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Résumé

Les gaines combustibles concues en alliages de zirconium constituent la premiére barriére
de confinement dans les centrales nucléaires. Ce travail a pour but d’établir une meilleure
compréhension du comportement thermomécanique du Zircaloy-4 au cours d’un transitoire
accidentel de type RIA. En effet, les bases de données expérimentales actuelles sont ma-
joritairement constituées d’essais de traction uniaxiale menés en conditions isothermes. Le
caractere anisotherme du chargement, couplé ou non a la biaxialité du chargement méca-
nique, n’a que peu été étudié. L’objectif de la thése consiste a développer de nouveaux moyens
d’essais afin de mettre en évidence 'impact d’un chargement anisotherme. Un premier dis-
positif expérimental a été développé pour étudier les effets d’un transitoire de température
sur le matériau de gainage au cours d’un essai de traction uniaxié. Le dispositif expérimental
permet de reproduire des conditions de chargement proches de celles rencontrées au cours
de I'accident. Tl permet de solliciter les gaines jusqu’a des vitesses de chauffage d’environ
600 °C.s~! couplées a un chargement mécanique rapide pouvant atteindre une vitesse de dé-
formation de 5 s~!. Une campagne expérimentale menée sur ce dispositif a mis en évidence
les premiers effets d’un chargement anisotherme et d’établir par la suite une comparaison
entre 1’état isotherme et anisotherme. Un impact important a été constaté aux faibles vi-
tesses de déformation et hautes vitesses de chauffage : la contrainte d’écoulement est bien
plus importante que celle attendue a partir des essais isothermes. Une étude de la recristal-
lisation du matériau en conditions dynamiques a montré qu’un retard au déclenchement du
processus de recristallisation serait la cause des effets anisothermes observés lors des essais de
traction. Un second dispositif expérimental a été développé pour coupler les effets d’un char-
gement biaxial et anisotherme. Une tole en Zircaloy-4 a été testée selon les deux directions
principales (laminage et transverse) avec un systéme de chauffage par induction. Plusieurs
vitesses de chauffage et rapports de biaxialité ont été explorés et les déformations a rupture
ont pu étre déterminées pour chaque condition expérimentale. [’analyse des essais a montré
que la multiaxialité du chargement est le paramétre dominant en ce qui concerne la ductilité
du matériau, aucune influence notable du chargement anisotherme n’a été observée lors de
ces essais. En soutien & ’analyse des essais de traction anisothermes uniaxiés et biaxiés, des
simulations numériques ont été entreprises a l'aide de modéles de comportement mécanique
macroscopiques existants et développés dans cette étude. Ces simulations ont notamment
permis la détermination des champs de contrainte des essais biaxiés et montré que les essais
réalisés se trouvaient bien dans le domaine d’intérét des études sur le RIA.

Mots clés : Zirconium, Zircaloy-4, RIA, Traction anisotherme, Transitoire thermo-mécanique,
Propriétés mécaniques, Biaxialité, Restauration, Recristallisation, Déformation.
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Abstract

Fuel clads made of zirconium alloys are the first safety barrier in the nuclear power plants.
This work aims to enhance the understanding of the thermomechanical behavior of Zircaloy-
4 during RIA accidental scenario. Indeed, the current experimental databases are mainly
constituted of uniaxial tensile tests carried out under isothermal conditions. The anisother-
mal character of the loading, coupled or not with the biaxiality of the mechanical loading,
has been poorly studied. The aim of the thesis is to develop new experimental setups to
highlight the effect of anisothermal loading. A first experimental test device was developed
to study the effects of temperature transient on the cladding material during uniaxial tensile
test. The experimental setup allows reproducing loading conditions close to the ones occu-
ring during a RIA accident. It allows clad testing up to 600 °C.s~! heating rates coupled to
rapid mechanical loading reaching 5 s~! in terms of strain rate. First experiments showed
effects of anisothermal loading and allowed us to establish as a second step a comparison
between isothermal and anisothermal states. A marked effect of anisothermal loading was
observed at low strain rates and high heating rates : the flow stress is much higher than that
expected from the isothermal tests. A study of the recrystallization of the material under
dynamic conditions has shown that a delay in triggering the recrystallization process would
be the cause of the anisothermal effects observed during the tensile tests. A second experi-
mental device was developed to couple effects of biaxial and anisothermal loading. A sheet of
Zircaloy-4 was tested along its two main directions (rolling and transverse) with an induction
heating system. Several heating rates and biaxiality ratios were explored and failure strains
were determined for each experimental condition. The analysis of the tests showed that the
multiaxiality of the loading is the dominant parameter with regard to the ductility of the
material, no significant influence of the anisothermal loading was observed during these tests.
In support of the analysis of uniaxial and biaxial anisothermal tensile tests, numerical FEM
calculations were undertaken using a macroscopic mechanical behavior model developed in
this study. These simulations made it possible to determine the stress fields of the biaxial
tests and showed that the tests carried out were in the field of interest of the RIA studies.

Keywords : Zirconium, Zircaloy-4, RIA, Ansiothermal tensile, Thermo-mechanical transi-
tory, Mechanical properties, Biaxiality, Restoring, Recrystallization, Deformation.
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2 CHAPITRE 1 : Introduction

1.1 Contexte industriel

A ce jour, le parc nucléaire d’EDF en France est constitué de 58 réacteurs a eau pressiu-

risée (REP) répartis sur 19 sites de production constituant une puissance totale autorisée de
63 130 MWe . La part du nucléaire constitue plus de 80 % de la production totale d’électri-
cité. Le groupe entend confirmer sa position de leader des installations stires d’électricité en
répondant aux exigences et recommandations des autorités de stareté (ASN) par des études
visant & améliorer la compréhension des phénoménes. Dans ce contexte, EDF s’intéresse
aujourd’hui aux comportements des différents composants de la centrale et en particulier a
celui du matériau de gainage en différents régimes de fonctionnement : normal, incidentel et
accidentel. Le gainage représente la premiére barriére de confinement dans le réacteur. Les
essais intégraux menés dans des réacteurs expérimentaux (Papin et al., 2007), (Schmitz et
Papin, 1999), (Fuketa et al., 1996), (Fuketa et al., 2000), (?) (CABRI-REP, NSRR, SPERT)
ont permis d’identifier la nature du chargement thermomécanique subi par la gaine combus-
tible lors des situations accidentelles et de déterminer par la suite des critéres de siireté
empiriques fondés sur 'interprétation de ces essais. Dans un cadre R&D, EDF cherche tou-
jours a améliorer la compréhension des phénoménes pouvant mener a la rupture de la gaine
du combustible en s’intéressant aux différents paramétres qui interviennent lors d’'un RIA
(Reactivity Initiated Accident). Les études qui ont précédé ces travaux de thése ont permis
de mettre en évidence I'influence de plusieurs paramétres sur le comportement de la gaine
combustible comme la température (LeSaux, 2008), (Doan, 2009), 'hydruration (LeSaux,
2008), (Grange, 1998), (Racine, 2005), 'oxydation (Grange, 1998), (Kim et al., 2010), I'irra-
diation (LeSaux, 2008), la vitesse de déformation (LeSaux, 2008), (Doan, 2009), la biaxialité
du chargement (Yunchang et Koss, 1985), (Glendening et al., 2005), I’anisotropie (Bosso,
2015), la texture (Murty et Charit, 2006), (Tenckhoff, 1988),. ..
Cependant, 'effet d’'un chargement anisotherme reste un axe de recherche important. L’in-
fluence de ce paramétre n’était pas étudié auparavant parce que la mise en place d’un essai
couplant & la fois transitoire thermique et chargement mécanique est assez complexe. Cette
thése a pour but d’enrichir les bases de données expérimentales isothermes par des essais
anisothermes via le développement de deux nouveaux essais anisothermes uniaxiés et biaxiés
afin de se rapprocher le plus possible du chargement thermomécanique effectivement subi par
la gaine combustible lors d’une situation accidentelle de type insertion de réactivité (RIA).
Dans la suite des travaux, une simulation a 1'aide de la loi de comportement Crocodile-
RIA identifiée sur la base de données PROMETRA (Cazalis et al., 2007) sera réalisée. La
représentativité de la tole employée pour les essais biaxiés vis-a-vis des tubes sera étudiée.

1. Le « watt électrique » (We) est I'unité utilisée pour quantifier la production de puissance électrique
dans les centrales.
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1.2 Démarche de I’étude

La démarche scientifique de cette thése est détaillée comme suit :

Développement d’un essai de traction uniaxié anisotherme
Cette premiére phase de travail consiste a développer un banc d’essai capable de coupler,
de facon simultanée, chargement mécanique et chargement thermique. Dans cette optique,
une machine de type GLEEBLE® a été modifiée afin de solliciter des tubes en alliage
de zirconium dans des conditions de chargement rapides. La démarche adoptée pour le
développement et la réalisation de cet essai sera présentée dans la suite.

Interprétation et simulation des essais de traction uniaxiés anisothermes
Deux vitesses de déformation et plusieurs vitesses de chauffage ont été étudiées et les
effets d’'un chargement anisotherme sur le comportement mécanique lors d’un essai de
traction uniaxié ont été mis en évidence. La base expérimentale d’EDF a alors été enrichie
avec des essais uniaxiés anisothermes (jusqu’a 7=600 "C.s™!) rapides (jusqu'a &¢=5 s~ 1).
Les propriétés mécaniques du matériau en conditions anisothermes ont été étudiées puis
comparées a celles obtenues sous conditions de chargement isothermes. Ensuite, ces essais de
traction anisothermes ont été simulés pour étudier ’applicabilité d’une loi de comportement
numeérique identifiée sur des essais isothermes aux cas des essais anisothermes. Les domaines
d’applicabilité de la loi ont été identifiés.

Développement d’un essai de traction biaxié anisotherme
La deuxiéme phase expérimentale de ces travaux de thése consiste a développer un second
banc d’essai afin de solliciter une tole de faible épaisseur en Zircaloy-4 détendu au plus prés
des conditions de chargement réelles, soit des conditions anisothermes et biaxiales. La tole a
été testée sous différentes conditions. Plusieurs rapports de biaxialité et différentes vitesses
de chauffage ont été appliqués au cours de ces essais. La représentativité de la tole vis-a-vis
des tubes a été également étudiée.

Interprétation et simulation des essais de traction biaxiés anisothermes

L’influence du rapport de biaxialité et de la vitesse de chauffage a été étudiée en se référant
aux essais biaxiés isothermes réalisés sur tole. L’interprétation de ces essais ne peut étre
compléte qu’associée & la simulation numérique. En effet, la modélisation des essais permet
d’estimer les champs de contraintes sur ’éprouvette dont la mesure est impossible expéri-
mentalement en raison de la complexité de la géométrie des éprouvettes. La simulation a été
réalisée en imposant les conditions aux limites mesurées a chaque pas de temps expérimen-
tal (champs de déplacement et champs de température). Cette modélisation a permis alors
d’établir une comparaison expérimentale-numeérique en conditions anisothermes.
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1.3 Organisation du manuscrit

Cette partie est dédiée a la présentation du manuscrit qui s’articule autour de trois chapitres
principaux. Certains aspects complémentaires a cette étude sont détaillés dans les annexes
du manuscrit.

Le premier chapitre présente un état de l'art. Pour introduire la présente étude, le fonc-
tionnement d’une centrale a eau pressurisée est rapidement décrit. L’accident d’injection
de réactivité avec ses deux phases de chargement (PCMI et Post-DNB) est présenté en
définissant, pour chaque phase, la nature du chargement thermomécanique subi par la
gaine combustible. Les alliages de zirconium sont présentés. La nuance (Zircaloy-4 détendu)
employée dans cette étude est caractérisée. L’influence de plusieurs paramétres sur le
comportement du matériau est discutée d’un point de vue mécanique par une approche
macroscopique.

Le second chapitre est consacré a I’étude du comportement anisotherme en sollicitation
uniaxiale. Ce travail de thése comporte une importante composante expérimentale dont
I'un des objectifs consiste & développer des dispositifs d’essais capables de solliciter la gaine
combustible en conditions proches du RIA. Dans cette optique, le deuxiéme chapitre de
ce manuscrit présente la démarche adoptée pour développer l'essai de traction uniaxié
anisotherme. La machine, la méthode de chauffage, les modifications apportées et l'ins-
trumentation employée sont détaillées. Ensuite, les résultats de cette premiére campagne
expérimentale sont présentés. Une étude est menée pour investiguer le comportement
du matériau sous différentes vitesses de chauffage et déformation. Une comparaison aux
bases de données isothermes (Cazalis et al., 2007), (LeSaux, 2008) est effectuée. Une
simulation des essais a ’aide d’une loi de comportement identifiée sur la base de données
isotherme (PROMETRA (Cazalis et al., 2007)) est réalisée. Suite a ce travail numérique,
les domaines d’applicabilité de la loi aux essais anisothermes ont été identifiés selon les
plages de températures et les vitesses de déformation appliquées.

Un troisiéme chapitre traite du comportement anisotherme en sollicitation biaxiale. En
adoptant la méme démarche qu’au chapitre précédent, la phase de développement et
la mise au point de l'essai biaxié anisotherme est détaillée. L’influence des vitesses de
chauffage et des rapports de biaxialité est identifiée. Dans le but d’identifier les paramétres
d’une loi de comportement sur la tole employée pour les essais biaxiés anisothermes, une
campagne expérimentale complémentaire d’essais de traction uniaxiés isothermes a été
réalisée. La démarche de recalage du jeu de paramétres est présentée. Les conditions aux
limites expérimentales mesurées au cours des essais sont prises en compte dans la phase de
modélisation par éléments finis. Enfin, la démarche et les résultats de cette modélisation
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sont présentés et discutés.

Enfin, le dernier chapitre synthétise les différents résultats obtenus dans le cadre de ce travail
de thése et rappelle briévement les effets d’un chargement anisotherme sur le comportement
du matériau en conditions de chargements uniaxiés et biaxiés. Les points qui restent a éclair-
cir sont mentionnés et les perspectives susceptibles d’améliorer encore notre compréhension
du comportement du matériau de gainage sont proposées & la fin de ce chapitre.
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2.1 Introduction

Ce chapitre est consacré a I’étude bibliographique, il est construit de maniére a fournir
une idée générale et un apergu global sur le contexte industriel de cette étude. Le processus de
génération de courant électrique dans une centrale nucléaire, la composition d’'un assemblage
combustible, les gaines en Zircaloy-4 et les pastilles sont exposés. Le déroulement d’un acci-
dent d’injection de réactivité (RIA) ainsi que ses conséquences sont expliqués. Le matériau
de gainage est présenté, sa composition chimique est détaillée. Le comportement mécanique
macroscopique et les propriétés métallurgiques du matériau sont présentés. Les paramétres
environnementaux ayant une influence sur le comportement du matériau en service sont éga-
lement exposés. Bien que rares, quelques études abordant le comportement anisotherme du
Zircaloy ont été trouvées. Les éventuels effets de la vitesse de chauffage ont été identifiés
a travers ces études de la littérature. Dans ce chapitre, plusieurs thématiques utiles pour
Pinterprétation de certains résultats des chapitres suivants sont également abordées.

2.2 Les réacteurs a eau pressurisée et le scénario RIA

2.2.1 Les réacteurs a eau pressurisée

La totalité du parc nucléaire francais est constituée aujourd’hui de Réacteurs a Eau Pressu-
risée (REP). Un REP est composé de deux circuits, 'un dit primaire, Pautre dit secondaire
(Figure 2.1). Le coeur d’un réacteur de ce type est noyé dans la cuve (eau a 155 bar a
'état liquide) et constitue le siége d’une réaction nucléaire en chaine. La température de
I'eau du circuit primaire est comprise entre 280 et 320 “C en amont et en aval de la cuve
respectivement. L’énergie nucléaire est générée par des pastilles combustibles concues en
oxyde d’Uranium faiblement enrichi (UO;) ou d’oxyde mixte de Plutonium et d’Uranium
(MOX). Plusieurs études sont actuellement menées par les différents spécialistes du domaine
pour développer de nouveaux combustibles avec des propriétés thermophysiques optimisées
(conductivité thermique, dilatation thermique, température de fusion, ...).

Les pastilles (Figure 2.2 (a.)) ont un diamétre de 8,2 mm et une hauteur de 13,5 mm. Elles
sont empilées dans une gaine métallique en alliage de zirconium constituant la premiére
barriére de confinement des produits de fission. Cette gaine a une géométrie tubulaire avec
un diamétre extérieur de 9,5 mm, une épaisseur de 0,57 mm et une longueur de 4 m. Le
circuit primaire (cuve et branches de circulation de 'eau) et I'enceinte de confinement en
béton (simple ou double) constituent respectivement la deuxiéme et la troisiéme barriére de
ce dispositif de confinement.
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Batiment réacteur Salle des machines - Aéroréfrigérant

(zone nucléaire) (zone non nucléaire)

Générateu
de vapeur

Pressuriseur |

Vapeur d’eau

Cuve du
réacteur

Circuit
Circuit primaire Circuit secondaire de refroidissement

FIGURE 2.1: Schéma de principe d’un réacteur a eau pressurisée

Barre de
Controle

Crayons<_ - Tube guide

Grille

FIGURE 2.2: (a.) Pastilles de combustible et (b.) assemblage

Les crayons (constitués de gaines remplies des pastilles et bouchées aux extrémités) sont
arrangés dans les assemblages sous forme d’un réseau carré de 17x17. Les crayons sont main-
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tenus par des grilles, soudées aux tubes guides qui constituent la structure de I'assemblage
et sur lesquels sont fixés les embouts (Figure 2.2 (b.)). Les 24 tubes guides permettent
I'insertion des grappes de commande pour controler la puissance du réacteur. En effet, ces
grappes contiennent des absorbants de neutrons qui permettent de réguler la réaction nu-
cléaire ou d’arréter le réacteur en cas d’augmentation brutale de puissance. Actuellement,
les assemblages existants dans les REP sont de modéles AFA 3G™ (Framatome) ou RFA
(Westinghouse). Framatome poursuit le développement d’assemblages de combustibles inno-
vants comme ATRIUM™ 11 pour les Réacteurs & Eau Bouillante (REB) ou GATA™ pour
les REP qui offrent plusieurs avantages notamment au niveau des performances thermo-

PT™ offrant une meilleure résistance a

hydrauliques en s’appuyant sur la technologie HT
'usure vibratoire des crayons dans les grilles (phénoméne de fretting). Les plaquettes exté-
rieures de ces grilles sont profilées pour éviter les risques d’accrochage pendant les phases de
chargement et déchargement du combustible dans le cceur du réacteur.

Le parc nucléaire frangais est constitué de plusieurs réacteurs dont les puissances différent
selon le nombre des assemblages combustibles employés. Aujourd’hui, il y a des réacteurs de
900, 1300 et 1450 MWe qui contiennent respectivement 157, 193 et 214 assemblages (Ambard
et al., 2010).

Plusieurs programmes de recherche internationaux ont été lancés dans le but de mieux mai-
triser le comportement des crayons combustibles et d’établir des critéres de stireté a l'issue de
ces études. Dans le cadre du projet crayon combustible au sein d’EDF R&D, on vise & mieux
appréhender le comportement du matériau de gainage, notamment dans le cadre d’'un RIA.
La section suivante de ce chapitre est dédiée a la présentation de cet accident hypothétique.

2.2.2 L’accident d’injection de réactivité (RIA)

A coté de 'accident de perte de réfrigérant primaire (APRP ou LOCA), I'accident d’in-
jection de réactivité (RIA) est une des situations hypothétiques de dimensionnement pour
les réacteurs a eau pressurisée. Il s’agit d’un accident de classe 4 (probabilité d’occurrence
inférieure & 10™* par tranche par an avec des conséquences radiologiques potentiellement
importantes) qui génére des conditions de chargement thermomécanique sévéres pouvant
mener a une rupture de la gaine en alliage de zirconium suite & une interaction avec la
pastille ou suite a un ballonnement résultant d’une montée rapide de température et de
pression interne. Comme son nom lindique, un RIA résulte d’une injection brutale de
réactivité. Cette accident peut résulter de I’éjection d’une grappe de commande sous I'effet
de la pression exercée par I'eau du circuit primaire et suite a la rupture du mécanisme de
maintien de la grappe.

Cette grappe de commande est concue & partir d’'un matériau ayant un fort pouvoir
d’absorption des neutrons issus de la réaction de fission. Régler la position de cette grappe
revient & réguler la réactivité du coeur du réacteur. Aprés 1’éjection de cette grappe de
commande, plusieurs scénarios sont possibles (Figure 2.3). Au cours de laccident, il y
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a une augmentation locale de la réactivité qui peut conduire & un emballement de la
réaction nucléaire et une rupture de la gaine en alliage de zirconium. Le transitoire est alors
caractérisé par une cinétique trés rapide : il s’agit d’'une rampe de température pouvant
aller jusqu’a plus de 1000 “C.s~! et d’une rampe de déformation pouvant atteindre jusqu’a
5571

La localisation de la réactivité entraine un déséquilibre énergétique : le liquide réfrigérant
(I’eau) n’arrive plus & extraire et transporter la totalité de 1’énergie produite par les pastilles
combustibles. Toutefois, le fait d’avoir une température trés élevée localement permet dans
certains cas de limiter les conséquences puisqu’il peut y avoir une augmentation de 'agita-
tion thermique des atomes et une absorption des neutrons issus de la fission, cela entraine
donc une perte énergétique et une atténuation de la puissance générée au niveau de la grappe
éjectée, c’est I'effet Doppler.

Dans un premier temps, la température des pastilles augmente rapidement avec le déclen-
chement de l'accident, ce qui entraine leur expansion. Ce phénoméne peut étre accéléré
également par les gaz de fission cumulés dans les joints de grains (Figure 2.4-(a.)) (White,
2004), (Hastings et al., 1986). Cette dilatation thermique peut entrainer la fermeture du jeu
entre la pastille et la gaine s’il n’est pas déja fermé. A ce niveau se déclenche la premiére
phase de I'accident, 'interaction mécanique pastille gaine (IMPG) ou Pellet-Clad Mechanical
Interaction (PCMI) qui dure quelques dizaines de millisecondes. Au cours de cette phase, la
température de la gaine peut atteindre 700 “C environ. Cette phase est d’autant plus contrai-
gnante que la gaine est hydrurée. Le chargement mécanique revét un caractére biaxial (0 <
€../€o9 < 1) imposé par la pastille ainsi qu’une vitesse de déformation trés élevée (de 1 a
5s7h).
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FIGURE 2.3: Déroulement d’un RIA (Fuketa et al., 2000)

En fonctionnement normal, la présence d’un gradient thermique dans I’épaisseur de la gaine
favorise la formation des hydrures en périphérie externe (moins chaude) étant donné que
I’hydrogéne migre vers les zones froides et y précipite. La présence de ces hydrures peut alors
venir assister la rupture de la gaine en PCMI dans un stade primaire, quand la gaine n’a pas
eu le temps de beaucoup chauffer (rupture partiellement fragile (Figure 2.4-(b.))).

Dans un second temps, et dans le cas ou la gaine reste intacte en PCMI suite aux solli-
citations précédemment décrites, on passe a l’étape suivante de ’accident : c’est la crise
d’ébullition ou Departure from Nucleate Boiling (DNB) au cours de laquelle la température
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FIGURE 2.4: (a.) Processus de libération des gaz de fission, séparation des joints de grains
(Sasajima et al., 2008) et (b.) fissuration observée sur le crayon TK-2 testé dans le réacteur
expérimental NSRR (Fuketa et al., 2000)

de la gaine augmente considérablement (au-dela de 700 °C). Au début, I’ébullition est locali-
sée. Un film vapeur est créé autour de la gaine ce qui nuit aux capacités d’échange thermique
entre cette derniére et ’eau. Le phénoméne s’accentue alors et entraine une forte augmen-
tation de la température de la gaine. C’est a ce niveau que démarre la deuxiéme phase de
'accident de Post-DNB au cours de laquelle la résistance mécanique (Rm) de la gaine chute
sous 'effet de 'augmentation de température qui peut franchir 1200 "C au bout de 10 & 15
secondes. Fn présence d’une forte pression interne exercée par les gaz de fission couplée a une
forte viscosité, la gaine peut rompre par ballonnement local. Le chargement mécanique dans
cette phase tend alors vers un état de chargement en déformation plane (Desquines et al.,
2011), (Cazalis et al., 2016) en présence d’un matériau qui devient quasiment isotrope avec
'augmentation continue de température (Murty et Charit, 2006). Ce chargement en pression
interne a été identifié a I'aide des essais intégraux menés principalement dans le réacteur ex-
périmental NSRR qui fonctionne avec une capsule d’eau stagnante (éventuellement chauffée
et pressurisée) contrairement & CABRI-Na qui fonctionnait avec une boucle de refroidisse-
ment au sodium liquide ne permettant pas d’atteindre la phase de crise d’ébullition. Pour
cette raison, la boucle de refroidissement au sodium vient d’étre remplacée par une boucle a
eau pressurisée (BEP) qui permet de reproduire les conditions thermohydrauliques du réac-
teur (280 "C, 155 bar, vitesse de I’eau autour du crayon d’essai de 4 m.s~!). Le premier essai
vient d’étre réalisé dans le cadre du programme CABRI-CIP.

2.3 Le matériau de gainage

2.3.1 Généralités

Dans les années 50, le zirconium a été repéré comme une alternative aux aciers inoxydables
initialement prévus pour constituer le matériau de gainage. En juin 1946, la premiére uti-
lisation du zirconium a eu lieu quand ’amiral Rickover a été chargé de réaliser le réacteur
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nucléaire de propulsion du premier sous-marin nucléaire. L’alliage de zirconium a été alors
choisi comme un matériau de gainage pour ses caractéristiques adaptées aux applications nu-
cléaires comme sa transparence aux neutrons rapides et thermiques qui est 300 fois plus faible
que celle d’un acier inoxydable prévu initialement pour jouer ce role, sa résistance a la corro-
sion et aux effets de I'irradiation et enfin sa tenue mécanique grace a la présence des éléments
d’additions en faible proportion (de 1 & 3 % massique). A cette époque, des recherches ont
été menées pour identifier ces éléments d’addition qui méneraient & des propriétés optimales.
L’ensemble des éléments de la table de Mendeleiev a été exploré a I'exception des éléments
coliteux ou opaques aux neutrons. Son implantation dans les centrales nucléaires civiles a
eu lieu & partir de 1970. Aujourd’hui, il existe plusieurs types d’alliages de zirconium, le
Zircaloy-4 (Zy-4) a été Dalliage le plus utilisé pour la fabrication des gaines de combustibles
dans le parc nucléaire francais. Cet alliage résulte de plusieurs innovations consécutives. De-
puis environ 10 ans, le Zircaloy-4 a été progressivement remplacé par d’autres alliages comme
le M5 (Framatome) et le Zirlo™ (Westinghouse), qui présentent une résistance accrue a
la corrosion encore meilleure.

2.3.2 Le zirconium pur

Le zirconium pur est un élément chimique de numéro atomique Z=40. Selon la température, le
zirconium se présente sous deux états cristallins différents : pour des températures inférieures
a 863 °C, le zirconium a une structure cristalline élémentaire hexagonale compacte (HCP)
(Figure 2.5) : c’est la phase a-Zr. Les paramétres de maille a température ambiante sont
a=0,32331 nm et ¢=0,51491 nm (Goldak et al., 1966).

=
C

<c>

FIGURE 2.5: Maille hexagonale compacte de la phase o-Zr

Pour des températures supérieures a 863 “C, le zirconium se transforme a 1’état solide en phase
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B-Zr. Ses atomes sont disposés dans une maille cubique centrée (a=0,36090 nm & température
ambiante). Le zirconium est stable sous cette forme cristalline jusqu’a sa température de
fusion (Tr ~ 1855 °C) (Matsuura et al., 1996), (Milogevi¢ et Magli¢, 2006), (IAEA, 2008).
Dans le cadre de cette étude, on se limitera principalement a la phase a-Zr pour I'étude

des propriétés du matériau en conditions anisothermes puisqu’on ne considére que la phase
PCMI lors du RIA.

2.3.3 Les alliages de zirconium

Dans cette section quelques alliages de zirconium sont cités selon leur ordre d’apparition
chronologique (Alam et al., 2011).

— Le Zircaloy-1 : C’est un alliage de zirconium contenant 2,5 % d’étain, son compor-
tement en corrosion n’a pas été jugé satisfaisant. La tenue mécanique du matériau
a été améliorée par 'ajout de cet élément.

— Le Zircaloy-2 : Il contenait 1,5 % d’étain, 0,15 % de fer, 0,05 % de nickel et
0,10 % de chrome. Il résiste mieux que le Zircaloy-1 a la corrosion. Leurs propriétés
mécaniques sont les mémes. La découverte du Zircaloy-2 a eu lieu quand un acier
aurait, été introduit accidentellement dans la gamme de fabrication du Zircaloy-1.

— Le Zircaloy-3 : Tl fiit un échec industriel. Aprés son utilisation dans les centrales
nucléaires on a découvert que la fragilisation du gainage par 'hydrogéne était liée a
la teneur en nickel. Cet élément a été donc éliminé de la composition du matériau
de gainage.

— Le Zircaloy-4 : Pour cet alliage, la teneur en fer a été augmentée afin de compenser
la perte causée par I’élimination du nickel. Il absorbe 2 fois moins d’hydrogéne
que le Zircaloy-2 lors de la corrosion. C’est I'alliage qui a été le plus utilisé dans
les centrales a eau pressurisée francaises. Il contient 1,5 % d’étain, 0,22 % de
fer, 0,12 % d’oxygéne et 0,10 % de chrome. Il existe deux types de Zircaloy-4 :
L’ancien (standard) Zircaloy-4 haut-étain (1,5 % d’étain en poids) et le Zircaloy-4
bas-étain (1,2 % d’étain en poids) qui posséde une meilleure résistance a la corrosion.

— Le ZIRLO™ : C’est un autre alliage développé par Westinghouse Electric Com-
pany et il contient 1 % de niobium, 1 % d’étain et 0,1 % de fer. En le comparant
au Zircaloy-4, sa résistance a la corrosion, au fluage et a l'irradiation est meilleure.

— Le M5™ : C’est un alliage de zirconium développé par Framatome avec 1 %
de niobium et environ 0,12 % d’oxygéne. Il présente des propriétés en corrosion
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inégalées a ce jour.

D’autres nuances sont employées aussi dans les centrales nucléaires comme le Zirlo bas étain,
le Duplex (propriété de Siemens), le Triclad (propriété de General Electric) (Murty et Charit,
2006), le E110, le E110K, le E125 et le E635 (Nikulina, 2003), (Alam et al., 2011). Les ser-
vices R&D industriels continuent a ce jour de mener des études afin d’élaborer de nouveaux
matériaux pour le gainage du combustible (nouvelles compositions, gaines avec revétement
en Chrome, gaines sandwich SiC-SiC,...).

Les principales propriétés thermophysiques du zirconium et ses alliages sont rappelées dans le
Tableau 2.1. Quelques propriétés ont été employées dans la suite de I’étude pour le travail de
modélisation numérique. Par ailleurs, pour le suivi des champs de températures par thermo-
graphie infrarouge, surtout en transitoire de température, une attention particuliére doit étre
accordée a I’émissivité du matériau parce que la perte de chaleur par rayonnement devient
non négligeable a haute température. [.’émissivité est fortement dépendante de 1'épaisseur de
la couche d’oxyde (Luscher et Geelhood, 2014), (Fong et al., 2016). Quand il s’agit de faibles
épaisseurs de quelques longueurs d’onde le film d’oxyde est quasiment transparent. Pour des
épaisseurs élevées, le film devient opaque. Pour des températures inférieures & 1500 K et une
épaisseur d’oxyde inférieure a 3,88 um, I’émissivité hémisphérique est donnée par :

£=0,32540,1246 x 10° x d (Luscher et Geelhood, 2014) (2.1)

Avec € est I’émissivité et d (m) est I’épaisseur de la couche d’oxyde.

Dans ces conditions, ’émissivité est considérée indépendante de la température meéme si
(Murphy et Havelock, 1976) ont constaté une faible augmentation avec la température. Au-
dela de 1500 K I’émissivité est dépendante de la température (Cezairliyan, 1973), (Paradis
et Rhim, 1999). Cependant, un modéle donnant I’évolution de I’émissivité en fonction de la
température dans la plage 400 - 2800 K a été donné dans I'étude de (Senor et al., 1990), il
s’agit d’'un modéle qui propose une extension du modéle de (Cezairliyan, 1973) mais qui n’a
pas été vérifié expérimentalement en dessous de 800 K.
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Expression

Propriété Mat. (T en K) Validité Incertitude | Référence
Masse
molaire Zr 91,224 (TAEA, 2008)
(g/mol)
Densité Zr
3 et 6550 — 0, 1685T T < 1083 K (TAEA, 2008)
(ke/m?) | S
y
Resistivite | Zr ilf’i;r 16%24;7;
électrique et _5’ 71 '10*5T3 T < 1100 K (TAEA, 2008)
(u2.m) 2y 42,08.107874
Température
de fusion Zr 1855 (IAEA, 2008)
('C)
Chaleur 238,596+ 0,181T
spécifique Zr —96,1.107°72 298 — 1100 K (TAEA, 2008)
(J/(kg.K)) +36,2.107°73
Zy-2 | 255,66+0,1024T | 273—1100 K 3 % (IAEA, 2006)
Zy-4 | 255,66+40,1024T | 273—1100 K 20 % (TAEA, 2006)
Conductivité 7 %8825?(7)_—2T
thermique Zx "emma 1062 | T <2000 K <10 % (TAEA, 2008)
W/ (m.K) 42,5329.107°T
‘ +2,9918.1037 !
¢xgo
_ —4 _ ¢ ,
Zy 5,4348.10~°T 300— 1800 K 6 % (800 K) (TAEA, 2006)

+8,9818.10°72

7% (>1200 K)

TABLE 2.1: Principales propriétés thermophysiques du zirconium (Zr) et de ses principaux
alliages (Zy) tirées de (Menibus, 2012)
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2.3.4 Les éléments d’additions et leurs roles

Comme est indiqué dans la section précédente, le zirconium n’est pas utilisé a 1’état pur
comme matériau de gainage, mais plutot sous forme d’alliage. L’ajout de ces différents
éléments d’addition permet d’améliorer et de renforcer les propriétés des gaines. Le role des
différents éléments d’additions pour les alliages de zirconium a été rappelé dans (Ambard
et al., 2010) et (Robinet, 1995). (Kaufmann et Baroch, 1974) ont mesuré leur influence sur
les propriétés mécaniques du matériau.

— L’étain Sn : favorise le durcissement du matériau en s’insérant dans les positions
substitutionnelles. Cependant, sa présence quelle qu’en soit la proportion dimi-
nue la résistance a la corrosion. Il améliore aussi la résistance du matériau au fluage.

— L’oxygéne O : il joue le méme role de renfort mécanique que 1’étain mais n’affecte
pas la résistance a la corrosion. Il occupe des positions interstitielles dans la matrice
de zirconium. L’¢lévation de 902 ppm jusqu’a 6330 ppm d’oxygéne & température
ambiante (Figure 2.6) permet de presque doubler la limite d’élasticité du zirconium
(Rubenstein et al., 1961), (Ruano et Elssner, 1975). Toutefois 'augmentation de
sa concentration diminue la déformation a la rupture. Comme il est indiqué sur le
diagramme de phase Zr-O (Figure 2.7), Poxygéne qui est un élément alpha-géne,
permet de stabiliser la phase a-Zr du zirconium.

1000

Tencur en

§ 8

3

g

§

g

Limite d'élasticité 4 0.2% (MPa)
T

100 |~
Température de l'essal (C)

o T — T
o I 100 I 200 | 300 I 400
50 150 250 350

FIGURE 2.6: Influence de la teneur en oxygéne sur la limite d’élasticité du Zircaloy-2 tirée
de (Robinet, 1995) et construite d’aprés (Rubenstein et al., 1961)
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— Le Nickel Ni : Il renforce la tenue a la corrosion, mais il favorise la prise d’hydrogéne
et donc la fragilisation du Zircaloy.

— Le Chrome Cr et le Fer Fe : Ce sont deux éléments B-génes qui permettent de
stabiliser la phase B-Zr. Ils améliorent la résistance a la corrosion et ils précipitent
sous forme de phases de Laves Zr(Fe,Cr), de structure hexagonale visibles sur la
Figure 2.8. Ils limitent aussi la croissance de la taille des grains au moment de la
recristallisation (Grange, 1998) et se dispersent aléatoirement dans la matrice et les
joints. Le rapport Fe/Cr est souvent égal a 2 pour le Zircaloy-4.

