées à la thermographie et la CIN.

3.3.1 Résultats de l'identi�cation

Le jeu 1 est dans un premier temps considéré. Le mo dèle minimisant l'erreur er
p our cet essai est :

_" ss
eq = e32;8 � � 3;41 � exp(�

466:103

R � T
)

�
s� 1

�
: (3.4)

Les pro�ls axiaux des vitesses de �uage mesurés par CIN et calculés par la mo-

délisation EF sont tracés sur la �gure 3.6.
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Figure 3.6 � Comparaison entre les données numériques et exp érimentales.

L'écart entre les pro�ls calculés et mesurés est très faible. La forme des dis-

tributions, directement liée à la distribution thermique, est bien resp ectée. L'écart

quadratique moyen < S n > détaillé dans l'équation (3.5) est de 0,048.

< S n > =

vu
u
t 1

n

nX

i =1

 
_" fem
eq � _"exp

eq

_"exp
eq

! 2

(3.5)

La métho dologie mise en place est comp osée d'un grand nombre d'étap es

indép endantes (fabrication de l'éprouvette, montage du disp ositif, des systèmes

de mesures, traitement des données, mo délisation, etc). Chacune de ces étap es

est une source d'erreurs a�ectant la détermination des paramètres de la loi de

comp ortement. Pour estimer cette erreur p otentielle, le deuxième jeu de caméras

est utilisé p our déterminer les paramètres de la loi, de manière indép endante.

Remarque

La caméra 3, du jeu 2, est dédiée à la thermographie. Comme la �gure 3.5 l'il lustre

bien, la génératrice en vis-à-vis avec la caméra 3 n'est pas disponible pour réaliser la

thermographie de manière satisfaisante. La zone à gauche la plus proche possible de

la génératrice est donc utilisée, générant une erreur dans le calcul de la distribution

thermique, du fait de l'angle entre l'axe optique du système et la normale à la surface.

Les résultats déterminés p our chacun des deux jeux de caméras sont rapp ortés

dans le tableau 3.2.
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�
C

Table 3.2 � Paramètres déterminés en utilisant les jeux 1 & 2.

Set ln(A) n Q < Sn >
A en MPa

� n
.s

� 1
kJ/mol

1 32,8 3,41 466 0,048

2 26,80 3,57 404 0,10

Une di�érence maximale de 15% sur les paramètres est obtenue. La cohérence

entre les deux jeux est b onne, d'autant plus que la thermographie n'est pas

correctement appliquée p our le jeu 2. L'écart quadratique moyen p our le jeu 2 est

de 0,1, indiquant que le mo dèle utilisé p our le jeu 2 corrèle moins bien les mesures

que p our le jeu 1. À la vue de ces résultats, la mo délisation axi-symétrique des

essais semble être une hyp othèse acceptable. Pour aller plus loin dans la critique

du mo dèle axi-symétrique, une coup e transversale de la partie la plus ballonnée de

l'éprouvette a été faite p ost-mortem. L'image de cette coup e est donnée en �gure

3.7a.

(a) " �� calculées d'après les rayons mesurés

sur une métallographie de l'échantillon.
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(b) " �� mesurés par la CIN avec les jeux

1 et 2.

Figure 3.7 � Une coup e transversale de l'éprouvette a été enrob ée puis photogra-

phiée. Les rayons internes et externes sont mesurés à la cote axiale du milieu de

l'éprouvette. Les déformations vraies sont alors calculées sur la circonférence et tra-

cées en fonction d'une variable angulaire # en �gure (a). Les pro�ls de " �� calculés

par CIN à partir des caméras 1 et 2 sont tracés en (b).

La section de l'éprouvette est annulaire en très b onne approximation, malgré

une déformation circonférentielle macroscopique de l'ordre de ln( D
D o

) = 0 ; 23. La

distribution axiale des déformations circonférentielles mesurées par la CIN est

tracée en �gure 3.7b. L'observation p ost-mortem est en b on accord avec les mesures

réalisées p endant l'essai. Pour rapp el, le biais sur la dilatation dû au déplacement

hors-plan n'a pas été enlevé dans cette �gure, ce qui approximativement surestime
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les déformations de 1%.

Les résultats présentés ci-dessus ont p ermis de valider le choix de la mo-

délisation axi-symétrique. Ils p ermettent aussi de valider la qualité du montage et

de la préparation des essais.

La loi déterminée à partir du jeu 1, donnée dans l'équation (3.4), est considérée

comme validée.

3.3.2 Calcul EF versus CIN

L'optimisation de la loi de comp ortement est réalisée uniquement p our trois

intervalles de temps, et sur des vitesses de �uage. Le mo dèle de �uage secondaire

est-il su�sant p our que les déformations équivalentes calculées par la simulation et

mesurées par la CIN soient comparables p our tout l'essai ?

Les courb es de déformation de trois p oints, situés dans la zone utile en surface

externe du tub e, calculées à partir des données d'essai et du calcul EF sont tracées

dans la �gure 3.8.

Figure 3.8 � Courb es de �uage de trois p oints situés en surface externe.

Les déformations équivalentes p our chacune des courb es sont comparables, vali-

dant la mo délisation du �uage secondaire et sa capacité à décrire les déformations

mesurées, p our ces conditions d'essai. Comme Hayes et Kassner [HAY 06, KAS 04]

l'ont écrit à plusieurs reprises, les lois de typ e Norton sont une mo délisation bien

adaptée à la description du �uage des alliages de zirconium à haute temp érature.

Les hyp othèses et critères de mo délisation étant validés, les résultats du

recalage de mo dèle EF p euvent être exploités. Il est imp ortant de connaître le

domaine de validité, en temp érature et contrainte, de la loi de comp ortement
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déterminée. Les mesures par thermographie sont utilisées p our déterminer le

domaine de validité en temp érature, corresp ondant à la plage de mesures dans la

zone utile. Le calcul EF est analysé p our déterminer la plage de contraintes dans

laquelle la loi est valide.

Les pro�ls axiaux des contraintes sont calculés en surfaces interne et externe.

Les contraintes équivalentes au sens de von Mises sont tracées dans la �gure 3.9.
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Figure 3.9 � Pro�l axial de � vM .

Comme la �gure 3.8 l'illustre bien, la loi déterminée est valide jusqu'au temps

d'essai de 470 s. Les pro�ls axiaux des contraintes équivalentes, p our chacun des

trois chargements, p ermettent de valider la loi de �uage déterminée p our des

contraintes équivalentes de 16 à 31 MPa. Les pro�ls axiaux des contraintes axiale

et tangentielle sont resp ectivement tracés dans les �gures 3.10a et 3.10b.

Les pro�ls axiaux de � 22 et � 33 mettent bien en évidence que l'état de contrainte

sur la hauteur et dans l'épaisseur de la gaine est très hétérogène. On retrouve bien

les tendances attendues et schématisées dans la �gure 3.1. Du fait de la formation

du ballon, l'état de contrainte dévie du cas uni-axial � 22 = 0 MPa, surtout resp ecté

au cours du premier chargement en pression interne. Ces résultats justi�ent bien

l'utilisation du recalage de mo dèle par calcul élément �nis.

Études de sensibilité

L'in�uence de l'extrap olation du pro�l thermique, mesuré dans la zone utile,

par la somme de sinus jusqu'aux extrémités du mo dèle EF est étudiée dans l'annexe

A. L'e�et mineur de l'incertitude de la mesure par thermo couple y est aussi ab ordé.
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Figure 3.10 � Distributions des contraintes calculées sur la hauteur de la zone utile.

3.3.3 Conclusions sur la métho de

Un essai réalisé à 850

�
C a servi d'exemple p our comparer les données calculées

par une simulation par éléments �nis de l'essai à celles des mesures exp érimentales.

Les choix de mo délisation axi-symétrique, du critère isotrop e et de la loi de comp or-

tement se révèlent justi�és par l'accord entre les résultats du calcul numérique et

les mesures. Le domaine de validité en temp érature de la loi identi�ée est déterminé

d'après les pro�ls axiaux mesurés par thermographie, et p our les contraintes à partir

du traitement des calculs EF. La robustesse de la mesure par thermographie PIR

couplée à la mesure par thermo couple a été démontrée par des études de sensibilités

sur les paramètres déterminés de l'extrap olation des pro�ls thermiques et de l'incer-

titude de la mesure par thermo couples (voir l'annexe A).

Pour l'essai présenté, une seule loi de comp ortement a su� à mo déliser le com-

p ortement en �uage du tub e p our les trois chargements en pression interne. Pour les

pro chains essais présentés, l'identi�cation de loi de comp ortement est généralement

découp ée en 2 sous-étap es illustrées dans la �gure 3.11 :

- Les deux premiers chargements aux pressions internes P1 et P2 sont considérés.

Les paramètres ln(A1) , n1 et Q1 sont déterminés par le recalage de mo dèle.

- La loi déterminée à l'étap e précédente p ermet de mo déliser le �uage du tub e

jusqu'à t1 . Un deuxième recalage de mo dèle de �uage secondaire est alors réalisé

p our déterminer la loi de comp ortement mo délisant les deux derniers chargements

aux pressions internes P2 et P3 .

Ce découplage des essais p ermet d'étudier �nement l'in�uence de la contrainte

� vM sur la vitesse de �uage secondaire _" ss
eq.
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Figure 3.11 � Pro�l axial de � vM .

3.4 Évaluation du comp ortement en �uage p our

une gamme étendue de contraintes et de tem-

p ératures

3.4.1 Conditions des essais

Neuf essais de ballonnement ont été réalisés sur des éprouvettes vierges à

des temp ératures de 750 à 850

�
C et des pressions internes de 1 à 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.

Éprouvette T (

�
C) Pi (MPa) Nombre d'étap es

[min, max]
P1 P2 P3 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]
1,48 2,66 �

1

AR-5 [778, 798]
2,75 3,33 3,86

2

AR-6 [780, 800]
4,03 4,52 5,04

2

AR-7 [747, 767]
3,05 3,70 4,89

2

AR-8 [755, 775]
2,60 3,35 4,25

2

AR-9 [785, 810]
3,90 4,30 �

1
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Remarques et observations :

La durée de chacun des paliers en pression est estimée de manière à déformer

au maximum le tub e de 4% par chargement. Certains chargements ont induit des

déformations allant jusqu'à 6%. De ce cas, deux pro�ls de vitesse de �uage 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-à-vis avec les caméras concernées.

La disp osition des caméras, la loi radiométrique déterminée et les images prises par

les caméras sont rapp ortées dans l'annexe B.

Les éprouvettes AR-4 et AR-9 ne sont soumises qu'à deux niveaux de pression

interne, et AR-2 est le seul essai avec 3 chargements en pression interne p our lequel

une seule étap e d'identi�cation est réalisée.

3.4.2 Résultats

Table 3.4 � Paramètres déterminés par le recalage de mo dèle.

Éprouvette Chargements ln(A) n Q < S n >
A in MPa

� n
.s

� 1
kJ/mol

AR-1 1 & 2 46,6 1,08 543 0,079

- 2 & 3 47,5 2,15 576 0,051

AR-2 1 & 3 32,8 3,41 466 0,048

AR-3 1 & 2 14,2 2,77 283 0,062

- 2 & 3 17,8 2,89 317 0,062

AR-4 1 & 2 6,60 1,87 192 0,058

AR-5 1 & 2 9,48 1,16 198 0,024

- 2 & 3 -1,33 4,69 206 0,029

AR-6 1 & 2 -1,19 4,42 192 0,028

- 2 & 3 -5,18 5,08 178 0,040

AR-7 1 & 2 3,01 2,52 178 0,0341

- 2 & 3 -3,45 4,71 186 0,027

AR-8 1 & 2 0,47 1,27 123 0,032

- 2 & 3 -7,68 4,39 142 0,062

AR-9 1 & 2 6,16 3,98 223 0,056

Le tableau 3.4 rassemble les paramètres de la loi de �uage secondaire déterminés

p our chacune des étap es d'identi�cation. L'écart quadratique moyen < S n > est

déterminé p our chaque recalage, avec un maximum de 7,9%, p our la première étap e

asso ciée à l'éprouvette AR-1, qui reste acceptable.
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3.4.2.1 Vitesses de �uage

En utilisant les lois déterminées par le recalage de mo dèle par calcul EF, _" ss
eq

p eut être calculée en tout p oint de son domaine de validité. La cartographie des

vitesses de �uage secondaire présentée en �gure 3.12a dans le domaine ( T , � vM ) est

basée sur ce calcul.

(a) Cartographie de _"ss
eq(T; � vM ) dans le domaine de notre étude.

(b) Cartographie de _"ss
eq(T; � vM ) d'après S. Fréchinet [FRÉ 01].

Figure 3.12 � Les vitesses de �uage calculées à partir des mo dèles recalés par les

calculs EF sont tracées dans leurs domaines de validité en �gure (a), et les mo dèles

déterminés par Fréchinet sont tracés dans le domaine � en �gure (b).

Les lignes iso- _" ss
eq sont cohérentes entre les di�érents essais. La ligne violette

représentée sur cette �gure et les suivantes corresp ond à la temp érature de transition

T� + � de 810

�
C entre le domaine � et le domaine biphasé ( � + � ) p our du Zr-4
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vierge. La loi déterminée par Fréchinet (voir l'équation (1.9)) est tracée de la même

manière dans 3.12b, le domaine de validité tiré de la �gure I I I-18 du manuscrit de

thèse de S. Fréchinet. Les vitesses de �uage secondaire sont cohérentes p our les

basses contraintes, mais les vitesses de �uage déterminées par nos essais p our des

contraintes de l'ordre de 30 MPa sont moins imp ortantes.