DXYGEN (wt.%)
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2800
~2700°
I'T\
2600 o
’ I
4 ]
7 1
2400 S t
2200 '3 ] 2
I 1 3
/ i
1975° ¥, i
~ 2000 = L
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FIGURE 2.7: Diagramme de phase binaire Zr-O (Urbanic, 1977)
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FI1GURE 2.8: Phases de Laves intergranulaires et intragranulaires dans le Zircaloy-4
recristallisé (Serres, 2008)

2.3.5 Les voies d’élaboration

Le Zircaloy-4 employé dans cette étude a été testé sous deux formes (tube et tole). Pour
cette raison, la mise en forme des deux produits est présentée dans cette section. Les deux
produits testés se présentent sous le méme état métallurgique (état détendu). Pour les deux
produits, aprés séparation du Hafnium, le processus d’élaboration commence par I’obtention
d’un lingot (650 mm de diamétre) a partir de ’éponge de zirconium. Des électrodes sont
utilisées pour fondre I’éponge avec les différents éléments d’alliage désirés. Concernant la
tole, un procédé de laminage est appliqué, les lingots sont traités a chaud dans les laminoirs
jusqu’a atteindre I’épaisseur finale en effectuant plusieurs passes et en réduisant 1’épaisseur
de la tole a chaque passage. Pour obtenir un état détendu, un traitement thermique est
effectué a 450 “C (de quelques heures) pour relaxer les contraintes internes. Ce traitement
thermique ne modifie pas la microstructure. Le procédé de laminage engendre des grains
allongés suivant la direction de laminage de la tole (L), un élargissement selon la direction
transverse (T) et une réduction suivant la normale (N) a la tole. Pour obtenir un état
recristallisé, un deuxiéme traitement thermique est réalisé. La recristallisation du matériau
reconstruit un état d’équilibre par germination et croissance de nouveaux grains. Concernant
les gaines, les lingots suivent ensuite un processus de forgeage — laminage - extrusion pour
obtenir le TREX (44 mm de diamétre extérieur et 7,62 mm d’épaisseur). La phase finale
de I'élaboration consiste a effectuer une série de deux laminages a froid a pas de pélerin
(Figure 2.9) séparés par des traitements thermiques de recristallisation a 700 ‘C pendant
7 heures. Le dernier recuit est un recuit de détensionnement a 460 "C. On obtient alors
un matériau détendu qui conserve une densité de dislocations importante ce qui explique sa
résistance mécanique élevée. Les grains du matériau détendu sont en général allongés suivant
la direction axiale du tube avec une taille de 10 & 15 ym environ. Elle est de I'ordre de 3 ym
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dans les deux autres directions. Les directions particuliéres relatives aux deux produits de
cette étude sont définies dans la Figure 2.10.

Cannelure de la matrice

FIGURE 2.9: Procédé de laminage a pas de pélerin (Fajoui et al., 2009)

6 (circonférentielle)

r (radiale)

N (normale)

7 (axiale)

ransverse)

¢=0,8 mm

FIGURE 2.10: Définition des directions pour les géométries étudiées
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2.3.6 Texture

Les déformations imposées au cours du laminage, la structure hexagonale compacte du ma-
tériau et le faible nombre de systémes de glissement activés conférent a I’alliage une texture
marquée. Par définition, la texture cristallographique des matériaux pollycristallins est la
statistique des orientations de la population des cristallites individuelles. Les tubes sont fa-
briqués d’une maniére spécifique de telle sorte que I'axe <c> de la maille hexagonale est
orienté a + 30 ° dans le plan radial circonférentiel. Les axes <a> sont a + 10 ° de la direc-
tion axiale. La Figure 2.11 illustre ces orientations pour le Zircaloy-4 détendu. La procédure
suivie au cours du laminage des tubes a une forte influence sur leur texture. En particulier,
le rapport de réduction en épaisseur par la réduction en diamétre est déterminant pour la
texture du tube (Figure 2.12). Dans le cas ou ce rapport est supérieur a un, la texture des
tubes est équivalente a celle des toles. Plus ce rapport augmente, plus les axes <c> sont
orientés dans la direction radiale du tube. La texture obtenue pour chacun des produits de
I’étude sera présentée dans le chapitre suivant.

Calculafed PF 100

_-—/ ,/.

Calculated PF 002
A

Reference Axis:
DA (tri-2°%)

(b.)

FIGURE 2.11: Texture des gaines en Zircaloy—4 détendu : figures de pole (a.) plans
prismatiques 10-10, (b.) plans de base 0002. Axe horizontal : direction circonférentielle du
tube, axe vertical : direction axiale (Racine, 2005)
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FIGURE 2.12: Texture des tubes (a.)-(b.)-(c.) et des toles (d.) (Tenckhoff, 1988)

2.3.7 Les modes de déformations et les systémes de glissement du
Zircaloy-4

Dans les structures hexagonales, la déformation plastique est principalement controlée par
des mécanismes de dislocations et de maclage (Tenckhoff, 1988), (Tenckhoff, 2005). Dans le
cas d’une configuration hexagonale compacte idéale, le plan basal (0002) est le plus dense, la
direction <1-210> est la plus dense et elle correspond a I'intersection entre un plan basal et
un plan prismatique. Pour la phase a du zirconium, il existe 5 types de familles de systémes
de glissement (Tenckhoff, 1988), elles sont recensées dans le Tableau 2.2. La déformation
macroscopique a lieu suite 4 une combinaison entre quatre plans (B, P, m; et @) indiqués
sur la Figure 2.13 et deux directions de glissement (<a> et <a+c>).
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Systéme de Désignation Famille de plan Direction de Nombre de
glissement glissement systémes
Basal B<a> {1000} b=1/3(11-20) 3
Prismatique | P <a > {1010} b=1/3(—1120) 3
Pyramidal | 7 <a > {1011} b=1/3(—12-10) 6
Pyramidal | m <a+c> | {01—11} hb=1/32—1—1-3) 12
Pyramidal | m <a+c> | {11-22} b=1/3(-2113) 6

Pyramidal H2

<cta>

(]

Basal

TABLE 2.2: Principaux systémes de glissement de la phase o-Zr

Pyramidal Hl

Prismatique P

FIGURE 2.13: Systémes de glissement de la structure hexagonale compacte (Onimus, 2003)

Le maclage et le glissement prismatique sont dominants pour des températures inférieures a

850 “C. Le glissement prismatique <a>> est le systéme principal pour les alliages de zirconium

non irradiés, quelles que soient la température et la direction de sollicitation (Tenckhoff, 1988)

bien que la facilité du glissement basal augmente relativement avec la température (Akhtar,

1973). Le glissement prismatique n’est plus activé lorsque la direction de sollicitation devient

perpendiculaire a la direction <a>> ou a la normale au plan prismatique. On peut trouver alors

d’autres systémes qui sont plus difficilement activés comme le pyramidal <a> ou <a-+c> et

le basal <a>.
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2.4 Comportement mécanique du Zircaloy-4 dans le do-
maine de température d’intérét pour 1’étude

2.4.1 Evolution des caractéristiques avec la température

Le comportement mécanique du Zircaloy-4 est trés influencé par les paramétres environ-
nementaux et par les évolutions de la microstructure qui en découlent. Dans la section
précédente, le role de la température a été rappelé rapidement. Dans cette section, on re-
viendra principalement sur 'influence de la température sur les propriétés mécaniques du
matériau. Le module de Young décroit linéairement en fonction de la température. Plusieurs
lois d’évolution de ce dernier existent dans la littérature pour le Zircaloy-4 :

E(GPa) =97,08 —0,059T (°C) (Parrot et Leclercq, 2007) (2.2)

E(GPa) = 105,9 — 0,036T (°K) (LeSaux, 2008) (2.3)

Pour une méme température, la variation du module de Young entre les différents alliages
de zirconium détendus ou recristallisés reste faible dans le sens longitudinal (Northwood
et al., 1975). Cependant, des différences peuvent exister selon la direction de sollicitation
d’un méme matériau (Doan, 2009).

Le coefficient de Poisson est toujours pris constant et indépendant de la température (North-
wood et al., 1975). Les valeurs de la littérature varient souvent entre 0,34 et 0,38. Cependant,
une faible décroissance du coefficient de Poisson avec I’augmentation de température a été
montrée pour le Zircaloy-4 dans 'étude de (Scott, 1965).

La limite élastique du matériau détendu diminue aussi avec 'augmentation de la tempéra-
ture (Thorpe et Smith, 1978), (Doan, 2009), (Cazalis et al., 2007). Sur la Figure 2.14, le
changement de pente observé entre 450 et 500 “C peut étre lié a l'effet de la recristallisation
du matériau. Un plateau a été observé entre 230 et 380 “C dans le sens circonférentiel dans
les travaux de (Lee et al., 2001).

La méme remarque est valable également pour la résistance mécanique (contrainte maxi-
male & la traction)(Figure 2.15) qui diminue en fonction de la température (Thorpe et Smith,
1978), (Talia et Povolo, 1977), (Derep et al., 1980), (Lee et al., 2001), (Doan, 2009), (Cazalis
et al., 2007), (LeSaux, 2008). Des essais anisothermes peuvent aider a comprendre l'origine
du changement de pente visible sur la limite élastique et la contrainte maximale du maté-
riau. Les temps de maintien et les temps de chauffage a chaud appliqués avant ces essais de
traction doivent étre vérifiés et étudiés pour pouvoir expliquer ce phénoméne. Selon 1’étude
de (Talia et Povolo, 1977), ces deux paramétres ont une influence sur la contrainte d’écoule-
ment au cours des essais de traction isothermes sur des tubes en Zircaloy-4. La Figure 2.16
montre clairement cet effet.
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FIGURE 2.14: Limite élastique du Zircaloy-4 détendu non irradié en fonction de la
température d’aprés la base d’essai PROMETRA (Cazalis et al., 2007) tirée de (Menibus,

2012)
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FIGURE 2.15: Contrainte maximale (S,) en fonction de la température et la vitesse de
déformation pour Zircaloy-4 détendu non irradi¢ (LeSaux, 2008)
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FIGURE 2.16: Effets du temps de chauffage (the) (a.) & 674 et 579 K et du temps de
maintien (tho) (b.) & 674 K sur la contrainte d’écoulement pour différents niveaux de
déformations (0,1, 0,2 et 0,4 %) (Talia et Povolo, 1977)

La chute de la contrainte d’écoulement est alors dépendante des temps de maintien et de
chauffage, ces effets ne peuvent pas étre reliés a des mécanismes de précipitation ou de ségré-
gation des impuretés dans ’alliage parce que les mémes effets sont obtenus sur le zirconium
pur. (Talia et Povolo, 1977) ont expliqué ceci par une relaxation qui se produit avant I’essai.

2.4.2 Sensibilité a la vitesse de déformation

Quelle que soit la température, la sensibilité a la vitesse de déformation du Zircaloy-4 est
positive (Figure 2.17), cela veut dire que la contrainte d’écoulement augmente toujours avec
la vitesse de déformation.
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FIGURE 2.17: Evolution de la sensibilité & la vitesse de déformation en fonction de la
température (Lee et al., 2001)

Un minimum de sensibilité & la vitesse de déformation se produit pour chaque vitesse de
déformation. Ce minimum est décalé vers les hautes températures avec 'augmentation de la
vitesse de déformation (Lee, 1970b), (Ramachandran et Reed-Hill, 1970), (Jae-Kyung et al.,
1992), (Hong et Kim, 1987).

Les auteurs expliquent ce minimum par le vieillissement dynamique du matériau qui se
manifeste par un maximum observé au niveau des contraintes d’écoulement entre 300 et
450 °C (Delobelle et al., 1996b), (Garde et al., 1975), (Thorpe et Smith, 1978), (Hong et al.,
1984), (Lee et al., 2007). Ce minimum de sensibilité a la vitesse de déformation concentre
la déformation dans la zone de striction entrainant ainsi une diminution de ductilité. Par
contre, pour une grande sensibilité, une augmentation de la vitesse de déformation dans la
zone de striction pourrait impliquer une meilleure résistance du matériau a 1’écoulement de
telle sorte que la déformation se produit en dehors de la zone de striction ce qui augmente
la ductilité du matériau.

La déformation du matériau suit alors la méme allure que la sensibilité a la vitesse de
déformation. Cependant, la réduction d’aire a la rupture croit toujours avec la température
(Ramachandran et Reed-Hill, 1970), (Hong et al., 1983) comme le montre la Figure 2.18.
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FIGURE 2.18: Réduction d’aire du Zircaloy-4 en fonction de la température (Hong et al.,
1983)

2.4.3 Anisotropie

Le comportement macroscopique des tubes en Zircaloy-4 est anisotrope. Cette anisotropie
a pour origine le procédé de mise en forme du matériau (laminage a pas de pélerin) qui
implique une texture marquée ainsi que le nombre réduit des systémes de glissement de la
maille hexagonale du matériau en phase o.

L’anisotropie plastique du matériau diminue avec I'augmentation de la température. En effet,
si elle demeure stable jusqu’a la température de 300 "C, le matériau commence a tendre vers
un comportement isotrope pour les températures plus élevées (Murty et Charit, 2006). Cela
est probablement lié & la disparition du maclage & partir de cette température et aussi a
la recristallisation dynamique qui diminue l’anisotropie du matériau. Le maclage est peu
observé pour les températures élevées (Crépin, 1995).

La Figure 2.19 montre une réduction de ’anisotropie de la déformation plastique dés que
la température de 300 “C est atteinte (LeSaux, 2008), (Bosso, 2015), (Murty et Charit,
2006), (Doan, 2009) (Robinet, 1995).
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FIGURE 2.19: Evolutions des rapports de déformation en fonction de la température issues
de différentes références bibliographiques tirées de (Bosso, 2015)

2.4.4 Auto échauffement

Au moment du chargement, une partie du travail plastique est dissipée sous forme de cha-
leur. Cette quantité de chaleur dépend de la vitesse de déformation et de la géométrie de
I’éprouvette. Ein général, une estimation de cette valeur est donnée par la formule suivante :

T =B (2.4)

Avec B est le coefficient de Quinney-Taylor qui évalue la quantité du travail convertie en
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chaleur(%), C,, est la chaleur spécifique (J/kg/K), o est la contrainte uniaxiale (MPa), p est
la densité du matériau (kg/m?) et (€,) est la vitesse de déformation plastique.

B est un coefficient anisotrope, la quantité de chaleur dissipée dépend fortement de la direc-
tion de sollicitation.

En fait, B =90 % est une estimation acceptable pour des sollicitations dans des directions
paralléles a 'axe <a>.

Pour des directions paralléles a 'axe <c¢>, B est compris entre 50 % & 75 % lorsque la défor-
mation plastique varie de 0 % & 10 %. Ce paramétre demeure constant par la suite (Menibus
et al., 2014). Toutefois, ’équation précédente peut étre intégrée entre une déformation nulle
et une valeur de déformation donnée en supposant que B est indépendant de la déformation
plastique, on aboutit alors & la relation suivante :

c.g,
p-Cp

(LeSaux, 2008) a donné des estimations de l'auto échauffement en traction uniaxiale a

AT = . (2.5)

107! 571 & différentes températures : les calculs au moment de la rupture sont majorés en
prenant la contrainte maximale durant 'essai comme contrainte & la rupture (en Pa). En
striction, les calculs sont réalisés a partir de la contrainte maximale et I'allongement réparti.
A la striction, l’élévation de température estimée ne dépasse pas les 20 °C. Cependant, la
valeur estimée est beaucoup plus importante & la rupture (95 et 197 °C pour des températures
d’essais de 25 et 480 “C respectivement). Ces valeurs sont probablement surestimées par la
majoration de la contrainte a rupture.

En effet, quand la durée de I’essai est trés courte le matériau a peu de temps pour dissiper
son énergie cumulée par déformation plastique, celle-ci est donc libérée a la rupture. L’auto
échauffement du Zircaloy vis-a-vis de la vitesse de déformation a été étudié également dans
le cadre des travaux de (Menibus et al., 2014).

Sur la Figure 2.20, un incrément de 120 "C environ a été enregistré a la rupture d’une
éprouvette en traction circonférentielle a 5 s~! a 25 “C. Contrairement aux estimations de
(LeSaux, 2008) dans le sens axial, aucune augmentation de température n’a été mesurée dans
'étude de (Menibus et al., 2014) & la méme vitesse de déformation (10! s~!) en traction
circonférentielle.
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FIGURE 2.20: Force-déplacement et incréments de température mesurés & 5 s~ dans le
sens circonférentiel (Menibus et al., 2014). Essai & température ambiante (25 °C)

2.5 Effets de la vitesse de chauffage et de la température

sur le comportement mécanique et la microstructure
du Zircaloy-4

Au cours du fonctionnement du réacteur, les gaines de combustibles sont exposées a l'irra-
diation, a l'oxydation et a I’hydruration par le fluide caloporteur ainsi que la température.
Ce sont des conditions trés séveéres qui dégradent progressivement l'état des gaines dans
le réacteur et peuvent jouer un role décisif dans les situations accidentelles. Pour notre
étude, le paramétre le plus important est la température. L'impact de ce paramétre a été
évalué en conditions isothermes dans le cadre de plusieurs études précédentes (LeSaux,
2008), (Doan, 2009), (Cazalis et al., 2007). L’augmentation de la température a pour
tendance de faire baisser les propriétés mécaniques du matériau. Pour le Zircaloy-4 détendu
a 600 ‘C, (Doan, 2009) a remarqué une baisse de l’allongement réparti et une striction
dans les sens de I'épaisseur et de la largeur avec un coefficient de Lankford quasiment égal
a 1 contrairement a ce qui se passe a 25 et 250 "C. Il a expliqué ce phénoméne par une
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recristallisation dynamique a haute température. Le matériau perd son anisotropie a cette
température, en effet, la contrainte maximale, ’allongement réparti et 'allongement a la
rupture ne varient quasiment pas dans les trois directions de sollicitation pour une vitesse
de déformation donnée. Le comportement refléte aussi une dépendance non linéaire a la
vitesse de déformation qui devient trés claire lorsque la température augmente. L’effet
des hydrures est limité a cette température en raison de la dissolution de I’hydrogéne. La
fragilisation par les hydrures est donc trés diminuée. En effet, 'augmentation importante de
la solubilité en hydrogéne avec la température induit une dissolution importante a 600 "C.
A cette température, la fragilisation par les hydrures et nettement atténuée.

En général, les données traitant de I'influence des transitoires de température (chargement
anisotherme) sur le comportement du Zircaloy-4 sont trés rares. De tels transitioires ont
néanmoins été étudiés dans les travaux de (Yueh et al., 2011) sur du Zircaloy-2 non irradié
et hydruré jusqu’a 500 ppm dans les conditions d’un RIA. Le matériau a été chauffé par effet
Joule et la température a été mesurée a 1’aide d’un pyromeétre. Le but de ces travaux consistait
a étudier les potentiels effets d'un chargement thermomécanique rapide en particulier a la
transition fragile ductile.

Le chauffage du matériau (effet Joule) est déclenché dés qu’une certaine charge mécanique
est mesurée (Figure 2.21). La durée de chargement varie entre 50 et 80 millisecondes environ.
La température enregistrée peut dépasser la borne supérieure indiquée (250 “C ou 350 “C)
sous 'effet de I'énergie de déformation du matériau ('autoéchauffement).

Pour des températures de 250 “C et de 350 "C, le chargement anisotherme induit une
contrainte maximale légérement plus élevée que celle obtenue en conditions isothermes. L’al-
longement réparti est également plus élevé qu’en conditions isothermes. Pour les essais ani-
sothermes, le point de la charge maximale est atteint aux températures de 250 “C et 350 “C.
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FIGURE 2.22: Eventuel effet d’un chargement anisotherme sur les courbes charge Vs

déplacement du Zircaloy-2 non-irradié hydruré a 500 ppm en traction axiale (Yueh et al.,
2011)

L’allongement a rupture diminue en conditions anisothermes (Figure 2.22). Les auteurs
expliquent ceci par une durée courte du chargement (quelques millisecondes en conditions
anisothermes) qui ne permet pas une dissolution partielle des hydrures contrairement aux
essais isothermes qui ont vu des maintiens de 20 & 30 minutes. En se référant au matériau
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non hydruré, la faible diminution de ductilité induite par la présence des hydrures est
compensée par 'exposition a la température. Les éprouvettes testées a hautes vitesses de
chauffage ont montré une ductilité inférieure par rapport aux essais isothermes. Ceci est lié
a la dissolution des hydrures a haute température. En effet, pour les essais isothermes, la
durée d’exposition des hydrures & 250 ou 350 “C est plus longue comparativement aux essais
anisothermes. Les auteurs n’excluent pas 'existence d’un autre mécanisme responsable du
recouvrement de ductilité parce que la durée de l'essai était trés courte ce qui ne devrait
pas permettre une dissolution de l'’hydrogéne. Dans la méme optique, (Menibus, 2012)
indique que les quantités d’hydrogéne remises en solution a 250 et 350 "C ne sont pas les
mémes (40 ppm et 130 ppm respectivement) et que la perte de ductilité en conditions
anisothermes semble étre la méme malgré ces différences de quantité d’hydrogeéne. Il évoque
la possibilité de présence d’un gradient thermique qui pourrait induire les mémes effets
observés (contrainte maximale plus élevée, allongements répartis et a rupture plus faibles
en conditions anisothermes).

Les données actuellement disponibles dans la littérature sont insuffisantes pour identifier les
effets éventuels d'un chargement anisotherme sur le comportement mécanique de la gaine
en traction axiale. Le découplage de ces deux paramétres (hydruration et effet anisotherme)
en réalisant des essais anisothermes sur le matériau non hydruré nous permettra de mieux
comprendre 'effet de la vitesse de chauffage.

L’effet de d’'une rampe de température lors des essais de fluage en pression interne sur le
Zircaloy-4 a été abordé dans quelques études (Emery et al., 1971), (Chung et al., 1977).
Pour des faibles pressions (200 psi soit 13,78 bar) et vitesses de chauffage (22 F.s71), la
température ne serait pas suffisamment élevée pour induire un ballonnement au bout de 30
secondes. Pour des vitesses plus élevées (93 F.s™1), la température atteinte au bout de 30
secondes est plus grande (1575 F) et pourrait ainsi causer un ballonnement plus important
(33 %) (Emery et al., 1971). La Figure 2.23 donne un premier lien entre des vitesses de
chauffage (jusqu’a 85 “C.s~! environ) et la déformation maximale circonférentielle atteinte
a 1'éclatement pour plusieurs pressions (jusqu’a 172 bar). Pour chaque niveau de pression,
il existe une vitesse de chauffage critique qui implique une déformation circonférentielle
maximale. Ce pic de déformation se produit & des vitesses de chauffage d’autant plus élevées
que la pression est faible.
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F1GURE 2.23: Déformation circonférentielle Vs vitesse de chauffage pour le Zircaloy-4 testé
sous helium (Emery et al., 1971)

Pour les essais réalisés a grandes pressions (80 bar) et vitesses de chauffage (81,1 “C.s™1),
les tubes éclatent instantanément avec une faible déformation (Khan et al., 2014). Une vi-
tesse de chauffage élevée favorise une rupture se produisant plus tot dans le temps pour une
déformation plus faible (Emery et al., 1971), (Erbacher et al., 1982). La méme tendance
est retrouvée dans la Figure 2.24 (a.), les auteurs observent un premier pic de déformation
entre 800 et 850 °C 4 115 “C.s~!. Des essais 4 5 °C.s~! et 55 °C.s~! ont donné une évolution
similaire de la déformation en fonction de la température (Figure 2.24 (b.)).

La Figure 2.24 (a.) montre également que toute la déformation a pratiquement lieu aprés
Iinstabilité plastique. Plus la vitesse de chauffage est faible, plus le déclenchement de I'insta-
bilité plastique est retardé dans le temps (Khan et al., 2014). Pour une vitesse de chauffage
initiale de 115 °C.s~!, la diminution de la vitesse de déformation circonférentielle entre 850 et
950 °C est expliquée par les auteurs par une plus faible vitesse de chauffage qui accompagne
la transformation de phase o — . Son augmentation de nouveau vers 970 °C est due & une
vitesse de chauffage supérieure dans la phase B et aux hautes températures atteintes (Chung
et al., 1977). L’effet des vitesses de chauffage sur la cinétique de transformation de phase

sera présenté dans la suite.
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FIGURE 2.24: Evolution de la déformation circonférentielle équivalente en fonction de la
température sur des tubes en Zircaloy-4 (a.) et I'effet des vitesses de chauffage sur la
température a rupture (b.) (Chung et al., 1977)

Pour mesurer les effets de la vitesse de chauffage sur le comportement du matériau, les vi-
tesses testées dans I'étude de (Emery et al., 1971) et (Chung et al., 1977) sont regroupées
sur la Figure 2.24 (b.). Il semble que les déformations a rupture ne sont plus dépendantes
des vitesses de chauffage a partir de 920 “C. Le pic de déformation circonférentielle est plus
prononcé et est décalé vers les basses températures quand la vitesse de chauffage diminue.
Cette constatation est cohérente avec les résultats de (Johnston, 1977), (Erbacher et al.,
1982), (Rosinger, 1984), (Khan et al., 2014) et (Suman et al., 2016) obtenus pour des vi-
tesses de chauffage comprises entre 1 et 175 “C.s~!. Pour des tubes pressurisés en Zircaloy-2,
plusieurs données de la littérature ont été recensées pour montrer la présence d’un minimum
de ductilité autour d’une température de rupture de 890 “C (Healey et al., 1976). Cette
température de rupture a ductilité minimale augmente avec la vitesse de chauffage ce qui
est aussi cohérent avec la Figure 2.24 (b.).

Au cours d’un essai de traction circonférentielle isotherme, deux pics existent aussi sur la
courbe qui donne I'évolution de la déformation circonférentielle a rupture en fonction de la
température. Ces pics se déplacent vers les hautes températures quand la vitesse de déforma-
tion augmente (Figure 2.25) (Lee et al., 2001). Des essais anisothermes & différentes vitesses
de déformation nous permettront d’identifier les effets couplés de la rampe de température
et de la vitesse de déformation sur la déformation a rupture.
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FIGURE 2.25: Variation de la déformation a rupture en fonction de la température et la
vitesse de déformation (Lee et al., 2001)

Selon (Chung et al., 1977), le durcissement du matériau augmente avec la vitesse de dé-
formation parce que le temps réservé pour la relaxation et la recristallisation est nettement
inférieur. Une température plus élevée est donc nécessaire pour atteindre le méme niveau
de déformation. Les auteurs citent également un effet éventuel des vitesses de chauffage sur
la transformation de phase; la fraction de phase o qui existe pour une température donnée
avant 'équilibre o./a+ B est plus importante au cours des essais & hautes vitesses de chauf-
fage.

Des modéles existent également pour prédire la température d’éclatement (Figure 2.26) en
fluage anisotherme sur les alliages de zirconium en général (Rashid, 1987), et en particu-
lier sur le Zircaloy-2 (ARAI et al., 1987), le Zircaloy-4 (Rosinger, 1984), (Toscano et al.,
1980), (Ferner et Rosinger, 1985), ou encore sur les aciers inoxydables 3161 (Straalsund
et al., 1975).
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FIGURE 2.26: Dépendance de la vitesse de chauffage a la température d’éclatement (a.) et
prédiction de la pression d’éclatement durant le fluage anisotherme (b.) (ARAT et al., 1987)

La Figure 2.26-(b.) illustre la prédiction de la température d’éclatement & plusieurs vitesses
de chauffage. On peut imaginer que la courbe qui correspond au cas isotherme est située
le plus a gauche du graphique. Pour une méme température d’éclatement le chargement
anisotherme implique une contrainte circonférentielle plus élevée. En général, les modéles
établis dans ces travaux sont basés sur le paramétre de Larson-Miller.

LMP = T (logt;+C) (2.6)

Ou T est la température absolue (K), 7 est le temps & la rupture (heure) et C est une
constante matériau souvent choisie arbitrairement égale a 20. La durée de vie ou Life-Fraction
en anglais est tirée de (Straalsund et al., 1975) et est donnée par :

*

. —2,303LMP
Life — Fraction = (IOZO/T)/ exp(’#)dT (2.7)
T
Pour une rampe linéaire de température :
T=Ti+T. (2.8)

Avec :
Ti : La température initiale (K)
T* : La température d’éclatement (K)
T : La vitesse de chauffage (K/heure)
L’équation 2.7 permet, par intégration jusqu’a I’éclatement, de convertir des données expé-
rimentales comme celles présentées dans la Figure 2.26 (b.) en valeurs de LMP. Ensuite, une
corrélation est établie entre ces valeurs de LMP et la contrainte nominale circonférentielle
qui est donnée par :

G:P(D0+D1)/4W (2.9)
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Ou o est la contrainte nominale circonférentielle (MPa), P est la pression (MPa), w est
’épaisseur initiale (mm), Dy est le diamétre extérieur initial (mm) et D; est le diamétre
intérieur initial (mm).

Une fois que cette corrélation est établie (courbes contraintes - LMPs), on peut prédire,
pour une contrainte circonférentielle donnée, la température d’éclatement en conditions
anisothermes ou le temps a ’éclatement en conditions isothermes.

Le chargement anisotherme peut également avoir des effets sur la microstructure du matériau
puisqu’elle agit sur la cinétique de changement de phases (Kaddour, 2004), (Frechinet, 2001),
(Sell et Ortlieb, 2002) et la cinétique de recristallisation (Hunt et Schulson, 1980), (Sills et
Holt, 1979), (Dunlop et al., 2007). L’effet est similaire ; plus la vitesse de chauffage est élevée,
plus la température initiale de changement de phase ou de recristallisation est augmentée.
Leffet des vitesses de chauffage sur la transformation de phase (jusqu’a 100 "C.s~!) est
pris en compte a travers des modéles métallurgiques comme le modéle EDGAR (Portier et
Brachet, 2003), (Parrot, 2016), (Forgeron et al., 2000).

Le modéle de transformation de phase EDGAR est basé sur celui de (Holt, 1980) qui a été
modifié pour étre appliqué au cas des aciers martensitiques (Brachet et al., 1998) puis au
cas des alliages de zirconium.

La Figure 2.27 montre que le processus de transformation de phase o — [ est de plus en
plus retardé avec I’augmentation de la vitesse de chauffage. Cependant, le déroulement du
processus reste pour l'instant inconnu pour des vitesses beaucoup plus élevées caractéristiques
du chargement lors d’un RIA.
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FIGURE 2.27: Evolution de la transformation de phase (o« — B) expérimentale et calculée
pour le M5™ sous plusieurs vitesses de chauffage (Forgeron et al., 2000)

L’effet des rampes de températures sur le processus de recristallisation a été étudié dans le
cadre des travaux de (Hunt et Schulson, 1980). En conditions isothermes, la recristallisation
du matériau commence vers 800-850 K (527-577 °C) et elle s’achéve a 950 K (677 °C). Il s’est
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avéré que des rampes de 25 K.s~! retardent le déclenchement du processus de recristallisation.
Pour cette vitesse de chauffage, la recristallisation démarre & 900 K et s’acheéve a 1020 K
environ (Hunt et Schulson, 1980). La vitesse de 0,5 K.s~! de la Figure 2.28 donne des résultats
similaires a ceux obtenus en conditions isothermes.
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FIGURE 2.28: Résultats de recristallisation en conditions anisothermes (Hunt et Schulson,
1980)

La fraction du Zircaloy-4 non recristallisé a été calculée & partir de mesures de micro du-
reté et a été vérifiée par des mesures issues de la microscopie électronique en transmission.
Les courbes de prédiction de la fraction du matériau non recristallisé F' sont obtenues par
I'application du modéle suivant (Hunt et Schulson, 1980) :

dFf

T —K.exp(—g).F (2.10)

RT
Avec :

K =2,08.10'"® 57! une constante
Q = 345,465 kJ.mol~!; I'énergie d’activation
R =28,314 J.mol~' . K~!: la constante des gaz parfaits

Il existe dans la littérature d’autres modéles décrivant le processus de recristallisation comme
le modéle Johnson-Mehl-Avrami-Kolmogorov (JMAK). D’autres sont encore plus complexes
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et tiennent compte des effets de restauration statique, la recristallisation et la croissance
de la taille des grains (Dunlop et al., 2007). En conditions isothermes, le processus de
recristallisation ne dépend pas seulement de la température, mais du temps de maintien
également (Legras, 1999). Cet aspect a été aussi étudié dans (Lee, 1970a), la recristallisation
a été étudiée a températures constantes avec des temps de maintien différents (64 heures,
16 heures, 4 heures, et 15 minutes). Les résultats ont été par la suite modélisés (Sills et
Holt, 1979) en adoptant le formalisme présenté dans I’équation 2.10 mais avec un jeu de
paramétres différents. Les résultats montrent un décalage avec le temps de maintien. En effet,
la courbe donnant I’évolution de la fraction non recristallisée en fonction de la température
se décale vers les basses températures quand le temps de maintien augmente. Selon la vitesse
de chauffage appliquée, la gamme de température située entre 700 et 1100 “C semble étre
la plus impactée par les effets d’'un chargement anisotherme. La Figure 2.29 montre que
pour une méme température d’éclatement la contrainte calculée a rupture augmente avec

la vitesse de chauffage surtout dans le domaine biphasé comme ce qui est observé dans la
Figure 2.26-(b.).
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FIGURE 2.29: Evolution de la contrainte d’éclatement en fonction de la
température (Erbacher et al., 1982)

Cet intervalle de température serait également le plus impacté par la recristallisation retar-
dée dans le cas de fortes vitesses de chauffage, ou encore par la transformation de phase
retardée dans le cas de faibles vitesses de chauffage.

Dans cette partie, peu de données traitant des effets d’un chargement anisotherme sur le com-
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portement du gainage ont été présentées. Ces résultats sont intéressants mais ils s’appliquent
plutot a la phase DNB! du RIA (traction circonférentielle et fluage en pression interne) qu’a
la phase de PCMI 2. Les essais de (Yueh et al., 2011) ne permettent pas de tirer suffisamment
d’informations a cause de la complexité d’interprétation en présence d'un matériau hydruré.
Le chargement est trés court dans le temps et 1’évolution de la température au cours de 1'essai
n’est pas assez importante pour pouvoir dégager des effets anisothermes. Des essais aniso-
thermes sur matériau vierge avec des évolutions importantes de la température au cours des
essais permettront d’améliorer notre compréhension du phénoméne. Quelques études sur la
restauration ont été également présentées, elles ont principalement montré que les processus
de restauration ou de recristallisation sont fortement dépendants de la vitesse de chauffage
(en conditions anisothermes) et du temps de maintien (en conditions isothermes).

2.6 Evolutions microstructurales en service

Au cours du fonctionnement du réacteur, les gaines de combustibles sont exposées a l'irra-
diation, a 'oxydation et & 'hydruration par le fluide caloporteur. Ce sont des conditions
trés séveres qui dégradent progressivement 1’état des gaines dans le réacteur. Ces paramétres
peuvent avoir un impact important sur le comportement de la gaine combustible en RIA
selon la durée du séjour du matériau dans le réacteur. Dans cette partie, on abordera princi-
palement les effets de ces paramétres sur les propriétés mécaniques du matériau de gainage.

2.6.1 L’irradiation

Au cours du fonctionnement du réacteur, la gaine combustible est traversée par un flux
neutronique résultant des réactions de fissions. Une partie de ce flux interagit avec le matériau
de gainage : ¢’est 'irradiation. Elle a lieu suite aux interactions élastiques entre les neutrons
rapides de forte énergie et les atomes positionnés sur les sites de la maille cristalline. Ces
derniers peuvent étre éjectés de leur site en formant des lacunes et /ou des interstitiels jusqu’a
la création des boucles de dislocations interstitielles et lacunaires (Griffiths et al., 1996).
Ces atomes peuvent également interagir avec d’autres atomes si leur énergie est toujours
supérieure a l’énergie de déplacement des autres atomes (Schéffler, 1997). Ce phénoméne
est appelé cascade de déplacement des atomes et c’est ce déplacement qui est quantifié par
une valeur souvent utilisée pour mesurer 'endommagement par irradiation : le déplacement
par atomes (dpa). La fluence est I'unité utilisée pour quantifier I'irradiation du matériau,
elle est exprimée par le rapport de nombre de neutrons ayant pénétrés dans le matériau
sur la durée de lirradiation par unité de surface. Pour une fluence d’environ 2.10% n.m=2,
’endommagement est de ordre de 4 dpa pour un alliage de zirconium (LeSaux, 2008).

1. DNB : Departure from Nucleate Boiling (crise d’ébullition)
2. PCMI : Pellet Clad Mechanical Interaction
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FI1GURE 2.30: Effet de la fluence sur les propriétés en traction du Zircaloy-4 & hautes
températures (320-360 “C) (Higgy et Hammad, 1972)

L’irradiation endommage la gaine par la création de ces défauts ponctuels, ou de boucles de
dislocations réduisant ainsi la ductilité (Garde, 1989), (Garde et al., 1996), (Yagnik et al.,
2005). La déformation plastique n’est plus homogéne. Les boucles de dislocations créées
aprés I'irradiation entrainent un durcissement du matériau qui se traduit par ’augmentation
de la contrainte d’écoulement (Figure 2.30) (Higgy et Hammad, 1972), (Northwood et al.,
1977), (Onimus et al., 2006), (Kim et al., 2009). Cette structure peut étre restaurée aprés un
recuit & une température supérieure a la température d’irradiation. Aprés recuit, la densité
des boucles de dislocations diminue, mais leurs tailles augmentent (Ribis et al., 2010).
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FIGURE 2.31: Rapports, en fonction de la température de recuit, des contraintes maximales
mesurées a 300 “C en traction plane circonférentielle et en traction axiale sur des gaines en
Zircaloy—4 non irradiées pour plusieurs teneurs en hydrogéene et des gaines irradiées a
10%° n.m~2 (Yagnik et al., 2005)

La texture est peu affectée par Iirradiation (Fandeur, 2001), elle n’évolue quasiment pas.
L’irradiation permet aussi de dissoudre les phases de Laves dans la matrice. Elle engendre
une amorphisation de la majorité des précipités d’une maniére progressive en fonction de
leurs tailles (Herring et Northwood, 1988), (Griffiths et al., 1996), (Garzarolli et al., 1996),
(Motta et al., 1996). La Figure 2.31 montre que l'irradiation tend a diminuer l’anisotropie
du matériau.

2.6.2 L’oxydation

L’oxydation est une conséquence immédiate de I'interaction de la gaine avec ’eau du circuit
primaire et elle se fait selon la réaction suivante :

Zr+2H,0 — ZrO> +2H, (2.11)
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Plus la température est élevée, plus la cinétique de formation d’une couche d’oxyde est ra-
pide et ’épaisseur de cette couche se développant en surface est importante. L’oxydation est
plus importante dans les phases accidentelles présentant une température trés élevée comme
la phase Post-DNB en RIA ou la phase de maintien avant trempe en APRP augmentant le
risque de rupture fragile de la gaine. La couche d’oxyde formée en périphérie externe nuit
a la capacité d’échange thermique de la gaine. En général, il existe trois formes polymor-
phiques d’oxyde, mais en se placant dans la plage de température caractéristique du RIA,
une seule phase d’oxyde est présente. C’est la phase oo —ZrO, stable jusqu’a 1205 “C environ.
La Zircone (ZrOy) se forme sur la périphérie de la gaine avec libération de I’hydrogéne. Des
hydrures précipitent et s’accumulent aussi au niveau de U'interface entre la couche d’oxyde
et le métal favorisant ainsi I'accélération de la réaction d’oxydation du matériau de gainage.
Cette accélération est aussi favorisée par la teneur en étain, par la dissolution et ’amorphisa-
tion des phases de Laves et par la température (Blat et al., 2000). La couche d’oxyde est un
obstacle pour le transfert de chaleur entre la gaine et 1’eau du circuit primaire parce qu’elle a
une faible conductivité thermique (environ dix fois moins que la gaine). Cependant, du fait de
sa moindre conductivité thermique, elle pourrait retarder 'activation de la crise d’ébullition
au cours de la seconde phase de 'accident d’injection de réactivité. Durant son sé¢jour dans
le réacteur, la Zircone commence a se dégrader en présentant des porosités sur 'interface
extérieure (oxyde/eau) jusqu’a I'apparition de quelques fissures qui peuvent entrainer une
desquamation qui est un détachement de la couche poreuse externe qui se produit quand
I’épaisseur de la Zircone dépasse 100 um en fonctionnement normal. Cela engendre une élé-
vation du gradient de température qui peut atteindre 30 “C entre une région desquamée et
une autre non desquamée pour une dégradation de 100 um d’épaisseur (LeSaux, 2008). La
desquamation génére une zone froide vers laquelle migre I’hydrogéne dissous dans la phase
o-Zr formant ainsi un blister d’hydrures. Dans la premiére phase du RIA, la desquamation
conduit aussi & une déformation non uniforme de la gaine (ovalisation) et elle augmente la
probabilité d’occurrence de la crise d’ébullition sous 'effet du gradient de température entre
les zones desquamées et non desquameées.

La desquamation se produit quand I’épaisseur de la couche d’oxyde dépasse une valeur seuil
ou sous l'effet de la déformation du matériau. Les essais CABRI REP-Na ont démontré que
cette desquamation de la couche d’oxyde peut avoir lieu a des faibles déformations résultant
d’un état de chargement biaxial (Papin et al., 2007). En effet, 'essai CABRI REP-Na 4
a montré, sous l'effet de la déformation, une desquamation d’une gaine ayant une épais-
seur d’oxyde de 80 um pour une déformation de 0,4 %. Les débris issus de la desquamation
partent dans I'eau du circuit et peuvent donc réduire le flux de circulation de I'eau allant
méme jusqu’a boucher les canalisations (Schmitz et Papin, 1999).

Des observations des faciés de rupture obtenus suite a des essais de traction montrent des
zones enrichies en oxygéne présentant un aspect de clivage ce qui conduit a conclure que I’oxy-
géne, méme s’il augmente la contrainte d’écoulement, réduit la ductilité du matériau (Grange,
1998). Les ruptures restent ductiles au niveau du cceur du matériau.



2.6 Evolutions microstructurales en service 47

L’oxydation a aussi des effets considérables sur les propriétés mécaniques du matériau. Pour
une épaisseur d’oxyde de 100 um, la résistance mécanique du matériau et la ductilité dans le
sens circonférentiel diminuent de 40,5 % et 22,1 % respectivement par rapport & un échan-
tillon recuit sous vide (Kim et al., 2006).
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FIGURE 2.32: Comportement en traction circonférentielle du matériau oxydé a 900 et
1100 “C pour différents temps d’exposition (Shriwastaw et al., 2017)

La Figure 2.32 montre les effets de 'oxydation sur le comportement du matériau lors d’es-
sais de traction circonférentielle. Les échantillons ont été oxydés en vapeur pour des durées
différentes de maintien et a plusieurs températures dans la gamme 900 — 1200 "C. La limite
élastique et la résistance mécanique du matériau augmentent dans un premier temps avec la
température d’oxydation. Dans un second temps, on constate une décroissance de ces deux
propriétés toujours en fonction de la température d’oxydation. La ductilité du matériau dé-
croit d'une facon continue avec la température d’oxydation.

L’effet de 'oxydation en conditions anisothermes lors des essais d’éclatement sur tubes en
Zircaloy-4 a été étudié par (Suman et al., 2016), aux faibles températures, une faible vitesse
de chauffage produit une ductilité plus élevée puisque l'effet de 'oxydation reste négligeable.
Aux températures élevées (dans le domaine B), les fortes vitesses de chauffages générent
des déformations plus importantes, tandis que les faibles vitesses de chauffage produisent
des faibles déformations a I’éclatement entrainant des ruptures plus précoces des gaines.
En effet, il existe une température critique pour laquelle la gaine devient trés fragile locale-
ment sous 'effet de 'oxydation et elle rompt sans déformation ou contrainte supplémentaire.
Pour des vitesses de chauffage élevées, cette température critique se décale vers les hautes
températures ce qui entraine une déformation a rupture plus importante.
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2.6.3 L’hydruration

Au cours de la réaction d’oxydation (Equation 2.11), il y a libération de ’hydrogéne : une
grande partie est libérée dans I'eau et une faible proportion (10 & 20 %) est absorbée par le
métal. La quantité d’hydrogéne introduite dans le matériau est proportionnelle a 1’épaisseur
de la couche de Zircone (Schmitz et Papin, 1999). La solubilité de cet élément dans les
alliages de zirconium est limitée, mais elle croit avec la température (nulle & température
ambiante et égale & 125 ppm a 350 “C) (Menibus, 2012).

L’hydrogéne diffuse vers les zones ol sa concentration est la plus faible, la contrainte
hydrostatique est la plus élevée et la température est la plus basse; c’est pour cette raison
qu’il se dirige en général vers 'extérieur des gaines. Dans cette zone, la limite de solubilité
de ’hydrogéne dans le métal est plus faible, il y a donc une précipitation plus rapide et
formation de rims d’hydrures : c¢’est une couche externe épaisse formée par accumulation

5TM

d’hydrures. Ceci est vrai pour le Zircaloy-4 et le Zirlo™ mais pas pour le M qui s’oxyde

et s’hydrure peu.

Lorsque les hydrures sont disposés parallélement & la direction principale de sollicitation, ils
participent au renforcement du matériau (LeSaux, 2008), (Kim et al., 2006). C’est un effet
composite : les hydrures sont plus durs que la matrice a température ambiante, mais leur
influence devient moins importante avec 'augmentation de la température.

La Figure 2.33 montre I'influence de la concentration d’hydrogéne sur la résistance mécanique
du matériau & température ambiante. A cette méme température, la ductilité du matériau
décroit avec 'augmentation de la concentration en hydrogéne. Cette diminution de ductilité
est d’autant plus prononcée que la vitesse de déformation est grande (Kim et al., 2006).
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FIGURE 2.33: Effet de la teneur en hydrogéne sur le comportement en traction d’une tole
en Zircaloy-2 (Evans et Parry, 1966) (a.) et effet de I'Hydrogéne sur la résistance
mécanique circonférentielle du Zircaloy-4 & température ambiante (Kim et al., 2006) (b.)

La desquamation de la Zircone, facilitant I'accés du réfrigérant, induit une zone localisée avec
une température plus faible. I’hydrogéne dissous dans le métal migre progressivement vers
cette zone et forme des blisters d’hydrures (hydrures de zirconium) de quelques millimétres
de diameétre.

La Figure 2.34 montre que la ductilité du matériau décroit progressivement avec la profon-
deur d’un blister d’hydrure. La ductilité chute progressivement jusqu’a 100 um d’épaisseur
d’hydrure puis demeure quasi-constante au-dela de cette valeur (Motta et Chan, 2012), (Pier-
ron et al., 2003).
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(Garde et al., 1996) ont montré que la fragilisation du matériau par les hydrures dépendait
de la distribution de ces derniers dans la matrice de Zircaloy. En effet, une fraction volumique
locale des hydrures donne une meilleure corrélation par rapport a la ductilité qu'une moyenne
de concentration d’hydrogéne. Macroscopiquement parlant, pour deux matériaux ayant la
méme concentration moyenne en hydrogéne, le plus fragile serait le matériau présentant les
concentrations locales d’hydrogéne les plus élevées.

2.7 Comportement mécanique et modélisation

Dans cette partie, nous nous intéressons uniquement aux aspects macroscopiques du com-
portement du matériau de gainage et de sa modélisation. Cette thése étant dédiée a I'étude
du comportement macroscopique de la gaine en transitoire thermomécanique, les modéles de
comportement microscopiques ne seront pas abordés. Concernant 1’écrouissage du matériau,
la contrainte d’écoulement se décompose en deux composantes : une composante isotrope R
et une composante cinématique X.

G=R+X (2.12)

La composante isotrope ou effective traduit la dilatation homothétique de la surface de
charge. L’écrouissage cinématique ou interne peut étre mis en évidence par un essai cyclique
effectué dans la méme direction de chargement en sollicitant alternativement en traction et
en compression (effet Baushinger). En effet, la valeur absolue de la contrainte d’entrée en
plasticité n’est pas égale a la limite d’écoulement dans le sens opposé. La notion de contrainte
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isotrope est liée aux interactions a courtes distances et ce sont des interactions non sensibles
a l'histoire du chargement du matériau. Il s’agit simplement de l'influence des obstacles
ponctuels rencontrés par les dislocations et dont la distribution est aléatoire. Le franchisse-
ment de ces obstacles nécessite 'intervention des mécanismes thermiquement activés d’ou la
dépendance de la contrainte a la température. La contrainte cinématique est reliée aux inter-
actions a longues distances sensibles a I’histoire du chargement du matériau, la présence des
hétérogénéités dans la structure induit une augmentation de 1’énergie nécessaire pour fran-
chir ces obstacles ce qui entraine par la suite un durcissement asymétrique (Bosso, 2015).
En plus de cet aspect cinématique (MacEwen et al., 1981), (Christodoulou, 1989), (Bosso,
2015), (Sedlacek et Deuble, 2016), le matériau présente une réponse fortement reliée a la vi-
tesse de déformation, quelle que soit la température. A 25 et 250 °C, (Doan, 2009) a constaté
une augmentation de la contrainte de 30 MPa lorsque la vitesse de déformation est multi-
pliée par 10. L’écrouissage semble toutefois étre indépendant de la vitesse de déformation
pour une tole en Zircaloy-4 détendu. La limite élastique augmente aussi avec la vitesse de
déformation.

Plusieurs modéles de comportement existent dans la littérature, ils ont été développés pour
prendre en compte les effets indépendants ou couplés de ces différents paramétres qui dé-
terminent le comportement du matériau de gainage (température, vitesse de déformation,
anisotropie, hydruration, oxydation...).

Le modéle employé actuellement par EDF pour la modélisation du comportement du
Zircaloy-4 détendu en conditions de RIA est le modéle Crocodile-RIA. Il s’agit d’une loi
de type Lemaitre-anisotrope. Le modéle Crocodile-RIA est implanté et utilisé dans le code
de calcul SCANAIR (développé par 'TRSN). L’anisotropie est prise en compte par 'intermé-
diaire d’une matrice de Hill, indépendante de la température et de la fluence, déterminée au
cours des travaux de (Schéffler, 1997) et basée sur un critére orthotrope incompressible. Les
coefficients de la matrice doivent étre déterminés d’une facon trés précise, car de trés faibles
écarts ménent & de grandes différences sur les courbes de contrainte-déformation. Le modéle
a été identifié sur tubes et il tient compte de I'influence de I'irradiation et de la température
a travers les paramétres de la loi. Comme c’est le cas pour la majorité des études, la défor-
mation totale est la somme de la déformation élastique et de la déformation viscoplastique

(inélastique).
g =g'+¢e7 (2.13)
La régle de normalité s’écrit :
¢"=¢Mg/G (2.14)
Avec :
G

)i (2.15)
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G est la contrainte équivalente de Hill (Hill, 1950) et elle s’écrit :

6=,/6:M:c (2.16)

M est la matrice d’anisotropie de Hill qui vérifie 'incompressibilité :

My My, M3
My, My My 0
M = Mz My Mss (2.17)
- My
0 Mss

(1=r,2=0,3=2)

Avec :

My+Mpp+Mi3=0
My +My» +My =0 (2.18)
M3 +My3+M33 =0

Il existe deux versions de cette loi de comportement ; une pour le matériau vierge et une
deuxiéme pour le matériau irradié. L’influence de I'irradiation est prise en compte via une
variable d’endommagement comme c’était le cas pour la loi DRS. Ce modéle a été développé
dans (Delobelle et al., 1996b), (Delobelle et al., 1996a), (Schiffler et al., 1999). Le modéle
DRS est un modéle viscoplastique avec variables internes. Il introduit 4 matrices d’ordre 4 :
[M], [N], [Q] et |[R]. Chaque tenseur a la méme symétrie que la matrice d’anisotropie [M]
qui vérifie toujours I'incompressibilité (Equation 2.18). Ces tenseurs permettent de prendre
en compte les effets de I'anisotropie; [N] a un impact direct sur les directions d’écoulement,
[N] intervient sur les parties linéaires de I’écrouissage cinématique, |Q| et [R] agissent sur
la restauration dynamique et statique. Le tenseur de déformation se décompose en deux;
une partie élastique et une partie viscoplastique (Equation 2.13). Le tenseur de déformation
élastique s’écrit :

1+9 _ ©
&= Cricla (2.19)
E E

Id est le tenseur identité d’ordre 3. Le tenseur de déformation viscoplastique est donné par :

3_M G —ao
&P = —e=—(j 7) (2.20)
2 §-qa
Avec :
_ o — n*
¢ = &o{sinh(——)} (2.21)
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¢, N et n* sont les paramétres visqueux qui permettent de réguler 'influence du temps sur
le comportement. La formulation en sinus hyperbolique (Equation 2.21) permet d’avoir une
non-linéarité plus forte que la formulation directement dépendante du tenseur de contrainte
(Equation 2.16). o est le tenseur des contraintes, g/ est le tenseur de contrainte déviatorique
et g/ est la variable cinématique d’écrouissage déviatorique. Ils sont donnés par :

/ 1
c =g—§ld’gld (2.22)
, 1,
o =0 — §Id old (2.23)
—_— 3 / / / !/
G—OC:\/E(Q —o):M:(c—a) (2.24)

La composante cinématique déviatorique comporte un terme linéaire ainsi qu’un terme de
rappel (Armstrong et Frederick, 1966). Les 3 variables d’écrouissage cinématique sont don-
nées par :

¢ =pCrNer-Q@-o")E-f@NRS (2.25)
Avec :
a mo a mi
f@) = (rm(—) —+rm(—) ) pour le Zircaloy-4 détendu (2.26)
(0.4} (0.47)
o) pl(% Y NE?—Q (V- @) F) (2.27)
6@ = pz(% Y*N&”-Qa® &) avec : a¥y=0; k=1;2 (2.28)

Dans ces équations o = ,/% o iR :a: et Y représentent la somme des contributions des

différentes variables scalaires a 1’écrouissage total du matériau comme 'augmentation de
la densité de dislocations par exemple. L’identification du modéle a été réalisée a 350 "C
pour le Zircaloy-4 détendu et recristallisé (Delobelle et al., 1996a) dans un premier temps.
Ensuite, le modéle a été étendu a 400 “C avec une prise en compte des effets de l'irradiation a
travers une variable d’endommagement qui dépend de la fluence (Schéffler et al., 1999). Le
modéle permet de simuler des essais uniaxiés et biaxiés de traction, fluage et relaxation. Il
est actuellement implémenté dans Code ASTER® (www.code-aster.org). Ce modéle a été
repris dans les travaux de (Bosso, 2015) pour la modélisation du comportement d’une téle en
Zircaloy-4 recristallisé a 20 et 250 °C. (LeSaux, 2008) a présenté un modéle de comportement
anisotrope viscoplastique sans contrainte seuil. Comme pour le modéle Crocodile-RIA, la
déformation totale est décomposée en deux composantes. La composante élastique suit une
loi de Hook classique (Equation 2.19). L’anisotropie plastique est prise en compte par une


www.code-aster.org
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matrice de Hill (Hill, 1950) dont les composantes de cisaillement sont considérées isotropes
(Myg = M), = My, = 1,5). Le tenseur de vitesse de déformation plastique obéit a la régle de
normalité exprimée a l'aide d’un potentiel viscoplastique dont dérive le tenseur vitesse de
déformation viscoplastique :

14+m
Q= — 2.2
mm+1ﬂ (2.29)
oQ Joy o
=35 =Pa — PHg- (2.30)

Ou m est la sensibilité a la vitesse de déformation, n est le coefficient de viscosité non linéaire
et po est la vitesse de déformation de référence prise égale a 1 s~!. Une loi puissance est
employée pour décrire I’évolution de la déformation viscoplastique cumulée :

ou(o,T,0;) Gy
n (p7 Tv q)l ) &)

La matrice d’anisotropie de Hill est directement dépendante de la température et de I'ir-

P = po( (2.31)

radiation. Ces effets sont également pris en compte & travers les paramétres d’écrouissage :
m, L, et K. Le modéle est identifié pour simuler des essais de 'ambiante jusqu’a 1100 "C et
pour des vitesses de déformation comprises entre 3.107* et 5 s~!, et il est implémenté dans
le code éléments finis CAST3M® (www-cast3m.cea.fr). D’autres lois de comportements
existent également dans la littérature, mais notre choix s’est porté sur la loi Crocodile-RIA
pour le travail de modélisation de nos essais. Cette loi est disponible chez EDF au format
Mfront (Helfer et al., 2015) et elle a été identifiée sur des essais couvrant la plage 280 —
980 “C. La loi Crocodile-RIA semble alors la plus adaptée pour la modélisation des nos es-
sais anisothermes ol une large gamme de températures sera parcourue au cours de I’essai.
De plus, nos expériences ne comportent pas d’essais cycliques, on n’aura pas donc besoin
d’un modéle qui tienne compte de la nature cinématique de 'écrouissage comme le modéle
DRS (Delobelle et al., 1996a), (Schéffler et al., 1999). L’utilisation de ce dernier est en plus
limitée en température.

2.8 Critéres de rupture pour le RIA

Les études s’intéressant a la rupture de la gaine combustible en situations normales ou
accidentelles jouent un role important pour 'amélioration des critéres de siireté des réacteurs
nucléaires. La dégradation de I’état du matériau de gainage est reliée principalement a trois
paramétres : la corrosion, 'hydruration et 'endommagement par irradiation. Les effets
considérables de ces paramétres sur la gaine ont été rappelés précédemment. Les critéres
de rupture sont alors souvent exprimés en fonction de ces parameétres et de leurs évolutions
avec la durée de séjour dans le réacteur. L’objectif actuel est de mieux comprendre les
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phénomeénes.

A ce jour, les critéres établis sont des critéres de sireté empiriques (en enthalpie) basés
uniquement sur l'interprétation des résultats d’essais intégraux. Les critéres analytiques
de rupture sont souvent exprimés en fonction de la déformation & la rupture ou la densité
d’énergie de déformation (DED) a la rupture en se basant sur des résultats expérimentaux
vérifiant les conditions suivantes en PCMI :

— Un chargement en déformation circonférentielle imposée de I'ordre de 0,1 — 5 s71.
— Une température comprise entre 300 et 600 "C

— Un temps de chargement rapide (quelques dizaines de millisecondes)

— Propagation des fissures radiales et axiales

— Nature du chargement : compris entre un état de déformation plane suivant la
direction circonférentielle et un état de biaxialité entre déformation circonférentielle
et déformation axiale

Pour les critéres de rupture reposant sur la déformation a la rupture deux mesures sont
proposées :

— Une déformation moyenne dans la zone utile de I'éprouvette et qui définit une
déformation limite (Daum et al., 2002). Ce critére présente quelques inconvénients
comme la localisation de la déformation suite aux arréts des fissures (dans les
blisters d’hydrures par exemple) entrainant une surestimation de la déformation et
sa validité en chargement imposé uniquement alors qu’on peut avoir un chargement
en déformation imposée tel que c’est le cas en RIA.

— Une déformation a rupture locale (rupture en striction) (Jernkvist, 2003). Ce critére
est non justifié expérimentalement et indique que la biaxialité est moins pénalisante
que l'uniaxialité ce qui n’est pas vrai d’aprés les études de (Yunchang et Koss,
1985), (Nakatsuka et Hayashi, 1982) et (Miyamoto et al., 1976).

La densité d’énergie de déformation (DED) (Sunderand et al., 2004), (Rashid et al., 2000),
(Leclercq et al., 2005) est donnée par la formule suivante :

DED= [ o:de (2.32)
0

Le critére de rupture qui a été employé a EDF R&D pour l'interprétation des essais de
laboratoire est basé sur une densité d’énergie de déformation limite définie par une courbe
enveloppe et représentée par la Figure 2.35 :
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er(T,0,[H],...)
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FIGURE 2.35: DED Vs épaisseur de la couche d’oxyde (Leclercq et al., 2005)

Pendant la phase de PCMI, la sollicition est proche d’une déformation équibiaxiée (Desquines
et al., 2011). Cette condition n’est pas toujours satisfaite lors des essais de laboratoire. Des
fonctions de transfert ont été alors établies pour aller d’un état de chargement uniaxié vers
I’équibiaxialité. A ce critére en DED s’appliquent alors des corrections de biaxialité (Leclercq
et al., 2005) et de vitesse de déformation. La correction de biaxialité est donnée par :

fu =0,568 exp(—0,0011[H]) (2.34)

Avec [H] est la concentration du matériau en hydrogéne. L’allongement total est multiplié
par ce facteur de correction. La correction de vitesse est donnée par :

DED, oy = V".DED (2.35)

Ou m est la sensibilité a la vitesse de déformation du matériau et V = f._fﬂ; Eria =5 s L.
exp
Cette correction de vitesse a été appliquée uniquement pour les essais a faible vitesse de
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déformation.

Ce critére prédit bien les essais CABRI-REP-Na (Sunderand et al., 2004) et il a été développé
pour décrire les ruptures en RIA. Par contre, il ne prend pas en compte les mécanismes
et les modes de rupture (mode I, II, rupture fragile, ...). Il existe aussi d’autres critéres
basés sur la mécanique de la rupture (Desquines et al., 2016), (Desquines et al., 2018),
(Macdonald et al., 2014), (Kuroda et al., 2001), (Grigoriev et al., 1996), (Raynaud et al.,
2007), ou ceux qui reposent sur la déformation totale, la probabilité de survie de la gaine
comme fonction de la profondeur d’une fissure, le modéle & zone cohésive (Perales, 2005),
(Perales et al., 2005), (Perales et al., 2008) ou encore des modéles basés sur la déformation
nécessaire pour faire propager une fissure dans un blister d’hydrures (Pierron et al., 2003).
Cependant, I'utilisation de ces modéles n’est pas trés fréquente en raison des limitations qu’ils
présentent comme la dépendance & la ténacité qui est trés compliquée a déterminer surtout
lorsqu’il s’agit d’une fissure radiale ou axiale sur la surface externe de la gaine. C’est le méme
probléme rencontré lors de l'utilisation des critéres basés sur I'endommagement (Grange,
1998), (Desquines et al., 2005) qui ne sont pas valides pour des forts taux de biaxialité.
Quelques critéres basés sur 'endommagement sont reliés a la densité des porosités dans le
matériau. Ceci peut étre délicat parce qu’au moment de la rupture, la distribution des tailles
de porosité peut étre variable pour une méme densité.

2.9 Conclusions

Ce premier chapitre a constitué un état de 'art pour les travaux de cette thése. Plusieurs thé-
matiques ont été présentées et discutées. Les éléments jugés utiles pour la suite des travaux
ont été repérés. L’étude a été introduite par une explication rapide du fonctionnement d’un
réacteur a eau pressurisée (REP). L’accident d’injection de réactivité (RIA) a été par la suite
présenté en donnant une idée sur les caractéristiques du transitoire ainsi que celles des deux
phases de I'accident (PCMI et Post-DNB). Cette étude bibliographique a mis en évidence
une influence de la vitesse de déformation, de la température et de la vitesse de chauffage
sur les propriétés mécaniques du matériau. L’impact principal de la vitesse de chauffage sur
le matériau consiste en son influence sur les cinétiques de restauration, recristallisation et
de changement de phase. Ces phénoménes sont de plus en plus retardés avec 'augmentation
de la vitesse de chauffage. Cependant, I'effet de ce parameétre reste toujours relié & d’autres
paramétres comme les contraintes ou les pressions appliquées au cours des essais de fluage
anisotherme. La majorité des études anisothermes repérées ont consisté a étudier I'effet du
transitoire thermique sur le comportement a I’éclatement ou en fluage des gaines combus-
tibles. Cependant, les effets de ce paramétre en traction uniaxiale et biaxiale restent peu
étudiés jusqu'a présent. Le matériau de I'étude (le Zircaloy-4 détendu) a été présenté, ses
différentes caractéristiques ont été dégagées. Dans les chapitres qui suivent, on reviendra en
détail sur les caractéristiques détaillées des produits de 1’étude (tubes et toles). Le Zircaloy-4
est marqué par sa forte anisotropie qui résulte de 'effet de plusieurs éléments précédemment
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listés. Sa composition chimique a été¢ donnée, le role de ses ¢léments d’addition et leurs in-
fluences sur le comportement du matériau ont été repérés. Ce travail de thése se limite a
I’étude du matériau et de ses propriétés a 1’échelle macroscopique, pour cette raison, on s’est
limité a I’étude des propriétés mécaniques du matériau ainsi qu’a 'influence des paramétres
environnementaux sur celles-ci. L’évolution microstructurale du matériau en réacteur a été
abordée, I'influence de plusieurs parameétres comme I’hydruration, l'irradiation et ’oxydation
a été expliquée. Pour la partie de modélisation, plusieurs modéles de comportement tirés de
la littérature ont été présentés, le modeéle Crocodile-RIA actuellement employé pour simuler
le comportement du Zircaloy-4 détendu au cours des situations accidentelles de type RIA
est briévement décrit. Ce modéle prend en compte les effets de la température, I'irradiation
et I'anisotropie. Finalement, plusieurs critéres de rupture ont été abordés. En particulier, un
critére en densité d’énergie de déformation (DED) a été présenté.
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Ce chapitre est consacré au premier volet de cette étude, a savoir le développement et la
réalisation des essais uniaxiés anisothermes. Dans un premier temps, on présentera le dispo-
sitif expérimental qui a permis la réalisation des essais ainsi que sa qualification. Ensuite, on
présentera les résultats des essais de traction anisothermes, ils seront discutés et interprétés
d’un point de vue macromécanique. Afin d’interpréter les résultats obtenus lors des essais de
traction, une campagne de traitements thermiques a été menée sur le matériau afin d’étu-
dier les cinétiques de restauration-recristallisation. Les résultats de cette campagne seront
également présentés et discutés. Enfin, une derniére campagne expérimentale sera présentée
pour étudier les effets éventuels d’un chargement thermomécanique sur le comportement
du matériau. La derniére section de ce chapitre est consacrée au travail de modélisation
numérique.

3.1 Matériau et dispositif expérimental

3.1.1 Matériau de I’étude

Dans cette partie, les tubes en Zircaloy-4 détendu employés pour les essais de traction uni-
axiés anisothermes sont présentés. Les lots de matiére sont fournis par Framatome (lots :
35718XC et 33331Y, numeéros de coulée : 250172 et 248207 respectivement) et ils sont réfé-
rencés RND-M-U-801 et RND-M-U-919 dans le magasin EDF. La composition chimique du
matériau est donnée dans le Tableau 3.1 telle qu’elle était définie par le fournisseur.

Elément C Cr Fe @) S Si Sn Zr

Pourcentage
massique

0,0146 | 0,12 0,22 0,12 0,013 0,0099 1,32 Bal.

TABLE 3.1: Spécifications de composition chimique des tubes en Zircaloy-4 détendu

La texture du matériau a été déterminée a partir des figures de poles du matériau obtenus par
diffraction de rayons X. Cette opération ne pose pas de probléme quand il s’agit d’une tole
ou d’un produit plat. La géométrie tubulaire des gaines rend cette opération plus complexe.
Pour y remédier et partant du fait que la texture représentative du matériau est celle du cceur,
nos tubes d’une épaisseur initiale de 570 pm, ont été amincis (Figure 3.1) de moitié environ
(200 um). Les tubes ont été usinés par tournage sur les diamétres intérieur et extérieur.

FIGURE 3.1: Tube usiné a mi-épaisseur
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Ensuite, le tube a été attaqué chimiquement (mélange d’eau, acide nitrique et acide fluorhy-
drique) pour faciliter le découpage et le collage sur un support plan (Figure 3.2).

(b.)

FIGURE 3.2: (a.) Echantillon découpé et (b.) collé sur un support plan

L’échantillon a ensuite été analysé par rayons X ce qui nous a permis d’obtenir ’analyse
suivante :

Calculated PF 100 Calculated PF 002

(a.) (b.)

FIGURE 3.3: Figures de poles expérimentales recalculées du Zircaloy-4 détendu
correspondant (a.) aux plans prismatiques et (b.) aux plans de base
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Les figures de poles obtenues sont représentatives de la texture du matériau détendu et sont
cohérentes avec les résultats de (Racine, 2005) présentés sur la Figure 2.11. La Figure 3.3
montre que les axes <a> sont orientés en moyenne a 8 ° de la direction de laminage. Ils sont
quasiment alignés avec 1'axe du tube. Les axes <c> sont a 37 ° de la direction radiale des
tubes. Les facteurs de Kearns sont donnés dans le Tableau 3.2. Tls sont cohérents avec les
résultats obtenus dans (Schéffler, 1997).

Ky K, Kr
0,5656 | 0,0529 | 0,3815

TABLE 3.2: Facteurs de Kearns obtenus par DRX sur tubes

(a.)

FIGURE 3.4: Observations au microscope optique en lumiére polarisée : Grains du
Zircaloy-4 détendu dans le plan (a.) radial circonférentiel et dans le plan (b.)
axial-circonférentiel

Des observations métallographiques ont été menées. Le tube a été découpé puis enrobé dans
la résine pour polissage. La procédure adoptée pour le polissage est détaillée dans I’Annexe B.
Dans le plan radial circonférentiel, (Figure 3.4 (a.)) les grains ont une taille de 3 & 5 um.
Dans le plan axial-circonférentiel (Figure 3.4 (b.)), les grains sont allongés selon la direction
axiale du tube et ils ont une taille moyenne de 10 & 15 um. Cela est cohérent avec les tailles
de grains obtenues dans les études de (Fandeur, 2001) et (Menibus, 2012).
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3.1.2 Deéveloppement d’un nouvel essai de traction uniaxié aniso-
therme

L’un des objectifs de ce travail de thése consiste a développer un essai expérimental capable
de solliciter des tubes en Zircaloy-4 dans des conditions proches de celles d’'un RIA, c¢’est-a-
dire :
— Des vitesses de déformations comprises entre 1072 et 5 s~ !
— Des vitesses de chauffage jusqu’a 1000 “C.s~!

Bien évidemment, cet essai doit reproduire le caractére anisotherme du chargement et cou-
pler, de facon simultanée, chargement thermique et mécanique en étant capable de suivre les
évolutions de déformation et de température au cours de 'essai. L’objectif comprend alors la
mise en place de dispositifs d’acquisitions rapides afin de pouvoir suivre le transitoire ther-
momécanique appliqué a Péprouvette. On s’est orienté alors vers une machine GLEEBLE®
1500 construite par Dynamic Systems. La machine a été introduite dans l'industrie dans
les années 1970 pour faire des simulations thermomécaniques. A ce jour, la machine utilisée
dans cette étude a connu plusieurs améliorations concernant le controle, la commande depuis
I'extérieur (ordinateur), 'acquisition et 'analyse des données. Cette machine est située au
Centre des Matériaux et a servi précédemment pour effectuer uniquement des traitements
thermiques afin de reproduire des microstructures (Kalck, 2012), simuler et étudier la zone
affectée thermiquement (aprés soudure), réaliser des fusions et des solidifications contrdlées,
ainsi que suivre les cinétiques de transformations de phases (Robert, 2007) et de recris-
tallisation (Zhang, 2014). La partie sollicitation mécanique de la machine n’était que peu
exploitée. Des modéles plus développés de la machine GLEEBLE® permettent de réaliser
plus facilement des rampes de température trés rapides (Beaurin, 2012), des essais de trac-
tion (Wisniewski, 2009), (Bouffier, 2013), (Pradille, 2011) ou de relaxation (Priser, 2011).
Pour arriver a développer un essai complexe, des phases de prise en main de la machine, de
conception mécanique d’'un systéme d’amarrage (Annexe A) pour les tubes en Zircaloy-4,
de mise en place du dispositif ainsi qu'une démarche de qualification et de validation ont eu
lieu afin de s’assurer du bon déroulement des essais de traction anisothermes.

3.1.3 Présentation et pilotage de la machine

Théoriquement la machine a une capacité de chauffage pouvant atteindre une vitesse de
500 °C.s~!. Le principe du chauffage consiste & envoyer un courant électrique de forte in-
tensité afin de chauffer ’éprouvette par effet Joule. Le matériau se comporte comme une
résistance électrique. On s’est servi de barreaux cylindriques en acier pour la prise en main
de la machine et faire les premiers tests de chauffage afin de tester ses capacités. La ma-
chine est équipée de mors en cuivre (Figure 3.5 (a.)) permettant la conduction du courant
électrique. Ces mors sont refroidis en continu avec de ’eau. Le choix du cuivre comme ma-
tériau de fabrication pour les mors offre plusieurs avantages comme la forte conductivité
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électrique permettant une maximisation du courant traversant I’éprouvette testée ainsi que
la maximisation du refroidissement & la fin du cycle thermique. Cependant, ces deux effets
entrainent ’apparition d’un gradient de température sur la longueur chauffée de I’éprouvette.
Le choix du cuivre favorise alors des vitesses de chauffage trés élevées mais, en contrepartie,
il introduit un gradient thermique sur I’éprouvette. En général, le chauffage par effet Joule
est plus pénalisant pour les vitesses de chauffage par rapport au chauffage par induction.
Cependant, le systéme de chauffage par effet Joule est peu encombrant a la différence du
chauffage inductif qui nécessite la mise en place d’une bobine autour de la gaine ce qui peut
étre pénalisant pour I'instrumentation de I’essai. Au moins un thermocouple doit étre soudé
sur ’éprouvette pour assurer I'asservissement de la température.

30 mm | : 30 mm

10 mn

Mors mobile Mors fixe
(b.)