La métho de mise en place p ermet aussi d'obtenir les cartographies n(T; � vM )
et Q(T; � vM ) resp ectivement représentées en �gures 3.13 et 3.14. Pour rapp el, les

études présentées dans l'état de l'art exploitent des essais menés à une contrainte

(ou plusieurs p our Fréchinet) et une temp érature. Les essais (qui nous intéressent)

sont réalisés à des temp érature de 750, 800, et 850

�
C. Les p oints résultants

de ces essais sont ensuite utilisés p our déterminer les paramètres d'une loi de

comp ortement de manière homogène sur des domaines étendus en temp érature. La

comparaison des résultats présentés dans la suite avec la littérature est di�cile, et

à prendre avec recul, car le domaine de notre étude est p etit et les résultats sont

donnés de manière � lo cale �.

3.4.2.2 Exp osant de Norton

Figure 3.13 � Cartographie de l'exp osant de Norton dans le domaine de l'étude.

Dans le domaine � + �
L'exp osant de Norton le plus élevé dans le domaine biphasé est n = 3; 41,

déterminé p our l'essai AR-2 et valide p our des contraintes équivalentes de 16 à

31 MPa. Le mécanisme de �uage asso cié à cette plage de temp érature et contrainte

est donc établi de manière �able. Pour l'essai AR-3, bien que la caractérisation du
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comp ortement soit e�ectuée en deux étap es, les exp osants de Norton sont égaux

à 2,77 et 2,89. Si on s'intéresse plutôt au paramètre de sensibilité à la vitesse de

�uage m = 1
n , il est très pro che de celui déterminé par Garde et al: [GAR 78], p our

une temp érature de 850

�
C (voir la section 1.3.2).

Les travaux numériques récemment prop osés par Massih et al: [MAS 15] visent

à coupler cette di�usion à la mo délisation du mélange des phases dans le domaine

biphasé et à uni�er les données exp érimentales disp onibles liée aux essais sur des

gaines en Zr-1wt%Nb et en Zircaloy-4. Les exp osants de Norton résultants de cette

étude sont n� = 3; 45 et n� = 3; 35, où notre appro che phénoménologique p ermet

de déterminer n = 3; 41.

Les exp osants de Norton déterminés p our AR-1 sont 1.08 et 2.05. L'exp osant

de Norton pro che de l'unité est généralement asso cié à un mécanisme de �uage

par di�usion. D'après ces résultats, la transition entre les supp osés mécanismes de

di�usion et de glissement aux joints de grains se pro duit entre 12 et 16 MPa p our

des temp ératures de 830 à 850

�
C.

Dans le domaine �
Une transition très nette est constatée sur les exp osants de Norton de l'ordre de

l'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

�uage à basses et hautes contraintes. Le �uage par di�usion est asso cié aux faibles

contraintes [HAY 02, FIA 91] et le �uage par montée des dislo cations est asso cié

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 �uage à l'autre vers 15 MPa.

L'exp osant de Norton déterminé à partir des deux premiers chargements appli-

qués à l'éprouvette AR-7 semble ne pas être cohérent avec le mécanisme de �uage

par di�usion. Cep endant, il est très probable que les conditions en contrainte soient

dans le cas de la �gure 1.8a : les pressions internes appliquées P1 et P2 n'induisent

pas le même mécanisme de déformation. On p eut supp oser que la frontière entre

les mécanismes dominants de �uage par di�usion et dislo cation se situe entre 22 et

28 MPa p our des temp ératures comprises entre 747 et 767

�
C.

3.4.2.3 Énergie d'activation

La �gure 3.14, qui représente l'énergie d'activation déterminée p our chacune des

étap es d'identi�cation, montre une frontière très marquée à la temp érature 810

�
C.

Les résultats des essais de Garde et al tracés dans la �gure 22 de [GAR 78] montrent

aussi cette frontière p our les trois temp ératures 700, 800 et 850

�
C explorées p our

les deux contraintes sup érieures à 10 MPa, bien que leur interp olation soit faite

linéairement p our déterminer l'énergie d'activation corresp ondante.

91



3. Identi�cation du comp ortement au �uage secondaire d'éprouvettes vierges

Dans le domaine �
Les énergies d'activation sont très homogènes et vont de 123 à 206 kJ/mol p our

les temp ératures inférieures à 800

�
C. C'est bien l'ordre de grandeur qui est donné

par la littérature. Cep endant la littérature asso cie souvent une énergie d'activation

par mécanisme de �uage (di�usion et dislo cation) [KAD 04, MAS 13], ce qui n'est

pas obtenu par ces résultats.

Figure 3.14 � Cartographie de l'énergie d'activation dans le domaine de l'étude.

Dans le domaine � + �
De 800 à 850

�
C, l'énergie d'activation augmente avec la temp érature. L'ordre de

grandeur est environ le double de celle déterminée dans le domaine � . La littérature

rapp orte des ordres de grandeur d'environ 350 kJ/mol, toujours sur 3 à 4 p oints

de mesures. Pour rapp el, l'interprétation des données de Fréchinet par la �gure

1.14b montre bien une augmentation de l'énergie d'activation entre 750 et 850

�
C, jusqu'à atteindre environ 400 kJ/mol. À ces temp ératures, les joints de grains

donnent naissance à un �lm de phase � ce qui p ermet un glissement aux joints

de grains et induit une sup erplasticité. Dans nos essais, le chargement mécanique

est appliqué une fois que la consigne en temp érature est atteinte, garantissant une

faible quantité de phase � aux joints de grains.

L'analyse des essais indép endamment les uns des autres a p ermis de mettre en

évidence :

- la di�érence entre le comp ortement en �uage dans les domaines � et biphasé,

- une contrainte limite � � 25 MPa entre un exp osant de Norton pro che de

l'unité et de l'ordre de 4-5 dans le domaine � . D'après la littérature, un mécanisme

de �uage par di�usion est dominant à faible contrainte, et un mécanisme de �uage
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par montée des dislo cations contrôle le �uage p our des contraintes plus élevées, ce

qui est cohérent avec les résultats des essais.

Pour implémenter les lois de comp ortement mo délisant le �uage dans le

domaine � dans le co de de calcul DRACCAR, il est intéressant d'homogénéiser

le comp ortement des essais sur des plages en contraintes et temp ératures plus

imp ortantes que celles des essais.

3.4.3 Couplage de plusieurs essais

Les essais réalisés dans le domaine � sont séparés en trois jeux de données en

fonction de la contrainte, et de la vitesse de �uage secondaire. Les références des

éprouvettes utilisées p our chacune des identi�cations sont aussi rapp ortées dans

le tableau, tout comme l'écart quadratique moyen et les paramètres déterminés.

Les conditions thermo-mécaniques dans lesquelles les lois sont valides sont données

dans le tableau 3.5.

Table 3.5 � Lois de comp ortement identi�ées dans le domaine � .

T � vM _" ss
eq Éprouvettes A n Q < S n >

�
C MPa s

� 1
MPa

� n
.s

� 1
kJ/mol

748-798 12-26 4 5 7 8 e2;46
1,66 150 0,095

748-798 26-38 < 4; 10� 4
5 7 8 e� 6;95

4,9 168 0,094

780-809 30-47 > 4; 10� 4
6 9 e12;2

3,92 293 0,19

< S n > reste inférieur à 20% p our chacun des recalages de mo dèle, ce qui

est acceptable. Les vitesses de �uage calculées à partir des mo dèles déterminés

par des recalages indép endants et communs sont resp ectivement tracés dans les

�gures 3.15a et 3.15b dans les domaines de validité resp ectifs. Les lois déterminées

resp ectent bien les tendances préalablement obtenues.

En utilisant les données d'essais menés à des temp ératures entre 748 et

798

�
C, les énergies d'activation moyennes déterminées sont comprises entre 150

et 168 kJ/mol. Elle sont moins imp ortantes que celles recalant le mo dèle de �uage

p our chacun des essais comprises, p our la plupart, entre 170 et 206 kJ/mol.

Pour _" ss
eq > 4:10� 4

s

� 1
, l'énergie d'activation déterminée est de 293 kJ/mol,

alors que les paramètres Q précédemment déterminés sont entre 178 et 223 kJ =mol.

On voit apparaître les ordres de grandeurs donnés par S. Fréchinet ( Q = 316 kJ/mol

p our des contraintes élevées, et des temp ératures entre 700 et 800

�
C).

Les paramètres moyens p ermettent de mo déliser le �uage secondaire sur des

plages de temp érature et contrainte plus étendues, mais s'éloignent des paramètres

représentant le plus �dèlement les essais. L'énergie d'activation est le paramètre le

plus impacté par ce constat.
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(a) Identi�cation indép endantes (b) Uni�cation

Figure 3.15 � Comparaison des vitesses de �uage calculées avec les lois identi�ées

(a) indép endamment et (b) p our plusieurs conditions d'essai.

Conclusion

Ce chapitre est consacré à l'optimisation des essais p our la détermination de loi

de comp ortement. Les essais et mesures sont couplés à un recalage de mo dèle de

�uage secondaire par des calculs EF dans le but de déterminer le comp ortement au

�uage des gaines de Zr-4 dans des conditions thermo-mécaniques représentatives

d'un APRP. Cette appro che p ermet de réduire très signi�cativement le nombre

d'essais à réaliser p our obtenir une loi de comp ortement représentative du �uage

du matériau dans une gamme de temp ératures de 20

�
C. En jouant sur le niveau de

pression interne appliquée au tub e et sur la durée du chargement mécanique, il est

p ossible de s'intéresser à des zones plus ou moins étendues en contrainte équivalente

et de mo déliser le �uage secondaire de la gaine dans ce domaine.

Une représentation axi-symétrique du problème est choisie, et seule la partie

du tub e entre les raccords est mo délisée. Les résultats des mesures cinématiques et

les mesures post-mortem de diamètre dans la section droite du ballon con�rment

cette hyp othèse. Les temp ératures mesurées dans la zone utile sont appro chées

par une somme de sinus et extrap olées jusqu'aux raccords. L'in�uence de cette

extrap olation a été étudiée et est négligeable sur la détermination des paramètres

de la loi de comp ortement. Les vitesses de �uage secondaire de la simulation sont

calculées de la même manière que p our les essais. Le mo dèle de �uage est mis à

jour p our minimiser l'écart entre les pro�ls axiaux des vitesses de �uage calculés à

partir du calcul EF et des mesures. Ce choix de la fonction erreur, qui tient compte

uniquement du �uage secondaire p our les di�érents chargements mécaniques,

p ermet de mo déliser la déformation de la gaine dans toute la zone utile et au

cours de tout l'essai de manière �able. Cette métho dologie est dans un premier
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temps validée par l'application à un essai virtuel, puis appliquée à 9 essais réa-

lisés p our des temp ératures entre 750 et 850

�
C et des contraintes entre 7 et 47 MPa.

Les résultats d'un essai réalisé à une consigne en temp érature de 850

�
C

mettent en évidence la b onne concordance entre les essais et la mo délisation. La

loi de comp ortement choisie représente bien le �uage anisotherme de la gaine.

Au cours de l'essai, une �exion de plus en plus prononcée s'installe pro duisant

un état de contraintes hétérogène dans la zone utile. De plus, plusieurs pressions

internes sont appliquées au tub e, ce qui p ermet de valider la loi de comp ortement

sur une plage de contraintes étendue. Les cartographies des vitesses de �uage

secondaire, de l'exp osant de Norton et de l'énergie d'activation en fonction des

conditions thermo-mécaniques de chacun des essais sont le résultat principal

de cette métho dologie. Les cartographies mettent en évidence l'in�uence de la

transformation de phase � ! � + � (et donc de la micro-structure) sur l'énergie

d'activation. Dans le domaine biphasé, les ordres de grandeurs de Q et n sont en

b on accord avec les mécanismes de �uage par di�usion et glissement aux joints de

grains resp ectivement asso ciés dans la littérature [GAR 78] aux faibles et moyennes

contraintes.

Dans le domaine � , deux sous-domaines se distinguent sur la cartographie de

n(T; � vM ) : les exp osants de Norton au voisinage de l'unité et les exp osants entre 4

et 5. Ces deux domaines sont observés dans la littérature et généralement asso ciés

resp ectivement à des mécanismes de �uage par di�usion et montée des dislo cations.

La cartographie des vitesses de �uage met en évidence un comp ortement di�érent

p our des vitesses de �uage sup érieures à 4:10� 4
s

� 1
.

En se basant sur ces trois observations, trois lois de comp ortement sont

déterminées dans le domaine � en fonction de la contrainte et de la vitesse de

�uage. Les paramètres moyens obtenus sont plus éloignés du comp ortement mesuré

p our chacun des essais mais ont le mérite de p ouvoir être implémentés dans le co de

de calcul DRACCAR.

Au cours de leur vie en réacteur les gaines de Zr-4 absorb ent de l'hydro-

gène et s'oxydent en surface externe au contact de l'eau pressurisée. La présence

d'hydrogène est connue p our fragiliser les métaux, et l'oxyde p our augmenter la

résistance au �uage. Prédire le comp ortement d'une gaine oxydée et hydrurée est

d'un grand intérêt dans le but de mo déliser et analyser les scénarios accidentels des

combustibles nucléaires.
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Chapitre 4

Vers une meilleure compréhension du

�uage à 800

�
C de gaines pré-oxydées

et soumises à une pression interne

Pendant le fonctionnement normal en réacteur, les gaines de Zr-4

s'oxydent a minima en surface externe et se chargent en hydrogène.

Les e�ets sur le comportement en �uage du Zr-4 de ces deux

modi�cations sont étudiés dans ce dernier chapitre. Les échantil lons

sont pré-oxydés en surfaces interne et externe. L'épaisseur des couches

de ZrO 2 des éprouvettes testées est de 10 �m . Cette pré-oxydation

induit aussi un chargement en hydrogène de l'ordre de [H] = 130 wppm.