FIGURE 3.5: (a.) Vue intérieure de la machine et (b.) schéma du dispositif

La machine est équipée d’une cellule de force de 50 kN et d’un vérin hydraulique horizontal
ayant une course maximale de 50 mm avec un capteur LVDT ainsi que deux colonnes de
guidage et peut étre équipée d’une enceinte pour la réalisation d’essais sous vide. Un ex-
tensomeétre externe peut étre également utilisé sur I’éprouvette selon sa longueur utile. La
machine dispose d’une armoire connectée a un ordinateur permettant son pilotage. La com-
mande peut étre manuelle par 'intermédiaire de 'armoire de commande ou automatique
via le logiciel WinATS®) 6.0 installé sur le poste de la machine. Le réglage des PID du
chauffage se fait a I'aide du logiciel Ttools®. L’asservissement en température étant assuré
grace 4 un régulateur thermique Eurotherm® 2604 connecté & un thermocouple de type K
soudé au centre de I'éprouvette (Figure 3.5 (b.)) et régi par une boucle d’asservissement fer-
mée. L’armoire est également équipée d’une carte d’acquisition permettant le dialogue entre
I'utilisateur et la machine via WinATS®,
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3.1.4 Qualification du dispositif et essais tests

Une fois le montage de traction concgu, il a été installé sur la plateforme. Un réglage des
paramétres PID a eu lieu pour optimiser les séquences de chauffage sur les tubes de Zircaloy-
4. Un premier réglage a été fait pour réaliser des essais de traction isothermes. Ensuite, la
cellule de force de la machine a été étalonnée dans la plage d’intérét de nos essais afin de
s’assurer de la fiabilité des mesures effectuées. Pour la géométrie d’éprouvette, le choix s’est
porté sur des tubes de 70 mm de longueur avec une zone libre (chauffée) de 10 mm. Les
paramétres PID du déplacement ont également été modifiés afin de répondre a nos besoins,
c’est-a-dire, des déplacements rapides permettant d’atteindre des vitesses de déformation
comprises entre 1072 et 5 s, Trois essais isothermes (Figure 3.6) ont été réalisés sur des
tubes en Zircaloy-4 détendu & une vitesse de 1072 s~! et des températures de 280, 480 et
600 °C pour comparer nos résultats & ceux obtenus dans le cadre des travaux de (LeSaux,
2008) ou dans PROMETRA (Cazalis et al., 2007). Pour ces travaux, une éprouvette "bi-
jambes" (deux longueurs utiles sont découpées dans le tube) avait été utilisée. Pour nos essais,
un suivi par stéréo-corrélation d’images a eu lieu afin de mesurer le champ de déformation sur
I’éprouvette. Une caméra infrarouge a été également employée pour mesurer le gradient de
température en conditions isothermes. Aprés un maintien de stabilisation a la température
d’essai, la différence de température ne dépasse pas 15 “C sur une longueur de 8 mm quelle
que soit la température de stabilisation. La longueur utile est alors prise égale a 8 mm.
Pour ces essais isothermes de recalage, le matériau a été chauffé a 0,2 “C.s™! jusqu’a la
température d’essai, puis un maintien d’une minute environ est réalisé a cette température
avant le démarrage de I’essai.
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FIGURE 3.6: Courbes contrainte - déformation (é—é) a1072 57!
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Les résistances mécaniques ainsi que les limites élastiques obtenues a ces trois températures
sont en trés bon accord avec les résultats obtenus dans PROMETRA (Cazalis et al., 2007).
Les évolutions de ces deux paramétres sont données dans la Figure 3.7. Ces résultats de
traction isotherme montrent le bon fonctionnement du dispositif expérimental vis-a-vis de
la sollicitation mécanique et valident ainsi les modifications apportées.

Les modifications apportées a la machine ont concerné principalement le pilotage et I'asser-
vissement. A P’état initial, il était impossible de piloter, au cours d’un méme essai, la machine
en température, en déplacement et en effort. Pour nos essais, un pilotage en force nulle lors
de la montée en température (avant essai mécanique et jusqu’a la température initiale) est
nécessaire pour accommoder la déformation du matériau induite par la dilatation thermique.
Ces essais nous ont permis de vérifier définitivement la fiabilité des capteurs et des dispositifs
employés. Une fois les modifications nécessaires apportées et les premiers essais réussis, on
s’est employé a la réalisation des essais de traction anisothermes. Pour l’asservissement en
température, deux jeux de PID ont été définis, I'un pour monter rapidement & 250 °C puis
plus lentement & 280 “C, I'autre, plus réactif, permet d’atteindre les rampes de températures
les plus élevées. La transition entre les deux jeux de PID se fait automatiquement lorsque la
température mesurée sur I’éprouvette dépasse les 280 °C.
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3.2 Essals de traction uniaxiés anisothermes

Cette partie du manuscrit est dédiée a la présentation des résultats des essais de traction
uniaxiés anisothermes sur tubes. Les essais sont réalisés sur la machine GLEEBLE® pré-
sentée précédemment. Les champs de déformation sont mesurés directement sur I’éprouvette
par stéréo-corrélation d’images. Pour ces essais de traction sur tubes, le défi ne consistait
pas seulement a appliquer des rampes de températures, mais aussi de mettre en place des
dispositifs de suivi fiables (des champs cinématiques) de I'essai capables de nous fournir suf-
fisamment de données pour une analyse compléte des résultats. L’instrumentation mise en
place (Figure 3.8) permet de faire des acquisitions d’image a fréquence satisfaisante (jusqu’a
100 Hz). Les caméras de stéréo-corrélation permettent de remonter aux champs de défor-
mation sur 'éprouvette a chaque instant de 1’essai dans les deux directions du tube (axiale
et circonférentielle). Dans I’Annexe C, nous avons fourni un complément d’information sur
cette technique de mesure ainsi que le paramétrage des caméras vis-a-vis des vitesses de
déformation de chaque essai. La présence d'un gradient de température dans le sens axial
du tube nous a forcé a faire un suivi de la température par thermographie IR pour chaque
essal. Le thermocouple d’asservissement soudé au centre de la zone utile de I’éprouvette pour
I’asservissement de la machine nous a permis également d’étalonner la caméra thermique a
n’importe quel instant de notre essai.

Caméras de stéréo corrélation 3D Caméra de thermographie TR

Thermocouple Spots de lumiére LED

FIGURE 3.8: Dispositifs mis en place pour l'instrumentation des essais sur GLEEBLE®
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La séquence de chargement thermomécanique appliquée est détaillée dans la section qui suit.

3.2.1 Séquence de chargement thermomécanique appliquée et pilo-
tage de la machine

Le but des essais de traction uniaxés anisothermes consiste a appliquer simultanément un
chauffage et une sollicitation de traction a I’éprouvette. Dans un premier temps, le matériau
a été chauffé rapidement jusqu’a 250 °C puis mené plus lentement a 280 “C (température en
service). Un maintien d’une minute & cette température a lieu pour obtenir la stabilisation
thermique. Durant cette premiére phase de chauffage, la machine est pilotée en charge nulle
pour éviter la compression de I’éprouvette sous 'effet de sa dilatation thermique. Le vérin
se déplace de la valeur de la dilatation du montage.

1400 ——— 21
. Commande de Température —
i Thermocouple :
1200 o 7 Début chargement mécanique A4 | [ 18
: : Rupture ¥ ”é*
1000 F DéplacemenF — 15 é
8 900 | k=
L 800 800 12 \§
= 700 z
\g 600 5
8, 600 500 9 £
= i 400 3
400 | 141 142 143 144 145 6 352
! e | ; a
200 [/ 3
0 i H ) ; ; 2 A - 0
0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

Temps (s)

FIGURE 3.9: Exemple d’une séquence de chargement thermomécanique typique pour les
essais de traction anisothermes

La Figure 3.9 illustre une séquence de chargement typique. Les données tracées sur cette
figure correspondent a un essai de traction anisotherme réalisé¢ a une vitesse de chauffage de
208 “C.s~! et & une vitesse de déformation de 5.107! s~1. Une fois I’étape de stabilisation
thermique terminée, on bascule vers un pilotage en déplacement, une rampe de température
est déclenchée a partir de 280 "C. Naturellement, la réponse du thermocouple est décalée
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dans le temps par rapport a la consigne appliquée (750 millisecondes environ). Un temps
est nécessaire au dispositif pour que la variation de la température mesurée devienne li-
néaire. Pour cette raison le départ du vérin est légérement retardé, et déclenché apreés le
début de la rampe de température. Au niveau du programme de commande, on demande
a la machine d’exécuter un déplacement du vérin dés que la température mesurée par le
thermocouple atteint 320 “C. Cependant, cette condition n’est jamais parfaitement satisfaite
en pratique. En effet, 'asservissement de la machine est assuré par un régulateur thermique
de marque Eurotherm® 2604, et la température de I'éprouvette est mesurée directement
par un thermocouple de type K connecté a ce régulateur qui interagit en continu avec le
programme de commande via une carte d’acquisition. Au moment ou le régulateur mesure
une température de 320 °C, le déplacement est déclenché, mais & ce moment la température
de I'éprouvette a déja dépassé cette température. Il y a donc un retard induit a la mesure
par le régulateur, et la température initiale de 'essai est d’autant plus grande que la vitesse
de chauffage est importante. Pour assurer une parfaite synchronisation entre les différents
parameétres de 1’essai, un deuxiéme systéme d’acquisition a été mis en place. La température
du thermocouple est alors directement mesurée grace a une double mesure au niveau du
thermocouple. Le deuxiéme systéme d’acquisition mesure la température réelle de ’éprou-
vette sans passage par le régulateur et prend également des mesures des autres parameétres
de I'essai (déplacement vérin, effort, ...). La température initiale de chaque essai est indiquée
dans le Tableau 3.3 selon la vitesse du chauffage et la vitesse de déformation. Le charge-
ment mécanique est assuré par un pilotage en déplacement du vérin & une vitesse constante.
Deux vitesses de déplacement ont été appliquées au cours de ces essais : 1 et 10 mm.s~'. Le
chauffage de I'éprouvette est automatiquement arrété a la rupture. Dans le cadre de cette
premiére campagne expérimentale, deux vitesses de déformation étaient testées (5.107! et
5) s_l), plusieurs rampes de vitesses de chauffage ont été appliquées dans la plage de 85 a
560 “C.s~ 1.
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¢ (s7') | T (°C.s7!) | Température initiale (°C)
5.107! 117 363
5.107! 208 408
5.107! 245 376
5.107! 256 358
5.107! 316 448
5.107! 395 501
5.107! 396 471
5.107! 400 469
5 85 321
5 231 366
5 353 383
5 558 409

TABLE 3.3: Températures initiales des essais de traction uniaxiés anisothermes sur tubes

3.2.2 Conditions aux limites : rampes de température, gradient
thermique et vitesse de déformation

Aprés détermination des températures au début de la sollicitation mécanique, les vitesses
de chauffage ont été calculées a partir de celles-ci jusqu’a la température de rupture. Pour
certains essais, la température est devenue trés élevée (allant jusqu’a 1000 “C) et s’est accom-
pagnée d’une réduction importante de section perturbant légérement la linéarité des rampes
de chauffage. Pour cette raison, le calcul des rampes de température est réalisé jusqu’a 850 "C
environ.

Sous 'effet de cette réduction de section, il peut y avoir aussi un écaillage des mouchetis
appliqués pour le suivi des champs cinématiques par stéréo-corrélation. Les rampes de tem-
pératures appliquées au cours des essais de traction anisothermes sont présentées dans la
Figure 3.11. Les données tracées sur cette figure proviennent de mesures directes du ther-
mocouple soudé au centre de I'éprouvette. Pour des raisons pratiques, le thermocouple a
été soudé sur la surface du tube mais hors champ des caméras (Figure 3.10) pour qu’il ne
perturbe pas les suivis de stéréo-corrélation ou de thermographie infrarouge.
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Cameéras de
P Fa .
stéréo corrélation

Caméra de
thermographie IR

Thermocouple K /

/

FIGURE 3.10: Positionnement dans I’espace des différents outils d’instrumentation par
rapport a I’échantillon

L’utilisation de la caméra de thermographie infrarouge a permis de caractériser le gradient
de température dans la zone chauffée de 10 mm de longueur au cours des essais de traction
anisothermes. La nature anisotherme de I’essai nous oblige a nous référer a la température
du thermocouple qui reste la mesure physique la plus fiable. La limite de I'utilisation d’une
caméra thermographique infrarouge pour le suivi du champ de température sur une géométrie
tubulaire réside principalement dans la définition de la zone d’intérét. En effet, le principe
de fonctionnement de ce type de caméra consiste a capter des photons émis de la surface de
I’échantillon et a faire un traitement par la suite pour remonter a la température de ’essai.
Si ces photons n’arrivent pas perpendiculairement au capteur de la caméra, les mesures de
température sont biaisées. Nous n’avons alors considéré que la génératrice située en face de
la caméra pour 1’étude et le dépouillement du champ de température comme il est indiqué
dans la Figure 3.12.
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Dans cette étude, nous avons supposé que la température était homogéne sur une méme
circonférence pour pouvoir calibrer les mesures de la caméra thermique avec les mesures du
thermocouple. Le fait d’avoir une température qui évolue au cours du temps, nous oblige a
calibrer nos mesures a chaque pas de temps de I'essai en présence d’une émissivité qui évolue
au moins en fonction de la couche d’oxyde pour les plages de températures étudiées méme
si notre matériau ne s’oxyde pas beaucoup compte tenu de la cinétique trés rapide de ’essai
et du faible temps d’exposition & chaud.

T(°C
Schématisation du champ de température en 3D Image caméra thermographique 2D (. ‘m)
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FIGURE 3.12: Zone de dépouillement du champ de température pour les essais sur tubes

Le gradient de température mesuré au cours de nos transitoires est important sur toute la
longueur chauffée de ’échantillon. Il est variable selon la vitesse de chauffage appliquée. L’ab-
sence d’un temps de stabilisation et d’homogénéisation accentue ce gradient. Les gradients de
température mesurés sur la longueur de I'éprouvette visible par la caméra thermographique
au cours des essais de traction anisothermes rapides (5 s71) a4 353 "C.s™! et 558 *C.s~! sont
tracés sur la Figure 3.13. En partant de 'analyse des gradients de température mesurés au
cours des essais de traction anisothermes, on a remarqué que ce gradient de température se
réduit a un maximum de 8 "C sur une longueur de 2 mm au centre du tube. Ce gradient est
aussi quasi-constant sur cette longueur quelle que soit la vitesse de chauffage. Afin d’analyser
nos essais, cette zone centrale de 2 mm a été sélectionnée pour le dépouillement des résultats
de stéréo-corrélation. Une déformation moyenne a été calculée dans cette zone (Figure 3.14).
Sauf exceptions mentionnées, toutes les déformations qui seront évoquées dans la suite de ce
chapitre sont issues de cette méthode de calcul de déformations.
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Comme mentionné précédemment, deux vitesses de déplacement de vérin ont été appliquées
au cours de ces essais (1 et 10 mm.s~!) ce qui implique deux vitesses de déformation (5.10~!
et 5 s~! respectivement) pour une longueur utile de 2 mm, longueur sur laquelle la tempé-
rature est considérée comme étant homogéne. Cette vitesse a été vérifiée par les mesures de
champs obtenues par stéréo-corrélation. La Figure 3.15 montre I’évolution de la déformation
au cours d’un essai de traction réalisé a 5.107! s~!. La réponse en vitesse de déformation
est satisfaisante. Dans la partie modélisation du travail, c’est le chargement réel qui sera
considéré.
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FIGURE 3.15: Evolution de la déformation en fonction du temps au cours d’un essai de
traction anisothermes a 245 “C.s™!

3.2.3 Reésultats des essais anisothermes

Dans cette partie du manuscrit, on présente des courbes de traction conventionnelle ob-
tenues lors de la campagne expérimentale de cette étude. Les différents essais de traction
anisothermes réalisés sont listés dans le Tableau 3.4.
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N°| ¢ (s7!) | T (*C.s™!) | T initiale (°C) | T rupture (°C) | Durée de D’essai (s)
1 5.10-1 117 363 632 2,26
2 | 5.10-1 208 408 815 1,9
3 | 5.10-1 245 376 926 2,6
4 | 5.10-1 256 358 866 2,06
) 5.10-1 316 448 1000 2,38
6 | 5.10-1 395 501 906 1,2
7 | 5.10-1 396 471 1020 2,62
8 | 5.10-1 400 469 893 1,24
9 5 85 321 352 0,38
10 5 231 366 425 0,27
11 Y 353 383 465 0,23
12 5 958 409 532 0,25

TABLE 3.4: Récapitulatif des essais de traction anisothermes réalisés sur tubes

Les courbes de traction anisotherme a 5.107! et 5 s~! sont tracées sur la Figure 3.16 et Fi-
gure 3.17 respectivement. La contrainte axiale d’ingénieur en ordonnée correspond au rapport
de la force enregistrée par la cellule de la machine par la section initiale de la gaine combus-
tible (So=15,99 mm?). En abscisse (positive), on trouvera une déformation qui correspond
une déformation moyenne dans la zone d’intérét. Il s’agit d’une déformation axiale (suivant
le sens de sollicitation du tube). En abscisse (négative), on présente la déformation circon-
férentielle moyennée toujours dans la méme zone. Pour la majorité des essais, les mouchetis
s’endommagent bien avant la rupture, les courbes sont alors tracées jusqu’a la fin exploitable
de la corrélation. La perte du suivi est due principalement au phénoméne d’écaillage qui de-
vient de plus en plus marqué avec la réduction de section de I’éprouvette au cours de I’essai.
La température a laquelle la stéréo-corrélation d’image n’est plus exploitable est mentionnée
sur les courbes de traction (Figure 3.16 et 3.17). Les efforts mesurés par la cellule de charge
au cours de l'essai, sont corrigés a 1’aide des courbes d’étalonnage établies dans la phase de
qualification du dispositif expérimental. Le comportement du matériau est dépendant de la
vitesse de déformation. En dehors de l'effet de cette derniére sur le niveau d’écrouissage, elle
a une influence directe sur 'allongement & rupture en traction anisotherme.

3.2.3.1 Comportement lors des essais rapides

Pour des vitesses de déformation élevées (5 s7!), la gaine a peu de temps pour chauffer
puisque la rupture est rapidement atteinte. Le chargement mécanique est tellement rapide
que le matériau a peu de temps pour voir sa température augmenter. Tous les essais réalisés
a cette vitesse de déformation cassent rapidement. La durée de l’essai de traction a cette
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vitesse varie entre 300 et 400 ms, quelle que soit la vitesse de chauffage appliquée (entre 85 et
558 “C.s~!). La plus importante évolution de température au cours des essais rapides (5 s~ 1)
est atteinte au cours de celui réalisé & 558 “C.s~!. En effet, I’essai a démarré & 409 °C et la
rupture a été atteinte a 532 °C. L’évolution de température au cours des autres essais 4 5 s~!
est moins importante ce qui explique le type de comportement observé a cette vitesse et qui
reste semblable au comportement du matériau en traction isotherme. Les ruptures obtenues
dans cette campagne expérimentale sont ductiles. Le mode de rupture peut changer selon
les conditions expérimentales de I'essai (température atteinte et vitesse de déformation). Le
matériau casse par instabilité plastique ou par épuisement de ductilité.
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FIGURE 3.16: Courbes de traction anisothermes & 5 s~! jusqu’a la limite exploitable de la
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FIGURE 3.18: Courbe Contrainte - déplacement de 1'essai réalisé 4 85 “C.s™! et 5 57! (Essai
N °9). Les numeéros correspondent aux acquisition de thermographie IR de la Figure 3.20
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Figure 3.21
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Pour D'essai rapide (5 s~!) réalisé a 85 “C.s~! (Figure 3.18), un suivi par thermographie
infrarouge a été réalisé (Figure 3.20). Les différents instants de mesure sont mentionnés
sur la courbe contrainte-déplacement. Les valeurs de température affichées correspondent a
une émissivité calibrée a 280 "C juste avant le démarrage de la rampe de température. De
la méme maniére, pour I'essai rapide (5 s~!)réalisé a 231 *C.s~! (Figure 3.19), un suivi par
stéréo-corrélation d’images du champ de déformation est représenté (Figure 3.21) a différents
instants du chargement.
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FIGURE 3.20: Suivi au cours du temps du champ de température mesuré par thermographie
infrarouge au cours de l'essai de traction anisotherme a 85 “C.s™! et 5 s~! (Essai N °9)
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FIGURE 3.21: Suivi au cours du temps du champ de déformation mesuré par
stéréo-corrélation d’images au cours de 1'essai de traction anisotherme a 231 “C.s™! et 5 s/
(Essai N °10)
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Comme indiqué dans la section précédente, au cours des essais de traction anisotherme un
gradient de température typique de 8 “C sur une longueur de 2 mm est constaté. Sur la
Figure 3.22, est tracé le profil de température selon la direction axiale du tube. Un deuxiéme
profil de température est également reconstruit (par lissage parabolique) sur la méme figure
en adoptant 'hypothése d’absence d’auto échauffement a l'instant de rupture. La différence
entre les deux profils au centre du tube donne l'incrément de température induit par ’auto
échauffement du matériau & haute vitesse de déformation. Une augmentation locale de la
température a été enregistrée a l'instant correspondant & la rupture. Cette élévation de
température est de 65 & 70 “C et il n’est observé qu’a la rupture des essais rapides réalisés
a 5 s~!. Contrairement aux estimations données dans I'étude de (LeSaux, 2008), aucun
incrément de température n’a été enregistré au cours de la striction. Ceci est probablement
lié & asservissement rapide en température de notre dispositif de chauffage.
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FIGURE 3.22: Gradient de température de l’essai de traction réalisé a 5 s~! et 85 °C.s~!
mesuré a l'instant de rupture et comparaison a un profil "typique" attendu pour un essai
sans autoéchauffement

Cet incrément de température est confirmé par un deuxiéme suivi dans le temps de ’évolution
de la température au centre de I'éprouvette au cours de lessai réalisé a 231 “‘C.s™!. La
Figure 3.23 montre un pic de température qui apparait instantanément avec la rupture du
tube. Les températures affichées correspondent & une émissivité calibrée a 280 "C a l'instant
initial du chargement. Les valeurs d’incréments de température mesurés dans la direction
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axiale a la rupture du tube sont moins élevées que les valeurs mesurées (90 °C) dans 'étude
de (Menibus, 2012) au cours des essais de traction circonférentielle & température ambiante.
Cependant, elles sont cohérentes avec ses valeurs (70 “C) obtenues lors d’essai PST toujours
a température ambiante et 4 5 s~! obtenues dans la méme étude (Menibus, 2012). Cette
différence est probablement liée a I’anisotropie des propriétés thermomécaniques du matériau.
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FIGURE 3.23: Evolution de la température en fonction du temps au centre de 1’éprouvette
au cours de Vessai de traction réalisé a 5 s~ ! et 231 “C.s™!

3.2.3.2 Comportement lors des essais lents

Pour des vitesses de déformation moins élevées (5.10~! s71), le comportement du matériau
est marqué par une forte diminution de la contrainte d’écoulement avec 'augmentation de
température au cours de 'essai. Plus la vitesse de chauffage est élevée, plus la diminution de
contrainte d’écoulement est importante. En effet, une vitesse de chauffage élevée implique
une température plus élevée atteinte au cours de 'essai. Contrairement aux essais rapides, les
essais a faibles vitesses de déformation sont relativement plus longs. La rupture est toujours
atteinte entre 1800 et 2600 ms. Cette durée plus importante de 'essai laisse suffisamment de
temps au matériau pour chauffer. I’évolution de la température au cours de I'essai réalisé a
316 *C.s7! a été de 552 °C (température initiale a 448 °C et rupture a 1000 °C).
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3.2.4 Etude des propriétés mécaniques

Une fois les essais de traction uniaxiés anisothermes réalisés, ’étape suivante consiste a
dépouiller ces essais et a établir une comparaison a 1’échelle macroscopique entre les états
isothermes et anisothermes. On s’est intéressé alors aux propriétés mécaniques du matériau.
La base de données PROMETRA (Cazalis et al., 2007) a servi de référence pour identifier
les effets du du chargement anisotherme sur le comportement macroscopique du matériau.

3.2.4.1 Contrainte d’écoulement

Au cours des essais anisothermes, la contrainte d’écoulement est fortement dépendante de la
température et donc de la vitesse de chauffage. Sur la Figure 3.24, on présente les valeurs de
la contrainte d’écoulement notée G,.. nécessaire a 1’obtention de plusieurs niveaux de défor-
mation axiale totale (0.2, 0.4, 0.6, 1, 2 et 4 %) lors de nos essais rapides (5 s~!) en fonction
de la température. L’objectif est de vérifier s’il existe un effet du chargement anisotherme en
comparant, pour une déformation et une température données, les contraintes d’écoulement.
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FIGURE 3.24: Evolution de la contrainte d’écoulement en fonction de la température pour
plusieurs niveaux de déformation au cours des essais de traction anisothermes & 5 s~!

Pour une température et déformation données, les contraintes d’écoulement anisothermes
sont légérement inférieures a celles atteintes en conditions isothermes. En effet, 'intersection
des courbes qui correspondent aux essais anisotherme a 558 ‘C.s~! et isotherme a 480 °C
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a lieu quand on a atteint 1 % de déformation en anisotherme et 0.6 % en isotherme. En
conditions anisothermes, 1 % de déformation est atteint & une contrainte de 370 MPa envi-
ron alors qu’en condition isotherme a 480 "C le méme niveau de déformation est atteint a
430 MPa environ. En se référant aux essais isothermes réalisés a 280 et 480 °C on constate
une diminution de 'écrouissage avec la température a 2 et 4 % de déformation ce qui est
cohérent avec les résultats de (Schéffler, 1997). Elle a constaté également une faible variation
de la contrainte d’écoulement entre 2 et 4 % ce qu’elle explique par une stabilisation de la
contrainte axiale. Ces observations sont cohérentes avec nos essais, les mémes tendances sont
aussi obtenues en conditions anisothermes. En comparant toujours les deux essais isothermes
a 280 et 480 "C, on constate que la capacité d’écrouissage jusqu’a 1 % de déformation est
plus importante a 480 “C qu’a 280 "C. En conditions anisothermes, écrouir le matériau a
plus basse température ménerait alors a une contrainte d’écoulement plus faible de quelque
dizaines de MPa. L’impact d’un chargement anisotherme sur la contrainte d’écoulement reste
donc faible pour les essais & 5 s~ 1.

L’évolution de la contrainte d’écoulement au cours des essais isothermes réalisés 4 5.107! s~
est donnée dans la Figure 3.25 a 5 températures différentes (480, 550, 650, 700 et 800 °C).
Pour cette vitesse de déformation, la contrainte d’écoulement décroit avec la température

1

jusqu’a 650 °C environ. A partir de cette température, une stabilisation est observée. On
observe également une trés nette diminution de la capacité d’écrouissage du matériau qui
devient presque nulle & 800 “C.
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FIGURE 3.25: Evolution de la contrainte d’écoulement en fonction de la température pour
plusieurs niveaux de déformation au cours des essais de traction isothermes & 5.107! s~!
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L’évolution de la contrainte d’écoulement enregistrée au cours des essais anisothermes a
5.107" s7! est tracée sur la Figure 3.26 en fonction de la température atteinte pour un
niveau de déformation donné. La contrainte d’écoulement décroit dans un premier temps
en fonction de la température jusqu’a atteindre une valeur minimale qui se déplace vers
les hautes températures avec 'augmentation du niveau de déformation. La contrainte croit
ensuite avant de diminuer dans un second temps en fonction de la température. Ce compor-
tement n’étant pas observé lors des essais isothermes constitue a ce stade 'une des premiéres
caractéristiques du comportement anisotherme du matériau. Jusqu’a 550 °C environ, les
contraintes d’écoulement atteintes au cours des essais anisothermes sont similaires & celles
obtenues en conditions isothermes (Figure 3.25). Cependant, pour des températures plus éle-
vées, la contrainte d’écoulement est beaucoup plus élevée. En effet, pour 4 % de déformation
a 700 °C, la contrainte d’écoulement est quasiment multipliée par deux en passant du cas
isotherme au cas anisotherme.
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FIGURE 3.26: Evolution de la contrainte d’écoulement en fonction de la température pour
plusieurs niveaux de déformation au cours des essais de traction anisothermes & 5.107! s7!

3.2.4.2 Résistance mécanique

La résistance mécanique est souvent présentée comme la valeur maximale de contrainte at-
teinte au cours d’un essai de traction. Dans cette partie, nous allons introduire la notion
de résistance mécanique apparente caractéristique des essais de traction anisothermes. En
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effet, la contrainte maximale apparente au cours d’un essai de traction anisotherme n’est
que le résultat de la compétition entre deux phénoménes : 'augmentation de la contrainte
au cours de I'écrouissage et la diminution de la contrainte sous l'effet de 'augmentation de
température au cours de 'essai anisotherme. Cependant, cette contrainte maximale appa-
rente peut servir d’estimation basse de la résistance mécanique réelle. Cette compétition est
plus visible a faibles vitesses de déformation ou pour des évolutions importantes en termes
de température. En général, quelle que soit la vitesse de déformation, cette résistance mé-
canique anisotherme suivrait la méme évolution que la contrainte d’écoulement (en fonction
de la température) présentée dans la section précédente. En effet, les courbes a 2 et 4 %
de déformation ont montré une évolution similaire de la contrainte en fonction de la tempé-
rature avec peu de variation de contrainte d’écoulement pour une température donnée. On
serait donc au voisinage de la résistance a la traction (point du Rm). Dans cette partie, on a
essayé d’établir une comparaison entre les résistances mécaniques anisotherme et isotherme
afin d’identifier les premiéres influences d’un chargement anisotherme sur le comportement
macroscopique du matériau. L’évolution de la résistance mécanique obtenue en traction ani-
sotherme et isotherme est donnée en fonction de la température dans la Figure 3.27. Les
points isothermes donnent la résistance mécanique en fonction de la température constante
de l'essai et les points anisothermes donnent la résistance mécanique apparente en fonc-
tion de la température mesurée au méme instant (température enregistrée au point de la
contrainte maximale mesurée au cours de I'essai de traction anisotherme). Les tendances qui
correspondent aux vitesses de déformation (5.107! et 5 s™!) sont obtenues en se basant sur
les résultats de nos essais isothermes (4 5.107! et 5 s7!) et des essais obtenus dans le cadre
du programme PROMETRA (4 5s~!) (Cazalis et al., 2007). D’autres essais de traction iso-
thermes étaient également réalisés sur le méme dispositif expérimental, ils nous ont permis
de nous repérer par rapport aux conditions isothermes. Les résultats des essais anisothermes
rapides & 5 s~! montrent une bonne cohérence avec les résultats des essais isothermes au

I montrent un écart

moins jusqu’a 500 “C. Cependant, les essais lents réalisés a 5.107!1 s~
observé a partir de 600 "C. Dans cette gamme de température, la résistance mécanique ani-
sotherme est beaucoup plus élevée que la résistance mécanique isotherme. Pour certaines
températures, on a obtenu une résitance mécanique anisotherme deux fois plus élevée que la
résistance mécanique isotherme (700 °C). Cet incrément de contrainte est également observé
sur la Figure 3.26 pour différents niveaux de déformation. L’origine de ce phénoméne sera
étudiée dans la suite de ce travail.

Pour des vitesses de déformation élevées, la résistance mécanique apparente en conditions
anisothermes est quasiment confondue avec la résistance mécanique des essais isothermes.
Nous retrouvons ici les mémes résistances mécaniques atteintes a la méme température. Pour
les essais rapides (5 s~!), I'historique du chargement ne semble pas avoir d’importance sur
le comportement vis-a-vis du Rm. Le chargement mécanique est tellement rapide qu’on ne
constate pas un effet de la rampe de température. Par contre, plus la vitesse de déformation
est faible, plus 'effet de I’historique du chargement est marqué. Pour une méme température,
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la résistance mécanique anisotherme est supérieure a celle obtenue en condition isotherme
parce qu’on n’a pas le méme historique du chargement. En se référant, a la zone de la courbe
qui précéde la contrainte maximale, le matériau testé en conditions isothermes a subi un
chargement a une température supérieure a celle enregistrée au point de la contrainte maxi-
male pour les essais anisothermes. LLe matériau testé en conditions isothermes a passé plus
de temps a température élevée que le matériau testé sous conditions anisothermes.
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FIGURE 3.27: Evolution de la résistance mécanique en fonction de la température atteinte
au point du Rm

Généralement, le comportement du matériau en conditions anisothermes semble étre dépen-
dant de plusieurs paramétres comme la vitesse de déformation (Emery et al., 1971), (ARAI
et al., 1987), la température (Chung et al., 1977) et la vitesse de chauffage (Emery et al.,
1971), (Chung et al., 1977), (ARAI et al., 1987). Nous constatons également une analogie
entre ces essais de traction anisothermes et les essais de fluage ou d’éclatement anisothermes
précédemment présentés dans le cadre de I’étude bibliographique de ce travail. En effet, il y
aurait une analogie entre la vitesse de déformation de nos essais et la pression appliquée au
cours des essais d’éclatement anisothermes. Ces deux parameétres ont une influence directe
sur le temps du chargement (durée de Iessai). Des vitesses de déformation ou des pressions
élevées impliquent un essai rapide et donc une faible évolution de température méme & une
vitesse de chauffage élevée puisque le matériau n’a pas suffisamment de temps pour étre
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chauffé. Cela entraine un comportement macroscopique similaire a celui du matériau testé
en conditions isothermes. Des vitesses de déformation ou des pressions faibles décalent la
rupture dans le temps ce qui permet au matériau d’atteindre des températures tres élevées
surtout en présence de grandes vitesses de chauffage. Le fait d’atteindre des températures
assez élevées entraine une ductilité améliorée surtout en dépassant les 650 "C dans le cas
des essais de traction anisothermes. Ce changement de comportement n’est dépendant que
de la température puisqu’il était observé en conditions isothermes et anisothermes ce qui
nous conduit & conclure que les modes de déformations restent les mémes, quelle que soit la
nature de 'essai (isotherme ou anisotherme). Une fois ce changement de régime atteint, le
matériau présente une ductilité importante qui se traduit par un allongement a rupture trés
élevé. Les allongements répartis et a rupture seront étudiés dans la section qui suit.

3.2.4.3 Allongements répartis

L’allongement réparti peut étre défini comme étant la déformation atteinte au point de la
contrainte maximale et il représente une déformation homogéne de I’éprouvette avant I'entrée
en striction. Dans le cas anisotherme, ’allongement réparti est associé a une contrainte
maximale apparente. L’allongement réparti obtenu en conditions anisothermes représente
donc une estimation conservative du vrai allongement réparti. L’évolution de ce paramétre
en fonction de la température au cours des essais de traction anisothermes est donnée dans
la Figure 3.28 et elle a été comparée a celle obtenue en conditions isothermes. En analysant
les résultats isothermes, on constate que ’allongement réparti décroit légérement en fonction
de la température. Les allongements répartis obtenus au cours de nos essais de traction
isothermes sont légérement supérieurs a ceux obtenus dans PROMETRA (Cazalis et al.,
2007). En général, nos résultats montrent une bonne cohérence avec les différents résultats
repérés dans la littérature (M. Lowry, 1981), (Castaldelli et al., 1982), (LeSaux, 2008), (Kim,
2009), (Daum et al., 2009). La Figure 3.28 montre également que la vitesse de déformation
a peu d’influence sur les allongements répartis. Les allongements répartis anisothermes sont
tracés en fonction de la température atteinte au point de la contrainte maximale apparente.
Le chargement anisotherme n’a pas d’influence sur les niveaux de déformation atteints au
point de la contrainte maximale. Il apparait que 'allongement réparti est plus influencé par
la température que par la vitesse de chauffage.
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FIGURE 3.28: Evolution des allongements répartis isothermes et anisothermes en fonction
de la température

3.2.4.4 Allongements a rupture

Les allongements a rupture représentent la déformation totale du matériau atteinte au point
de rupture. Pour certains essais, ’allongement & rupture n’a pas pu étre déterminé a l'aide
des dispositifs de stéréo-corrélation d’images en raison de la décohésion et 1’écaillage de la
peinture du mouchetis. Pour ces essais, les allongements a rupture ont ét¢ estimés par extra-
polation & partir des courbes déformation-déplacement vérin. Pour les essais anisothermes
lents réalisés 2 5.107! s7!, on constate un changement de régime par rapport au premier essai
réalisé & 117 °C.s~!. Ce changement se manifeste par la maniére avec laquelle I’éprouvette
s’est rompue. Pour le premier essai, la rupture obtenue est brutale, elle a lieu & 225 MPa en-
viron contrairement aux autres essais ol le matériau entre rapidement en striction localisée,
la réduction d’aire est trés importante a ces températures et atteint sa valeur maximale dés
que la température de 650 “C est atteinte au cours de I'essai. Cette constatation est valable
a la fois pour les essais isothermes et anisothermes. La contrainte diminue alors progressive-
ment aprés la striction jusqu’a atteindre une valeur nulle. Ceci sera confirmé dans la suite a
travers les mesures de réduction d’aire et les faciés de rupture. Cela traduit un changement
du mode de rupture. Pour des températures inférieures & 650 "C, le matériau casse suite a
une instabilité plastique. Au-dela de cette température, le matériau se rompt a contrainte
nulle aprés un épuisement de ductilité. On rappelle ici que les allongements a rupture iso-
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thermes sont issus de la base de données PROMETRA (Cazalis et al., 2007) et obtenus a
partir d’essais de traction sur tuiles! avec un extensométre placé sur une longueur utile de
15 mm. Les allongements a rupture anisothermes sont quant a eux obtenus en calculant la
moyenne de la déformation dans la zone d’intérét précédemment définie : il s’agit donc d’une
mesure de déformation plus locale. Par 'analyse de la Figure 3.29, on constate que 1’allon-
gement a rupture augmente légérement avec la température jusqu’a 650 “C environ. Au-dela
de cette température, celui-ci augmente significativement jusqu’a 850 °C environ. A partir de
cet intervalle, le matériau change de comportement et rompt a contrainte nulle. A partir de
850 °C, on remarque une diminution de 'allongement a rupture avec la vitesse de chauffage
et la température. Ce type de comportement est observé pour des vitesses de déformation
relativement lentes (5.107! s71). Il a été également détecté au cours des essais isothermes
sur des anneaux irradiés et non irradiés testés dans le sens circonférentiel & 1072 s~ (Kim
et al., 2009) ou encore dans les travaux anisothermes de (Chung et al., 1977) présentés dans
la Figure 2.24 (b.). Ce minimum de ductilité se déplace vers les hautes températures quand
la vitesse de chauffage augmente (Healey et al., 1976), (Erbacher et al., 1982), (Rashid,
1987). Pour les essais rapides, nous n’avons pas atteint les mémes plages de température,
nous ne sommes pas en mesure d’affirmer I'existence du méme comportement a la vitesse de
557!, Cela nécessiterait des vitesses de chauffage extrémement élevées et hors de portée avec
le dispositif actuel. En comparant les allongements & rupture isothermes aux allongements a
rupture anisothermes, on remarque que les valeurs isothermes sont légérement plus élevées
que les valeurs anisothermes. Il s’agit de I'effet de température qui augmente la ductilité du
matériau. En effet, en considérant deux matériaux qui ont rompu a la méme température, le
premier testé sous conditions isothermes et le second testé sous conditions anisothermes, c¢’est
le premier matériau qui aura la meilleure ductilité et I'allongement a rupture le plus élevé
parce qu’il a passé plus de temps a « chaud » contrairement au second matériau qui a vu sa
température croitre progressivement au cours de I’essai jusqu’a atteindre sa valeur maximale
a l'instant de rupture. Dans la plage de température étudiée, I’allongement & rupture décroit
légérement avec I'augmentation de la vitesse de déformation.