Des essais sont dans un premier temps réalisés sur des éprouvettes

seulement pré-hydrurées par voie gazeuse et sont comparés à leur essai

jumeau réalisé sur du Zr-4 vierge. La présence d'hydrogène ne semble

pas a�ecter de manière importante le comportement en �uage dans le

domaine d'étude, mais induit une rupture prématurée de la gaine à

825

�
C.

Le comportement au �uage d'une éprouvette pré-oxydée (POX) est

ensuite comparé à celui du matériau vierge pour un essai à 800

�
C.

Une forte résistance au �uage est observée à basse contrainte pour le

matériau POX. Pour mieux comprendre cette observation, un essai à

pression interne constante de 3,65 MPa est mené sur une éprouvette

POX à 800

�
C. Le comportement en �uage de l'échantil lon POX est

modi�é à une déformation d'environ " �� = 1:1%, pour laquel le les

couches de ZrO 2 et de � (O) se �ssurent. La déformation est alors

localisée dans les zones où le métal est � à nu �.
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In�uence de la présence d'hydrogène sur le comp ortement au �uage

4.1 In�uence de la présence d'hydrogène sur le com-

p ortement au �uage

Les éprouvettes pré-oxydées et pré-hydrurées utilisées p our étudier l'in�uence de

la zircone sur le �uage secondaire des gaines p ossèdent une teneur en hydrogène

moyenne initiale [H ]0 ' 130 wppm. Pour mieux comprendre le comp ortement des

gaines pré-oxydées, les études de l'in�uence d'une teneur en hydrogène de 130 wppm

et des couches de ZrO 2+ � (O) sur le �uage du Zr-4 sont découplées.

4.1.1 Intro duction

Brachet et al: ont évalué l'e�et de la teneur en hydrogène sur la transformation

de phase, le comp ortement au �uage et l'éclatement de gaines en Zr-4 en réalisant

des essais de �uage, des ramp es thermiques à pression interne constante et des

essais uniquement thermiques avec le disp ositif EDGAR [BRA 02].

La mesure par calorimétrie mise en place sur ce disp ositif et détaillée par

Forgeron et al: [FOR 00] donne, entre autres, accès à la cinétique de transformation

de phase � ! � + � . À partir de cette cinétique, qui dép end de la vitesse de

chau�age, il est p ossible de déterminer à quelle temp érature T� ! � + � débute la

transformation. Des essais ont été dédiés à l'étude de l'in�uence de la teneur en

hydrogène dans le Zy-4 sur la temp érature T� ! � + � . La �gure 4.1, extraite de

[BRA 02], rapp orte les temp ératures déterminées p our des vitesses de chau�age

et de refroidissement de j _Tj = 10 �
C.min

� 1
. La ligne noire représentée sur ce

graphique corresp ond à la temp érature T� ! � + � à l'équilibre estimée d'après les

valeurs mesurées au chau�age et au refroidissement.

T� ! � + � diminue d'environ 16

�
C tous les 100 wppm. La présence d'hydrogène

favorise la transformation de phase, ce qui mo di�e la micro-structure. Comme les

phénomènes thermiquement activés sont très dép endants de la micro-structure, la

rép onse du matériau hydruré à une sollicitation thermo-mécanique représentative

de l'APRP risque d'être mo di�ée par la teneur en hydrogène. Brachet et al:
évaluent les p erformances en �uage du matériau pré-hydruré en analysant les temps

à rupture p our des essais de �uage à temp érature et pression interne constantes.

Sous l'hyp othèse que le comp ortement du matériau s'écrit sous la forme d'une loi

de Norton et que le gon�ement est uniforme, les auteurs supp osent que le temps à

rupture t rup s'exprime selon l'équation (4.1) en fonction de la contrainte initiale � 0

exprimée en MPa et de la déformation " .

ln (t rup ) = K (") � n � ln (� 0) (4.1)

Cette formulation supp ose aussi que le matériau rompt par épuisement de duc-

tilité. Les logarithmes des temps à rupture obtenus par Brachet et al: sont tracés

en fonction de ln (� 0) dans la �gure 4.2 p our du matériau vierge et pré-hydruré
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Figure 4.1 � E�et de la teneur en hydrogène sur T� ! � + � [BRA 02].

à 600 wppm, et des temp ératures de 700, 800 et 850

�
C. Une simple régression

linéaire sur chaque jeu de données p ermet d'extraire l'exp osant de Norton, annoté

p our chaque courb e sur la �gure.
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Figure 4.2 � Temps à rupture en fonction de la contrainte initiale � 0 du Zy-4 vierge

et pré-hydruré ([H] = 600 ppm) p our les essais EDGAR [BRA 02].

En utilisant les résultats obtenus sur la cinétique de transformation de phase,
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on p eut supp oser que le Zr se trouve en phase � p our les deux matériaux à 700

�
C.

Les exp osants de Norton déterminés d'après les données de Brachet et al: sont

identiques. Pour la temp érature de 800

�
C, les éprouvettes pré-hydrurées se trouvent

dans le domaine bi-phasé. L'ordre de grandeur de n déterminé à cette temp érature

p our les éprouvettes pré-hydrurées est moins élevé que p our les éprouvettes vierges.

Il est pro che de celui déterminé dans le cas de la sup erplasticité supp osée dans

le domaine bi-phasé p our le matériau vierge. Les courb es ln (t rup ) = f (ln (� 0))
à 850

�
C du Zy-4 et à 800

�
C du matériau pré-hydruré à 600 wppm sont assez

similaires.

Les auteurs ont réalisé des mesures post-mortem de l'allongement circon-

férentiel A t (voir équation (4.2), avec L la distance curviligne entre les lèvres de la

�ssure et D0 le diamètre initial) à rupture des éprouvettes.

A t = 100 �
L � �D 0

�D 0
(4.2)

Les résultats imp ortants p our notre étude sont tracés dans la �gure 4.3.
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Figure 4.3 � Allongement à rupture du Zy-4 vierge et pré-hydruré ([H] = 600 ppm)

d'après les essais EDGAR [BRA 02]

La présence d'hydrogène diminue clairement l'allongement circonférentiel

At à rupture du Zy-4, notamment entre 800 et 850

�
C où le Zy-4 présente les

caractéristiques de la sup erplasticité.

Quelques essais de �uage sur des éprouvettes pré-hydrurées à 100 wppm

ont aussi été réalisés par C. Dominguez [DOM 16]. Ces essais montrent que le
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comp ortement au �uage secondaire du Zy-4 vierge et pré-hydruré à 850

�
C p our

une contrainte de 20 MPa est similaire, et que le matériau pré-hydruré se déforme

plus rapidement p our une contrainte de 10 MPa.

4.1.2 Conditions des essais

Éprouvettes

Trois essais sont réalisés p our comparer le comp ortement thermo-mécanique du

Zr-4 vierge et pré-hydruré à 130 wppm. Les tub es sont chargés par voie gazeuse

sous ultra-vide à l'École Centrale de Paris à une temp érature de 420

�
C. Le pro cédé

p ermet d'obtenir une zone homogène en teneur en hydrogène longue de 70 mm

à partir d'une des extrémités de l'éprouvette. Dans notre étude, la zone qui se

déforme est située à Z = � 25 mm, et la zone inter -mors se situe entre � 29 et

29 mm. La longueur des tub es chargés par le disp ositif de l'ECP est limitée à

90 mm. La teneur en hydrogène initiale ne p eut être mesurée sur les éprouvettes

testées car elle nécessite la découp e d'une partie de l'échantillon. Un des tub es

chargés a été dédié à cette analyse. Le pro�l est tracé dans la �gure 4.4.
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Figure 4.4 � Pro�l de la teneur en hydrogène mesurée à l'ECP sur une des éprou-

vettes pré-hydrurées par voie gazeuse.

La teneur moyenne en hydrogène est assez homogène (compte tenu de l'incerti-

tude de mesure) sur la hauteur de la zone d'intérêt représentée dans la �gure.

Chargements thermo-mécaniques

Les essais AR-2, AR-3 et AR-5 constituent les références p our le matériau vierge.

Des essais similaires sont réalisés p our le matériau pré-hydruré. L'historique des

chargements en pression interne est tracé dans la �gure 4.5, p our chacun des essais.
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(b) AR-3 et PH-124
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(c) AR-2 et PH-128

Figure 4.5 � Historiques de chargement des essais à 800

�
C en (a), 825

�
C en (b)

et 850

�
C en (c).

Les niveaux de pression interne Pi et la durée des paliers sont similaires p our les

essais jumeaux. Les historiques des chargements mécaniques p our les essais à 825 et

850

�
C sont décalés. Ce décalage est induit par un plateau en temp érature réalisé

en fonction du b esoin à 500

�
C p our évacuer la fumée, qui gênerait le disp ositif de

mesures optiques. À cette temp érature le plateau ne va pas induire de changement

micro-structural imp ortant. De plus, la durée du palier reste inférieure à 250 s.

Cette fumée est en grande partie liée au revêtement dép osé sur les �lets des écrous

Swagelok. Une fois que la fumée est évacuée (par le balayage à l'argon), le chau�age

de l'éprouvette reprend. Les essais réalisés sur le matériau pré-hydruré sont p ost-

traités de la même manière que les essais e�ectués sur le matériau vierge.
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4.1.3 Résultats des essais

Le recalage par éléments �nis a p ermis de déterminer les paramètres de la loi

de �uage secondaire, présentée dans l'équation (3.3), a�chés dans le tableau 4.1.

Pour rapp el, la métho de utilisée rep ose sur des hyp othèses de matériau isotrop e,

homogène, de la conservation de volume durant le travail visco-plastique, de mo déli-

sation axi-symétrique et de géométrie parfaite. Les erreurs de mesures cinématiques

et thermiques, quanti�ées dans le chapitre 2, sont considérées comme acceptables.

Table 4.1 � Paramètres déterminés par le recalage EF.

T Éprouvette Chargements ln(A) n Q < S n >
�

C A in MPa

� n
.s

� 1
kJ/mol

800 AR-5 1 & 2 9,48 1,16 198 0,024

- 2 & 3 -1,33 4,69 206 0,029

PH-129 1 & 2 7,5 1,6 194 0,014

- 2 & 3 5,60 3,9 245 0,038

825 AR-3 1 & 2 14,2 2,77 283 0,062

- 2 & 3 17,8 2,89 317 0,062

PH-124 1 & 2 14,39 3,89 317 0,078

- 2 & 3 7,40 4,17 262 0,024

850 AR-2 1 & 3 32,8 3.41 466 0,048

PH-128 1 & 2 32,1 2,76 441 0,075

- 2 & 3 19,9 3,52 350 0,066

La di�érence entre les paramètres du �uage secondaire obtenus p our les Zr-4

vierge et pré-hydruré n'est pas très élevée. Par contre, les éprouvettes pré-hydrurées

PH-124 et PH-128 resp ectivement testées à 825 et 850

�
C se sont rompues, alors

qu'aucune éprouvette vierge n'a conduit à un éclatement. Les éprouvettes sont dé-

coup ées en tronçons avec une scie à �l diamanté et la partie la plus déformée est

enrob ée. Le microscop e optique numérique

1

disp onible au LE2M

2

est ensuite uti-

lisé p our réaliser des mesures géométriques. Le tableau 4.2 rapp orte les allongements

circonférentiels At et radiaux |Ar| max (réduction d'épaisseur e maxiale dé�nie dans

l'équation (4.3)) en �n d'essai p our les éprouvettes intègres et à rupture p our les

deux éprouvettes rompues.

jAr max j = max
�

e � eo

eo

�
(4.3)

Les excentricités initiales � 0 (p our les éprouvettes pré-hydrurées) et �nales �

1. Keyence-VHX5000

2. Lab oratoire d'exp érimentation en mécanique et matériaux.
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calculées d'après l'équation (2.1) et mesurées avec le microscop e numérique sont

données dans ce même tableau.

Table 4.2 � Allongement circonférentiel (en %)

Typ e 800

�
C 825

�
C 850

�
C

Vierge Hydruré Vierge Hydruré Vierge Hydruré

At (%)
42,9 50,3 52,3 39,5 29,9 44.6

|Ar| max (%)
36,5 50 53 Rup 23 Rup

� 0 (%)
- 2,46 - 1,3 - 1,7

� (%)
11,5 21 20 Rup 3,4 Rup

L'épaisseur du métal en p ointe de �ssure est inférieure à 5 � m p our ces deux

éprouvettes, soit une réduction de l'épaisseur sup érieure à 99%. C'est une rupture

par épuisement de ductilité. Il est di�cile de comparer le comp ortement à rup-

ture des éprouvettes vierge et pré-hydrurées, à part p our l'essai à 825

�
C. À cette

temp érature, l'éprouvette vierge a subi un allongement de 20% plus imp ortant sans

rompre. L'excentricité initiale était assez faible ce qui rend les résultats comparables.

La striction à rupture étant imp ortante, il semblerait que l'hydrogène favorise la lo-

calisation des déformations sans p erte de ductilité. Ces résultats restent à con�rmer

par une campagne d'essais plus imp ortante.

Des mesures de teneur en hydrogène globale ont été réalisées, p our chacun de

ces échantillons, par une analyse de fusion sous gaz inerte

3

. Le schéma de la �gure

4.6 représente les p ositions auxquelles les teneurs sont mesurées. Les tronçons a et b

sont dans un premier temps découp és avec une scie à �l diamanté. Chaque tronçon

est ensuite découp é en plusieurs parties, qui sont analysées.

Figure 4.6 � Découp e de l'éprouvette p our l'ONH

3. Brücker mat 286
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Les mesures sont ensuite moyennées par tronçon et les incertitudes sont calcu-

lées à partir de l'écart-typ e sur le tronçon uech , et celui de l'étalon ut (voir équation

(4.4)).

utot = 2
q

u2
ech + u2

t (4.4)

Les surfaces internes et externes ont été sablées de manière à enlever les traces de

p einture et d'oxyde. Le tableau 4.3 rapp orte les teneurs mesurées et les incertitudes

asso ciées.

Table 4.3 � Teneurs moyennes en hydrogène (en wppm)

Tronçon 800

�
C 825

�
C 850

�
C

Vierge (a) 63 � 19 40 � 12

Vierge (b) 45.5 � 17 18 � 17 38 � 17

Pré-hydruré (a) 162 � 27 165 � 32 191 � 21

Pré-hydruré (b) 127 � 20 114 � 17 158 � 20

Le disp ositif ne garantit pas une atmosphère totalement inerte. En e�et, les

échantillons se chargent en hydrogène p endant les essais. La teneur en hydrogène

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 �n d'essai.

Les vitesses de �uage mesurées, les temp ératures imp osées au mo dèle EF

et les contraintes équivalentes calculées avec le mo dèle de �uage recalé sont

comparées p our chaque gamme en temp érature.

Résultats à 800

�
C : AR-5 et PH-129.

Les pro�ls de temp érature imp osés à ces deux éprouvettes sont sup erp osables

(voir �gure 4.7b).

Les pro�ls des contraintes de von Mises sont aussi sup erp osables. On p eut

observer que les courb es _"eq
ss (z) p our les deux premiers chargements sont similaires.

Sur le dernier chargement en pression interne, une di�érence de 17 % entre les deux

distributions est observée. Dans le pro cessus d'optimisation, c'est essentiellement

l'exp osant de Norton qui accommo de cette di�érence. Le mécanisme de déformation

par les dislo cations n'est p eut-être plus dominant en présence de l'hydrogène,

favorisant à 800

�
C l'apparition de la phase � aux joints de grains.

Résultats à 825

�
C : AR-3 et PH-124.

Les distributions thermiques imp osées à ces deux éprouvettes sont sup erp osables

(voir �gure 4.8b) au début de l'essai puis un décalage d'environ -5

�
C est observé

entre les deux pro�ls.
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Figure 4.7 � Comparaison des pro�ls axiaux de vitesse de �uage (a), de temp érature

(b) et de contrainte équivalente (c) déterminés à partir du calcul par la mo délisation

EF, p our les essais réalisés sur les éprouvettes AR-5 et PH-129, à 800

�
C.

Une di�érence d'environ 18% est aussi observée entre les pro�ls de vitesse du

troisième chargement en pression interne. La di�érence de temp érature de 5

�
C

est en grande partie resp onsable de cet écart. En calculant analytiquement la

loi de comp ortement déterminée p our le matériau pré-hydruré aux distributions

mécaniques et thermiques resp ectivement calculées et mesurées, la di�érence devient

inférieure à 4%. Finalement, le comp ortement thermo-mécanique est similaire dans

ces conditions d'essai.

Résultats à 850

�
C : AR-2 et PH-128.

Les distributions thermiques mesurées sur les essais réalisés à 850

�
C sont

comparables, tout comme les pro�ls des contraintes équivalentes calculées.

Pour le chargement mécanique à 16 MPa, les deux pro�ls présentent une

di�érence d'environ 25 % : le matériau pré-hydruré se déforme plus rapidement
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Figure 4.8 � Comparaison des pro�ls axiaux de vitesse de �uage (a), de temp érature

(b) et de contrainte équivalente (c) déterminés à partir du calcul par la mo délisation

EF, p our les essais réalisés sur les éprouvettes AR-3 et PH-124, à 825

�
C.

que le vierge. Pour les contraintes sup érieures à � vM = 20 MPa, les pro�ls _"eq
ss (z)

mesurés sur les éprouvettes en Zr-4 détendu et en Zr-4 pré-hydruré admettent une

di�érence d'environ 10%. Ces observations rejoignent les résultats obtenus par C.

Dominguez à 850

�
C.

Des métallographies réalisées dans le ballon de chacun des échantillons

sont présentées en annexe C. On n'observe pas de di�érence 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 métallographiques, sont en cohérence avec la littérature disp onible. Une

teneur en hydrogène d'environ 150 wppm a�ecte légèrement les propriétés thermo-

mécaniques du Zr-4 au voisinage de la temp érature de début de la transformation
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Figure 4.9 � Comparaison des pro�ls axiaux de vitesse de �uage (a), de temp érature

(b) et de contrainte équivalente (c) déterminés à partir du calcul par la mo délisation

EF, p our les essais réalisés sur les éprouvettes AR-2 et PH-128, à 850

�
C.

� ! � + � . Le comp ortement à 850

�
C semble inchangé p our les contraintes

sup érieures à 20 MPa.

Pour les essais réalisés à 825 et 850

�
C, les deux éprouvettes ont rompu. Les

allongements à rupture ont un ordre de grandeur comparable à ceux obtenus par

Brachet et al: p our un matériau pré-hydruré à 600 wppm. L'hydrogène induit donc

une rupture prématurée de la gaine, à 825

�
C tout du moins. Aucune p erte de

ductilité n'est cep endant constatée. Ces résultats restent à nuancer du fait du faible

nombre d'échantillons testés.
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4.2 Comp ortement thermo-mécanique à 800

�
C

d'une gaine pré-oxydée

On prop ose dans cette dernière partie d'utiliser le banc d'essai développ é dans

le cadre de la caractérisation du �uage secondaire des gaines p our s'intéresser à la

déformation d'éprouvettes de Zr-4 pré-oxydées en surfaces interne et externe.

4.2.1 Intro duction

Le comp ortement thermo-mécanique de la zircone est étudié p our de nom-

breuses raisons : corrosion p endant la vie en réacteur, transp ort des crayons en

sortie de centrale, oxydation haute temp érature sous vap eur dans le cas d'un

APRP, etc. Mais p eu d'études réfèrent à l'e�et de la couche de ZrO 2 sur le comp or-

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 oxygène (qui est absorb é depuis l'environnement du CP puis

di�use) se trouve sous la zircone. L'alliage est en phase � dans l'intérieur de la

gaine. Chacune des couches p ossède des propriétés mécaniques bien distinctes, et

on p ourra considérer la gaine comme un matériau strati�é.

Leistikow et al: étudient le comp ortement thermo-mécanique du Zr-4 dans des

environnements vap eur, air et argon à haute temp érature, notamment lors d'essais

de �uage sur des tub es soumis à une pression interne et temp érature constantes.

Ils réalisent aussi des essais sur des éprouvettes pré-oxydées à 800

�
C. En dessous

de 900

�
C, les essais menés sous des atmosphères vap eur 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 (atmosphère

vap eur).

Leitsikow et al: réalisent des essais sous atmosphère vap eur sur des éprouvettes

pré-oxydées. Pour les temp ératures sup érieures à 950

�
C, la résistance au �uage

des éprouvettes pré-oxydées est nettement sup érieure à celle du matériau vierge.

De plus, les auteurs observent que l'oxydation des éprouvettes augmente avec leur

déformation. L'oxyde qui est pré-formé ou créé p endant l'essai est �ssuré après

l'essai. Des métallographies, présentées en �gure 4.10, p ermettent de visualiser ces

�ssures p our trois di�érents essais menés à 900

�
C et à des pression internes de 10,

16 et 23 bar

4

.

Le motif des �ssures est très di�érent en fonction de la pression interne imp osée.

Pour une contrainte assez imp ortante, un écaillage régulier et �n de la couche

de zircone est observé. Pour une contrainte plus faible, des �ssures plus larges et

4. Les échantillons ont initialement un diamètre externe et une épaisseur de 10,75 mm et

0,725 mm.
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Figure 4.10 � Métallographies réalisées par Leitsikow et al: [LEI 87] mettant en

évidence le motif di�érent des �ssures en fonction de la contrainte appliquée.

profondes sont observées en nombre moins imp ortant.

L'e�et de la �ssuration de la couche de zircone seule, ou avec un e�et conjugué

de l' � (O) , sur le comp ortement mécanique de la gaine fait débat. Sagat et al:
[SAG 84] ont réalisé des essais en atmosphère vap eur, et observent l'apparition de

�ssures à partir d'une déformation de 2 %. Ils n'observent pas de discontinuité sur

les courb es de �uage à ce niveau de déformation. Contrairement à Sagat et al:,

Komarov et al: [KOM 92] démontrent une imp ortante p erte de résistance au

�uage p our des déformations de 1 à 4 %, à 800

�
C et _" = 8:10� 3

s

� 1
lors d'essais

d'écrouissage sur un alliage N1 (Zr - 1 %Nb). Les courb es " - � obtenues p our des

échantillons vierge, pré-oxydés avec 20, 45 et 65 � m sont tracées dans la �gure 4.11.

La résistance au �uage à basses déformations augmente avec l'épaisseur de la

couche de zircone, mais la ductilité est amoindrie.

Le disp ositif développ é au cours de cette thèse p ermet de simuler les conditions

thermo-mécaniques d'un APRP dans une atmosphère argon. L'atmosphère oxydante

a un e�et non-négligeable sur la déformation des gaines p our des temp ératures

sup érieures à 900

�
C. Mais l'atmosphère argon p ermet d'être assez représentatif du

scénario APRP dans nos conditions d'essais.

Pour rapp el, la �ssuration de la zircone est observée après les essais p our les

études citées ci-dessus. Une récente étude menée par C. Dominguez [DOM 16] sur

le disp ositif ELFE a p ermis d'a�rmer que les �ssures apparaissent p endant l'essai.

En e�et, l'extensométrie LASER utilisée sur ce montage p ermet de visualiser
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Figure 4.11 � Les courb es " - � obtenues p our des échantillons de l'alliage N1 vierge

et pré-oxydés avec 20, 45 et 65 � m d'après [KOM 92] mettent en évidence une forte

contrainte d'écoulement à basse déformation induite par la couche de zircone, puis

la baisse très brutale de cette contrainte d'écoulement à partir d'une déformation

comprise entre 1 et 4 %.

p endant l'essai des bandes de p einture dép osées en surface de l'éprouvette. À la

�n du chau�age de l'éprouvette, les bandes de p einture relevées par l'extensomètre

sont pleines. Après le chargement mécanique, des p ertes d'intensité à l'intérieur des

zones des marqueurs sont observées. Elles sont directement liées à un changement

d'émissivité dans la bande de p einture initialement dép osée. Cette discontinuité est

probablement liée à la �ssuration de la couche de pré-oxyde. Dans cette étude, il

n'est cep endant pas fait mention d'une di�érence de comp ortement en �uage au

moment de l'apparition de la �ssure. C. Dominguez a réalisé des essais à 850

�
C sur

des éprouvettes pré-oxydées avec des épaisseurs de zircone de 12, 30 et 42 � m. Les

résultats montrent que la résistance au �uage augmente à basses contraintes avec

l'épaisseur de la zircone. L'in�uence de l'épaisseur de la couche initiale de zircone

est négligeable p our des contraintes plus élevées.

4.2.2 Fabrication des éprouvettes

Les pastilles d'UO 2 p ossèdent un caractère oxydant. Pour des taux de com-

bustion élevés, elles entrent en contact avec la gaine. Une couche de zircone

d'épaisseur inférieure à 10 � m est mesurée en surface interne des gaines après 5

cycles d'irradiation [BES 14].

Compte tenu des résultats de C. Dominguez concernant l'e�et de l'épaisseur de

la zircone sur le comp ortement en �uage et p our être représentatif de la corrosion
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interne des gaines, on vise une épaisseur de zircone de 10 � m en surfaces interne

et externe. Les éprouvettes testées dans notre étude sont pré-oxydées dans un

four tubulaire horizontal résistif

5

. Les échantillons ont été pré-oxydés en surfaces

interne et externe à 425

�
C p endant 71 jours sous �ux d'oxygène 0,05 L/min et de

vap eur d'eau saturée à 95%. Les teneurs initiales en hydrogène ont été mesurées

aux extrémités des éprouvettes. À la �n de cette étap e, les éprouvettes p ossèdent

une épaisseur de zircone de 10 � m homogène en surfaces interne et externe

6

.

Les couches de zircone et de � (O) sont lo calement sablées en surface ex-

terne p our p ermettre la thermosoudure des thermo couples. Plusieurs passes de

p olissage sont ensuite réalisées à la main dans les zones sablées avec des tailles

de grains décroissantes p our améliorer l'état de surface après sablage. Cette

étap e s'avère cruciale p our que la thermosoudure tienne p endant le montage de

l'éprouvette (le diamètre des �ls thermo coupules est de 0,078 mm). L'annexe D

rend compte de ces di�érentes étap es.

4.2.3 Comparaison du �uage à 800

�
C des matériaux vierge

et pré-oxydé

Un premier essai visant la comparaison entre le comp ortement du Zr-4 vierge et

pré-oxydé est réalisé à 800

�
C. L'historique de la pression interne est donné p our

les deux éprouvettes dans la �gure 4.12.
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Figure 4.12 � Historique du chargement en pression interne

La pressurisation interne du tub e en Zr-4 vierge n'a pas été bien e�ectuée lors

du premier essai. Un deuxième essai a alors été réalisé sur la même éprouvette

5. Mo dèle RS 80/750/11 de Nab erther, disp ositif FOXY qui est sur le site de Cadarache.

6. Les épaisseurs sont caractérisées par des observations au microscop e numérique.
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(courb es bleue et rouge de la �gure 4.12a).

Mesures

Les vitesses de �uage mesurées sur les chargements 1, 2 et 3 annotées sur

la �gure 4.12a sont comparées à celles du matériau pré-oxydé. Les �gures 4.13a

et 4.13b comparent resp ectivement les pro�ls de _"eq
ss (z) p our le chargement à la

pression interne de 2,6 MPa, et p our les pressions de 3,6 et 4,85 MPa.
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Figure 4.13 � Comparaison entre les pro�ls axiaux _"eq
ss (z) mesurés sur du Zr-4

vierge et du pré-oxydé.