1. Tuile : une éprouvette "bi-jambes" (deux longueurs utiles sont découpées dans le tube).
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FIGURE 3.29: Evolution des allongements a rupture isothermes et anisothermes en fonction
de la température

3.2.4.5 Rapports de déformations

Dans cette partie, on donne I’évolution des rapports de la déformation circonférentielle par
la déformation axiale. Ces rapports ont été tracés (Figure 3.30) jusqu’au point du Rm au
maximum, ou jusqu’a la limite de corrélation d’images dans le cas ou la corrélation s’est
arrétée avant le point du Rm. Généralement, on constate que les rapports de déformations
convergent vers -0,5 pour les essais rapides & 5 s~! dés qu’on entre en phase de plasticité. Les
rapports de déformations convergent vers une valeur légérement plus élevée dans le cas des
essais lents & 5.107! s7! ce qui résulte probablement de l'effet du chauffage au cours de ces
essais. Fn effet, une grande vitesse de chauffage implique des températures trés élevées donc
une déformation thermique de compression beaucoup plus importante. Les rapports présentés
sont les rapports de déformations mesurées par stéréo-corrélation d’images. Autrement dit,
on présente des rapports de déformations totales.
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FIGURE 3.30: Evolution des rapports de déformations (circonférentielle/axiale) en fonction
de la déformation axiale 4 5 57! (a.) et 5.107! s~ (b.)

Une dispersion importante est observée dans le domaine élastique puisqu’il s’agit d’'un rap-
port de faibles déformations. Des rapports d’incréments de déformation plastique ont été éga-
lement calculés & partir des essais de traction simple sur du Zircaloy-4 détendu dans (Schéf-
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fler, 1997). Le calcul a été réalisé & plusieurs vitesses de déformation. A 350 °C, la valeur
moyenne obtenue est de -0,6. Lors des essais de fluage uniaxés réalisés a la méme tempéra-
ture, des rapports d’incréments de déformation compris entre -0,54 et -0,4 ont été obtenus
dans la méme étude.

3.2.4.6 Faciés de rupture et réduction d’aire

Les gaines combustibles testées dans le cadre de cette étude sont a I'état de réception.
Dans ces conditions, on a toujours obtenu des ruptures ductiles, quelle que soit la nature
de ’essai (isotherme ou anisotherme) et les vitesses de chargements. Les faciés de rupture
anisothermes sont identiques aux faciés isothermes, des cupules caractéristiques d’un mode
de rupture ductile sont souvent observées en microscopie électronique & balayage (MEB).
Quelques faciés de rupture des essais de traction isothermes et anisothermes sont présentés
dans ’Annexe D. Les observations au MEB en imagerie secondaire ont montré que les cu-
pules sont d’autant plus nombreux que la température atteinte est élevée. Le faciés de ’essai
isotherme a 280 “C montre peu de cupules. Cependant, en augmentant la température de
I'essai (essais isothermes & 480 et 700 °C), on constate que le nombre de cupules augmente
considérablement. La température joue un role important dans I’endommagement du maté-
riau. Aussi, plus la température est élevée, plus la taille des cupules est importante, ceci est
di a la coalescence des microcavités sous l'effet de la température (LeSaux, 2008), (Doan,
2009). L’observation du faciés de I'essai lent (5.107! s~!) anisotherme (117 “C.s™!) cassé a
632 °C (Figure 3.31 (a.)), met en évidence ce phénoméne. Les fractographies des essais dont
les ruptures ont lieu au-dela de 650 “C montrent des faciés en lame avec une épaisseur nulle
ou quasi nulle (Figure 3.31 (b.)). Ceci met en évidence le changement observé au niveau du
comportement du matériau au-dela de cette température. Ce phénomeéne semble étre indé-
pendant de la vitesse de déformation et de la vitesse de chauffage de I’essai. Le seul paramétre
qui intervient dans ce phénoméne est la température. Au-dela de 650 °C, la contrainte dimi-
nue progressivement jusqu’a atteindre zéro reflétant ainsi cette forte diminution de section.
Pour certains essais, on n’a plus de faciés. La réduction d’aire est de 100 %. Les différentes
valeurs de réduction d’aire calculées apreés la réalisation des essais de traction uniaxiés sont
synthétisées dans le Tableau 3.5.
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FIGURE 3.31: Faciés de rupture (a.) de l'essai anisotherme & 117 “C.s~! (5.107! s71) (b.) et
de I'essai isotherme a 700 "C (5 s71)

T (°C.s™ 1) | &£ (s7!) | T rupture (°C) | Z (%)
isotherme | 5.107! 480 36,59
isotherme | 5.107! 550 60
isotherme | 5.107! 650 75
isotherme | 5.107! 700 91
isotherme | 5.107! 800 100
117 5.1071 632 49
208 5.107! 815 100
245 5.107! 926 100
256 5.1071 866 100
316 5.1071 1000 100
395 5.107! 906 100
396 5.1071 1020 100
400 5.107! 893 100
isotherme 5 280 30,46
isotherme 5 480 25,71
isotherme 5 700 88,73
85 5 352 15,77
231 5 425 13,26
353 5 465 37,72
558 5 532 54,66

TABLE 3.5: Récapitulatif des valeurs de réduction d’aire calculées apreés les essais de traction
uniaxiés

Dans la Figure 3.32, nous donnons I’évolution de la réduction d’aire en fonction de la tem-
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pérature mesurée a rupture. La réduction d’aire a la rupture suit une méme tendance quelle
que soit la vitesse de déformation. Le caractére anisotherme de ’essai n’a pas d’influence sur
la réduction d’aire & la rupture. Il semble alors que la température soit le seul paramétre
dominant pour la rupture.

100 ¢

90 |
80 |

s |
= 70t

) - i ; i
L [ 5
= T e S—— A s e ]
UIJ : : : :
) 50 F I ' L .
T [ isothermes 5.10 s~ 4
S 40 _ .................... A 353°C.s71 .

. -1
isothermes 5s =~ W

anisothermes 5 s @

anisothermes 5.107's™! ®

550 650 750 850 950 1050

Température a rupture (°C)

FIGURE 3.32: Réduction d’aire en fonction de la température & rupture

3.2.4.7 Effet du chargement anisotherme a 5.107! s~!

Dans la section précédente, les résultats des essais de traction réalisés & 5.10' s~! ont mon-
tré que la contrainte d’écoulement anisotherme est beaucoup plus élevée que celle obtenue
en conditions isothermes pour une valeur de température donnée. Cet effet a été observé
aux fortes vitesses de chauffage pour des températures supérieures & 550 "C. Plusieurs pistes
ont été étudiées pour déterminer 'origine de ce phénomeéne. Dans un premier temps, 'effet
potentiel d’un vieillissement dynamique a été étudié. En nous référant aux résultats de lit-
térature, nous avons constaté que ce phénoméne apparait principalement pour des vitesses
de déformation assez faibles de I'ordre de 107> et 1072 s~! (Ramachandran et Reed-Hill,
1970), (Lee, 1970b). Le vieillissement dynamique impacte principalement la gamme de tem-
pérature située entre 300 et 500 “C ce qui n’était pas observeé lors des essais isothermes réalisés
dans le cadre du programme PROMETRA (Cazalis et al., 2007) & 2.10~! s71. Le vieillis-
sement dynamique est souvent relié au role de I'oxygéne qui augmente le ratio c/a (Garde
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et al., 1975). Ce phénoméne est observé sur des matériaux ayant une taille de grains plus
importante que celle du Zircaloy-4 détendu et il est caractérisé par un minima de ductilité
et de sensibilité a la vitesse de déformation. L’effet d’une possible augmentation locale de
vitesse de déformation sur le comportement du matériau a été également étudié. Un suivi par
stéréo-corrélation d’images étant réalisé pour nos essais de traction anisotherme, plusieurs
extensomeétres optiques avec différentes longueurs utiles ont été employés pour mesurer la
déformation au cours des essais. Sur la Figure 3.33, nous présentons 1’évolution des déforma-
tions au cours du temps pour essai réalisé a 400 “C.s~!. La pente de vitesse de déformation
est faiblement dépendante de la longueur utile.
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FIGURE 3.33: Evolution de la déformation en fonction du temps au cours de I’essai lent
(5.107! s71) anisotherme (400 “C.s~!) pour plusieurs longueurs utiles

L’anisotropie de la phase o de la gaine entraine une contraction axiale considérable dans le
domaine de température situé entre 750 et 850 “C (Chung et al., 1977). Cette contraction
due a l'anisotropie, superposée a celle impliquée par la dilatation thermique du matériau
spécialement aux fortes vitesses de chauffage, pourrait mettre en compression (axiale) la
gaine créant ainsi des dislocations de sens de déplacement contraire a celui des dislocations
créées au cours d'un essai de traction. Il en résulte alors deux états de dislocations de sens
opposés ce qui peut entrainer un durcissement du matériau. Cet effet est similaire a D'effet
Baushinger. Cependant, les déformations de compressions restent faibles et n’expliquent pas
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I’écart important observé sur les niveaux de contraintes d’écoulement. Le phénoméne semble
étre dépendant de la vitesse de chauffage parce qu’il n’apparait que pour des vitesses élevées.
Cela nous a menés a étudier une éventuelle évolution de la microstructure du matériau au
cours de nos essais. L’étude bibliographique présentée au début de ce document a montré
que les phénoménes de restauration et de recristallisation sont dépendants non seulement
de la cinétique du chauffage, mais aussi du temps de chauffage et de maintien dans le cas
isotherme. Pour cette raison, une étude de l'influence des vitesses de chauffage sur les pro-
cessus de restauration et de recristallisation a été entreprise. En effet, le matériau a été testé
a I’état détendu qui conserve une densité de dislocation assez élevée par rapport au matériau
recristallisé ce qui lui permet d’avoir un durcissement initial plus important. Cette étude de
restauration-recristallisation sera présentée dans la section suivante.

3.3 Etude de la restauration-recristallisation du maté-
riau en conditions dynamiques

Dans cette partie du manuscrit, une étude de la cinétique de restauration-recristallisation
sera présentée. Cette étude a été menée pour identifier le réle éventuel que pourrait jouer
I’évolution de la microstructure du matériau au cours de nos essais. Dans cette partie, on ne
fera pas la différence entre la restauration et la recristallisation et on n’étudiera pas I’évolution
a ’échelle métallurgique. On s’intéressera uniquement au comportement macroscopique. Un
dilatométre a été employé pour la réalisation de cette campagne expérimentale, le dispositif
est localisé a EDF R&D au laboratoire expertise et il est présenté dans la section qui suit.

3.3.1 Présentation du dispositif et séquence de chargement ther-
mique
Le dilatométre utilisé est présenté dans la Figure 3.34 (a.). Il est équipé d’une enceinte

(Figure 3.34 (b.)), d'une pompe pour les essais sous vide, d'une bobine pour le chauffage par
induction et d’'une boucle d’injection de gaz pour le refroidissement.
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Bobine Tige en alumine

(b.)

FIGURE 3.34: Dispositif de dilatométrie (a.) et enceinte du dilatométre (b.)

Pour ces essais, des trongons de tube (des bagues) de 10 mm de longueur en Zircaloy-4
détendu ont été adoptés. Un thermocouple de type K est soudé au centre de ’éprouvette. Des
supports en Alumine ont été usinés spécifiquement pour le maintien des tubes a 'intérieur de
la bobine. D’abord, le tube est installé a 1’aide du support et ’enceinte est fermée. Ensuite,
la pompe est déclenchée pour réaliser le vide a l'intérieur de I’enceinte afin d’éviter les
effets d’oxydation sur les tubes. L’ensemble est piloté via un ordinateur et un programme
dédié permettant de configurer les séquences et les paramétres du chargement. Une séquence
de chargement typique est présentée dans la Figure 3.35. Le matériau est chauffé de la
température ambiante jusqu’a une température cible a différentes vitesses de chauffage. Une
fois la température cible atteinte, un gaz (hélium) est injecté pour effectuer un refroidissement
rapide du matériau.
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FIGURE 3.35: Séquence de chargement typique : évolution de la température mesurée en
fonction du temps au cours d’un essai a 225 “C.s~!

Une étude de 'homogénéité axiale de la température a été menée. Un premier thermocouple
a été soudé au centre de I'échantillon (x=0 mm) et un deuxiéme a été soudé a 3,5 mm du
centre (ou 1,5 mm du bord de I’échantillon). Trois vitesses de chauffage ont été appliquées :
28, 225 et 345 “C.s~!. Dans la Figure 3.36, on présente ces mesures de thermocouples ainsi
que la valeur absolue de la différence de températures. Au début du chauffage, le bord de
I’échantillon est légérement plus chaud. La température s’homogénéise ensuite avec le temps.
Au cours de la phase de refroidissement, c¢’est le centre de I’éprouvette qui devient progres-
sivement plus chaud. Ceci peut étre relié & la position du deuxiéme thermocouple (soudé a
3,5 mm du centre) par rapport a I'entrée du gaz de refroidissement au niveau de 'enceinte du
dilatométre. En comparant les différences de températures selon la vitesse de chauffage ap-
pliquée, on remarque que le gradient de température devient plus important quand la vitesse
de chauffage augmente parce qu’on laisse moins de temps a 1’échantillon pour homogénéiser
sa température. Au cours de la phase de chauffage, la différence de température maximale
est de 13, 21 et 28 “C aux vitesses de chauffage de 28, 225 et 345 “C.s~! respectivement.
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FIGURE 3.36: Différences de températures a (a.) 28, (b.) 225 et (c.) 345 "C.s™!
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Les différents parameétres des cycles appliqués sont disponibles dans le Tableau 3.6. Pour
nos essais, aucun temps de maintien n’a été appliqué a la température maximale, le re-
froidissement est directement déclenché a ce point. Nos vitesses de chauffage sont calculées
depuis la température ambiante (température initiale du chargement thermique) jusqu’a la
température cible (température maximale). Les vitesses de refroidissement sont calculées
depuis la température maximale jusqu’a 430 “C, température a laquelle on a considéré que
la recristallisation ne peut plus avoir lieu.

Le but de ces essais consiste a reproduire approximativement les mémes vitesses de chauffage
que celles atteintes au cours de nos essais de traction anisothermes & faibles vitesses de
déformation, c’est-a-dire des vitesses de chauffage entre 100 et 400 “C.s~! environ. Nous
avons alors appliqué des vitesses entre 28 et 430 “C.s~!'. Nous avons également exploité
la base de données fournie dans (Hunt et Schulson, 1980) ou le matériau a subi plusieurs
séquences de chauffage. Des rampes de 0.5 et 25 “C.s~! ont été appliquées ainsi que des
traitements avec des temps de maintien. Les paramétres des essais de (Hunt et Schulson,
1980) sont disponibles dans le Tableau 3.7.
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Tchauffage <°C~S7 ! )

Température cible (°C)

; pp—
T, fmidissement( C.s )

28 652.8 204
28 674.8 “134
28 694,7 137
28 715,2 ~130
28 735 141
28 7549 “135
223 685,6 172
224 705 ~160
224 723,8 ~164
223 745,1 _165
222 739,2 219
223 763,4 _167
223 764,6 194
9294 784,7 194
223 7845 203
342 639.,9 “159
336 709,3 -183
339 727.4 176
335 748,3 -188
335 766,5 -182
345 785,2 ~154
335 808.2 -185
431 693,6 147
433 713,4 -161
435 731,9 ~169
432 741,4 197
435 771,4 207
435 791,8 204
428 776,8 -194

TABLE 3.6: Paramétres des séquences de chauffage réalisées
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Tc,huuffage(f.s_l) Température cible ("C) | Temps de maintien (s) Trefroidisse,nent(°C.s_l)
125 018 60 -220
125 565 60 -220
125 588 60 -220
125 600 60 -220
125 612 60 -220
125 630 60 -220
125 650 60 -220
125 679 60 -220
125 710 60 -220
0,5 070 - -100
0,5 096 - -100
0,5 604 — -100
0,5 617 — -100
0,5 628 — -100
0,5 637 - -100
0,5 642 — -100
0,5 654 — -100
0,5 666 - -100
0,9 691 — -100
25 088 - -130
25 646 — -130
25 665 - -130
25 685 -130
25 699 - -130
25 722 - -130
25 750 - -130
25 776 - -130
25 798 - -130
25 822 - -130

TABLE 3.7: Paramétres des séquences de chauffage réalisées dans (Hunt et Schulson, 1980)

3.3.2

Une fois les chargements thermiques réalisés, on s’est dirigé vers ’étape de mesures de du-
reté. L’idée consiste a suivre la méme démarche que celle indiquée dans (Hunt et Schulson,

Mesures de dureté et modéle adopté
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1980) afin de remonter par des mesures de microdureté Vickers (HV) & une fraction de ma-
tériau non recristallisé. Pour cette raison, les échantillons ont été découpés puis enrobés et
polis selon la procédure indiquée en Annexe B a la position ot le thermocouple était soudé.
Toutes nos mesures de microdureté ont eu lieu a ’aide d’une charge de 500 grammes confor-
mément a I’étude de (Legras, 1999). En effet, la distance du centre de 'empreinte au bord de
I’échantillon doit étre supérieure a 2,5 fois la diagonale de 'empreinte et la distance séparant
deux empreintes doit étre supérieure a 3 fois la longueur de la diagonale d’une empreinte.
Les deux états de référence correspondent aux états détendu et recristallisé. Pour le maté-
riau détendu, nous avons pris des mesures de microdureté du matériau vierge a I'état de
réception ce qui correspond a 228,79 HV avec un écart type de 3,28 HV. Afin de minimiser
Pécart type, 20 mesures de microdureté par échantillon ont été relevées. Pour déterminer
la microdureté d’un état de référence recristallisé, un traitement thermique a été effectué a
830°C pendant 20 minutes. La vitesse de chauffage et la vitesse de refroidissement étaient
de 1 et -1 “C.s~!. Suite & ce chargement, une microdureté de 173,45 HV a été mesurée avec
un écart type de 2,47 HV. Ces valeurs de microdureté des matériaux détendu et recristallisé
correspondent & des fractions de matériau non recristallisé de 1 et 0 respectivement. Une fois
toutes les mesures de microdureté réalisées, on a étudié ’évolution de la fraction du matériau
non recristallisé en fonction de la température maximale atteinte au cours du chargement
thermique. On s’est inspiré de I'étude réalisée a faibles vitesses de chauffage dans (Hunt et
Schulson, 1980) pour établir un modéle pour la description de 1’évolution de la fraction non
recristallisée en fonction de la température, la vitesse de chauffage et les temps de maintien.
En conditions isothermes, avec un temps de maintien de 60 secondes le processus de recris-
tallisation commence entre 526 et 576 “C et prend fin & 676 °C. Nos transitoires a 28 “C.s™!
ont montré un bon accord avec les transitoires de (Hunt et Schulson, 1980) & 25 “C.s~!. Le
modéle proposé dans la méme étude a été adopté et étendu aux fortes vitesses de chauffage.
Un nouveau jeu de paramétre a été identifié sur la base de nos essais et de ceux de (Hunt
et Schulson, 1980). Le modéle est donné dans les équations 3.1 (formulation anisotherme ou
en transitoire) et 3.2 (formulation isotherme).

(31—1; = —K.exp(—I%).F(t) (3.1)
E
F= Fo.exp(—K.t.exp(—R—T)) (3.2)

Avec F la fraction du matériau non recristallisé, Fg est la fraction du matériau non recristallisé
initiale, t est le temps, T est la température absolue en Kelvin et R est la constante des gaz
parfaits (R=8,314 J.mol~1.K~1). Une amélioration a été introduite au modéle en intégrant
une température seuil de début de recristallisation (Eq 3.3) dépendante de la vitesse de
chauffage.

Tprx = O(,TB (33)
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Le modéle complet en version anisotherme s’écrit donc :

1 si T < Tpgrx
F = 3.4
{ 4 — _K.exp(—£).F(t) sinon (3:4)

Avec Tpgy la température de début de recristallisation, o et B les deux parameétres du modéle
tels que : o = 849,37 et B = 2492,31.107°. Les paramétres K et Q du modéle sont identifiés
sur les essais isothermes de (Hunt et Schulson, 1980) en utilisant 'équation 3.2 et sur les
transitoires thermiques a 0.5, 25, 28, 225, 335 et 430 “C.s~! en utilisant Péquation 3.4. Les
paramétres du modéle sont donnés dans le Tableau 3.8.

Etude K (-) | E (Joule.mol™!) Domaine de validité
(Hunt et Schulson, 1980) 2,08.10'8 345465,9 Isotherme -+ anisotherme jusqu’a 25 “C.s~!
Cette étude 1,87. 10'8 344980,6 Isotherme + anisotherme jusqu’a 430 “C.s™!

TABLE 3.8: Paramétres du modéle de prédiction de la fraction non recristallisée

Les fractions du matériau non recristallisé issues des mesures de microdureté ainsi que les
courbes du modéle sont présentées dans la Figure 3.37. Les valeurs de microdureté sont dé-
terminées sur les échantillons aprés la phase de refroidissement. A ce stade, nous ne pouvons
pas quantifier I'incrément de la fraction non recristallisée au cours du refroidissement au
moins jusqu’a 430 “C. Le temps de refroidissement n’étant pas négligeable par rapport a la
durée du chauffage, il reste dépendant de la vitesse de refroidissement. Nous pouvons alors
supposer que le modéle surestime la fraction du matériau non recristallisé. Autrement dit, la
valeur réelle de la fraction du matériau non recristallisé a la température cible ou maximale
durant le cycle devrait étre inférieure a celle estimée par le modéle a la méme température.
Le mécanisme de recristallisation du matériau se décale vers les hautes températures avec
’augmentation de la vitesse de chauffage. Cependant, & partir de 225 “C.s™!, on remarque
que la température de début de recristallisation atteint une valeur maximale et semble ne
plus étre dépendante de la vitesse de chauffage. Malgré le fait qu’il existe un décalage dans
la température de début de recristallisation, qui est fonction de la vitesse de chauffage, il
semblerait que le modéle identifié soit bien adapté. Il est capable d’estimer la fraction du
matériau non recristallisé méme aux fortes vitesses de chauffage.
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FIGURE 3.37: Résultats de recristallisation et estimations du modéle

3.3.3 Application du modéle aux cas des essais de traction aniso-

therme

Une fois le modéle de recristallisation établi, on s’est orienté vers I'application de ce modéle
au cas de nos essais isothermes et anisothermes. L’idée consiste a appliquer le modéle en

ses formulations isothermes et anisothermes aux différents historiques de températures subis

par les éprouvettes. Pour les essais isothermes, la formulation isotherme a été appliquée de

la température ambiante jusqu’a la température de I'essai et en particulier jusqu’au moment

ou on a mesuré la contrainte maximale (point de la résistance mécanique). Les vitesses de

chauffage et les temps de maintien qui correspondent aux essais isothermes sont indiqués
dans le Tableau 3.9.
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¢ (s™!) | T (°C) | Vitesse de chauffage jusqu’a T, ("C.s™!') | Temps de maintien (s)
51071 480 7 181
5.1071 550 10 68
5.107! 650 16 17
51071 700 10 30
5.1071 800 5 44
5 280 0,2 141
5 480 6 122
5 700 5 264

TABLE 3.9: Paramétres des chargements thermiques des essais isothermes

La méme démarche a été appliquée pour les essais anisothermes, la formulation anisotherme
du modéle a été appliquée de la température ambiante jusqu’a la température mesurée au
point de la résistance mécanique apparente. Le modéle tient compte alors des temps de
chauffage et des temps de maintien pour les essais isothermes et également du temps de
préchauffage et du temps de stabilisation a 280 “C pour les essais anisothermes. On rappelle
ici que le modéle donne une surestimation de la vraie fraction du matériau non recristallisé
au point de la charge maximale. Néanmoins, cette valeur pourrait représenter une limite
basse de la valeur réelle. Les résultats de I'application du modéle aux cas de nos essais sont
disponibles sur la Figure 3.38.
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FIGURE 3.38: Fraction du matériau non recristallisé estimée par le modéle au point de la
contrainte maximale des essais isothermes et anisothermes

[’estimation du modéle montre que dans la majorité des essais anisothermes le matériau
reste & ’état détendu au point du Rm apparent. Les essais anisothermes rapides a 5 s~/
sont tous a I’état détendu. Seulement deux tubes testés sous conditions anisothermes (395
et 396 “C.s~!) commencent a recristalliser (avec une surestimation du modéle de la fraction
recristallisée). Lessai réalisé a 400 “C.s~! reste a I'état détendu sachant qu’il s’agit de I'essai
pour lequel on a détecté le maximum de déviation par rapport au cas isotherme sur les
courbes donnant I’évolution du Rm en fonction de la température (Figure 3.27). Les essais
lents isothermes (5.107! s=!) commencent & recristalliser & partir de I'essai réalisé a 550 “C.
En effet, la résistance mécanique isotherme a chuté de 367 a 127 MPa entre 550 et 700 "C.
Autrement dit, on a enregistré une chute du Rm de 240 MPa pour une différence de 150 "C
seulement. La recristallisation du matériau entre ces 2 températures explique alors cet écart
important (65 %).

Les résultats donnant I’évolution des résistances mécaniques isothermes et anisothermes en
fonction de la température sont repris dans la Figure 3.39. On a indiqué pour chaque essai
réalisé la fraction du matériau non recristallisé calculée au point du Rm a l'aide du modéle
identifié précédemment. La courbe donnant la fraction non recristallisée en conditions iso-
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thermes est obtenue en simulant des cycles similaires & ceux réalisés par (Hunt et Schulson,
1980) (Chauffage a 125 “C.s~! — maintien de 60 secondes a température cible — refroidisse-
ment a -220 “C.s~!). La deuxiéme courbe correspond & un chauffage a rapide de 430 °C.s™!
sans appliquer de temps de maintien a la température cible. On remarque que les résistances
mécaniques isothermes (a 700 et 800 °C) correspondant aux deux matériaux complétement
recristallisés sont en accord avec les résultats de PROMETRA (Cazalis et al., 2007). En
effet, les mémes niveaux de contrainte sont atteints et les matériaux testés dans le cadre
du programme PROMETRA (Cazalis et al., 2007) seraient également recristallisés a ces
températures. Le changement de 'allure de la courbe donnant la tendance des essais PRO-
METRA observé entre 500 et 600 “C serait lié au début de la restauration-recristallisation
du matériau a ces températures. Dans le cas anisotherme, si la vitesse de chauffage est suffi-
samment élevée on peut imaginer que la courbe tendance continue de décroitre d’une facon
linéaire jusqu’aux valeurs correspondant a une recristallisation totale du matériau.
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FIGURE 3.39: Evolution de la résistance mécanique isotherme/anisotherme et de la fraction
du matériau non recristallisé en fonction de la température

Ces résultats mettent en évidence 'importance de la vitesse de chauffage ainsi que le temps de
maintien qui précede la réalisation d’un essai isotherme. Ceci rejoint les résultats de (Talia
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et Povolo, 1977) ou des contraintes d’écoulement plus faibles ont été obtenues quand la
vitesse de chauffage a été diminuée. Le modéle a été réutilisé une fois encore pour déterminer
I'influence des temps de maintien avant la réalisation des essais isothermes & une température
donnée. Le modéle a été appliqué a des transitoire similaires & ceux obtenus dans des fours
classiques employés pour la réalisation des essais isothermes. Autrement dit, on a appliqué le
modéle & des séquences de température obtenues suite & une montée a 15 °C.s~! a partir de
la température ambiante jusqu’a plusieurs températures cibles (qui seraient les températures
des essais isothermes). Les fractions du matériau non recristallisé ont été calculées par la suite
pour plusieurs temps de maintien. Les résultats obtenus sont présentés dans la Figure 3.40.
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FIGURE 3.40: Evolution de la fraction du matériau non recristallisé en fonction du temps
de maintien pour plusieurs températures

Pour une température donnée, la fraction non recristallisée diminue avec l'augmentation
du temps de maintien. L’impact de ce dernier est plus fort quand la température est plus
élevée. A partir de 575 °C environ 'impact devient trés important. Avec une température de
chauffage de 15 °C.s~! les matériaux testés a une température de 800 °C au moins seraient
complétement recristallisés dans la phase de chauffage qui précéde la réalisation de ’essai.
100 secondes de maintien sont suffisantes pour recristalliser un matériau a 650 “C. Des



3.3 Etude de la restauration-recristallisation du matériau en conditions dynamiques 115

schématisations en 3D donnant I’évolution simultanée de la fraction non recristallisée, la
température et le temps sont présentés dans la Figure 3.41 pour 3 vitesses de déformation.
Pour ces graphiques, 'instant initial (0 secondes) correspond & une température ambiante
et un état complétement détendu (F=1). La montée de température est simulée jusqu’a
plusieurs températures cibles, un temps de maintien est appliqué par la suite jusqu’a 180
secondes.
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FIGURE 3.41: Schématisation en 3D de la fraction du matériau non recristallisé en fonction
de la température et du temps aux vitesses de chauffage de 5, 15 et 30 “C.s™!



3.4 Effet d’un préchargement sur le comportement anisotherme du Zircaloy-4 117

Des courbes d’iso-valeurs de fraction sont également tracées. En se placant sur les deux
extrémités d’'une courbe d’iso-valeur de fraction non recristallisée on remarque qu’on peut
obtenir la méme fraction pour une température moins élevée mais en appliquant un temps
de maintien plus important. En se déplacant sur I’extrémité de la courbe pour un temps de
180 secondes on obtient I’évolution classique de la fraction non recristallisée en fonction de
la température. La comparaison des trois courbes (donc des 3 vitesses de chauffage) nous
permet d’avoir une idée sur effet du temps consacré au chauffage (nécessaire pour atteindre
la température cible). La comparaison nous permet aussi d’estimer le temps restant nécessaire
a la recristallisation compléte du matériau. En effet, en se placant & une température donnée
aprés la phase de montée, le temps nécessaire pour recristalliser le matériau est plus élevé
sur la Figure 3.41-(c.) que sur la Figure 3.41-(a.).

3.4 Effet d’un préchargement sur le comportement ani-
sotherme du Zircaloy-4

Dans ce chapitre seront présentés les résultats des essais de traction uniaxiés anisothermes
sur matériau ayant subi un préchargement. Cette campagne expérimentale a été réalisée
pour étudier le cas hypothétique d’un crayon combustible qui subirait un transitoire de type
RIA aprés une remontée a pleine puissance. En réacteur, sous I'effet du fluage de la gaine
(engendré par le différentiel de pression entre circuit primaire et Uintérieur du crayon) et
des variations de géométrie de la pastille combustible (dilatation et gonflement), le jeu ini-
tial entre pastille et gaine disparait progressivement pour laisser place a un état d’équilibre
thermomécanique appelé conditionnement. Lorsque la gaine est conditionnée, la contrainte
qu’elle subit est faible. Si la gaine est conditionnée lors d’un fonctionnement prolongé a puis-
sance intermédiaire, un retour a puissance nominale du réacteur va engendrer une contrainte
circonférentielle plus importante dans la gaine & cause de la dilatation instantanée de la
pastille avant que la relaxation du gainage n’intervienne. Si un transitoire de type RIA était
amorcé a l'instant du retour a puissance nominale, I’état initial de la gaine serait préchargé.
Il est nécessaire de vérifier si cet état initial peut avoir un impact sur la tenue de la gaine
lors du transitoire RIA.

Des calculs réalisés par la Direction Technique d’EDF ont montré que le retour & puissance
nominale pouvait engendrer un chargement de type déformation imposée a une vitesse de
déformation de 'ordre de 2.107> s™!, jusqu’a une contrainte tangentielle égale a 80 % de la
limite élastique du matériau, et accompagné d’un échauffement de 40 “C. On se propose dans
cette partie de vérifier 'impact d’'un tel préchargement sur le comportement du Zircaloy-4
lors d’essais de traction en conditions anisothermes.
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3.4.1 Séquence de chargement thermomécanique appliquée

Tous les essais de traction sur le matériau préchargé ont été réalisés a 5 s—!. Plusieurs
préchargements ont été effectués :
— 380 MPa a 280 “C, ce qui correspond approximativement a 80 % de la limite d’élas-
ticité du matériau a 280 "C.
— 350 MPa a 350 °C, ce qui correspond approximativement & 80 % de la limite élas-
tique du matériau a 350 "C.
— 500 MPa a 280 °C, ce qui correspond approximativement & 1,5 % de déformation
totale (on plastifie le matériau).
Concernant le chargement, la machine a été pilotée en force nulle jusqu’a la température
du préchargement (280 ou 350 "C). Ces températures sont représentatives des températures
réelles mesurées dans les phases de conditionnement. Une stabilisation d’une minute environ
est effectuée. On bascule par la suite vers le pilotage en déplacement. Le préchargement

! une fois la contrainte de

est effectué avec une vitesse de déplacement de 5.107! mm.s™
préchargement atteinte, on arréte le déplacement du vérin, une phase de relaxation est alors
observée. Ensuite, un transitoire thermomeécanique est lancé identiquement a celui des essais
anisothermes précédemment réalisés. Les paramétres des essais sur le matériau préchargé

sont disponibles dans le Tableau 3.10.

o préchargement (MPa) | T préchargement (°C) | Durée préchargement (s) | Tiniriate('C) | Tonauffage ((C-s7')
380 280 10 342 161
380 280 20 389 177
380 280 20 371 280
350 350 32 423 147
350 350 1 350 Isotherme
500 280 18 352 109
500 280 22 397 603

321 85
- - - 366 231
- - - 383 353
- - - 409 558

TABLE 3.10: Paramétres des préchargements effectués

Quelques essais sans préchargement sont sélectionnés en bas du Tableau 3.10 pour établir une
comparaison par la suite afin d’identifier les effets du préchargement. Pour les essais sur le
matériau préchargé, les vitesses de chauffage sont calculées de la température correspondant
a la fin du préchargement jusqu’a la température de rupture.
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3.5 Résultats des essais sur matériau préchargé

Les courbes de traction anisothermes sur matériau préchargé sont données dans la Fi-
gure 3.42. Pour établir une comparaison, les courbes de traction anisothermes sur matériau
vierge sont tracées sur les mémes graphiques. Dans un premier temps, deux types de pré-
chargement ont eu lieu dans le domaine élastique du matériau (Figure 3.42-(a.) et (b.)).
Les préchargements ont eu lieu a des températures de 280 et 350 “C. Les contraintes de
préchargement ont été fixées a 380 et 350 MPa respectivement pour qu’elles correspondent
a 80 % environ de la limite élastique du matériau a ces températures. Les choix des essais
anisothermes sur matériau vierge pour la comparaison des comportements est déterminé
selon la température initiale et la vitesse de chauffage. La reproduction d’un essai avec la
méme température initiale et la méme vitesse de chauffage étant quasi impossible sur le
plan expérimental, on a sélectionné 'essai qui satisfait au mieux ces deux paramétres. Les
déformations axiales qui correspondent aux essais anisothermes sur le matériau préchargé
sont mesurées de la méme fagon que les déformations des essais anisothermes sur le matériau
vierge. La comparaison des courbes de traction anisotherme sur matériau vierge et préchargé
a 80 % de sa limite élastique montre que le comportement du matériau reste pratiquement
le méme. Le préchargement n’a pas d’influence sur le comportement du matériau vis-a-vis
de la contrainte d’écoulement et de la déformation atteinte. On a décidé alors d’effectuer
un préchargement plus important & 500 MPa et 280 “C (Figure 3.42-(c.)). Pour une charge
de 500 MPa, le matériau atteint 1,5 % environ de déformation totale, on est alors dans le
domaine plastique. Encore une fois, la déformation plastique du matériau avant le transitoire
semble ne pas avoir d’influence sur le comportement du matériau a 5 s~'. Sur la base de
ces essais, on conclut que le comportement du matériau en transitoire représentatif du RIA
(5 s71) est indépendant du préchargement au moins jusqu’a 1,5 % de déformation totale.
Ces résultats seront consolidés dans la suite par une analyse comparative des contraintes
maximales atteintes au cours des essais en se basant sur les essais pour lesquels on a obtenu
approximativement la méme vitesse de chauffage et la méme température initiale.
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F1GURE 3.42: Courbes de traction anisotherme sur le matériau préchargé
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3.5.1 Propriétés mécaniques du matériau préchargé

Dans cette partie, on présente une deuxiéme comparaison entre les propriétés du maté-
riau vierge et celui préchargé toujours d’'un point de vue macroscopique en adoptant la
méme démarche que celle utilisée pour la comparaison des essais isothermes et anisothermes
(Figure 3.27). Dans la Figure 3.43, on présente I'évolution de la résistance mécanique (en
conditions isothermes) et la résistance mécanique apparente (en conditions anisothermes)
en fonction de la température atteinte au point de la charge maximale. Sur le méme gra-
phique, on a représenté la totalité des essais réalisés 4 5 s~! (isothermes/anisothermes et
vierges/préchargés). L'effet du chargement anisotherme sur la résistante mécanique a été
discuté précédemment. Le préchargement ne semble pas avoir d’influence sur la résistance
mécanique apparente. Les résistances mécaniques apparentes atteintes au cours des transi-
toires sur matériau préchargé sont en bon accord avec les résistances mécaniques isothermes
ou les résistances mécaniques apparentes atteintes au cours des transitoires sur le matériau
vierge.
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FIGURE 3.43: Evolution de la contrainte maximale en fonction de la température sur
matériau vierge et préchargé en conditions isothermes et anisothermes
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3.6 Simulation des essals de traction uniaxiés aniso-
thermes

Dans cette partie du travail, l’objectif consiste a vérifier la réponse d’une loi de comportement
identifiée sur des essais isothermes a ’état de réception pour des simulations anisothermes
avec ou sans préchargement. La loi de comportement Crocodile-RIA précédemment présentée
dans la partie bibliographique du document a été utilisée pour simuler les essais de traction
uniaxiés sur matériau vierge et préchargé a 5 s~!. Les essais anisothermes sur matériau vierge
réalisés & 5.10! s~! ne feront pas I'objet de ce travail numeérique parce qu’on a montré que
ces essais présentaient un comportement différent avec une évolution de microstructure pour
les essais isothermes selon la température et les temps de maintien appliqués. Cependant, la
loi de comportement a été identifiée sur des essais isothermes jusqu’a 980 “C a des vitesses
de déformation de 5, 2.107! et 1072 s~!'. Clest-a-dire que, la loi de comportement tient
compte "malgré elle" de cette éventuelle évolution de la microstructure et donc I'imposera
aux simulations, sur la seule base de la température et non de I'historique de la température.
Une simulation de nos essais anisothermes & 5.107! s7! 4 'aide de cette loi de comportement
donnera alors une limite basse en contrainte qui représentera une enveloppe inférieure du
"yrai" comportement mécanique du matériau. Ces simulations ont été réalisées a 'aide de
Code ASTER®, de Salomé-méca® et de la loi de comportement Crocodile-RIA sous format
Mfront.

3.6.1 Simulation des essais sur matériau vierge

Pour simuler les essais de traction anisothermes, uniquement la zone d’intérét de 2 mm a
été considérée. Il s’agit d’un calcul axisymétrique en grandes déformations sur une portion
du tube qui fait 2 mm de longueur et 0,57 mm d’épaisseur. Le maillage est réalisé dans le
plan (x,y) via la plateforme Salomé méca®. Pour les conditions aux limites du calcul, on
a considéré une température homogéene dans la totalité de la zone d’intérét ce qui revient
a négliger le gradient de 8 “C dans la direction axiale du tube. Les températures mesurées
au cours de l'essai a l’aide du thermocouple sont imposées dans le calcul a chaque pas de
temps. La méme démarche a été adoptée pour le champ de déformation, on a donc imposé
un déplacement suivant la direction axiale du tube. A chaque instant, le déplacement imposé
est donné par le produit de la déformation moyennée dans la zone d’intérét et mesurée par
les dispositifs de stéréo-corrélation d’images, par la longueur utile de la portion du tube
(2 mm). Le pas de temps est déterminé par la fréquence d’acquisition des caméras employées
pour I'instrumentation des essais. Les déformations calculées sont donc identiques a celles
des essais et les contraintes calculées sont homogeénes dans la totalité de la géométrie. Comme
ces contraintes calculées sont des contraintes vraies (F/S) et pour établir une comparaison
entre I’expérimental et la simulation, on a choisi de présenter des courbes de traction vraies
pour confronter ’expérience a la simulation. Dans nos simulations, la loi de comportement



3.6 Simulation des essais de traction uniaxiés anisothermes 123

ne prend pas en compte la dilatation thermique du matériau alors que ce n’est pas le cas
pour les essais expérimentaux.

En effet, une compression du matériau pendant le transitoire sous 'effet de la dilatation ther-
mique est constatée par les caméras. La déformation mesurée par stéréo-corrélation d’images
est donc une déformation totale donnée par I’équation suivante :

€totale = € T Evp + Ethermique (35)

Ou : g, est la déformation élastique, €,, est la déformation viscoplastique et € epmigue €St la
déformation thermique. Pour les calculs, il a fallu donc soustraire cette déformation ther-
mique a chaque pas de temps malgré sa faible contribution a la déformation totale. En effet,
ces essais présentent une évolution moins importante de la température et donc de la dé-
formation thermique par rapport aux essais anisothermes a 5.107! s~! durant lesquels le
matériau a eu suffisamment de temps pour chauffer. Selon les travaux de (IAEA, 2006),
cette déformation thermique dans la direction axiale du tube est donnée par :

8thermiqueaxjal = (1 _fz)-ea +fZ'£c (36)

Avec :
€, =4,95.107%.(T - Tp) (3.7)
£ =1,26.107 (T — Tp) (3.8)

€, et €. sont respectivement les dilatations thermiques suivant les axes <a> et <c> de la
maille hexagonale de tube, f; est le facteur de Kearns (Tableau 3.2) et il est égal a 0,0529, Tg
= 280 "C température a laquelle I’éprouvette et la zone utile sont libres de toutes contraintes
et T est la température considérée homogéne dans la zone utile. Les déformations imposées
dans nos calculs sont alors des déformations mécaniques vraies (Eq 3.10). Naturellement, les
essais sont simulés jusqu’a la limite de la corrélation d’images.

vraie

€ = ln(l + (gtomle - 8thermique>) (3.9)

vaie = Ging.(l + (Ezotale - 8thermique)) (3'10)

Les résultats des simulations sont disponibles dans la Figure 3.44.
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FIGURE 3.44: Résultats de la simulation des essais anisothermes a 5 s—!

La simulation des essais anisothermes rapides a montré que la loi reproduit correctement les
résultats des expériences, les écarts entre les courbes sont considérés comme faibles. Pour
I'essai réalisé a la vitesse de chauffage la plus élevée (558 “C.s~!), on a pu obtenir la courbe
compléte jusqu’a la rupture, ’écart entre la courbe expérimentale et simulée en striction
s’explique par le fait que la loi de comportement ne prend pas en compte 'endommagement
du matériau et la modélisation ne permet pas d’induire de localisation de la déformation.
Les simulations confirment les interprétations de nos essais rapides a 5 s~!'; aux fortes vi-
tesses de déformations, le chargement mécanique est tellement rapide que le matériau n’a
pas suffisamment de temps pour chauffer, méme en appliquant une rampe de température
élevée. Dans ces conditions de chargement, on tend vers un cas isotherme puisque 1’évolution
de la température n’est pas suffisante pour introduire des effets sur le comportement du ma-
tériau. Sous ses conditions opératoires, une loi de comportement isotherme (Crocodile-RIA)
est capable de reproduire correctement des transitoires de type RIA pour des vitesses de dé-
formation de 5 s~! et des vitesses de chauffage assez importantes (environ 600 °“C.s~!). Afin
de valider les différentes hypothéses adoptées dans notre démarche de calcul, une deuxiéme
simulation a eu lieu en prenant en compte 'effet du gradient thermique sur la totalité de la
géométrie. Pour modéliser le gradient de température a chaque pas de temps, les données
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de thermographie IR ont été dépouillées : a chaque instant, ’émissivité a été post-traitée,
et ceci dans le but d’avoir une température (mesurée par la caméra thermique au centre de
I’éprouvette) qui soit identique avec la mesure du thermocouple. A chaque pas de temps, la
caméra fait une acquisition qui correspond a une image de format 320 x 256 pixels. On récu-
pére donc une matrice de température du méme format (320 lignes et 256 colonnes). Comme
il s’agit d’une géométrie tubulaire, on a des effets de bords puisque les directions d’incidence
des photons ne sont pas toujours les mémes par rapport a la caméra. Seulement une ligne de
données a été donc considérée. Elle correspond aux photons émis suivant la normale de la
surface et qui arrivent perpendiculairement & la caméra. Cette ligne de données nous donne
un gradient représentatif de la température a chaque instant. On a considéré une longueur
utile de 7 mm. Cette longueur correspond a la longueur commune vue par les caméras de
stéréo-corrélation et de thermographie IR puisque les bords de I’éprouvette sont cachés par
les mors de la machine. On s’est limité alors & 7 mm de longueur pour cette modélisation.
Les déplacements imposés dans le calcul suivant la direction axiale du tube sont le produit
des déformations mécaniques (soustraction de la déformation thermique) mesurées par un
extensométre optique (7 mm de longueur initiale), par une longueur utile de 7 mm. On
considére qu’il n’y a pas de gradient thermique dans I’épaisseur de la gaine. Pour les données
de thermographie, une longueur de 7 mm correspond a 85 pixels, on a donc créé un premier
maillage (Figure 3.45-(a.)) qui comporte 85 noeuds dans la longueur avec 10 éléments dans
I’épaisseur, a chaque noeud on a affecté une température issue des données de thermogra-
phie post-traitées. Un premier calcul thermique a eu lieu en procédant par une modélisation
axisymétrique. Un deuxiéme maillage est réalisé pour la partie mécanique de la simulation
(Figure 3.45-(b.)). Le deuxiéme maillage est raffiné au centre puisque 'on s’attend & une
localisation de la déformation dans cette zone sous l'effet du chargement mécanique et du
gradient thermique dans la longueur du tube.

(a.)

Sens de traction |:>

FIGURE 3.45: Maillages utilisés pour la modélisation thermique (a.) et mécanique (b.)

Ici, seul I'essai rapide (5 s™!) réalisé a 231 “C.s™! a été modélisé. Le but est d’établir une
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comparaison entre une simulation sur géométrie compléte et une simulation sur 2 mm de
longueur comme on ’a fait précédemment. Aprés le calcul, on récupére les réactions aux
neeuds (F;) & chaque pas de temps pour calculer les contraintes d’ingénieur (Eq 3.11) et
les comparer aux résultats de I'essai. Pour 10 éléments dans I’épaisseur du tubes, on a 11

noeuds.
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FIGURE 3.46: Expérience Vs Simulation de l’essai réalisé a 231 “C.s~! modélisé sur une
géométrie de 7 mm de longueur

Sur la Figure 3.46, on a établi une comparaison entre ’expérience et la simulation de ’essai,
la modélisation a été effectuée sur 7 mm de longueur en tenant compte du gradient thermique
réel mesuré sur I’éprouvette par thermographie IR. Les déformations de ’essai sont mesurées
par stéréo-corrélation a 'aide de lextensométre Eg ayant 7 mm de longueur initiale (Lg).
La figure montre une bonne cohérence entre la simulation et 'expérience. En effet, au point
du Rm expérimental on a une contrainte maximale de 525 MPa environ soit une différence
de 70 MPa (13 % environ) entre la simulation et 'expérience ce qui est considéré comme
acceptable sachant que méme en conditions isothermes la loi ne prévoit pas exactement le
méme niveau que la mesure du Rm expérimentale. Au-deld de ce point, la comparaison est
inutile du fait de la non prise en compte des effets de 'endommagement du matériau dans
la loi de comportement.
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En conclusion, nous considérons comme validé la démarche adoptée pour la simulation des
essals anisothermes uniaxiés sur tubes. Dans la suite, on présente les résultats de la simulation
des essais de traction anisothermes sur le matériau préchargé.

3.6.2 Simulation des essais sur matériau préchargé

Dans cette partie, on va essayer d’évaluer 1'aptitude de la loi de comportement (Crocodile-
RIA) a reproduire des chargements complexes avec des trajets de chargements qui différent
des essais de la base d’identification de la loi (isotherme, & vitesse de déformation imposée).
Ces différences proviennent principalement de la nature anisotherme des essais ainsi que de
la nature des trajets (traction isotherme, relaxation isotherme puis traction anisotherme).
Une confrontation entre les résultats de I'expérience et la simulation numérique est donnée
dans la Figure 3.47. Dans tous les cas, les courbes montrent un bon accord entre ’expérience
et la simulation, quel que soit le préchargement effectué. Encore une fois, a grande vitesse de
déformation, la loi de comportement simule correctement les essais anisothermes. A travers
ces simulations, nous montrons également que la loi permet de reproduire des chargements
avec des trajets complexes, mais toujours uniaxiés. Les écarts entre les expériences et leurs
simulations demeurent acceptables.
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3.7 Conclusions

Dans ce chapitre, on a présenté un nouvel essai développé spécifiquement pour tester des
gaines combustibles dans le sens axial en conditions trés proches du RIA. Le dispositif per-
met la réalisation simultanée de transitoires rapides mécaniques (jusqu’a 5 s_]) et thermiques
(jusqu’a 600 “C.s~!), et ceci simultanément, ce qui constitue une avancée majeure par rap-
port aux données disponibles dans la littérature. L’emploi d’une instrumentation pointue
(stéréo-corrélation d’images pour le suivi de la déformation, thermographie infrarouge pour
la détermination des champs thermiques) et synchronisée avec 'application du chargement
thermomeécanique permet une exploitation avancée des essais et une mise en données com-
pléte pour la comparaison des simulations numeériques. Les résultats des essais de traction
uniaxiés sur tubes ont été présentés. Deux vitesses de déformations ont été testées avec plu-
sieurs rampes de montée en température.

Nous constatons que le comportement du matériau n’est pas affecté par des transitoires
thermomécaniques a grande vitesse de déformation au moins jusqu’a 600 “C. Le chargement
mécanique est tellement rapide que le matériau n’a pas le temps nécessaire pour s’échauffer.
Ces observations confortent approche adoptée dans le programme PROMETRA (Cazalis
et al., 2007) pour la détermination du comportement de la gaine lors de la phase PCMI
du transitoire RIA : dans le cas de sollicitations trés rapides (5 s~! jusqu’a 600 °C), le
comportement lors de cette phase peut étre estimé a partir d’essais isothermes réalisés en
laboratoire. Concernant 'autoéchauffement, un incrément de 'ordre de 70 "C a été mesuré a
grande vitesse de déformation au moment de la rupture du matériau. Pour mieux étudier ce
parameétre, on devra s’orienter vers d’autres méthodes de pilotage de la rampe de tempéra-
ture pour écarter définitivement 1’hypothése d’intervention de I’asservissement (pilotage de
la machine en puissance par exemple).

A des vitesses de déformation plus faibles, mais toujours caractéristiques du chargement en
RIA, on a pu établir que I'impact d’un chargement anisotherme sur le comportement du
matériau était important. LL’analyse des propriétés mécaniques a cette vitesse a montré que
I’historique du chargement devient un facteur important et influe directement sur le compor-
tement. Ainsi, on a pu établir qu’au-dela de 600 "C, la contrainte d’écoulement du matériau
augmente fortement avec la vitesse de chauffage. On a mis en évidence une compétition entre
I'augmentation de la contrainte sous l'effet de I’écrouissage et la diminution de celle-ci sous
leffet de la température.

Afin d’identifier les effets du chargement anisotherme, une analyse des propriétés mécaniques
a eu lieu ainsi qu’une comparaison avec I’état isotherme. Les allongements répartis semblent
étre peu affectés, on retrouve quasiment la méme tendance que celle observée lors des essais
isothermes. La réduction d’aire en conditions anisothermes est similaire a celle obtenue en
conditions isothermes. L’allongement & rupture reste toujours contrélé par la température.
On en conclut que le caractére anisotherme du chargement thermomécanique ne modifie
pas la ductilité du matériau ni ses modes de déformation a I’échelle macroscopique et donc
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n’induit pas de fragilité. Un minimum de ductilité a été observé pour les vitesses élevées de
chauffage et dans ce cas pour les températures élevées. Plusieurs hypothéses ont été discutées
pour expliquer I’origine des écarts observés sur les contraintes d’écoulement ou les résistances

I aux vitesses de chauffage élevées.

mécaniques apparentes pour les essais réalisés & 5.107! s~
[’étude menée pour étudier la cinétique de restauration-recristallisation a montré que le dé-
clenchement du processus est fortement dépendant de la vitesse de chauffage. En effet, la
température de début de recristallisation se déplace vers les températures élevées quand la
vitesse de chauffage augmente. On a également mis en évidence 'importance de la tempéra-
ture, du temps de maintien et de la vitesse de chauffage qui précédent les essais isothermes.
Les écarts observés sont alors expliqués par une restauration-recristallisation du matériau
lors des essais isothermes réalisés a haute température. Un modéle de prédiction de la frac-
tion du matériau non recristallisé a été ré-identifié sur une plage plus étendue de vitesses de
chauffage (jusqu’a 430 °C.s’1). L’application de ce modéle aux différents transitoires donne
une estimation de I’évolution de la microstructure au cours de l'essai, quelle que soit sa
nature (isotherme ou anisotherme). Le modéle tient compte des effets de temps de main-
tien, de température, et de vitesses de chauffage. L’application de ce modéle aux transitoires
thermiques obtenus durant nos essais a montré que la majorité des éprouvettes testées en
conditions anisothermes restait a I’état détendu jusqu’au point du Rm. On a montré éga-
lement que les éprouvettes testées en conditions isothermes au-dela de 650 “C ont subi une
restauration-recristallisation ce qui explique les écarts observées sur les contraintes d’écou-
lement en général et sur les résistances mécaniques en particulier. Ces résultats isothermes
obtenus & température élevée ont montré une cohérence avec les résultats obtenus dans le
programme PROMETRA (Cazalis et al., 2007) ce qui signifie que les matériaux PROME-
TRA ont subi, eux aussi, une évolution de microstructure avant le point du Rm.

En général, la notion d’effet anisotherme reste fortement reliée a la vitesse de déformation.
On ne peut pas parler des effets d’un chargement anisotherme sans donner un ordre de gran-
deur de la vitesse de déformation appliquée au cours du transitoire. Des essais anisothermes
sur un matériau préchargé ont eu lieu. Le but consistait a étudier I'influence du précharge-
ment sur le comportement du matériau en transitoire de type RIA. Plusieurs séquences de
préchargement ont été effectuées. Dans la plage étudiée, les préchargements n’ont pas montré
d’influence significative sur le comportement anisotherme du matériau.

Des simulations numériques a l'aide de la loi de comportement macroscopique Crocodile-RIA
ont été menées & I’aide de Code-ASTER®. Les simulations des essais anisothermes & 5 s~/
montrent que la loi de comportement isotherme est applicable aux conditions anisothermes.
Les simulations des essais anisothermes sur le matériau préchargé ont permis de confirmer
encore une fois que la loi simule correctement les essais a grande vitesse méme avec un char-
gement complexe. Une limitation de la loi Crocodile-RIA concerne ’absence d’un terme qui
permet de prendre en compte I'historique de température et donc de modéliser 1’évolution
de la microstructure et son impact sur le comportement mécanique du matériau. A I'issu de
ce chapitre, plusieurs pistes d’améliorations peuvent étre proposées. Sur le plan expérimen-
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tal, le comportement du matériau reste a ce stade inconnu pour ces vitesses de déformation
élevées couplées & des vitesses de chauffage plus importantes (de Iordre de 1000 “C.s™1).
Probablement, I'impact du chargement anisotherme serait plus important en particulier si
ces vitesses ménent a des températures a rupture supérieures a 650 “C, température au-dela
de laquelle on a montré qu’il se produit un changement notable du mode de rupture. Dans
cette optique, les performances du dispositif GLEEBLE® peuvent étre améliorées, un pilo-
tage en puissance nous permettrait d’atteindre des vitesses de chauffage plus importantes.
Des essais anisothermes sur matériau recristallisé permettront de découpler les effets du char-
gement de celui de I’évolution de la microstructure. L’étude de la cinétique de restauration-
recristallisation réalisée pourrait étre complétée par une étude métallurgique afin de distin-
guer restauration et recristallisation.

Sur le plan numérique, il serait intéressant pour nous d’identifier une loi de comportement
métallurgique-mécanique qui prenne en compte les effets de 'historique complet de tem-
pérature (vitesses de chauffage, temps de maintien, refroidissement,...), I’évolution de la
microstructure et notamment des transformations de phases.
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En phase de PCMI, I'expansion thermique des pastilles induit un chargement multiaxial
a déformation imposée a 'interface pastille-gaine. Cet état de biaxialité de contrainte est plus
contraignant pour la gaine qu’un chargement uniaxial pour un méme niveau de déformation
circonférentiel et peut entrainer la rupture de la gaine. Dans le chapitre précédent, on a mis
en évidence l'effet du chargement anisotherme sur le comportement mécanique du gainage
en Zircaloy-4 en traction axiale. Dans ce chapitre, on se propose d’ajouter au caractére
anisotherme l'effet de la biaxialité du chargement mécanique, par le développement et la
réalisation d’essais biaxiés anisothermes. Dans un premier temps, on présentera le dispositif
expérimental qui a permis la réalisation des essais. Ensuite, on présentera les résultats des
essais de traction biaxiés qui seront discutés et interprétés d’un point de vue macromécanique.
La derniére section de ce chapitre est consacrée au travail de modélisation numérique.

4.1 Préliminaires

4.1.1  Développement d’un nouvel essai de traction uniaxié aniso-
therme

L’un des objectifs de ce travail de thése consiste & développer un deuxiéme type d’essais
permettant de solliciter des toles en Zircaloy-4 détendu dans des conditions comparables &
celles d’'un RIA c’est-a-dire :
— Des vitesses de déformations comprises entre 1072 et 5 s~
— Des vitesses de chauffage jusqu’a 1000 “C.s~!
— Des rapports de biaxialité de déformation :’ﬁ situés entre 1 (équi-biaxialité) et 0
(déformation plane) comme il est indiqué en Figure 4.1.
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loading
1 : ' | REPNa3
OCABRI tests i REP-Na2
! REPNa5 o
0.5 +--{ ®NSRR tests |--------—----- § E—— RER-Na-4l-agmco =il
! - REP-NaB iq
' ; REPNa8 4
8 : i
L s frassesiascae B e
N . : i
w : ' !
AR T A interryal pressiire
: i loading
1 : T T
1 -0.5 0 05 1
O'ZZ/ Copo

FIGURE 4.1: Rapports des déformations en fonction des rapports de contraintes pour une
série d’essais intégraux (Desquines et al., 2011)
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Bien évidemment, cet essai doit reproduire le caractére anisotherme du chargement et cou-
pler, d’'une facon simultanée, chargement thermique, chargement mécanique et biaxialité, en
étant capable de suivre les évolutions de déformation et de température au cours de ’essai.
La démarche est alors la méme que celle des essais de traction anisothermes uniaxiés. Autre-
ment dit, il faut développer un deuxiéme banc d’essai pour satisfaire au mieux les conditions
du RIA en mettant en place des dispositifs d’acquisitions rapides afin de pouvoir suivre le
transitoire sur I’éprouvette. Partant de la géométrie de matiére disponible et des conditions
séveres du RIA, on a décidé de développer cet essai sur une machine biaxiale INSTRON®
8800 capable de solliciter dans un méme plan une éprouvette cruciforme dans deux direc-
tions différentes. Elle est située au Centre des Matériaux et elle a une capacité de mesure de
charge jusqu’a 100 kN. La machine est équipée de 4 vérins coplanaires perpendiculaires les
uns aux autres. Le domaine d’utilisation de la machine couvre une large gamme d’essais et
d’applications comme la fatigue oligocyclique ou mégacyclique, la mécanique de la rupture et
la fatigue thermomécanique. Le pilotage du dispositif se fait par un ordinateur via le logiciel
WaveMatrix™ qui permet de définir des séquences de chargement simples ou complexes
selon le besoin.

4.2 Matériau de I’étude

La matiére employée dans cette partie de ’étude se présente sous forme d’une tole détendue
de 0,8 mm d’épaisseur. Elle a été fournie par Framatome (Lot : D036 / numéro de coulée :
810147) et elle est référencée RND-M-T-238 dans le repére magasin EDF. Les éprouvettes
ont été prélevées et usinées au Centre des Matériaux a partir de coupons de 2050 mm de
longueur et 260 mm de largeur. La composition chimique de la tole telle qu’elle est détaillée
par le fournisseur est donnée dans le Tableau 4.1. La méme tole a été employée et caractérisée
dans les travaux de (Doan, 2009).

Elément C | Cr | Fe| O | Sn | Zr
Pourcentage massique | 0,006 | 0,11 | 0,21 | 0,14 | 1,33 | Bal.

TABLE 4.1: Spécifications de composition chimique de la tole en Zircaloy-4 détendu

Les grains de la tole sont allongés dans la direction de laminage (Figure 4.2). Ils ont une
taille de 8 um x 2 ym x 2 um selon les direction L-T-N respectivement.
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FIGURE 4.2: Microstructure de la tole en Zircaloy-4 détendu observée en microscopie
optique (Doan, 2009)

L’échantillon a été analysé par diffraction aux rayons X et il s’est avéré que les poles asso-
ciés aux plans prismatiques sont préférentiellement alignés parallélement a la direction de
laminage (Figure 4.3).
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FIGURE 4.3: Figures de poles <1010> (plans prismatiques) et <0002> (plans de base)
calculés du Zircaloy-4 (Doan, 2009)

Les facteurs de Kearns obtenus sur la tole selon l'analogie (N,T,L)=(r,0,2z) (Tableau 4.2)
sont légérement différents des facteurs qu’on a obtenu sur les tubes en Zircaloy-4 détendu
(Tableau 3.2) surtout selon les directions L et T. Cependant, la valeur obtenue selon la
direction normale (radiale pour les tubes) est quasiment la méme pour les deux produits.
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Ky | K. | Kr
0,56 | 0,20 | 0,24

TABLE 4.2: Facteurs de Kearns obtenus de la tole en Zircaloy-4 détendu (Doan, 2009)

Il y a alors une différence entre la texture des tubes et celle des toles qui résulte principalement
de la différence entre les deux procédés d’élaboration des deux produits (laminage classique
pour la tole et laminage a pas de peélerin pour les tubes).

4.3 Essails de traction uniaxiés isothermes sur tole

En dehors de cette caractérisation microstructurale, une caractérisation mécanique en condi-
tions d’uniaxialité de chargement était nécessaire afin de vérifier I'existence d’une différence
de comportement entre tole et tube utilisés dans cette étude. Pour cette raison, une cam-
pagne d’essais de traction uniaxiés isothermes a été menée afin de solliciter la tole dans trois
directions de chargement (Figure 4.4) : laminage (0°), diagonal (45°) et transverse (90°). Une
éprouvette plate de 30 mm de longueur utile a été usinée selon les normes ASTM E8/E8M-16
a et ASTM E21-09 afin de réaliser des essais entre 25 et 700 “C. Le plan de I’éprouvette est
donné dans I’Annexe E.

N

FIGURE 4.4: Directions des prélévements des éprouvettes de traction plates par rapport a
la direction de laminage de la tole (L=0)

Cette base de données en essais de traction uniaxiés isothermes a été également enrichie
avec les essais réalisés dans le cadre des travaux de (Doan, 2009) sur le matériau détendu.
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Les essais de traction uniaxiés isothermes ont été réalisés sur une machine INSTRON® 8502
équipée d’un four a lampes (Figure 4.5).

FIGURE 4.5: Machine de traction et four a lampes utilisés

Un thermocouple de type K a été soudé au centre de I'éprouvette pour ’asservissement du
four. L’essai a été instrumenté par corrélation d’images 2D & travers une fenétre du four. Des
piéces ont été également usinées pour maintenir les éprouvettes dans les mors de la machine.
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FIGURE 4.6: Courbes de traction sur toles dans la direction de laminage a 1072 57!

Les résultats des essais de traction isothermes (Figure 4.6) sur les éprouvettes plates montrent
une bonne cohérence avec les résultats de (Doan, 2009) ol les déformations ont été mesurées
a l'aide d’un extensomeétre. De plus, nous avons aussi réalisé des essais a des températures
comprises entre 250 et 600 “C, une gamme qui présente un fort intérét puisqu’on s’attend a
des ruptures dans cette plage en conditions de biaxialité et de chargement anisotherme. Nos
courbes de tractions sont tracées jusqu’a la limite de la corrélation d’images exploitable. A
ce niveau, on ne reviendra pas sur les effets de la vitesse de déformation, de la direction de
sollicitation (anisotropie) ou de la température. Ils sont largement discutés dans I’étude de
(Doan, 2009). La Figure 4.7 montre I’évolution de la contrainte d’écoulement en fonction de la
direction de sollicitation de la téle a plusieurs températures pour une vitesse de déformation
de 1072 s~1. En général, le Zircaloy-4 détendu présente une anisotropie de contrainte moins
marquée que le matériau recristallisé (Doan, 2009), (Allais et al., 1995). Ceci se manifeste
principalement par une faible différence de contrainte entre les directions L et T au moins
jusqu’a 430 “C. La différence observée entre les deux directions de sollicitation a 600 "C
résulte probablement de la recristallisation du matériau a cette température. En effet, les
données a 250 et 600 “C proviennent des travaux de (Doan, 2009) et on ne dispose pas
de I'historique complet de la température pour estimer I'effet du temps du maintien avant
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Pessai sur la microstructure du matériau. Or, nous avons montré dans le chapitre précédent
quun maintien de quelques secondes & 600 "C est suffisant pour recristalliser le matériau
initialement détendu. La contrainte d’écoulement est minimale dans la direction diagonale
(45°) au moins jusqu'a 430 °C, cette tendance semble s’inverser avec ’augmentation de la
température. Il est clair aussi que les tendances évoluent au cours de la déformation. En
effet, pour la majorité des essais, la limite élastique est maximale dans la direction T alors
que la résistance mécanique est maximale dans la direction L.
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FIGURE 4.7: Evolution de la contrainte d’écoulement a 25 (a.), 250 (b.), 430 (c.) et 600 °C
(d.) pour plusieurs niveaux de déformation en fonction de la direction de prélévement

La résistance mécanique ou la contrainte maximale mesurée au cours des essais de traction
dans la direction de laminage de la tole (Figure 4.8) est moins élevée que celle obtenue sur
les essais de traction uniaxiés isothermes sur tubes.
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FIGURE 4.8: Evolution de la résistance mécanique en fonction de la température selon la
direction de sollicitation & 1072 s~

A 25°Cet 1072 57!, on a mesuré un Rm de 812 MPa dans la direction axiale des tubes et un
Rm de 576 MPa dans la direction de laminage de la tole. La résistance mécanique de la tole
décroit en fonction de la température. Elle est plus élevée dans la direction de laminage a 25,
250 et 600 “C que dans la direction transverse. La tole montre donc un comportement différent
de celui des tubes qui se traduit principalement par une contrainte d’écoulement plus faible.
La mise en forme différente de ces deux produits est certainement & l'origine de cet écart
observé. Cependant, 'objectif consiste a étudier les effets couplés de chargement anisotherme
et biaxial indépendamment de la représentativité de la tole par rapport aux tubes et d’étudier
par la suite 'impact du chargement anisotherme sur la fonction de transfert de I’état uniaxié
a I’état biaxié.

4.4 Développement d’un nouvel essai de traction biaxié
anisotherme

La phase de développement de cet essai concerne principalement le choix d'une géométrie
d’éprouvette, la mise en place d'un dispositif de chauffage adapté a cette géométrie et le
pilotage synchronisé dans le temps des déplacements des 4 vérins et le chauffage.
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4.4.1 Choix de la géométrie d’éprouvette

La matiére disponible au magasin EDF se présente sous forme d’une tole fine d’une épais-
seur de 0,8 mm. La premiére difficulté consiste a adapter cette matiére et en concevoir une
géométrie d’éprouvette. La faible épaisseur de la téle nous oblige a accorder une attention
particuliére a la localisation des champs de déformation. La machine est équipée de mors
standards pour des éprouvettes LCF ou HCF (Hannon et Tiernan, 2008), (Demmerle et
Boehler, 1993), (Samir et al., 2006), (Naka et al., 2003), (Zhang et al., 2007), (Kuwabara
et al., 1998), (Bonnand et al., 2011), (Hoferlin et al., 1998), (Green et al., 2004), (Cui
et al., 2013), (W. Brown et J. Miller, 1985), (Maurel, 2002), (Rekik, 2014). En s’inspirant
des géométries précédemment employées dans le cadre de ces travaux et des géométries uti-
listes au Centre des Matériaux sur la méme machine, plusieurs géométries d’éprouvettes ont
été proposées dans un premier temps (Figure 4.9). Des modélisations par éléments finis ont
été effectuées sur ces géométries afin d’étudier les localisations des champs de déformations.

(a.) (b.) (c.)

FIGURE 4.9: Géométries cruciformes étudiées : HCF sans peigne (a.), HCF avec peigne (b.)
et LCF (c.)

Pour le calcul, uniquement la partie située entre les mors de la machine a été modélisée avec
une épaisseur de 0,8 mm. Ces géométries sont souvent testées avec une épaisseur initiale de
9,5 mm et avec deux réductions d’épaisseur ; I’épaisseur intermédiaire est de 7 mm, I’épaisseur
finale est de 1,5 mm. Dans le calcul, une zone au centre de I’éprouvette est chauffée a 400 et
600 “C. Le but consiste aussi a définir approximativement la taille de cette zone a chauffer
afin d’adapter par la suite nos moyens de chauffage. En prenant une zone chauffée de 16
mm de diamétre, les simulations réalisées ont montré que la localisation sur les géométries
HCEF se produit toujours dans les congés de I’éprouvette. La localisation sur la géométrie
LCF a lieu dans les bras de I'éprouvette, zone dans laquelle la section est minimale. Pour
résoudre ce probléme, une réduction d’épaisseur au centre de 1’éprouvette a été nécessaire.
La géomeétrie choisie présente alors une réduction au centre jusqu’a 0,4 mm. Le plan détaillé
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de I’éprouvette est disponible en Annexe E. L’épaisseur de 0,4 mm est constante sur un
diamétre de 16 mm (zone chauffée), une zone de transition en épaisseur se trouve entre 16
et 32 mm de diamétre. Au-dela de 32 mm I’épaisseur devient constante et égale a I’épaisseur
initiale de la tole (0,8 mm). Le choix de cette géométrie est validé par des simulations a 400
et 600 "C.
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FIGURE 4.10: Localisation du champ de déformation plastique dans la direction de
laminage de la tole (a.) et champ de température imposé (b.)