Le matériau pré-oxydé présente une très grande résistance au �uage à basse

contrainte (on observe un facteur pro che de 10 entre les deux pro�ls). À plus haute

contrainte, le matériau pré-oxydé se déforme plus vite.

La résistance au �uage observée à basse contrainte est directement liée à la

présence de la zircone, car les résultats sur les éprouvettes seulement pré-hydrurées

n'ont pas mis en évidence ce comp ortement. L'allongement à rupture est faible

par rapp ort à ce que l'on p ourrait attendre d'une gaine en Zr-4 dans son état de

réception à 800

�
C.

Observations

Les images prises dans le domaine pro che-IR sont présentées dans la �gure 4.14.

Elles font état d'un réseau de �ssures longitudinales en p eau externe. Les �ssures

s'ouvrent et leurs lèvres s'écartent. La rupture est apparue sur la zone sablée la plus

chaude, ce qui est un indicateur quant au b on déroulement de l'essai. La �ssure

s'est ensuite propagée jusqu'aux limites de la zone sablée.

L'éprouvette pré-oxydée a rompu p our un allongement circonférentiel d'environ

41%.

114



Comp ortement thermo-mécanique à 800

�
C d'une gaine pré-oxydée

Figure 4.14 � Déformation de l'éprouvette et apparition des �ssures

Observations microscopiques

Un tronçon découp é à la limite inférieure de la �ssure est dans un premier temps

analysé (voir le tracé rose en �gure 4.14).

L'image de la totalité du tronçon présentée en �gure 4.15a est utilisée p our me-

surer les longueurs des zones oxydées et des zones inter -bandelettes (voir le zo om

en �gure 4.15a) en surfaces interne et externe. Le tableau 4.4 rapp orte les longueurs

totales L tot
et longueurs de zircone L zirc

mesurées, et les longueurs initiales théo-

riques de zircone L zirc
0;th . Les valeurs théoriques ne tiennent pas compte de la longueur

sablée, qui est d'environ 2 à 3 mm par zone sablée (avant l'essai).

Table 4.4 � Longueurs mesurées sur la circonférence de l'éprouvette.

Surface L tot
(mm) L zirc

(mm) L zirc
0;th (mm)

Interne 39,6 25,4 26,3

Externe 42,0 24,2 29,8

Les longueurs de zircone mesurées post� mortem sont très pro ches de celles cal-

culées théoriquement

7

au début de l'essai. Les mesures e�ectuées sur les images ont

une incertitude di�cile à quanti�er, mais on p eut conclure que la déformation de la

zircone est très faible. La déformation circonférentielle " �� est calculée p our chacune

des zones inter -bandelettes à partir des longueurs des bandelettes adjacentes lzirc
1 et

7. Basées sur les rayons interne et externe initiaux.
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(a) Vue d'ensemble (b) Fissures

Figure 4.15 � La vue d'ensemble capturée par le microscop e numérique est présen-

tée en (a). Le rep ère angulaire y est dé�ni. Une vue rappro chée de l'échantillon est

a�chée 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 lèvres de la �ssure s'éloignent de

manière parallèle.

L zirc
2 , et de la longueur du métal dans la zone concernée lZr � 4 (voir équation 4.5).

" �� = 2 �
lZr � 4

lzirc
1 + lzirc

2
(4.5)

Les déformations calculées en surfaces interne et externes sont tracées en �gure

4.16a en fonction de la p osition angulaire # dé�nie en �gure 4.15a.

Les déformations ne sont pas calculées dans les zones sablées (ce qui explique le

palier sur la courb e 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 lo cale de l'ordre de 350% est mesurée à

l'endroit où la striction est la plus prononcée (voir �gure 4.15a). Les courb es 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 p our un

matériau homogène.

On p eut cep endant observer une di�érence sur la longueur des bandelettes de

zircone lzirc
entre les surfaces interne et externe. Les répartitions de ces longueurs
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Figure 4.16 � Les déformations calculées en surfaces interne et externe d'après

l'équation (4.5), à partir des mesures réalisées sur l'image en �gure 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 �gure 4.16b. En surface interne de la gaine, on

observe presque une gaussienne centrée sur une longueur de 195 � m. En surface

externe, les longueurs des zones pré-oxydées sont réparties entre 100 et 550 � m,

sans longueur préférentielle.

On p ourra noter qu'une fois que les couches de � (O) sont �ssurées, les lèvres

s'éloignent parallèlement l'une de l'autre et il n'y a pas formation d'oxyde dans

les zones où le métal est en contact avec l'atmosphère argon. La forme des �ssures

triangulaires observées par Leistikow et al: [LEI 87] (voir �gure 4.10) n'est pas

observée.

Des clichés ont aussi été pris avec une lumière p olarisée de manière à ob-

server les grains

8

. La métallographie présentée en �gure 4.17 est prise dans une

zone, encadrée en rose en �gure 4.15a, pro che de la striction.

L'écoulement lié au �uage est très visible. L'épaisseur restante à cette p osition

angulaire est d'environ 150 � m. Les grains révélés sont très allongés en surface

externe (absence de zircone liée au sablage). Au contraire, sous la zircone intègre

(annotée sur la �gure 4.17), les grains sont quasiment équiaxes. Ce comp ortement

est observé sur toute la gaine. Cette observation p eut-être généralisée sur toute la

circonférence : les grains sont de p etite taille et équiaxes sous les zones de zircone

8. Tous les p olissages et attaques chimiques des tronçons enrob és ont été e�ectués par P. LA-

COTE, technicienne dans le lab oratoire LE2M, à Cadarache.
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Figure 4.17 � Métallographie, obtenue sous lumière p olarisée, d'une région pro che

de la striction.

intègres (ou récemment rompues), alors qu'ils sont plus allongés au voisinage

de l'épaisseur moyenne de la gaine. Les couches de zircone et d' � (O) semblent

constituer un renfort mécanique à la déformation des grains.

Une région représentative du reste de l'éprouvette a subi des mesures de

dureté sur le micro duromètre

9

disp onible au LE2M, à une charge de 50 g. Sept

p oints de mesure sont retenus dans l'épaisseur. La �gure 4.18a présente la p osition

des indentations, et les iso-duretés (normées) sont tracées en �gure 4.18b.

Les lignes iso-dureté mettent en évidence une dureté plus imp ortante sous les

zones oxydées. En surface, les zones les moins dures sont systématiquement les

régions métalliques nées de la �ssuration des couches de ZrO 2 et d' � (O) . Il est

di�cile de donner un sens aux lignes d'iso-dureté dans l'épaisseur de la gaine. Un

pro�l de dureté de la surface interne à la surface externe est tracé sur la �gure

4.18c, aux p ositions situées à côté de la �èche rouge représentée �gure 4.18a. Les

duretés de la zircone et de la phase � (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 oxygène qu'au niveau de l'épaisseur moyenne de la gaine.

Conclusions

Ce premier essai met en évidence une résistance accrue au �uage à basse

contrainte. Pour des contraintes plus élevées, l'e�et d'une pré-oxydation n'est pas

très marqué. Les observations réalisées sur la base de métallographies montrent que

les couches de zircone et d' � (O) sont �ssurées sur la circonférence de l'éprouvette.

La zircone n'est pas reformée dans les zones où le Zr-4 est en contact avec l'environ-

nement de l'enceinte. La distribution des déformations calculées sur la circonférence

9. BUEHLER MICRONET 5100 SERIES
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(a) Image prise au microscop e numérique de la région analysée.

(b) Iso-dureté sur le maillage des p ositions des indentations.

(c) Évolution de la dureté dans l'épaisseur de l'éprouvette.

Figure 4.18 � Des mesures de dureté sont e�ectuées dans la région présentée en

(a). Les lignes iso-duretés sont tracées en (b) sur le maillage des p ositions des zones

indentées et un pro�l de la dureté depuis la surface interne jusqu'à la surface externe

de l'éprouvette est tracé en (c).

montre que seules les zones sablées (en surface extérieure) sont sujettes à une stric-

tion. En surface interne, les longueurs des bandelettes de zircone sont distribuées

autour de 195 � m alors qu'on n'observe pas de longueur préférentielle en surface

externe. La morphologie des grains révèle un caractère protecteur du pré-oxyde vis-

à-vis des grains de Zr disp osés sous le � (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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La rupture de cette éprouvette résulte à la fois de la présence d'hydrogène, mais

aussi du comp ortement mécanique de la couche de zircone qui se �ssure p endant

l'essai. Pour bien comprendre la meilleure résistance au �uage à basse contrainte

du matériau pré-oxydé, deux essais sont réalisés à un niveau de pression interne

Pi = 3,65 MPa.

4.2.4 Étude de la �ssuration de la couche d'oxyde

Pour étudier cette meilleure résistance au �uage à basse contrainte du Zr-4 pré-

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

�gure 4.19.

Figure 4.19 � Schéma représentatif des conditions d'essais

Le premier essai est arrêté après 215 s de �uage, et le deuxième est arrêté dans

un état très déformé.

4.2.4.1 Résultats macroscopiques

Dans un premier temps, les images de l'essai sont p ost-traitées de manière gros-

sière (avec une taille d'élément de 30 � 30 pixels). Les historiques des déformations

circonférentielle et axiale, calculées en moyenne dans une jauge numérique, des essais

POX-1 et POX-2 sont resp ectivement tracés dans les �gures 4.20a et 4.20b.

Pour les deux essais, un changement de comp ortement brutal est observé après

environ 70 s de �uage. Plus précisément, ce changement s'op ère lorsque la surface

est déformée dans la direction tangentielle de 1,1 %. À partir de cet instant ( t1 ), la

résistance au �uage est fortement diminuée. La �gure 4.21 présente les distributions

axiales _"eq
ss (z) avant et après t1 mesurées sur l'éprouvette POX-1.

Les vitesses de �uage mesurées avant t1 sont cinq fois moins imp ortantes que

celles mesurées après t1 . Ce ratio rapp elle la di�érence observée entre les matériaux
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(a) Éprouvette POX-1 (b) Éprouvette POX-2

Figure 4.20 � Historique des déformations mesurées à 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-

p ortement, on p eut supp oser que la couche de zircone ( a minima ) s'est �ssurée. La

grande résistance observée à basse contrainte est alors représentative d'une couche

de zircone intègre.

4.2.4.2 Étude du comp ortement lo cal

Pour mieux comprendre la déformation de ces éprouvettes, le maillage utilisé

p our la CIN est ra�né avec une taille d'élément de 10 � 10 pixels. Un lissage sur

les déformations d'une fenêtre de 3 pixels est aussi a jouté (p our assurer la b onne

convergence du calcul). Le champ de déformations tangentielles calculé p our le
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dernier temps de mesure est a�ché dans la �gure 4.22a.
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Figure 4.22 � Le champ de la déformation dans la direction X calculé par la CIN est

a�ché 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 p osition X.

Les déplacements selon X calculés par la CIN le long de la ligne blanche

représentée en �gure 4.22a sont tracés en fonction de la p osition en X dans la

�gure 4.22b. Des plateaux de déplacement sont observés, et coïncident avec les

zones faiblement déformées a�chées sur la �gure 4.22a. Ces zones, qui semblent

simplement subir une translation de corps rigide, corresp ondent aux bandelettes de

zircone. La lo calisation de la déformation entre les bandelettes est mesurée à partir

de l'instant t1 et il semblerait que ces zones �ssurées, où le métal est � à nu �,

accommo dent la totalité du ballonnement de la gaine. Les bandelettes formées à

l'instant t1 romp ent elles aussi, mais la déformation est lo calisée dans les premières

�ssures créées.

Deux jauges numériques sont disp osées resp ectivement sur des zones assi-

milées à une zircone intacte, et à une �ssure de la couche de zircone (voir �gure

4.22a). Les déformations moyennes calculées dans ces deux jauges sont rep ortées

dans la �gure 4.23.

À partir du début du chargement mécanique, la déformation axiale évolue

jusqu'à la rupture de la couche de zircone. Ensuite, l'évolution de " zz est très faible.

L'oxyde ne travaille pas en compression, et il mo di�e 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. Lo cale-

ment, la déformation atteint "Zr � 4
�� ' 80%.

La contrainte appliquée au cours de ces deux essais est plus faible que
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Figure 4.23 � Historique des déformations axiale (a) et circonférentielle (b) me-

surées lo calement en surface sur la zircone, et dans une des �ssures apparue après

t1 .

celle appliqué à l'essai présenté en section 4.2.3, et les vitesses de �uage secondaire

mesurée sur cet essai sont environ dix fois moins élevées. La �gure 4.24 présentent

la forme des régions inter -bandelettes p our l'essai arrêté à 215 s de �uage, et p our

le second essai au cours duquel l'éprouvette a ballonné.

(a) POX-1 (b) POX-1 (c) POX-2 (d) POX-2

Figure 4.24 � Les métallographies des régions �ssurées présentées p our l'éprou-

vette POX-1 en (a) et (b) resp ectivement sur surfaces interne et externe, et p our

l'éprouvette POX-2 en (c) et (d) resp ectivement p our les surfaces interne et externe.

Les métallographies a�chées �gure 4.24a et 4.24b montrent un pro�l légèrement

triangulaire en surface interne de la �ssure. On observe une ré-oxydation du métal

dans les zones �ssurées : le liseré � (O) et la zircone sont identi�ables en surfaces
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interne et externe.