Quand la zone au centre de I’éprouvette est a 400 “C (Figure 4.10-(b.)), les calculs montrent
que la déformation se localise principalement au centre de la cuvette (zone amincie). Le
maximum de déformation dans la direction de laminage se situe entre 7 et 8 mm environ
du centre de Péprouvette (Figure 4.10-(a.)). La localisation observée résulte de la super-
position des effets de la réduction d’épaisseur et du champ de température imposé dans
le calcul. En effet, quand la zone chauffée est plus petite (diamétre inférieur a 16 mm) le
maximum de déformation se déplace vers l'intérieur de la géométrie. En absence d’une loi
de comportement identifiée sur la tole de ’étude, ces calculs préliminaires ont été réalisés
a l'aide de la loi Crocodile-RIA identifiée sur tubes sous conditions isothermes. A ce stade,
le but a consisté simplement & déterminer les localisations du champ de déformation sur les
différentes géométries étudiées.
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FIGURE 4.11: Profil de déformation typique en fonction de la distance du centre vers
I’extrémité de ’éprouvette

La Figure 4.11 montre une évolution typique de la déformation totale en fonction de la dis-
tance a partir du centre de I’éprouvette vers 'extrémité. Le deuxiéme pic observé a 26 mm
environ correspond au point ot la section est minimale. Concernant le dispositif du chauffage,
un four a induction a été connecté & WaveMatrix ™ pour faciliter le pilotage et la synchro-
nisation des chargements dans le temps. C’est la géométrie de I'inducteur qui déterminera
par la suite la taille de la zone chauffée et donc la localisation du champ de déformation.
Pour le chauffage des piéces avec des surfaces plates les inducteurs dits «pancakes» ou bo-
bines plates restent la solution la plus adaptée. En général, ces inducteurs sont fabriqués
en enroulant des tubes en cuivre sous forme de spirale plate, cylindrique, allongés, carrés
ou rectangulaires (Michalet, 2013). Les inducteurs sont congus d’une fagon permettant une
évolution de chaleur adéquate afin de maximiser le rendement du générateur. L’inducteur
permet de créer un champ magnétique alternatif qui brasse la piéce tout en supportant
des courants importants en engendrant le minimum de pertes par effet Joule (Madougou,
2011). Un inducteur a été alors congu et réalisé par fabrication additive. Il est placé derriére
I'éprouvette (Figure 4.12). La distance qui sépare I'inducteur de I’éprouvette a été optimisée.
Elle est constante de 3 mm environ. Cet inducteur présente 1’avantage d’avoir une section
interne constante. En effet, des tubes en cuivre sont soudés aux extrémités de I'inducteur, ces
tubes permettent la circulation de I'eau de refroidissement. La partie active de 'inducteur
est concue de maniére a avoir la méme section que ces tubes ce qui garantit un flux d’eau
constant a 'intérieur de I'inducteur et donc une réponse thermique plus stable. Le design de
cet inducteur est disponible dans I’Annexe E. L’inducteur a seulement deux spires situées
dans le méme plan avec un diameétre extérieur de 18 mm.
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FIGURE 4.12: Mise en place de I'inducteur

4.4.2 Présentation et pilotage de la machine

La machine biaxiale (Figure 4.13) employée pour la réalisation des essais de traction biaxiés
anisothermes peut étre pilotée manuellement a I'aide des commandes de déplacement sur le
bati de la machine ou via le controleur et le programme installé sur le poste de commande.

FIGURE 4.13: Machine biaxiale
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Pour chaque axe (A1-A2 ou B1-B2), on peut piloter simultanément la translation des deux
vérins ou I'écartement entre ces derniers. Le montage de ’éprouvette est documenté et défini
selon la géométrie testée. Dans un premier temps, les vérins sont pilotés en déplacement
jusqu’a une position de montage bien définie correspondant a la géométrie LCF. Avant chaque
essai, un tarage des cellules de forces est effectué sur les 4 vérins afin de ramener la charge
moyenne et la différence de charge de chaque axe a zéro. L’éprouvette est maintenue dans
les mors a ’aide des vis de centrage de telle sorte que la direction de laminage de la tole soit
confondue avec 'axe B1-B2 de la machine et la direction transverse avec I'axe A1-A2. Des
cales sont ensuite insérées a I’avant et a I’arriére de ’éprouvette pour compenser la différence
d’épaisseur et la ramener & sa valeur standard (9,5 mm). Cette opération nous permet de
serrer ultérieurement les vis perpendiculaires de chaque mors. On procéde ensuite, a un
préserrage a 7 N.m, axe par axe, & ’aide d’une visseuse électrique en adoptant une séquence
de serrage bien déterminée. L’éprouvette et les cales de compensation sont alors maintenues
dans les mors de la machine (Figure 4.14-(a.)). On effectue par la suite le préserrage des vis
perpendiculaires.

FIGURE 4.14: Mors de la machine (a.) et capteurs LVDT (b.)

A ce stade, le préserrage de I'éprouvette est terminé, on se met alors en mode « protection
éprouvette » et on effectue le serrage final & 'aide d’une clé dynamométrique. Les vis de
face et les vis perpendiculaires de chaque mors sont serrées a 102 et 94 N.m respectivement.
On adopte la méme méthode et la méme séquence pour le serrage des vis. Finalement, a
travers l'interface de controle de la machine, on se met en controle de charge nulle. Pour
le pilotage en déplacement au cours de nos essais deux capteurs LVDT (Figure 4.14-(b.))
sont installés sur la face arriére des mors. Le four & induction est positionné également a
Parriére de la machine. Un thermocouple d’asservissement de type K est soudé au centre
de la face arriére de I’éprouvette. Pour cette campagne, un enregistreur de type Hioki est
utilisé pour enregistrer directement les mesures des thermocouples et des signaux récupérés
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de la machine (efforts, déplacements vérins, déplacements LVDT) ce qui permet d’obtenir
des mesures rapides et directement synchronisées des différents paramétres de I'essai.

4.5 Essails de traction biaxiés anisothermes

Cette partie du manuscrit est dédiée a la présentation des résultats des essais de traction
biaxiés anisothermes sur tole de faible épaisseur en Zircaloy-4 détendu. Les essais ont été
réalisés sur la machine biaxiale INSTRON® précédemment présentée. Les champs de dé-
formation sont mesurés directement sur I’éprouvette par stéréo-corrélation d’images. Encore
une fois, I'objectif du développement de cet essai n’était pas limité a appliquer des rampes
de chauffage trés élevées. L'un des défis consistait aussi a instrumenter ces essais en mettant
en place des dispositifs de suivi capables de nous fournir des informations sur I’évolution des
différents champs au cours de I'essai. L’instrumentation mise en place (Figure 4.15) est la
méme que celle employée pour les essais de traction anisothermes sur tubes. La fréquence
d’acquisition des caméras de stéréo-corrélation est limitée a 25 Hz parce que les dimensions
de I'éprouvette cruciformes sont beaucoup plus importantes que la longueur utile des tubes
ce qui impose une taille d’'image de 2048 x 2048 pixels (pleine résolution) et donc ce qui
limite la vitesse d’acquisition des images. Pour le reste des dispositifs (programme machine,
Hioki et caméra IR), les données sont enregistrées a une fréquence de 100 Hz soit un point
a chaque 10 millisecondes.
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FIGURE 4.15: Dispositifs mis en place pour 'instrumentation des essais sur la machine
biaxiale

L’interpolation des déformations calculées par stéréo-corrélation d’images entre les pas de
mesure a donc été effectuée. La présence d’un gradient de température induit par la géométrie
de linducteur et la conductivité thermique du matériau (température ambiante au niveau
des mors de la machine) nous ont amenés a faire un suivi par thermographie IR de chaque
essai. Le thermocouple d’asservissement soudé au centre de la face arriére de I'éprouvette
(Figure 4.16) pour l'asservissement du four & induction. Il nous a permis également d’éta-
lonner la caméra thermique a n’importe quel instant de notre essai en faisant I’hypothése
d’absence de gradient de température dans ’épaisseur de la tole, ce qui se justifie facilement
par la trés faible épaisseur de la zone centrale des éprouvettes.
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Cale de compensation

Thermocouple

Capteurs LVDT

FIGURE 4.16: Instrumentation employée sur la face arriére de I’éprouvette

Le thermocouple de type K visible sur la Figure 4.16 est connecté a la fois, a I'enregistreur
Hioki sur lequel on enregistre les autres signaux provenant de la machine, et aussi au four
a induction. Ce dernier est équipé d’un Eurotherm® 2704. Des essais de chauffage sur une
plaque amincie jusqu’a 0,4 mm au centre ont permis de faire le réglage de deux jeux de
PID. Le premier est actif jusqu’a 280 °C, le deuxiéme prend le relai au cours de la phase de
chargement rapide, c’est-a-dire au-dela de 280 "C.

4.5.1 Séquence de chargement thermomécanique appliquée

La séquence de chargement est programmée dans WaveMatrixT™ et elle est identique a celle
réalisée pour les essais de traction uniaxiés anisothermes. Dans un premier temps, les deux
axes de la machine sont pilotés en contréle de charge nulle pour compenser la compression
de I’éprouvette sous 'effet de la dilatation thermique dans la phase de préchauffage jusqu’a
280 "C. Une fois cette température atteinte, on fait un maintien de stabilisation puis on
bascule vers un pilotage en LVDT en mode « Modal », ce qui permet de piloter les deux
vérins de chaque axe via un LVDT de facon synchronisée. Le capteur LVDT pilote alors
I’écartement des deux vérins de chaque axe. Comme il est difficile de prédire la température
a rupture de l’essai, on impose une rampe continue dans le temps jusqu’a 1200 "C. Pour
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cette raison, ’éprouvette peut continuer a chauffer méme aprés la rupture. Un exemple
d’une séquence typique réelle d’un essai biaxié anisotherme est illustré dans la Figure 4.17.

L
+  Commande de Température — .
- Thermocouple ]
800 [ LVDTL = ] 4
[ LVDTT — : : _
700 E Début chargement mécanique &~ e | . : 35 g
—~ r Rupture * ] =
g) 600 _... ................. ................. L ......... .................. ............... . 3 H
—~ i : : i ] )
) [ ]
E 500 e e | : 25 5
= ool 1, =
L ] 12 5
= 17
5 15 9
& 3
1 &
] A
1 0.5
100O

FIGURE 4.17: Séquence de chargement typique appliquée au cours des essais biaxiés
anisothermes

Plusieurs vitesses de chauffage ont été testées au cours de cette campagne d’essais dans la
gamme 100-550 “C.s~!. Les vitesses d’écartement des deux vérins sont comprises entre 1 et
4 mm.s~—!. On a donc parcouru une gamme de rapport de biaxialité en déplacement LVDT
située entre 0,25 et 1. Les températures initiales et a rupture qui correspondent aux mesures
de thermocouple de chaque essai sont mentionnées dans le Tableau 4.3.
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Vivpr sens L (mm.s™') | Vypr sens T (mm.s~!) | 7 (°C.s™!) | T initiale (°C) | T rupture (°C)
2 4 115 342,6 374,2
4 4 138 381,6 470,9
2 4 221 370,8 426,1
4 4 265 389,6 466,1
1 4 315 386,8 511,8
4 4 358 463 597,6
2 4 456 427.9 645,1
4 4 502 434 602,2
1 4 531 450,8 774

TABLE 4.3: Températures initiales et a rupture des essais de traction biaxiés anisothermes
sur toles

L’utilisation d’un inducteur pour le chauffage de la plaque implique naturellement la présence
d’'un gradient de température. Ce gradient sera caractérisé dans la section qui suit. Les
températures a rupture mentionnées dans le tableau ci-dessus ne représentent pas alors les
températures maximales atteintes au cours des essais, mais correspondent aux mesures de
thermocouple au centre de I’éprouvette a l'instant de la rupture.

4.5.2 Conditions aux limites : rampes de température et gradient
thermique
Les différentes rampes de températures (Figure 4.18) sont calculées entre la température

initiale et la température a rupture mesurées par le thermocouple soudé au centre de la face
arriére de I’éprouvette.
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FIGURE 4.18: Rampes de température appliquées au cours des essais de traction biaxiés
anisothermes

Comme indiqué précédemment, I'utilisation de la caméra thermographique infrarouge a per-
mis de caractériser le gradient de température dans la zone chauffée (cuvette) au cours des
essals de traction biaxiés anisothermes. Dans cette étude, nous avons supposé que la tem-
pérature est homogéene dans 1’épaisseur de la tole pour pouvoir calibrer les mesures de la
caméra avec les mesures du thermocouple. Le fait d’avoir une température qui évolue au
cours du temps nous oblige a calibrer nos mesures a chaque pas de temps de l'essai. Le gra-
dient thermique sur I’éprouvette a été caractérisé et mesuré en conditions isothermes (400
et 600 “C) et anisothermes (358 “C.s™!). En effet, 3 essais isothermes ont été réalisés a 400,
500 et 600 “C afin de vérifier les effets de biaxialité en conditions isothermes. Afin d’étudier
la différence de température entre les deux directions de sollicitation de la tole, des profils de
température ont été tracés pour chaque axe entre les deux extrémités de 'éprouvette (entre
les mors de la machine). Ces profils obtenus en conditions isothermes a 400 et 600 “C sont
illustrés dans la Figure 4.19. Pour une méme distance a partir du centre de I’éprouvette,
la différence maximale de température entre les deux directions de sollicitation est de 32
et 57 "C & 400 et 600 “C respectivement. Pour 'essai réalisé a 600 "C, le deuxiéme filtre
de la caméra IR, fonctionnel au-dela de 550 °C environ, a été utilisé. Pour cette raison, les
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faibles températures (<550 “C) ne sont pas détectées. Des profils de température sont éga-
lement tracés en conditions anisothermes (Figure 4.20) au cours de essai biaxié réalisé a
358 “C.s~!. Les mesures sont réalisés 210 millisecondes aprés le démarrage de l'essai, quand
le thermocouple a détecté une température de 537 °C au centre de I'éprouvette. La différence
de température maximale & cet instant est de 54 “C environ. Il semble que cette différence de
température n’augmente pas énormément en passant du régime stationnaire au dynamique.
En tenant compte de la géométrie et des dimensions de la zone chauffée de I’éprouvette, cette
différence de température reste acceptable.
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FIGURE 4.19: Profils de température en conditions isothermes a 400 (a.) et 600 °C (b.)
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FIGURE 4.20: Profil de température en conditions anisothermes a 358 *C.s~!

Une moyenne de température est calculée a l'intérieur de la zone amincie ayant 16 mm de
diamétre (Figure 4.21). Les mesures de température correspondant aux essais précédemment

présentés sont disponibles dans le Tableau 4.4.
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FIGURE 4.21: Définition de la température moyenne dans la zone amincie a 0,4 mm
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Essai Tmin (°C) | Tmax (°C) | Moyenne (°C) | Thermocouple (°C)
Isotherme 400 °C 367 435 403 400
Isotherme 600 °C 506 624 579 600

Anisotherme 358 "C.s~! 489 610 571 537

TABLE 4.4: Températures mesurées a l'intérieur de la zone amincie & 0,4 mm

Le gradient de température est légérement plus élevé en conditions anisothermes a l'intérieur
de la zone amincie de I’éprouvette. Afin de valider I’hypothése d’absence de gradient de
température dans I’épaisseur de la tole, une modélisation par éléments finis a été menée. Le
chargement thermique appliqué a I'éprouvette au cours de 1’essai biaxié anisotherme réalisé
a 138 “C.s7! a été reproduit. Tl s’agit d’une modélisation thermique non linéaire en 3D.
Pour ce calcul, on a adopté les évolutions en fonction de la température des parameétres du
Tableau 4.5.

Paramétres Expression en fonction de T(K) Validité Incertitude
Densité (kg/m’) 6550 — 0, 1685T T < 1083 K
Chaleur spécifique (J/(kg.K)) 255,66+0,1024T 273 —-1100 K 20 %

1 % (300 K)

5 % (500 K)

6 % (800 K)
7% ( >1200 K)

Conductivité thermique (W/(m.K) | 12,767 —5,4348.107*T +8,9818.107°72 | 300 — 1800 K

TABLE 4.5: Paramétres adoptés pour le calcul thermique non linéaire tirés de (IAEA, 2006)
et (IAEA, 2008)

Les données de thermographie IR sont récupérées pour chaque essai. Une correction a été
appliquée aux différents champs de température obtenus a chaque pas de temps en se référant
a la température du thermocouple. Pour le calcul, I’état initial a été défini a 'aide du champ
de température récupéré a l'instant initial de l'essai. La premiére étape a consisté a faire
une rotation de 45° des images brutes enregistrées par la caméra thermographique pour
faciliter la modélisation dans Code ASTER®. La difficulté principale rencontrée & ce niveau
consiste aux différences de résolutions entre le champ obtenu par thermographie IR et notre
maillage créé pour ce calcul. En effet, la caméra enregistre des images d’une résolution de
320 x 256 pixels, la taille de chaque pixel en mm dépend de la distance de travail. Pour cet
essai, la dimension physique de chaque pixel correspond approximativement & 0,389 mm. Les
dimensions physiques sont alors récupérées dans un fichier avec les mesures de températures
correspondantes & chaque pas temps a I'aide d'un programme python qui assure la rotation
des champs de température (a 45°) (Figures 4.23-(a.) et (b.)) et la conversion des coordonnées
de pixel en millimétre pour chaque mesure. Ce fichier est réutilisé par la suite dans une
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deuxiéme boucle python qui précéde le calcul dans Code  ASTER® et qui a pour role de
parcourir la face supérieure du maillage thermique (Figure 4.22) nceud par nceud et d’aller
chercher dans le fichier précédemment créé le pixel ayant les coordonnées physiques les plus
proches et stocker sa température.
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FIGURE 4.22: Maillage 3D utilisé

Pour chaque noeud de la face supérieure du maillage, une fonction est créée pour lui affecter
a chaque pas de temps du calcul la température du pixel le plus proche. On a créé ainsi
I’évolution de température dans le temps de la face supérieure du maillage qui correspond a
la face observée. La deuxiéme difficulté rencontrée réside dans ’hétérogénéité du champ de
température qui nous empéche de simplifier le calcul en adoptant des symétries de géomé-
trie d’éprouvette. On est alors dans 'obligation de modéliser la totalité de la géométrie de
I’éprouvette. Un exemple du champ récupéré de I’éprouvette et créé pour le calcul est illustré
dans les Figures 4.23-(c.) et (d.). Enfin, nous avons comparé les températures imposées au
centre de la face supérieure de I’éprouvette aux températures calculées sur la face inférieure
de I'éprouvette. On rappelle que I'épaisseur de 1’éprouvette dans le centre est de 0,4 mm.
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FIGURE 4.24: Différence de température entre les deux faces de ’éprouvette
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La Figure 4.24 montre que la différence entre les températures imposées en face supérieure
et mesurées sur la face opposée est faible. Le gradient de température dans ’épaisseur d’une
tole en Zircaloy-4 engendré par la conduction thermique reste alors négligeable (<25 °C).

4.5.3 Essais références : Essais de traction biaxiés isothermes

Avant de réaliser les essais de traction biaxiés anisothermes, trois essais biaxiés isothermes
ont eu lieu & 400, 500 et 600 °C (mesure thermocouple) afin d’observer le comportement de
la tole en condition de biaxialité isotherme et de vérifier par la suite les effets de la biaxilité
du chargement sur le comportement du matériau (Yunchang et Koss, 1985), (Nakatsuka
et Hayashi, 1982), (Dressler et Matucha, 1977), (Ding et al., 2018), (Shinozaki et al.,
2016), (Mihara et al., 2018), (Glendening et al., 2005), (Miyamoto et al., 1976). Les données
de la littérature sur 'effet du chargement biaxial des toles en Zircaloy-4 détendu restent
rares. Dans un premier temps, il s’agit d’identifier I'effet de la biaxialité du chargement
indépendamment de celui du chargement anisotherme. Ces trois essais ont été réalisés avec
une vitesse de déplacement LVDT constante (4 mm.s~!) sur les 2 axes de la machine. Au
cours des essais biaxiés, le programme de la machine détermine une moyenne de charge (en
kN) selon chaque axe ainsi qu'une différence de charge entre les deux cellules d’'un méme
axe et qui reste quasiment nulle au cours de I'essai. Pour ce type d’essai et en présence
d’une géomeétrie d’éprouvette assez complexe (section variable, réduction d’épaisseur,...), le
calcul d’une contrainte expérimentale est impossible. Pour la comparaison des essais biaxiés,
on s’est alors intéressé aux moyennes des efforts illustrées dans la Figure 4.25 en fonction
des déformations (allongements entre les bras de 'éprouvette) mesurées par extensométrie
optique (stéréo-corrélation d’images). Pour chaque essai, deux extensométres optiques de
60 mm de longueur utile ont été placés dans les deux directions de I'éprouvette (L et T). Les
résultats montrent que 'effort mesuré diminue avec 'augmentation de la température. Des
caractéristiques du comportement similaires a celles observées au cours d’une sollicitation
uniaxiale sont a noter comme une limite élastique légérement plus élevée dans la direction
transverse et une charge maximale plus élevée dans la direction de laminage. L’allongement a

rupture augmente avec la température. Une diminution de I'anisotropie est constatée surtout
a 600 "C.
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FIGURE 4.25: Courbes effort Vs déformation des essais de traction biaxiés isothermes

4.5.4 Reésultats des essais anisothermes

Pour les essais biaxiés anisothermes, le but a consisté a parcourir une gamme de chargement
représentative des conditions atteintes lors d’un RIA. La course des vérins de la machine est
limitée & 10 mm environ ce qui rend ces essais encore plus complexes. Pour des raisons de
sécurité, on s’est limité & une vitesse maximale de 4 mm.s~! en déplacement LVDT. Afin
de faire varier les rapports de biaxialité au cours de ces essais, la vitesse de déplacement
selon la direction transverse a toujours été fixée & 4 mm.s~!. Dans la direction de laminage,
on a exploré 3 vitesses de déplacement LVDT : 1, 2 et 4 mm.s~'. Bien évidemment, un
déplacement LVDT a4 4 mm.s~! selon les deux directions de sollicitation n’implique pas un
état de chargement en équibiaxialité. Des suivis des champs de déformations dans les deux
directions de sollicitation et du champ de température enregistrés au cours de I’essai biaxié
anisotherme & 138 “C.s~! sont illustrés dans les Figures 4.26 et 4.27 respectivement.
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FIGURE 4.26: Suivi par stéréo-corrélation d’images des champs de déformation dans les
directions de laminage et transverse de la tole au cours de ’essai biaxié anisotherme a

138 °C.s~!
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320 ms 480 ms

640 ms

Rupture
T(°C)

0,00 228,52 306,24 365,73 405,96 440,64

FIGURE 4.27: Suivi par thermographie infrarouge du champ de température sur la tole au
cours de I’essai biaxié anisotherme & 138 *C.s™!
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La Figure 4.26 montre que la localisation de la déformation expérimentale sur I’éprouvette
est en accord avec le calcul réalisé a 400 “C(Figure 4.10) et aussi avec d’autres travaux réalisés
sur le méme type de géométrie LCF standard (9,5 mm d’épaisseur au niveau des bras de
I'éprouvette, 1 mm d’épaisseur de la cuvette) (Coudon, 2017).

Pour analyser les essais anisothermes, la méme démarche que celle adoptée dans (Yunchang
et Koss, 1985) et (Nakatsuka et Hayashi, 1982) a été suivie. La technique de stéréo-corrélation
d’images nous a permis de déterminer une déformation locale a rupture dans les deux direc-
tions (L et T). Le calcul de la déformation dans la direction N de la tole est déterminé via
’hypothése de conservation de volume (Eq 4.1).

EN=—€L—E€E7 (41)

Les paramétres caractérisant I'instant de rupture de chaque essai biaxié sont donnés dans le
Tableau 4.6. Il s’agit d’une analyse locale au niveau de la rupture. Les valeurs de déformations
obtenues dépendent fortement de la localisation de la rupture. Les valeurs de déformation
locale négatives (Figure 4.28-(a.)) sont expliquées par les effets du coefficient de Poisson ainsi
que la compression impliquée par la dilatation thermique du matériau. Les températures a
rupture sont déterminées a I'endroit de la rupture par les mesures de thermographie IR.

dp(mm.s~1) | dr(mm.s~') | T ((C.s™!) €L er ey | T rupture ("C)
4 4 T=400 "C | 0,0512 | 0,0258 | -0,0770 420
4 4 T=500 “C | -0,0022 | 0,0113 | -0,0090 502
4 4 T=600 "C | 0,0264 | 0,0356 | -0,0620 661
2 4 115 | 0,0042 | 0.0839 | -0,0882 305
4 4 138 0,1040 | -0,0033 | -0,1007 524
2 4 9221 | -0,0032 | 0,0244 | -0,0211 439
4 4 265 0,0304 | 0,0850 | -0,1155 447
1 4 315 -0,0080 | 0,0699 | -0,0619 082
4 4 358 0,0249 | 0,0272 | -0,0521 648
2 4 456 0,0044 | 0,0050 | -0,0094 686
4 4 002 0,0561 | 0,0592 | -0,1153 649
1 4 231 0,0149 | 0,0789 | -0,0938 868

TABLE 4.6: Paramétres a rupture des essais biaxiés
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(b.)
FIGURE 4.28: Champ de déformation obtenu aprés rupture de I'essai biaxié réalisé a
315 °C.s~! dans la direction de laminage (a.) et transverse (b.)

Quelle que soit la nature de I’essai (isotherme ou anisotherme) et quel que soit le rapport de
biaxialité la rupture s’initie toujours dans la cuvette.

Bras haut

500 °C
115°C.s~1
221°C.s7!
265°C.s71

JF=d_—00wc

(<5}
4 - 600 °C 2
= \ & -1 &
= 138°C.s 7
=) I} jof
2 -1 358°Cs' 3
A : " 502°Ccs7! &
315°C.s7!
456 °C. 571
T 531°C.s71
L Bras bas

FIGURE 4.29: Localisation de la rupture des différents essais biaxiés réalisés et lien avec le
champ de température (instant initial de ’essai biaxié réalisé a 138 “C.s~!)
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L’emplacement et 'orientation de la fissure dans la zone amincie sont déterminés par le
champ de température et le rapport de biaxialité imposé (Figure 4.29). Aucune rupture n’a
été obtenue dans la cuvette du coté du bras gauche de I'éprouvette, ce qui est relié au champ
de température. En effet, dans cette zone la température est légérement plus faible que le
reste de la cuvette comme le montrent les profils de température précédemment représentés
dans les Figures 4.19 et 4.20. En conditions anisothermes et quand la vitesse de déplacement
(LVDT) est la méme dans les deux directions, la rupture peut s’initier (Figure 4.30) en haut
(265 “C.s7!), a droite (138 "C.s™!, 358 “C.s7!, 502 “C.s™!) ou en bas (531 “C.s7!) de la
cuvette. En conditions isothermes, la rupture a lieu en haut (500 “C) ou a droite (400 “C,
600 “C) de la cuvette. On rappelle que le haut et le bas (la droite et la gauche) de I’éprouvette
correspondent & la direction transverse (de laminage) de la tole. Ensuite, la fissure s’oriente
vers les zones de raccordement de I’éprouvette ot la contrainte de cisaillement est maximale
(Figure 4.31). L’analyse par stéréo-corrélation d’images a montré aussi que localement, a
I’endroit ou s’initie la fissure, la vitesse de déformation atteint des valeurs comprises entre
3.1073 et 6.107" s7!. Ces vitesses de déformation présentent un fort intérét, on a montré
dans le chapitre précédent que le comportement du matériau est impacté par le chargement
anisotherme dés lors que la vitesse de déformation est relativement faible permettant ainsi
une évolution importante de la température au cours de I'essai. Cette fois-ci, I'effet de cette
gamme de vitesse a été couplé a 'effet de la biaxialité du chargement. En général, la tole a
montré une ductilité inférieure a celle employée dans I’étude de (Yunchang et Koss, 1985) (tole
recristallisée en Zircaloy-2). En traction uniaxiale dans la direction de laminage, (Yunchang
et Koss, 1985) ont obtenu un allongement & rupture de 80 % sur une tole recristallisée en
Zircaloy-2. Dans la méme direction et a la méme température on a obtenu un allongement a
rupture de 20 & 25 % pour des vitesses de déformation comprises entre 107! et 1073 s~1. En
conditions de biaxialité, nos valeurs de déformation a I’échelle locale sont également moins
élevées. Cependant, nos résultats obtenus en conditions de biaxialité sont en cohérence avec
les déformations a rupture sur des tubes en Zircaloy-2 recristallisé (Miyamoto et al., 1976) et
détendu (Nakatsuka et Hayashi, 1982) ou encore sur des tubes en Zircaloy-4 détendu (Dressler
et Matucha, 1977). Ces résultats tirés de la littérature sont synthétisés dans le Tableau 4.7.
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Etude 0L = Gsiate/Ocirc | Eaxiale(%) | €cire(%) | €raa(%) | €eps(%) | T(C)
0 -51,3 69,3 -18 71,9 350
0,5 0 3.9 3.9 45 350
(Nakatsuka et Hayashi, 1982)(1) 1 7.1 2 9.1 9,3 350
2 45,5 -20 -25,5 45,6 350
oo Y -29.9 =271 a7 350
0 77 9,7 - - 25
0,5 -2,8 8 - - 25
(Miyamoto et al., 1976)?) 0.7 0,21 s — — 2
1 4,8 5,1 - - 25
2 12,3 5,5 25
oo 13,6 9,6 - - 25
0,5 1,45 0,95 - - 25
0 -2,6 1,1 - - 25
(Dressler et Matucha, 1977) 05 0,01 1,26 ~ ~ 2
1 0,72 0,37 - - 25
1,5 4 0,35 25
2 45 0,85 - - 25

TABLE 4.7: Déformations locales a rupture tirées des études de la littérature

(1) . Essais sous Argon
(2) ;. Déformations plastiques

La ductilité du matériau détendu est certainement inférieure a celle du matériau recristal-

lisé, mais les différences entre nos allongements a rupture et ceux obtenus dans (Yunchang

et Koss, 1985) résultent probablement d’une différence de base de mesure. En effet, nos al-

longements a rupture en conditions d’uniaxialité sont calculés & partir d’une longueur utile
de 30 mm conformément aux exigences des normes ASTM E8/E8M-16a et ASTM E21-09.
L’essai uniaxié réalisé a 430 °C en direction de laminage 4 10~! s~! a été dépouillé a I’aide de

plusieurs longueurs utiles. Une différence importante au niveau des allongements a rupture

a été constatée. Pour 30, 20 et 7,5 mm de longueur utile, on a obtenu des allongements a

rupture de 12.3, 18.2 et 43 %. Aucune indication n’a été donnée dans (Yunchang et Koss,

1985) concernant le calcul des déformations en conditions d’uniaxialité de chargement.
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400 °C Initiation de la 221°C.s71
fissure

T

L.

315°C.s°1 502°C.s~1

FIGURE 4.30: Aspects des éprouvettes de traction biaxiés aprés rupture et localisation de
I'initiation de la fissure
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-0.041

FIGURE 4.31: Champ de déformation de cisaillement obtenu & 'instant de la rupture de
I’éprouvette biaxiale testée a 315 “C.s™!

Un diagramme de rupture est illustré dans la Figure 4.32, il donne les déformations a rupture
obtenues dans les directions de laminage et transverse des différents essais réalisés sur la tole.
Il est évident que la biaxialité du chargement réduit la ductilité du matériau. Un coefficient
de correction de biaxialité a été établi en tenant compte de ’hydruration du matériau (Yang,
2002) pour estimer la déformation & rupture en conditions de biaxialité & partir d’une défor-
mation a rupture mesurée en condition de chargement uniaxial. Ce rapport a été déterminé
a partir des essais réalisés dans 1'étude de (Yunchang et Koss, 1985). Les déformations a rup-
ture obtenues en uniaxialité de chargement dans la direction principale de sollicitation ont
été calculées a partir des déformations mesurées localement dans la direction perpendiculaire
a la direction de sollicitation en adoptant les hypothéses d’isotropie et de conservation de
volume. Cette premiére analyse montre aussi que la prise en compte du chargement aniso-
therme a peu d’influence sur le comportement du matériau en conditions de biaxialité. En
effet, en comparant les essais biaxiés isothermes et anisothermes, on a remarqué que 'on
obtient le méme ordre de grandeur pour la déformation a rupture. Nous n’avons pas noté de
différence entre les comportements isothermes et anisothermes en conditions de biaxialité, la
charge maximale enregistrée est similaire. Aucun changement au niveau du mode de rupture
n’a été constaté. Pour vérifier cette premiére analyse, une analyse fondée sur le calcul d’une
déformation équivalente a la rupture sera présentée dans la section qui suit.
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FIGURE 4.32: Déformations a rupture obtenues dans les deux directions de sollicitations au
cours des essais uniaxiés et biaxiés sur tole

4.5.5 Effet du chargement anisotherme en conditions de biaxialité

Pour identifier I'influence du chargement anisotherme en conditions de biaxialité, on s’est
orienté vers le calcul d’une déformation équivalente a rupture. Pour cette étape, une iden-
tification d’une matrice d’anisotropie est nécessaire. La méme démarche que celle suivie
par (Schiffler, 1997) et (Bosso, 2015) a été adoptée. L’hypothése d’orthotropie du matériau
méne & proposer une matrice d’anisotropie sous la forme suivante :

My, My, My O 0
My, My My 0 O
Mz My M3z O 0
0 0 0 My O
0 0 0 0 Mss; O
0 0 0 0 0 Mg

(4.2)

S O O O

(1=N2=T3=L)
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F+H —-F —-H 0 0 0
-F G4+F -G 0 0 0
-H -G G+H 0 0 0
M= 0 0 0O L 0 O (4.3)
0 0 0 0 MO
0 0 0 0 0 N

(1=N2=T3=L)

Avec :

My +Miz+Mi3=0
M2 +My+M»;z =0 (4.4)
M3+ My +M33 =0

Les 9 composantes ci-dessus peuvent s’exprimer en fonction des trois coefficients F,G et H.

My =My = —F

Mz =M3 =—-H

My =Mz = -G
My =-Mp—M3=F+H
My =—-My; —Mi,=G+F
Mz3 =—Miz3—M»yz=H+G ( .

[ N e U S
= e e e
© 0 =~ O Ut

N N~ N

Les différents paramétres de la matrice d’anisotropie sont calculés a partir des rapports
LkP(@) ou @ est la direction de prélévement des éprouvettes par rapport a la direction de
laminage de la tole.

My sin? (pcos2 ¢+ Ms3 sin? (pcos2 ©+ My cos? 0+ M3 sin? ©—2Myq sin? (pcos2 (0}

LkP
(9) 2M>3 sin” @ cos? @ + M3z cos* @ 4+ Moo sin® @ 4 2My4 sin® @ cos2 ¢
(4.11)
Pour la direction de laminage L : ¢ =0~
M
LkP(0) = LkP = =22 (4.12)
Ms33
Pour la direction transverse T : ¢ =90°,
M
LKP(90) = Lkb = =2 (4.13)

M»;
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Pour la direction diagonale D : , ¢ =45,

My +M33+2M>3 +2M 44
Mys +M33+2M>p3 — 2Myq

LkP(45) = Lk} = (4.14)
Les rapports Lk”(@) sont déterminés a I’entrée en plasticité & 0,2 % de déformation. Une
premiére matrice d’anisotropie a été définie a 25 “C a partir des essais de traction uniaxiés
isothermes sur tole réalisés 4 1072 s~! dans les trois directions de sollicitation (L, T et D).
Les rapports obtenus sont :

M
LkP(07) = =22 = —0,62 (4.15)
M33
M
LKP(907) = =2 = —0,78 (4.16)
M>;
My +M33+2Mp3+1/2Myy

LKkP(457) = —0,84 (4.17)

Mo+ Ms3+2My3 —1/2Myy
Le coeflicient M33 correspondant a la direction L est arbitrairement fixé a % Les essais réalisés
ne permettent pas une identification des coefficients de cisaillement Mss et Mgg. 1ls sont alors
fixés a 1 (valeurs isotropes). La matrice d’anisotropie identifiée a 25 “C est alors donnée par :

0,362 —0,115 —0,247
—0,115 0,534 —0,419

0 00
0 00
—0,247 —-0.41 2

M(25) = 0,247 —-0,419 /3 0 00 (4.18)

0 0 0 2,082 0 O

0 0 0 0 10

0 0 0 0 0 1 (1=N,2=T3=L)
Avec :

F=0,115,G=0,419;H = 0,247 (4.19)

La méme démarche a été appliquée aux essais de traction réalisés a 430 “C dans les trois
directions de sollicitation (L, T et D) 4 1072 s~! ce qui nous a menés & obtenir les rapports
suivants :

M
LKP(07) = =22 = —0,57 (4.20)
M33
M
LKP(90°) = =2 = 0,46 (4.21)
M>:
M M 2M 1/2M
LkP(45°) = 20+ M33+2Mp3+1/2Maq 0,43 (4.22)

" Moy +M33+2Mp3 —1/2Myy
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La matrice d’anisotropie identifiée a 430 “C a partir des rapports ci-dessus est alors donnée

par :
0,733 —0,445 —0,288 0 0 0
—0,445 0,824 —0379 0 0 0
—0,288 —0,379 2/3 0 00
MI(430) = 0 0 0 0,835 0 0 (4.23)
0 0 0 0 10
0 0 0 0 0 1 (1=N 2T 3=L)
Avec :
F =0,445:G = 0,288;H = 0,379 (4.24)

Nous rappelons que la configuration isotrope peut étre déterminée par les coefficients sui-
vants : MH :M22 :M33 = 2/3;M12 :M13 :M23 = —1/3;M44 :M55 :M66 = 1. On constate
que les valeurs F, G et H identifiés a 430 “C se rapprochent plus de % traduisant ainsi une
diminution de I'anisotropie du matériau avec 'augmentation de la température. Les défor-
mations équivalentes a la rupture sont calculées par :

_ |2(2H+2G—F)(ey —€r)* + (2F +2H — G)(er —&1)* + (2F +2G — H) (ey — &1)*
‘3 9(FG+ GH + HF)
(4.25)

Pour les essais de traction uniaxiés réalisés a 25 “C, le calcul de la déformation équivalente a
rupture a été effectué a aide des coefficients F, G et H identifiés a 25 “C (Eq 4.19). Pour la
totalité des essais uniaxiés ou biaxiés, isothermes en température ou anisothermes, le calcul
a été réalisé a 'aide du deuxiéme jeu de paramétres (Eq 4.24) identifiés a 430 °C.
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FIGURE 4.33: Déformations équivalentes a rupture en fonction de la température & rupture
des différents essais réalisés sur toles

La Figure 4.33 donne I’évolution de la déformation équivalente en fonction de la température
atteinte a la rupture.