Les formes observées sur l'éprouvette POX-1 sont accentuées sur les métallogra-

phies réalisées sur l'éprouvette POX-2. En interne, la forme triangulaire observée

ressemble à celle relevée par Leistikow et al [LEI 87] lors d'essais réalisés sous

atmosphère vap eur. La frontière entre la zircone formée p endant l'essai et le Zr-4

pré-oxydé est très nette. L'évolution de l'épaisseur de la couche de zircone le long

du triangle est indicative de l'ouverture de la �ssure. Une couche de zircone formée

p endant l'essai et multi-�ssurée est présente en surface externe. La forme en � V �

n'est pas observée. On p eut aussi récup érer l'historique de la �ssuration de la jeune

zircone à partir de son épaisseur. Ce motif semble indiquer une fragilisation par

oxydation sous contrainte en p ointe d'entaille.

Pour rapp el, l'oxydation à haute temp érature des zones métalliques en surface

n'avait pas été observée lors de l'essai considéré en section 4.2.3. L'atmosphère

argon est p ourtant identique, mais les vitesses de déformation mesurées p our les

éprouvettes POX-1 et POX-2 sont moins élevées que p our l'essai précédent.

La mo délisation du Zr-4 pré-oxydé (et pré-hydruré) par un matériau homogène

semble compromise. Néanmoins, avec une volonté de comparer le comp ortement

du matériau pré-hydruré à celui de l'éprouvette pré-oxydée, on mo délise dans la

section suivante l'essai de l'éprouvette POX-2.

4.2.5 Vers la mo délisation du comp ortement en �uage du Zr-

4 pré-oxydé

Pour simuler le ballonnement d'un tub e de Zr-4 pré-hydruré, dans les mêmes

conditions d'essai que celles qu'a subi l'éprouvette pré-oxydée, les couches de ZrO 2

et de � (O) ne sont pas mo délisées. Elles représentent à elles deux 20 � m en couches

interne et externe. La loi de comp ortement, déterminée p our le matériau pré-hydruré

à 130 wppm et testé à 800

�
C et aux pressions internes de 3,3 et 3,76 MPa, mo délise

le �uage secondaire de l'éprouvette. Elle est rapp elée dans l'équation (4.6).

_" ss
eq = e5;6 � � 3;9

vM � exp
�

�
245:103

R � T

�
�
s� 1

�
(4.6)

Le chargement thermo-mécanique est mo délisé de la manière détaillée dans le

chapitre 3.

Les déformations axiale et tangentielle calculées par la mo délisation EF

d'une éprouvette pré-hydrurée sont comparées à celles mesurées à l'échelle macro-

scopique en surface de l'échantillon pré-oxydé et pré-hydruré p our deux p ositions

axiales dans la �gure 4.25.

Comme on p ouvait s'y attendre, la loi de comp ortement homogène et isotrop e

du Zr-4 pré-hydruré ne p ermet pas de mo déliser le comp ortement mécanique dans
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Figure 4.25 � Schéma représentatif des conditions d'essai.

la direction axiale. Cep endant, dans la direction tangentielle, les déformations

calculées ont une tendance similaire à celles mesurées sur l'éprouvette pré-oxydée

(après la première �ssuration de la couche de zircone).

Ces résultats montrent que le comp ortement sous les couches de zircone

et de � (O) p ourrait être mo délisé par la loi de �uage secondaire déterminée sur

le matériau pré-hydruré. Cette mo délisation reste à ce stade insu�sante p our

tenir compte de la déformation d'un matériau pré-oxydé. La mo délisation de ces

éprouvettes par un matériau strati�é semble plus appropriée.

4.3 Conclusion

Plusieurs p oints ont été ab ordés p our mieux observer et comprendre les

mécanismes de déformation d'une gaine pré-oxydée. L'oxydation du Zircaloy dans

les REP induit aussi une di�usion de l'hydrogène lib éré p endant la réaction. Pour

étudier à la fois l'in�uence de la présence d'hydrogène et du pré-oxyde (zircone et

couche de � (O) ), des éprouvettes ont été pré-hydrurées par voie gazeuse. D'autres

échantillons ont été pré-oxydés à 425

�
C sous vap eur d'eau saturée à 95%, induisant

une teneur en hydrogène moyenne de 130 wppm.

Les comp ortements en �uage des gaines en Zr-4 vierge et pré-hydruré à

une teneur initiale de [H ] ' 130 wppm sont comparés sur trois essais dans la plage

en temp érature de 780 à 850

�
C. À 800

�
C, le comp ortement en �uage secondaire

à basses contraintes est similaire, mais le matériau pré-hydruré se déforme plus

lentement que le vierge p our � vM � 25 MPa. Dans le pro cessus d'identi�cation de

la loi de �uage secondaire du matériau pré-hydruré, cette observation se traduit
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par un exp osant de Norton n plus faible. Comme l'ont démontré Brachet et al:,

la temp érature du début de la transition � ! � + � diminue avec la teneur en

hydrogène dans le matériau. Ainsi, p our la temp érature de 800

�
C, on p eut supp oser

que le matériau pré-hydruré ait formé un �lm de phase � aux joints de grains.

Garde et al: ont démontré sur le matériau vierge à 850

�
C que ce �lm de � induit

une sup erplasticité caractérisée par un exp osant m = 1=n plus élevé que p our un

mécanisme de déformation de typ e dislo cation. À 825

�
C, le comp ortement au

�uage entre les deux matériaux est comparable, et à 850

�
C on observe une vitesse

de �uage plus élevée du matériau pré-hydruré que du vierge, p our une contrainte

de 17 MPa. Le comp ortement thermo-mécanique est par contre comparable p our

les contraintes � vM � 25 MPa. Ces résultats sont en cohérence avec ceux obtenus

par C. Dominguez, dont les essai sont réalisés sur le même matériau vierge et des

éprouvettes pré-hydrurées à 100 wppm.

Les allongements circonférentiels à rupture mesurés p our les éprouvettes

pré-hydrurées testées à 825 et 850

�
C sont en b on accord avec ceux mesurés par

Brachet et al: sur du Zy-4 pré-hydruré à 600 wppm. L'allongement circonférentiel à

rupture est diminué à 825

�
C par la présence d'hydrogène, sans p erte de ductilité.

Un grand nombre d'essais est nécessaire p our une généralisation de cette observation.

Ayant connaissance de l'in�uence d'une teneur en hydrogène [H ] ' 130 wppm

sur le comp ortement au �uage de la gaine, un essai est réalisé à 800

�
C p our

comparer le �uage d'un matériau vierge à celui d'un échantillon pré-oxydé en

couches interne et externe (la zircone p ossède ici une épaisseur de 10 � m). L'éprou-

vette pré-oxydée se déforme environ 8 fois plus lentement que l'éprouvette vierge

lors du chargement à la pression interne de 2,6 MPa. Pour les pressions internes

plus élevées, les vitesses de �uage mesurées restent comparables. L'apparition de

�ssures en surface de la gaine et leur agrandissement sont observés sur les images

prises p endant l'essai. Pour mieux comprendre la di�érence de résistance au �uage

observée à basse et haute contraintes, un essai est mené à une pression interne

constante de 3,65 MPa.

Le schéma présenté dans la �gure 4.26 résume les phénomènes observés lors de la

déformation de l'échantillon pré-oxydé à 800

�
C . Ces illustrations tiennent compte

du comp ortement observé à des vitesses de déformation de l'ordre de 2 � 10

� 4
s

� 1
et

de 2 � 10

� 3
s

� 1
sous atmosphère argon à pression atmosphérique.

Une imp ortante p erte de résistance au �uage est brutalement observée à un

niveau de déformation tangentielle " �� ' 1,1%. Cette p erte de résistance au �uage

est asso ciée à l'apparition de �ssures observées en surface externe. D'après les

métallographies, réalisées après les essais, les couches de ZrO 2 et de � (O) sont

rompues en surfaces interne et externe. Le renfort mécanique de l'oxyde n'étant

plus présent dans les zones �ssurées, le métal se déforme lo calement. En surface, la

déformation macroscopique est entièrement accommo dée par la déformation dans

ces zones �ssurées, qui s'agrandissent. Les métallographies de l'éprouvette rompue

mettent en évidence que les grains p ositionnés sous les zones intègres de zircone
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Figure 4.26 � Schéma représentatif de la déformation à 800

�
C d'éprouvettes pré-

oxydées, en surfaces interne et externe, et soumises à une pression interne en atmo-

sphère argon.

restent équiaxes et ne se déforment quasiment pas (même p our des niveaux de

déformation macroscopique imp ortants). A contrario , les grains à l'intérieur de

la gaine sont très allongés. Les mécanismes p ermettant cette transition restent à

investiguer (glissement au joint de grain, endommagement, etc).

Le rôle des couches de ZrO 2 et de � (O) est donc encore très imp ortant sur le

�uage de la gaine, même une fois l'oxyde �ssuré. Dans le but d'être toujours plus

représentatif du scénario de l'APRP, l'étude du �uage de gaines pré-oxydées est

nécessaire.

Une di�érence notable est observée sur la capacité du Zr-4 à s'oxyder à haute

temp érature en atmosphère argon en fonction de la vitesse de �uage. Pour l'essai

mené à la pression interne de 3,65 MPa et la temp érature de 800

�
C, la vitesse

de �uage secondaire de 2 � 10

� 4
s

� 1
du Zr-4 estimée p ermet une oxydation p endant

tout l'essai (les jeunes �ssures présentent une couche de � (O) et de zircone). Les

images acquises au microscop e numérique sur l'éprouvette testée jusqu'à 4,85 MPa

ne présentent aucun signe d'oxydation au cours de l'essai. Il semblerait qu'il y ait

une comp étition entre la cinétique d'oxydation sous contrainte à haute temp érature
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et la vitesse de déformation dans les zones où le Zr-4 est en contact avec l'environ-

nement (faiblement) oxydant de l'enceinte. L'oxydation sous contrainte du métal

change nettement la forme des zones �ssurées et favorise, en couche interne, un

comp ortement à rupture fragilisé.

La mo délisation de ce matériau nécessite de prendre en compte le com-

p ortement thermo-mécanique de chacune des couches constitutives. Les di�érents

mécanismes de déformation mis en évidence dans notre étude p ermettent de faire

des premiers choix de mo délisation p our le comp ortement de ce matériau :

- La zircone et la couche de � (O) se �ssurent p our une déformation d'environ

1,1%. Pour mo déliser ce comp ortement, on p ourra se rep orter à l'état de l'art réalisé

par V. Busser [BUS 11] dans son étude du comp ortement de la couche d'oxyde

dans le contexte d'un accident de réactivité.

- Le �uage secondaire du métal p eut-être mo délisé par celui déterminé, avec les

essais de caractérisation mis en place, sur un matériau pré-hydruré à une teneur

[H] équivalente.

- La cinétique d'oxydation sous contrainte du Zr-4 doit être intégrée dans le

mo dèle. La forme des entailles est en e�et mo di�ée lorsque l'oxydation se pro duit,

ce qui confère un comp ortement fragile en p ointe de �ssure.
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Conclusions et p ersp ectives

Le scénario accidentel de p erte de réfrigérant primaire dans un réacteur à eau

pressurisée soumet les gaines des crayons combustibles à un chargement mécanique

en pression interne à haute temp érature et dans un environnement vap eur. Plusieurs

phases de cet accident sont critiques p our conserver l'intégrité de la gaine. Notre

étude s'est fo calisée sur le ballonnement des gaines en Zr-4 à des temp ératures de

750 à 850

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

À ces temp ératures, la di�usion des défauts p onctuels est activée. Le rôle

des joints de grains dans la déformation des Zircaloys à chaud est très imp ortant.

Di�érents mo dèles découlent de l'étude des mécanismes de �uage à haute temp éra-

ture, en prenant en compte des phénomènes à plusieurs échelles. La mo délisation

d'une vitesse de �uage secondaire à partir d'une loi puissance sur la contrainte et

d'une énergie d'activation, représentative des mécanismes de di�usion, semble être

acceptée [KAS 04, KAD 04, ROS 78] p our travailler à l'échelle de la structure de la

gaine. C'est cette loi, rapp elée ci-dessous, qui est retenue p our caractériser le �uage

secondaire du Zr-4 dans notre étude. Cette loi de comp ortement est facilement

identi�able à partir d'essais à di�érentes contraintes et temp ératures.

_" ss = A� n � e� Q
RT

Plusieurs bancs d'essai dédiés à l'étude des propriétés en �uage du Zr-4 ont

été présentés. Ces disp ositifs p ermettent des mesures p onctuelles de temp érature

et déformation en surface des échantillons. Le comp ortement de la structure p eut

di�cilement être mo délisé avec les mesures mises en place. Les résultats de ces

essais asso cient généralement à une temp érature et une (ou plusieurs) contrainte(s),

uni-axiale(s) ou équivalente(s), une (des) vitesse(s) de �uage secondaire. Ces

essais sont longs à mettre en place (atmosphère neutre, sous vide, préparation et

montage des échantillons, etc) ce qui imp ose de faire des choix dans les conditions

thermo-mécaniques. Ce faisant, l'évaluation des paramètres de la loi de �uage

secondaire est approximative car la micro-structure du Zr-4 évolue rapidement

avec la temp érature. Les mécanismes de déformation à haute temp érature sont

étroitement liés aux joints de grain, ce qui nécessite de prendre quelques précautions

dans les plages de temp ératures testées [LEM 09] p our caractériser une énergie
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d'activation. Ces mêmes précautions sont indisp ensables p our l'évaluation d'un

exp osant de Norton selon les niveaux de contraintes étudiés.

Dans le domaine thermo-mécanique de notre étude, la littérature a mis en

évidence di�érents mécanismes de déformation. Dans le domaine � , un régime

de �uage par di�usion est attendu à basse contrainte et par dislo cations à des

contraintes plus élevées, ce qui se caractérise resp ectivement par des exp osants de

Norton de l'ordre de l'unité, et de 4 à 5. Il semblerait que plusieurs mécanismes

p ermettent d'accommo der un allongement très imp ortant p our une temp érature

de 850

�
C [GAR 78]. Ce mo de de déformation est caractérisé par un exp osant de

Norton d'environ 2 à 3, et des énergies d'activation sup érieures à 350 kJ/mol.

Pour optimiser le pro cessus de caractérisation du comp ortement en �uage

secondaire du Zr-4 nous avons prop osé dans ce travail un essai conçu p our obtenir

un chargement thermique hétérogène sur la hauteur du tub e sur des éprouvettes de

90 mm de long chargées en pression interne. Le lien fort entre la temp érature et

la vitesse de �uage va induire une déformation lo calisée aux p oints chauds. Le but

est alors de mesurer les champs cinématique et thermique en surface externe des

échantillons p our mo déliser par la suite les essais.

Le banc d'essai développ é dans la thèse de N. Tardif [TAR 09] a été adapté p our

les essais sur des gaines en Zr-4, et instrumenté p our p ermettre à la fois la mesure

du champ de déplacements par CIN 2D et du champ thermique par thermographie

PIR. Les essais sont menés à pression interne imp osée avec une comp ensation

de l'e�et de fond ce qui favorise le gon�ement de l'éprouvette. Le couplage d'un

chau�age par induction, de la géométrie des spires, et du refroidissement des

mors p ermet d'obtenir une distribution thermique axialement hétérogène avec une

di�érence d'environ 20

�
C entre les p oints chaud et froid de la zone observée.

Plusieurs chargements en pression interne sont appliqués par essai, générant des

données à plusieurs niveaux de contrainte.

Le rayonnement de la surface externe de l'échantillon à haute temp érature est

un élément p erturbateur p our la CIN. La solution retenue p our s'en a�ranchir est

d'utiliser un éclairage tubulaire, ce qui évite les gradients d'intensité lumineuse, à

LED d'une longueur d'onde de 470 nm couplé à un �ltre passe-bande [GRA 09]. Le

mo de d'éclairage en �ash lumineux p ermet aussi l'acquisition des données relatives

au rayonnement de la surface en opp osition de phase. La CIN 2D p ermet d'extraire

les pro�ls de déformations axiale et circonférentielle le long de la génératrice en

vis-à-vis avec la caméra, dans une hauteur utile de 20 mm. Le p oint faible de cette

métho de est qu'un biais est généré par le déplacement hors-plan de l'éprouvette

lié à son ballonnement. L'erreur sur le calcul de la déformation équivalente est

estimée à 1% de la déformation mesurée, ce qui est acceptable p our notre étude.

La thermographie PIR est adaptée au montage en tirant pro�t des mesures

p onctuelles par thermo couples en surface externe de l'éprouvette p our étalonner

un mo dèle radiométrique à partir des données enregistrées p endant la phase de

chau�age précédant l'application du chargement mécanique. La di�érence entre les
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temp ératures calculées à partir du mo dèle radiométrique étalonné et celles mesurées

par les thermo couples sont inférieures à l'incertitude de mesure par thermo couple.

L'application de ces deux techniques a révélé des distributions axiales des

vitesses de �uage secondaire et des temp ératures corrélées dans la zone utile. Le

chargement thermique est donc su�samment hétérogène p our induire un gon�ement

non-uniforme du tub e.

La richesse des données recueillies p ermet la mo délisation des essais par

la métho de des éléments �nis avec la version commerciale du co de Abaqus. Un

mo dèle axi-symétrique de l'éprouvette est utilisé en se basant sur les résultats de

mesures cinématiques et les observations post-mortem . Un critère isotrop e de von

Mises est utilisé p our calculer une déformation équivalente. La loi de comp ortement

est recalée de façon itérative en minimisant la di�érence entre les vitesses de �uage

mesurées (CIN) et celles calculées numériquement (EF). Cette pro cédure est validée

sur la base d'un essai virtuel puis appliquée à 9 essais réalisés sur des échantillons

en Zr-4 détendu.

En plus des di�érents niveaux de contrainte � vM , l'état de contrainte est mo di�é

p endant l'essai par les e�ets de structure liés au ballonnement de plus en plus

prononcé de l'éprouvette. La loi de comp ortement semble adaptée à la mo délisation

du �uage du Zr-4 dans nos conditions d'essai. L'écart quadratique moyen entre les

mesures et le calcul reste inférieur à 8% p our chacun des recalages. Les vitesses de

�uage mesurées sur les di�érents essais sont cohérentes entre elles. Les domaines

de validité des lois de �uage sont obtenus p our les temp ératures avec les mesures

par thermographie et p our les contraintes avec le calcul EF. Des cartographies des

paramètres dans le domaine ( � vM ,T) sont présentées. Elles mettent en évidence

dans le domaine � une contrainte limite de 25 MPa entre un exp osant de Norton

de l'unité et d'environ 4 à 5 resp ectivement p our de plus basses et plus imp ortants

contraintes. La littérature asso cie à ces ordres de grandeur des mécanismes de �uage

par di�usion et dislo cation. Pour les temp ératures de 810 à 850

�
C l'exp osant de

Norton est compris entre 2,5 et 3,5 p our des contraintes élevées. De plus l'énergie

d'activation est sup érieure à 300 kJ/mol alors qu'en dessous de 810

�
C son ordre de

grandeur est de 150 à 200 kJ/mol. Ces résultats sont asso ciés dans la littérature à

un mécanisme de sup erplasticité [GAR 78, PRI 11].

Dans le domaine � et p our des temp ératures de 747 à 810

�
C, trois lois de �uage

sont prop osées en fonction des niveaux de contrainte et des vitesses de déformation.

Elles sont rapp elées ci-dessous.

T � vM _" ss
eq A n Q

�
C MPa s

� 1
MPa

� n
.s

� 1
kJ/mol

748-798 12-26 e2;46
1,66 150

748-798 26-38 < 4; 10� 4 e� 6;95
4,9 168

780-809 30-47 > 4; 10� 4 e12;2
3,92 293
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Ce travail a p ermis de considérablement optimiser la détermination de lois de

�uage sous atmosphère argon en termes de temps, de matière et d'analyse. Les

résultats obtenus sont comparables à ceux présentés par S. Fréchinet [FRÉ 01] et

Garde et al: [GAR 78], ce qui valide l'ensemble de la métho dologie.

Les gaines de Zr-4 sont corro dées lors de leur vie dans le circuit primaire

des REP. Un oxyde se forme en surface externe du crayon du fait de l'adsorption

de l'eau. Une faible quantité d'hydrogène est aussi di�usée 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'à 10 � m 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 sup érieure ou égale 12 � m se déforment de

manière similaire, p our des contraintes sup érieures à 20 MPa.

Dans le but d'être toujours plus représentatif des conditions représentatives

de l'APRP, une étude du comp ortement en �uage à 800

�
C d'une éprouvette

pré-oxydée sous vap eur est menée à titre exploratoire. Un échantillon pré-oxydé en

faces interne et externe avec une épaisseur de zircone de 10 � m est sélectionné. Le

pro cédé de fabrication induit une hydruration de l'éprouvette caractérisée par une

teneur massique en hydrogène de 130 wppm. On s'intéresse dans un premier temps

à l'in�uence de cette quantité d'hydrogène dans le Zr-4 sur son comp ortement en

�uage.

Trois essais sont réalisés à 800, 825 et 850

�
C sur du Zr-4 détendu et sur des

échantillons pré-hydrurés par voie gazeuse à 130 wppm. Les vitesses de �uage

mesurées p our ces trois essais sur chacun des deux matériaux sont comparables, avec

une di�érence maximale de 20%. On observe à 825

�
C une rupture de l'échantillon

alors que le tub e en Zr-4 vierge s'allonge de 20% de plus. Il semblerait que la

présence d'hydrogène induise une rupture préco ce de la gaine a minima à cette

temp érature. C'est un résultat en accord avec l'étude de Brachet et al. [BRA 02].

Pour des épaisseurs de zircone de 10 � m, les couches de ZrO 2 et d' � (O) se

�ssurent à une déformation circonférentielle de 1,1% à 800

�
C. La résistance au

�uage est très imp ortante tant que l'oxyde est intègre mais chute brutalement dès

qu'il se �ssure. Cette résistance est néanmoins conservée de manière lo cale : les

fragments de la zircone protègent les grains de Zr qui sont situés en-dessous ce qui

favorise la déformation du Zr dans les régions de zircone �ssurée. En surface la

quasi-totalité de la déformation est accommo dée par ces zones inter -zircone.

Même p our le cas de notre atmosphère p eu oxydante, il semble qu'il existe une

comp étition entre la vitesse de déformation et la cinétique d'oxydation du Zr en

surface. Cette oxydation sous contrainte p otentielle met en jeu un mécanisme de

déformation di�érent et favorise un comp ortement à rupture fragilisé.

Dans le contexte de l'amélioration des connaissances sur le comp ortement

thermo-mécanique du Zr-4 dans des conditions représentatives d'un APRP, il reste

encore de nombreuses pistes à explorer. Le travail présenté dans ce manuscrit
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p ourrait-être p oursuivi selon trois grands axes p our particip er à cet e�ort :

- Le �uage secondaire du Zr-4 a été caractérisé p our une sollicitation principale

en pression interne. C'est le domaine de validité des lois de comp ortement identi�ées

sur la base d'un critère isotrop e de von Mises. Ce critère est admis dans la plupart

des études [CHO 14, ROS 78]. Il paraît imp ortant de délimiter la validité de ce

critère sur la base d'essais bi-axiaux. L'outil exp érimental mis en place p ermet d'ef-

fectuer un chargement en pression interne indép endamment du chargement axial,

et l'instrumentation p ermet la mesure des déformations axiales et circonférentielles

dans la zone utile. Il semble envisageable de réaliser une campagne d'essai dédiée à

la caractérisation d'un critère anisotrop e, et d'en quali�er les résultats par rapp ort

au critère de von Mises.

Dans le but de déterminer le domaine de validité de cette loi de �uage secondaire,

les essais p ourraient-être exploités à des niveaux de déformation élevés. En e�et,

l'endommagement du matériau n'a pas été observé par les métallographies et

les faciès de rupture laissent présager une rupture par épuisement de ductilité.

On p eut se demander jusqu'à quel p oint la mise à jour de la géométrie par le

calcul EF p ermet de prédire sa déformation sur la base d'un mo dèle de �uage

secondaire. Plusieurs verrous sont tout de même à lever. Les p eintures utilisées

p our la haute temp érature ne p ermettent pas de très grandes déformations. Les

co des de CIN p euvent néanmoins analyser les images indép endamment les unes

des autres. L'erreur de mesure est alors propagée mais p ermet de tenir compte

d'une dégradation du mouchetis. La mesure par détection de contours p ermet a

minima de travailler sur la déformation circonférentielle dans un rep ère eulérien.

L'asservissement de la temp érature sur une mesure par thermo couple admet aussi

des limites. Lorsque la déformation est imp ortante, les deux câbles thermosoudés

s'éloignent, entraînant la p erte de la régulation. Il faudrait prévoir une système

d'asservissement secondaire de typ e pyromètre.

- Le deuxième axe est dans la continuité du chapitre 4 et concerne la

mo délisation du comp ortement thermo-mécanique d'un matériau plus représentatif

des conditions de vie en REP. L'étude menée à titre exploratoire et présentée dans

le chapitre 4 a mis en évidence des phénomènes caractéristiques de la déformation

à 800

�
C d'un matériau pré-oxydé en double face avec des épaisseurs de zircone de

10 � m. Le mo de de déformation induit la �ssuration des couches de zircone et de Zr

enrichi en oxygène. De plus, l'environnement de l'essai est susceptible d'in�uer sur la

cinétique d'oxydation du métal dans les régions de zircone �ssurées. Cette cinétique

d'oxydation semble en comp étition avec la vitesse de déformation, et la formation

d'une couche de zircone en face interne ne p ermet plus l'émoussement de la

�ssure. Il parait alors imp ortant de réaliser les futurs essais dans un environnement

représentatif des conditions d'oxydation sous vap eur dans le scénario de l'APRP.

Si l'enjeu exp érimental est imp ortant, il n'est pas moindre p our la mo délisation

du comp ortement en �uage de ce matériau. Un mo dèle de matériau sandwich
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semble bien se prêter à la description des phénomènes observés [BUS 11], ce qui

nécessite de mo déliser le comp ortement de chacune des strates du matériau. La

multi-�ssuration des couches oxydées est à prendre en considération (redistribution

des contraintes). En plus de ces phénomènes mécaniques, la mo délisation de

phénomènes couplés chimique et mécanique comme la corrosion sous contrainte est

à implémenter. Une dernière partie du mo dèle devra tenir compte de la di�usion

des esp èces (hydrogène et oxygène essentiellement) dans les di�érentes couches

[ELO 16].

- Des chargements thermo-mécaniques plus représentatifs de l'accident p our-

raient en�n être appliqués. Une première étap e est la réalisation de ramp es

thermiques à pression constante et des cinétiques de chargement à temp érature

constante. Ces essais sont généralement menés jusqu'à l'éclatement des gaines

et avec l'ambition de déterminer un critère de rupture [RÉO 90, KIM 04]. Des

phénomènes comme la plasticité de transformation sont par exemple observés

à faible contrainte [FRÉ 01] et impactent le comp ortement visco-plastique du

Zr-4. Une fois ces e�ets quanti�és, des cinétiques de montée en temp érature et

pression interne issues d'un scénario p otentiel p ourraient être simulées. Il convient

néanmoins d'avoir des mo dèles multi-physiques robustes p our analyser un essai

thermo-mécanique représentatif : les comp ortements élasto-visco-plastique du métal

et des couches corro dées sont mis en jeu, mais la cinétique de transformation de

phase joue aussi un rôle imp ortant [FOR 00].
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Annexe A

Études de sensibilité liées aux

mesures thermiques et à leur

mo délisation

Extrap olation des mesures thermiques

La temp érature au niveau des raccords n'est pas mesurée à chaque essai. Les

pro�ls axiaux de temp érature, mesurés par thermographie dans la zone utile, sont

extrap olés par un mo dèle de somme de sinus (3.1) p our mo déliser le chargement

thermique sous Abaqus. L'in�uence de l'extrap olation des pro�ls sur la détermina-

tion du paramètre Q est déterminée ci-dessous.

Dans ce but la temp érature aux extrémités du tub e mo délisé est abaissée de

100

�
C. Le mo dèle de somme de sinus est déterminé à partir de ce nouveau jeu de

données, ce qui mo di�e très légèrement la forme de la distribution thermique dans la

zone utile. Les pro�ls axiaux thermiques de la mesure, des mo dèles réels et mo di�és

sont tracés sur la �gure A.1a. La di�érence entre les données mesurées dans la zone

utile et le mo dèle est tracée dans la �gure A.1b. Cette di�érence reste inférieure à

1

�
C.

Le recalage du mo dèle de �uage secondaire est réalisé à partir de cette distribu-

tion thermique p erturb ée. Les paramètres obtenus sont rapp ortés dans la table A.1.

Table A.1 � Paramètres obtenus par le recalage.

Mo di�cation ln(A) n Q

A in MPa

� n
.s

� 1
(kJ/mol)

� 32,8 3,41 466

-100

� C 32,3 3,41 462

L'in�uence de cette extrap olation sur la détermination des paramètres est infé-
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Figure A.1 � Les pro�ls axiaux des temp ératures mesurées, identi�ées et p erturb ées

p our la présente étude sont tracés en (a). La di�érence entre le mo dèle p erturb é et

la mesure est donnée en (b)

rieure à 1% de la valeur des paramètres.

La thermo-soudure des thermo couples est une étap e critique dans la prépara-

tion des essais. Il n'est pas rare qu'un thermo couple se détache lors du montage

de l'éprouvette sur le disp ositif, et que les mesures asso ciées ne soient donc inex-

ploitables. La réduction du nombre de thermo couples à préparer p ermet un gain de

temps considérable.

L'étude de sensibilité sur l'extrap olation du mo dèle thermique disp ense de réa-

liser la mesure par thermo couple au niveau des raccords p our chaque essai. Comme

la précision sur la mesure en temp érature n'est pas très imp ortante au niveau des

raccords, une solution alternative au thermo couple p ourrait être la thermographie

PIR. En e�et, il est p ossible de visualiser la zone utile et la zone pro che des raccords

avec une caméra dédiée à la thermographie. Le temps d'exp osition du capteur est

dimensionné p our obtenir des mesures précises dans la zone utile, et la di�érence

entre la temp érature dans la zone utile et celle au niveau des raccords est d'environ

300

�
C. La précision de la temp érature évaluée par le mo dèle radiométrique sera

donc bien moins élevée au niveau des raccords que dans la zone utile.

Incertitude de mesure

Les erreurs de mesures liées aux di�érents moyens d'acquisition et au traitement

des données induit des incertitudes sur les paramètres déterminés par le recalage

de mo dèle par calcul EF. L'erreur de mesure liée aux thermo couples p ourrait
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avoir un e�et non négligeable sur la détermination des paramètres matériau. La

section 2.4.1 met en évidence une incertitude minimale moyenne de 1,5

�
C à 850

�
C

sur la mesure de temp érature par thermo couples. Pour évaluer la sensibilité de

la détermination de la loi de comp ortement à cette incertitude, deux jeux de

données sont construits à partir de l'essai à 850

�
C. Les mesures des thermo couples

sont p erturb ées en (1) accentuant la di�érence entre les temp érature mesurées au

centre et à l'extérieur, et en (2) diminuant cette di�érence sur les deux jeux de

données di�érents. Un décalage d'une amplitude de 2

�
C est appliqué à chaque

fois p our chaque p oint de mesure. La mo di�cation des données est visible sur la

courb e T = f (I eq) , représentant la fonction de transfert entre les temp ératures

et les niveaux de gris moyens mesurés. Un décalage d'une amplitude plus élevée

mène à un écart imp ortant entre les courb es des trois thermo couples et met à mal

l'hyp othèse d'une émissivité uniforme dans la zone utile.

Pour chacun des deux jeux de données, les mo dèles radiométriques sont déter-

minés, les pro�ls thermiques sont construits et l'identi�cation de la loi matériau est

ensuite réalisée. Les résultats obtenus p our les deux jeux sont rapp ortés dans la

table A.2.

Table A.2 � Résultats obtenus illustrant l'e�et des erreurs de mesures thermiques

dues à la chaîne d'acquisition par thermo couple.

Mo di�cation K 1 K 2 < S rad
n > A n Q

K GL % MPa

� n
.s

� 1
kJ/mol

� 1,6.10

4
7,2.10

8
0,23 e32;8

3,41 466

1 1,7.10

4
7,010

8
0,43 e33;1

3,37 467

2 1,7.10

4
7,8.10

8
0,11 e32;6

3,41 465

La di�érence entre les paramètres obtenus avec les jeux de données mo di-

�és et avec les données de l'essai est inférieure à 1% de la valeur des paramètres.

La chaîne d'acquisition des mesures de temp érature par thermo couple a �nalement

une in�uence négligeable sur la détermination des paramètres du mo dèle de �uage

secondaire. La combinaison entre la mesure par thermo couple et la thermographie

PIR est la raison p our laquelle cette erreur de mesure n'a pas d'impact.

Un facteur p ourrait avoir plus d'e�et sur la métho de prop osée : l'émissivité

de la surface externe du tub e. En e�et, si l'émissivité n'est pas uniforme dans

la zone utile, l'utilisation d'un mo dèle radiométrique homogène sur la zone utile

entière est une source d'erreur. L'écart quadratique moyen < S rad
n > entre le

mo dèle radiométrique et les données exp érimentales est alors un b on indicateur de

la validité de la thermographie, intégrant les erreurs de mesure et d'uniformité de

l'émissivité. Les écarts quadratiques moyens sont donnés dans la table A.2 p our

chaque jeu de données. Ils sont p our les trois jeux inférieurs à 0,5%, et le plus faible

est obtenu p our le jeu mo di�é n

�
2.
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A. Études de sensibilité liées aux mesures thermiques et à leur mo délisation
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Annexe B

Con�guration des essais et données

relatives au p ost-traitement

Les détails des étap es imp ortantes des essais et de leur p ost-traitement p our

déterminer les lois de comp ortement sont donnés sur les �gures suivantes. La dis-

p osition des caméras est donnée p our chaque essai

1

, ainsi que la sup erp osition du

mo dèle radiométrique avec les données de l'essai. Finalement les comparaisons des

vitesses de �uage calculées en �n de recalage de mo dèle sont tracées avec les vitesses

déterminées sur la base de la CIN. Le tableau des conditions des essais est rapp elé

ci-dessous.

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

Éprouvette T (

�
C) Pi (MPa) Nombre d'étap es

[min, max]
P1 P2 P3 de recalage

AR-1 [831, 848]
1,04 1,65 2,24

2

AR-2 [831, 848]
2,17 2,89 3,51

1

PH-128 [831, 848]
2,17 2,89 3,51

2

AR-3 [810, 828]
2,75 3,33 3,86

2

PH-124 [810, 828]
2,75 3,33 3,86

2

AR-4 [781, 799]
1,48 2,66 �

1

AR-5 [778, 798]
2,75 3,33 3,86

2

PH-129 [778, 798]
2,75 3,33 3,86

2

AR-6 [780, 800]
4,03 4,52 5,04

2

AR-7 [747, 767]
3,05 3,70 4,89

2

AR-8 [755, 775]
2,60 3,35 4,25

2

AR-9 [785, 810]
3,90 4,30 �

1

1. Les caméras annotées d'une étoile sont celles utilisées p our la mo délisation du chargement

thermique et p our la mesure des vitesses de �uage secondaire.
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B. Con�guration des essais et données relatives au p ost-traitement

(a) Disp osition des caméras
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Figure B.1 � Données de l'essai AR-1.
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(a) Disp osition des caméras
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(c) Recalage à partir des trois chargements

Figure B.2 � Données de l'essai AR-2.
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B. Con�guration des essais et données relatives au p ost-traitement

(a) Disp osition des caméras
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Figure B.3 � Données de l'essai AR-3.
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(a) Disp osition des caméras
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(c) Recalage à partir des trois chargements

Figure B.4 � Données de l'essai AR-4.
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B. Con�guration des essais et données relatives au p ost-traitement

(a) Disp osition des caméras
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Figure B.5 � Données de l'essai AR-5.
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(a) Disp osition des caméras
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Figure B.6 � Données de l'essai AR-6.
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B. Con�guration des essais et données relatives au p ost-traitement

(a) Disp osition des caméras
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Figure B.7 � Données de l'essai AR-7.
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(a) Disp osition des caméras
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Figure B.8 � Données de l'essai AR-8.
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B. Con�guration des essais et données relatives au p ost-traitement

(a) Disp osition des caméras
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(c) Recalage à partir des trois chargements

Figure B.9 � Données de l'essai AR-9.

148



(a) Disp osition des caméras
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Figure B.10 � Données de l'essai PH-128.
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B. Con�guration des essais et données relatives au p ost-traitement

(a) Disp osition des caméras

40 60 80 100 120 140 160
700

720

740

760

780

800

820

840

Intensité (ndg)

T
 (

°C
)

 

 

Tc 1
Tc 2
Tc 3
Modèle

(b) Étalonnage du mo dèle radiométrique

1 2 3 4 5

x 10
-4

-0.5

-0.3

-0.1

0.1

0.3

0.5

_" ss
eq

¡
s¡ 1¢

Z
/Z

o

(c) Recalage n

�
1

2 4 6 8 10

x 10
-4

-0.5

-0.3

-0.1

0.1

0.3

0.5

_" ss
eq

¡
s¡ 1¢

Z
/Z

o

(d) Recalage n

�
2

Figure B.11 � Données de l'essai PH-124.
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(a) Disp osition des caméras
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(b) Étalonnage du mo dèle radiométrique
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Figure B.12 � Données de l'essai PH-129.
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B. Con�guration des essais et données relatives au p ost-traitement
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Annexe C

Métallographies liées à la

comparaison entre le matériau vierge

et le matériau pré-hydruré à

130 wppm

Pour rapp el, une étude comparative du comp ortement en �uage d'éprouvettes

en Zr-4 vierge et pré-hydruré est e�ectuée dans le chapitre 4. Les vitesses de �uage

observées et les paramètres de la loi de �uage déterminés sont très similaires. Des

métallographies ont été réalisées, en supp ort à cette analyse, p our chacune des

éprouvettes testées. L'épaisseur de l'éprouvette est comprise entre 425 et 455 � m à

l'endroit où les clichés a�chés sur la �gure C.1 sont pris.

On n'observe pas de di�érence signi�cative entre les métallographies réali-

sées sur les éprouvettes vierges et pré-hydrurées testées aux mêmes chargements

thermo-mécaniques.
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C. Métallographies liées à la comparaison entre le matériau vierge et le matériau

pré-hydruré à 130 wppm

(a) Vierge - 800

�
C (b) Hydruré - 800

�
C

(c) Vierge - 825

�
C (d) Hydruré - 825

�
C

(e) Vierge - 850

�
C (f ) Hydruré - 850

�
C

Figure C.1 � Métallographies e�ectuées sur les six éprouvettes de l'étude.
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Annexe D

Sablage des éprouvettes pré-oxydées

La zircone formée par l'oxydation sous vap eur est une couche fragile qui est

électriquement isolante. Pour p ermettre la soudure à l'arc électrique par p oint

1

des thermo couples, le métal doit être accessible. L'oxyde est alors sablé de manière

lo cale. Plusieurs métho des ont été testées. Le pro cessus optimisé est décrit ci-dessous.

Les photos et schémas des anciens et nouveaux tra jets de sablage sont

resp ectivement a�chés �gures D.1a et D.1b.

(a) Tra jet en spirale

(b) Tra jet rectiligne

Figure D.1 � Schéma des anciens (a) et nouveaux (b) tra jets de sablage.

Une fois que le sablage est e�ectué, plusieurs passes de p olissage à la main (du

fait de la courbure du tub e) sont appliquées sur les surfaces métalliques avec des

tailles de grain dégressives et une pâte diamantée. Des tailles de grain de 9, 6 et

3 � m sont utilisées. À la �n de ce pro cessus, le pro�l de plusieurs zones sablées a

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

été mesuré avec un rugosimètre

2

. Ces pro�ls bruts sont tracés �gure D.1b.

(a) Tra jet en spirale (b) Tra jet rectiligne

Figure D.2 � Pro�ls de 8 zones sablées mesurés par un rugosimètre p our les anciens

(a) et nouveaux (b) tra jets de sablage.

Le pro�l mesuré à partir des zones sablées avec un tra jet en spirale n'est pas

rép étable. Il induit en plus un enlèvement de matière parfois très imp ortant. Le

pro�l mesuré p our le motif de sablage rectiligne présente une ondulation moins

marquée, qui va faciliter l'application de l'e�ort par le p orte-électro de de la

thermosoudeuse. Les pro�ls de rugosité mesurés en �n de pro cessus sont présentés

�gure D.3.

(a) Tra jet en spirale (b) Tra jet rectiligne

Figure D.3 � Rugosité de 8 zones sablées mesurées par un rugosimètre p our les

anciens (a) et nouveaux (b) tra jets de sablage.

La rugosité, après p olissage, est �nalement assez similaire p our les deux façons

2. Portable Surface Roughness Tester, SJ-210 Series, Mitutoyo
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motifs de sablages. Il semblerait donc que l'ondulation de la surface soit le paramètre

in�uant sur la réussite de la thermosoudure.
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