Pour les essais biaxiés, la rupture correspond a l'instant d’apparition de la premiére fissure
sur ’éprouvette.

Dans le cas d’un chargement uniaxial, la déformation équivalente a rupture a été calculée a
partir des déformations mesurées par corrélation d’images. Dans la direction principale de
sollicitation, la déformation a été calculée par un extensométre de 30 mm de longueur utile.
Dans la largeur de I’éprouvette, la déformation a été calculée par la mesure directe de la
largeur de I'éprouvette aprés rupture. La déformation équivalente & rupture augmente avec
la température mettant en évidence une meilleure ductilité du matériau a chaud.

Il est clair que I’état de biaxialité est trés pénalisant pour la rupture du matériau. En effet, la
biaxialité du chargement implique une chute de 80 % environ de la déformation équivalente
a rupture dans la plage de 400 a 700 "C. Le graphique ne montre pas un effet du chargement
anisotherme dans cette plage étudiée, il semble que la déformation équivalente anisotherme
reste dans le méme ordre de grandeur des essais biaxiés isothermes.

Dans la suite de cette partie, nous allons suivre la méme démarche que celle adoptée
dans (Desquines et al., 2011) pour estimer le rapport des contraintes (o0 = 2£) en fonc-

or
tion du rapport des déformations (= :—;) mesurés au point de la rupture des essais biaxiés.
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Comme cela est le cas pour les essais intégraux (CABRI-Na et NSRR) ot les déformations
circonférentielles ont été mesurées aprés les essais, seules les déformations sont mesurées au
cours de nos essais. Pour estimer ce rapport des contraintes, on suppose dans un premier
temps le fait qu’on a un état de contrainte plane, le tenseur des contraintes s’écrit :

~0 =0 =0
o= ~0 or =0 (4.26)

~0 =0 Oy, (N,T.L)

Selon la notation adoptée, la contrainte équivalente au sens de Hill s’écrit :

Ceoq = \/% (F(oy —o7)?2+G(or —o.)*+H(oy —61)?) (4.27)

Seules les contraintes dans les directions de laminage et transverse sont considérées. En

. dC
partant de la régle de normalité (& = Xa—:) et en faisant I’hypothése d’un chargement

linéaire dans le temps :

o S_L o G(GL—GT)+H(GL—GN)
B_ €T a G(GT — GL) —|—F((5T — GN) (4.28)

Or oy =~ 0, on obtient donc :

g Gla—1)+aH
e G(l—-w)+F

p (4.29)

_oL_B(F+G)+G
~or GB+1)+H

A partir des rapports des déformations obtenus & la rupture des essais biaxiés (Tableau 4.6),

(4.30)

on a estimé les rapports de contraintes en appliquant I'équation 4.29 et en adoptant les
paramétres d’anisotropie identifiés a 430 °C (Eq 4.24). Les rapports de déformation obtenus
au cours des essais intégraux (CABRI-NA et NSRR) sont récupérés des travaux de (Desquines
et al., 2011) et présentés en fonction des rapports de contrainte réévalués en tenant compte
de D'anisotropie. La Figure 4.34 montre que les différents essais réalisés dans cette étude
encadrent les essais intégraux en termes de biaxialité des contraintes. Une large gamme de
biaxialité a été parcourue. Cependant, ces résultats ne représentent certainement pas I’état
réel de biaxialité des contraintes dans les éprouvettes testées. A ce stade, la simulation
numérique des essais biaxiés est le seul moyen pour remonter aux champs de contrainte.
Dans la section qui suit, la démarche de modélisation par éléments finis des essais biaxiés
sera présentée. Une vérification de ces rapports de contraintes estimées aura lieu via la
modélisation des essais.
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FIGURE 4.34: Evolution du rapport de biaxialité des déformations en fonction du rapport
des déformations en tenant compte de I’anisotropie de la tole

4.6 Simulation des essais de traction biaxiés aniso-
thermes

Cette section est consacrée a la présentation du travail de modélisation numérique. L’objectif
consiste a obtenir des rapports de contraintes calculées pour mieux se repérer par rapport
aux conditions caractéristiques du RIA en général et par rapport aux essais intégraux en
particulier.

4.6.1 Identification d’une loi de comportement sur tole

Pour déterminer ce rapport de biaxialité de contrainte, une loi de comportement qui reproduit
le comportement de la tole est nécessaire pour effectuer les simulations. La tole employée
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dans cette étude et caractérisée mécaniquement a travers plusieurs essais de traction uniaxiés
a montré un comportement différent de celui des tubes. En effet, la tole a une contrainte
d’écoulement inférieure a celle d’un tube en Zircaloy-4 détendu. Pour cette raison, on s’est
orienté vers l'identification d’une loi de comportement propre a la tole de I'étude. Une loi
de comportement viscoplastique de type Chaboche a été utilisée au format Mfront (Helfer
et al., 2015). Cette loi est souvent employée pour reproduire des essais cycliques qui font
intervenir un ou deux termes d’écrouissage cinématique. L’identification s’est limitée aux
paramétres d’écrouissage isotrope dans notre cas. L’évolution de la déformation plastique
est gouvernée par une loi d’écoulement normale & un critére de plasticité de Hill qui s’écrit
en général sous la forme suivante :

F(0,R.X) = (c—Xi —X2)eq— R(p) (4.31)

Avec X et X; les deux termes d’écrouissage cinématiques et R I’écrouissage isotrope ol :

R(p) = Res+ (Ry— Roo)e P (4.32)

La viscosité est modélisée de facon simple par :

. Fun
=) (433)
Ou (F) désigne la partie positive de F définie ci-dessus, soit : (F) = max(0,F) Le module
d’Young est pris dépendant de la température, la méme évolution de ce paramétre dans la
loi Crocodile-RIA (Parrot et Leclercq, 2007) a été retenue et le coefficient de Poisson est
pris égal a 0,37. Les propriétés matériau de ce modéle sont donc E, ¥, R, Ry, b, m et K. La
matrice d’anisotropie identifiée a 25 “C a été introduite dans la loi. Pour I'identification, un
outil développé en interne & EDF R&D sous MAP (Materials Ageing Plateform) (Latourte
et al., 2013) a été utilisé. L’outil d’identification repose sur des simulations Mtest sur point
matériel (0D) (www.tfel.sourceforge.net/mtest.html). Un jeu de paramétre est défini a
I’état initial. Une optimisation des paramétres a lieu par la suite. La base d’identification peut
étre constituée d’un seul ou plusieurs essais. L'utilisation de I’outil nous limite a une identi-
fication dans une seule direction de sollicitation. On a donc fait le choix de procéder & une
identification dans la direction transverse de la tole, suivie par une vérification de la réponse
du modéle selon la direction de laminage. Les paramétres d’écrouissage ont été identifiés a
chaque température ot I’on dispose de résultats d’essais de comportement. Une interpolation
a eu lieu par la suite afin de déterminer une évolution de chaque paramétre en fonction de la
température. Les paramétres m et K sont pris constants (m = 6,35 et K = 100). L’identifica-
tion a été réalisée sur les essais uniaxiés isothermes mentionnés dans le Tableau 4.8 jusqu’au
point de la contrainte maximale atteinte au cours de I'essai. Les résultats de I'identification
sont présentés dans I’Annexe F. Seule 'anisotropie a ’entrée en plasticité est prise en compte
a travers la matrice d’anisotropie. L’évolution de I’anisotropie des contraintes (différences de
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contraintes d’écoulement selon les directions de sollicitation) au cours de la déformation plas-
tique n’est pas considérée. L’évolution des paramétres d’écrouissage isotrope en fonction de
la température est donnée dans la Figure 4.35. Les paramétres sont extrapolés au dela de la
température maximale d’identification (550 °C).

Température (°C) | Vitesse de déformation (s7!)
25 107!
25 1072
25 1073
25 1074
250 107!
250 1072
250 1073
430 1072
430 1073
550 1072

TABLE 4.8: Base d’identification : essais de traction uniaxiés isothermes dans la direction
transverse de la tdle
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FIGURE 4.35: Evolution des paramétres d’écrouissage en fonction de la température

Comme on peut le voir en Annexe F.2; la loi ne reproduit pas correctement les essais a
température ambiante dans la direction de laminage. I.’effet de I'anisotropie de contrainte
est plus marqué a cette température. Cependant, pour des températures plus élevées (entre
250 et 550 °C), la loi permet de décrire correctement les essais dans les deux directions de
sollicitations. Cette plage de température a été parcourue au cours de la majorité des essais
biaxiés isothermes et anisothermes.

4.6.2 Modélisation des essais de traction biaxié

4.6.2.1 Méthodologie

A partir des données de thermographie IR, un nuage de points est créé a I’aide d’un outil
développé en interne & EDF R&D sous MAP (Latourte et al., 2013) qui permet de construire
un maillage 2D et d’associer un champ de température a ce maillage. Le champ obtenu
est introduit dans le calcul pour projeter a chaque pas de temps du calcul ce champ de
température 2D sur le maillage 3D employé pour le calcul mécanique. On fait 'hypothése d’un
champ de température homogéne dans I’épaisseur de la tole ce qui a été justifié précédemment
par un calcul thermique. Une seule symétrie est considérée, il s’agit de la symétrie dans
I’épaisseur de la tole. Le maillage 3D a donc une épaisseur de 0,2 mm dans la zone amincie
et de 0,4 mm au niveau des bras des éprouvettes. Les deux extrémités du maillage sont
distantes de 60 mm dans les deux directions. En plus du champ thermique imposé, nous
avons imposé aux quatre extrémités de ’éprouvette les déplacements mesurés par stéréo-
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corrélation d’images au cours des essais biaxiés. Les points de mesure par stéréo-corrélation
sont également distants de 60 mm dans les directions L et T. Le calcul a été réalisé en
grandes déformations a I'aide de Code Aster® (version 14.1) et de la loi de comportement
Mfront (version 3.0.0) identifiée sur la tole. L'effet de la dilatation thermique n’est pas
pris en compte dans le calcul. Le but de la modélisation des essais biaxiés anisothermes
consiste principalement a déterminer le champ de contrainte sur I’éprouvette et de simuler
plusieurs des essais assez complexes pour lesquels la rupture a été obtenue dans des endroits
différents (Figure 4.29) de I'éprouvette pour vérifier s’il est possible de reproduire les mémes
localisations de déformations.

4.6.2.2 Méthodologie

Comme les conditions aux limites mesurées expérimentalement (champs de températures
(Figure 4.36), déplacements aux extrémités (Figure 4.37)) sont imposées dans le calcul, on a
réussi a obtenir les mémes zones de localisation de la déformation entre simulations et essais
a Pexception de l'essai réalisé a 358 “C.s~! durant lequel on a mesuré des déformations assez
proches dans les directions L et T conformément a ce qui est indiqué dans le Tableau 4.6. Pour
cet essai, la rupture a eu lieu dans la cuvette proche du bras « droit » de ’éprouvette alors
que le calcul montre un maximum de déformation dans la cuvette proche du bras « bas » de
I’éprouvette. Cette différence résulte peut-étre de I'interpolation des champs de déplacement
imposés sur les extrémités de I’éprouvette. Comme indiqué précédemment, la localisation de
la déformation dépend principalement de la vitesse de sollicitation dans chaque direction de
la tole et du champ de température. Les essais ont été simulés jusqu’a 'instant de rupture,
il est vrai que l'identification de la loi de comportement de la tole a été réalisée jusqu’au
point du Rm obtenu en sollicitation uniaxiale. Ceci ne nous a cependant pas empéchés de
simuler nos essais biaxiés jusqu’au point de rupture. Ce choix est motivé principalement
par les courbes efforts-déformation obtenues en conditions isothermes (Figure 4.25) qui ont
montré que 'effort mesuré en striction ne diminue pas significativement par rapport a 'effort
maximal mesuré. En conditions de biaxialité, la ductilité de la téle diminue beaucoup aussi
par rapport a la sollicitation uniaxiale et la rupture est rapidement atteinte. De plus, on a
montré dans le chapitre précédent que le changement de mode de rupture du Zircaloy-4 se
produit pour des températures supérieures a 650 “C environ. Dans la gamme de température
située entre 300 et 600 “C, la rupture se produit par instabilité plastique avec une ductilité
inférieure a celle obtenue a des températures supérieures & 650 °C (rupture par épuisement
de ductilité). La comparaison entre I’effort mesuré expérimentalement et Ueffort calculé (Fi-
gure 4.38) montre que la simulation numérique reproduit correctement le niveau de charge
mesuré a 'instant final de 'essai. Les efforts sont tracés en fonction du déplacement plastique
de I’éprouvette calculé a ’aide d’un extensomeétre numeérique placé entre les deux extrémités
de I'éprouvette dans les deux directions de la tole.
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FIGURE 4.36: Champ de température mesuré (a.) et imposé (b.) dans le calcul & t=400 ms
de D'essai biaxié anisotherme réalisé 4 315 “C.s~!



180

CHAPITRE 4 : Comportement anisotherme en sollicitation biaxiale

0.0531875

0.047375

0.0365625

0.02575

0.0149375

0.004125

-0.0066875

0.0175

0.0283125

0.039125

0.0499375

-0.06075

0.0715625

0.082375

-0.0931875

0390625

0318437

0.24625

0174082

0101875

00296875

0.0425

-0.114688

-0.186875

-0.259063

0.33125

0.403437

0.475625

0.547813

0.62

U

-3.222e-02
0.0041523

-0.023911

©-0.051974

004e-02

£5.192e-01

0.26931

0.26931

I
i

-5.580e-01

(d.)

FIGURE 4.37: Champs de déplacement mesurés (a.), (c.) et imposés (b.), (d.) dans le calcul
4 t=400 ms de I'essai biaxié anisotherme réalisé a 315 “C.s~! dans la direction de laminage
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FIGURE 4.38: Comparaison entre 'effort expérimental et I'effort calculé dans les deux
directions de la tole pour 'essai isotherme réalisé a 600 °C

Le Tableau 4.9 donne les efforts obtenus a la rupture et les efforts simulés. Les rapports
d’efforts sont également présentés. Les résultats donnent une estimation tout a fait acceptable
des rapports calculés a I'instant de rupture.

Essai Exp T (kN) | Calcul T (kN) | Exp L (kN) | Calcul L (kN) | feexp | fEsim | T rupture ( °C)
Isotherme 400 “C 7,71 7,28 8,10 6,61 1,05 | 091 420
Isotherme 500 “C 6,95 6,50 7,22 6,22 1,04 | 0,96 502
Isotherme 600 “C 5,44 5,65 5,51 5,30 1,01 | 094 661

Anisotherme 115 “C.s ™! 6,90 6,86 7,59 5,45 1,10 | 0,79 395
Anisotherme 221 °C.s™! 6,70 6,85 6,88 5,20 1,03 | 0,76 439
Anisotherme 265 "C.s~! 7,02 6,83 8,19 6,52 1,17 | 0,95 447
Anisotherme 315 “C.s™! 7,37 6,66 6,95 5,19 0,94 | 0,78 582
Anisotherme 358 “C.s™! 6,15 5,88 5,89 5,43 0,96 | 0,92 648
Anisotherme 456 "C.s~! 5,66 6,57 5,89 5,85 1,04 0,89 686

TABLE 4.9: Efforts et rapports d’efforts mesurés a I'instant de rupture (expérience et
modélisation)

La simulation des essais jusqu’a la rupture ont permis d’obtenir une estimation de la
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contrainte & ’endroit de la fissure dont la détermination expérimentale est impossible. Dans
ce travail de simulation, nous n’avons sélectionné que quelques essais. Les essais pour les-
quels la rupture a été atteinte aux plus hautes températures ont été éliminés puisque les
températures élevées atteintes au cours de ces essais sortent du domaine de validité de
la loi de comportement (25-550 “C). Cependant, les essais simulés (présentés dans le Ta-
bleau 4.9) ont été suffisants pour confronter la simulation & I'expérience et déterminer des
rapports de contraintes pour les comparer aux résultats théoriques obtenus (Figure 4.34).
Sur la Figure 4.39 est montrée une comparaison entre les champs de déformation mesurés par
stéréo-corrélation d’images et simulés de I’essai biaxié anisotherme réalisé a 115 °C.s~! dans
les deux directions de sollicitation, le champ de déformation en cisaillement est également
présenté. La figure montre que dans les deux cas le maximum de déformation a été obtenu
selon la direction transverse de la tole. Ceci résulte principalement de la vitesse de déplace-
ment imposé en LVDT selon la direction transverse qui est deux fois plus élevée que celle
imposée selon la direction de laminage. La simulation numérique reproduit bien les localisa-
tions de déformation obtenues expérimentalement. Malgré la complexité de 1’essai (caractére
anisotherme, biaxialié¢, matériau anisotrope, conditions aux limites hétérogénes), on a réussi
a reproduire de facon assez réaliste les conditions aux limites imposées au cours de 1’essai
au niveau de la simulation. En général, les champs de déformation ou de contrainte simulés
ont montré une bonne cohérence avec des simulations isothermes sur la méme géométrie
LCF (épaisseur standard) réalisées dans ( (Coudon, 2017)). Dans certaines simulations, la
contrainte maximale (Figure 4.40) peut apparaitre au niveau des bras de I’éprouvette, zone
dans laquelle la section de ’éprouvette est minimale. A partir de ces champs de contraintes ou
de déformation calculés, les champs donnant les rapports de contraintes ou de déformations
peuvent étre obtenus (Figure 4.41).
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FIGURE 4.39: Champs de déformation mesurés et calculés (direction de laminage (a.)
direction transverse (b.) et en cisaillement (c.)) sur la tole au cours de Pessai biaxié
anisotherme réalisé a 115 “C.s~!
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FIGURE 4.40: Champs de contrainte dans les directions de laminage (a.) et transverse (b.)
obtenus par simulation numérique de I'essai biaxié réalisé a 265 “C.s™!
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FIGURE 4.41: Rapports des contraintes (a.) et rapports de déformations (b.) obtenus par
simulation numérique de I'essai biaxié réalisé a 265 “C.s~!

A partir de ces champs donnant les rapports de contraintes et de déformations, on a récupéré
leurs valeurs a I'instant de rupture au niveau du nceud qui correspond a la localisation de la
déformation maximale et donc & I’endroit dans lequel la fissure s’est initiée. Une évolution des
rapports de déformations en fonctions des rapports de contraintes a la rupture est de nouveau
tracée dans la Figure 4.42 a partir des résultats de simulations. Les rapports des déformations
et de contraintes calculés sont donnés dans le Tableau 4.10. Imposer la méme vitesse de
déplacement LVDT sur les deux axes de la machine ne produit pas un état de chargement
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équibiaxié. La Figure 4.42 montre que les rapports de déformations et de contraintes les
plus élevés sont obtenus lorsque la rupture a lieu du coté « Droit » de la cuvette c’est-
a-dire quand la déformation dans la direction de laminage est plus élevée que celle dans la
direction transverse de la tole. Des rapports de déformation et de contraintes plus intéressants
et caractéristiques de la gamme RIA ont été obtenus quand le calcul indique un maximum
de déformation dans la direction transverse.

d sens L (mm.s™") | d sens T (mm.s™') | 7 (‘Cs™') | 2E e | T rupture (°C)
4 4 T=400 "C | 1,48 | 2,79 420
4 4 T=500 "C | 0,67 | 0,35 502
4 4 T=600 "C | 1,78 | 3,03 661
2 1 115 | 047 | 0,0034 395
2 1 221 | 0.48 | -0,006 139
1 1 265 | 0,65 | 0,29 147
1 1 315 | 041 | -0,011 532
4 4 358 0,68 | 0,28 648
2 1 156 | 056 | 012 636

TABLE 4.10: Rapports de déformations et de contraintes obtenus par simulation numérique
des essais biaxiés isothermes et anisothermes

La température atteinte au point de rupture ne semble pas avoir d’influence sur les rapports
de déformations ou de contraintes. Nous n’avons pas constaté d’effet notable de la vitesse de
chauffage sur les rapports de biaxialité obtenus, ce qui rejoint les résultats de ’analyse par
déformation équivalente (Figure 4.33). Les résultats du calcul montrent un bon accord avec
les estimations du modéle anisotrope établi a 430 “C. La matrice d’anisotropie identifiée sur
la tole & 430 "C convient alors pour décrire le comportement de la tole entre 400 et 700 “C
environ. Les calculs des rapports de contraintes et de déformations montrent que nos essais
couvrent une gamme qui présente un intérét certain pour ’étude du comportement en RIA
avec un rapport de déformation compris entre 0 et 0,7. Le dispositif est alors capable de
produire un chargement proche de I'état de déformation plane.
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FIGURE 4.42: Evolution des rapports de déformation (calculés) et fonction des rapports de
contraintes (calculés); H, D, B : haut, droite et bas de la cuvette respectivement

4.7 Conclusions

Dans ce chapitre, on a présenté un nouvel essai développé spécifiquement pour tester des
toles en conditions de biaxialité proches de celles du RIA. Le dispositif est capable de réali-
ser des transitoires rapides mécaniques (entre 3.1073 et 6.107! s7!) et thermiques (jusqu’a
530 “C.s~!), d’'une maniére simultanée, ce qui constitue aussi une deuxiéme avancée majeure
par rapport aux données disponibles dans la littérature. Le design et la fabrication d’un
inducteur de type pancake ont permis le chauffage de la zone amincie de I'éprouvette et
ainsi la localisation du champ de déformation & l'intérieur de cette derniére. L’emploi du
méme niveau d’instrumentation que pour le suivi des essais de traction uniaxiés sur tube
(stéréo-corrélation d’images pour le suivi de la déformation, thermographie infrarouge pour
la détermination des champs de température) a permis de nous fournir une information lo-
cale par la mesure de champs en présence de fortes hétérogénéités. En effet, la géométrie
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complexe de la tole et les conditions aux limites qui sont imposées compliquent l'interpréta-
tion de ce type d’essai. Le travail de modélisation réalisé en amont a permis de définir une
géométrie d’éprouvette adaptée pour la réalisation des essais biaxiés. La tole employée pour
cette étude a fait 'objet d’une étude précédente (Doan, 2009), la caractérisation mécanique
de celle-ci a montré que le comportement de la tole différe de celui des tubes en Zircaloy-
4 détendu. Néanmoins, cela ne nous a pas empéché d’étudier les effets de la biaxialité du
chargement en conditions anisothermes. A travers les différents essais anisothermes biaxiés
réalisés, on a montré la prédominance de 'effet de la biaxialité. Nos essais biaxiés rejoignent
certaines études (Yunchang et Koss, 1985), (Nakatsuka et Hayashi, 1982), (Miyamoto et al.,
1976), (Dressler et Matucha, 1977) qui confirment la diminution de ductilité lors d’un char-
gement multiaxial. L’aspect anisotherme du chargement semble ne pas avoir un effet notable
dans la gamme de température étudiée (400-800 “C). Contrairement a ce qui a été observé
en traction anisotherme uniaxiale & (5.107! s7!), une augmentation significative de tempé-
rature n’implique pas une augmentation de ductilité en conditions de biaxialité, méme si on
garde le méme ordre de grandeur en vitesse de déformation. La rupture obtenue en biaxialité
dépend principalement de la vitesse de sollicitation dans les deux directions de la tole et
du champ de température. Les effets de la biaxialité et du chargement anisotherme ont été
étudiés a deux reprises a travers une analyse par déformation équivalente et par modélisation
numérique des essais. La premiére analyse a montré que la déformation équivalente diminue
beaucoup quand on passe d'un état uniaxié a un état biaxié. Le chargement anisotherme
n’introduit pas d’effet supplémentaire. La matrice d’anisotropie déterminée lors de cette pre-
miére analyse a été réutilisée dans la partie numérique du travail. Une loi de comportement
viscoplastique sous format Mfront a été identifiée en traction uniaxiale sur la tole de I'étude
avant d’étre utilisée dans la simulation numérique des essais biaxiés anisothermes. Les me-
sures de champs réalisés au cours des essais ont permis une modélisation plus fiable et plus
proche des conditions réelles de I'essai. Le champ thermique mesuré par thermographie IR
a été importé dans Code Aster® ainsi que les déplacements aux extrémités. En général, la
méme localisation de déformation a été obtenue entre calculs et essais. Ces modélisations
numériques ont permis de remonter aux champs de contraintes sur I’éprouvette et de calculer
par la suite les rapports de déformations et de contraintes dans cette zone de localisation.
Ces résultats nous ont permis de nous positionner par rapport aux conditions du RIA. Les
différents essais réalisés ont parcouru une large gamme de taux de biaxialité et ont permis
une meilleure compréhension des effets couplés entre chargement anisotherme et taux de
biaxialité. Toutefois, plusieurs pistes d’améliorations peuvent étre dégagées a l'issue de ce
travail. Au niveau de Iinstrumentation de ces essais rapides (250-600 millisecondes), ’'emploi
de caméras rapides pour la stéréo-corrélation d’images permettra d’obtenir plus de données
dans le temps grace a une fréquence d’acquisition plus élevée et permettra d’éviter des in-
terpolations entre les pas de temps expérimentaux ce qui donnera plus de précision a nos
calculs. La loi de comportement a été identifiée suite aux écarts constatés entre le comporte-
ment de la tole de I’étude et celui des tubes. Plusieurs améliorations peuvent étre introduites
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comme la dépendance de la matrice d’anisotropie a la température ou la prise en compte
de I'anisotropie des contraintes par ’ajout d’un écrouissage cinématique selon la direction
de laminage pour améliorer la connaissance des rapports de contrainte. Une campagne ex-
périmentale d’essais uniaxiés aux fortes températures permettra de compléter ce travail et
d’étendre le domaine de validité de la loi de comportement. Le chauffage par induction utilisé
peut étre employé pour atteindre des vitesses de chauffage plus élevées, la limite en puissance
du dispositif n’a pas été atteinte au cours de nos essais. Cependant, la réalisation d’essais
aux fortes vitesses de chauffage (supérieures a 530 “C.s~!) impose I’emploi de dispositifs de
stéréo-corrélation d’images plus rapides.
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Conclusions

Au cours de cette étude nous nous sommes intéressés au caractére anisotherme du chargement
subi par la gaine combustible lors d’un RIA. Il a notamment été montré a travers une syn-
thése bibliographie que la vitesse de chauffage pourrait induire des modifications a I’échelle
microstructurale du matériau. Cette vitesse de chauffage a des effets sur le comportement du
matériau et en particulier sur les cinétiques de restauration — recristallisation et changement
de phase (o0 — PB). L’ensemble de I’étude expérimentale a permis a la fois de clarifier et de
mieux préciser un certain nombre de points concernant ’effet anisotherme du chargement,
mais également d’apporter des éléments nouveaux et originaux permettant d’améliorer notre
compréhension vis-a-vis du RIA. En effet, les deux types d’essais développés au cours de
cette thése représentent une avancée majeure et nous ont permis de quantifier 'influence de
transitoire anisotherme sur le comportement du matériau de gainage en couplant les effets
de ce dernier aux effets des vitesses de déformation (1¢¢ campagne expérimentale) et aux
effets du taux de biaxialité du chargement (2" campagne expérimentale).

Le développement d’un essai uniaxié anisotherme a permis la réalisation d’une série d’essais
sur des tubes en Zircaloy-4 détendu avec des vitesses de chauffage comprises entre 85 et
560 “C.s~!. Les deux vitesses de déformations testées (5.1071 et 5 s™!) ont été suffisantes
pour identifier le lien entre la vitesse de chauffage et la vitesse de sollicitation mécanique. En
effet, la présence d’un effet anisotherme est conditionnée par le temps de chargement et la
plage de température atteinte au cours de ’essai. Une forte vitesse de déformation implique
un temps de chargement trés court, une rupture atteinte rapidement ainsi qu’une faible évo-
lution de température au cours de 'essai et donc une température a rupture moins élevée
que celle obtenue pour une vitesse de déformation relativement plus faible. Quand la vitesse
de déformation le permet, le matériau voit sa température augmenter fortement au cours de
I’essai, I’évolution de température au cours d’un essai peut atteindre plusieurs centaines de
degrés. I’influence du chargement anisotherme au cours d’un essai de traction se manifeste
principalement dans une plage de température supérieure & 650 “C environ. Au-dela de cette
température, on a constaté des écarts importants sur les contraintes d’écoulement (jusqu’a
deux fois la contrainte d’écoulement isotherme & la méme température en conditions ani-
sothermes) ainsi qu’un changement au niveau du mode de rupture qui ne se produit plus
par instabilité plastique, tel que c’était le cas pour le matériau rompu a des températures
plus basses, mais plutot par épuisement de la ductilité du matériau. Une étude de la ciné-
tique de restauration-recristallisation a permis d’expliquer les écarts observés sur les niveaux
des contraintes d’écoulement. Les traitements thermiques réalisés et les mesures de dureté
nous ont conduits & identifier un modéle permettant d’estimer la fraction du matériau non
recristallisé pour une séquence de chargement thermique donnée. Cette étude a permis de
souligner les effets des temps de maintien et des vitesses de montée en température qui pré-
cédent la réalisation d’un essai de traction isotherme. Le modéle est capable de donner une
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estimation de la fraction non recristallisée en tenant compte de ces deux paramétres. L’ap-
plication de ce modéle aux différentes séquences thermiques a montré que la microstructure
du matériau peut évoluer selon la vitesse de chauffage, la température cible ou le temps de
maintien. Certains de nos échantillons testés sous conditions isothermes sont complétement
recristallisés avant la réalisation de 'essai de traction. L’application du modéle aux diffé-
rentes séquences thermiques appliquées sous conditions anisothermes a montré que, dans
certaines conditions, le matériau peut rester a I’état détendu. En effet, le processus de res-
tauration/recristallisation se décale vers les températures élevées avec 'augmentation de la
vitesse de chauffage ce qui explique la non recristallisation de certaines éprouvettes au cours
de nos essais de traction anisothermes.

Le deuxiéme type d’essai (biaxié et anisotherme) développé a permis d’étudier 'influence
du chargement anisotherme couplée a l'effet de biaxialité. En partant des résultats obtenus
lors de la premiére campagne expérimentale sur les tubes, des faibles vitesses de déformation
ont été visées pour maximiser I'effet de I’évolution de température au cours d’un essai. Les
résultats ont montré que 'effet du chargement anisotherme n’a quasiment aucun effet sur
le comportement du matériau dans la gamme étudiée. L’analyse fondée sur le calcul de la
déformation équivalente a montré que la multiaxialité du chargement demeure la condition
la plus pénalisante pour la ductilité du matériau. Malgré la complexité de ces essais de trac-
tion biaxiés, une modélisation par éléments finis a été réalisée en imposant dans les calculs
des conditions aux limites mesurées expérimentalement au cours des essais. Une loi de com-
portement simple de type élastoviscoplastique a été identifiée sur la tole faisant 'objet de
notre étude. Ces calculs ont permis de déterminer les champs de contraintes et de déterminer
les rapports de ces derniers a 'endroit de la localisation de la déformation. Les rapports de
biaxialité obtenus au cours de nos esssais se rapprochent beaucoup de ceux obtenus au cours
des essais intégraux (CABRI et NSRR). Nos essais sont alors intéressants pour 'analyse
des cas en réacteur. L’analyse des rapports de déformations a la rupture en fonction des
rapports de contrainte a également montré une faible influence du chargement ansotherme
par rapport a la biaxialité de chargement. C’est le rapport de biaxialité imposé qui reste le
plus déterminant par rapport au lieu d’occurrence de la rupture.



192 CHAPITRE 5 : Conclusions et perspectives

Parameétres Essais uniaxiés | Essais biaxiés
Température ++ ++
Chargement anisotherme 4+ ++
Anisotropie - - ++
Vitesse de déformation ++ +
Irradiation - - - -

Oxydation - -

Hydruration - - - -

TABLE 5.1: Paramétres intervenant dans les essais mécaniques réalisés

- - = absence; - = quasi-absence ; + = faible présence; ++ = forte présence
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Perspectives

Il serait intéressant d’explorer des vitesses de chauffage plus élevées et de les coupler aux fortes
vitesses de déformations dans cette gamme d’intérét (au-dela de 650 °C). Des modifications
peuvent étre apportées au banc d’essai GLEEBLE® pour viser une meilleure performance
en termes de vitesse de chauffage. Néanmoins, le dispositif peut toujours étre utilisé dans sa
configuration actuelle pour étudier d’autres thématiques comme l'influence du chargement
anisotherme sur matériau oxydé ou hydruré et coupler 'effet du chargement anisotherme sur
d’autres parametres comme la cinétique de remise en solution de I’hydrogéne par exemple.
Certainement, ’oxydation est présente au cours de nos essais parce qu’ils sont réalisés sous
air mais son effet reste négligeable en considérant les courtes durées d’expositions a chaud.
Encore une fois, il serait intéressant de coupler les effets anisothermes avec les cinétiques
d’oxydation surtout lorsqu’on part d’un matériau déja oxydée avec des faibles vitesses de
déformation permettant d’atteindre des températures élevées pour lesquelles I'oxydation du
matériau pourrait avoir un impact plus important sur son comportement.

La mise en place d’'une campagne d’essais similaires pour étudier le comportement aniso-
therme du matériau irradié est certainement trés compliquée mais, 14 aussi, coupler les effets
du transitoire thermique avec les cinétiques de restauration des défauts d’irradiation serait
une thématique qui pourrait améliorer notre compréhension par rapport aux différents phéno-
ménes qui peuvent intervenir lors d’un RIA. Il serait également intéressant de compléter cette
premiére campagne par une deuxiéme sur le matériau recristallisé pour éliminer I’hypothése
de présence d'un deuxiéme phénoméne dont les effets se superposent avec 1’évolution de la mi-
crostructure. [.’étude de la cinétique de restauration-recristallisation peut étre complétée par
une étude a ’échelle métallurgique pour faire la différence entre les effets de la restauration
et de la recristallisation. Une loi de comportement numérique qui fait le couplage méca-
nique /métallurgique, comme la loi développée & EDF pour les transitoires de type APRP et
prenant en compte les effets de changements de phases, peut étre utile et adaptée pour la
simulation des essais anisothermes réalisés aux fortes vitesses de chauffage/températures éle-
vées quand le matériau reste a ’état détendu. Un tel type de loi pourrait convenir aussi pour
la simulation des essais isothermes en imposant dans le calcul 'historique complet de tempé-
rature pour prendre en compte les effets de vitesses de chauffage, températures et temps de
maintiens qui précédent la réalisation d’un essai isotherme. L’une des pistes a étudier pour-
rait étre I'introduction du modéle identifié dans cette thése pour le calcul de la fraction du
matériau non recristallisé dans la loi de comportement. Concernant la partie du travail trai-
tant la biaxialité du chargement, on pourrait envisager de refaire la méme campagne sur une
tole plus représentative des tubes. De méme, le dispositif expérimental actuel pourrait étre
employé pour tester d’autres matériaux oxydés ou hydrurés. Les essais biaxiés réalisés ont
montré qu’a 'aide de ce dispositif expérimental il est possible de parcourir une large gamme
de taux de biaxialité par la simple variation des vitesses de sollicitations selon chaque direc-
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tion de I’éprouvette. La base de données expérimentales obtenue dans le cadre de cette étude
pourrait étre enrichie par la réalisation d’autres essais en visant d’autres rapports de biaxia-
lité pour couvrir tous les cas réacteur. Sur le plan numérique, la loi comportement actuelle a
été identifiée en raison des écarts constatés entre les contraintes d’écoulements des tubes et
celles de la tole. L'une des améliorations pourrait concerner I'introduction d’'une composante
d’écrouissage cinématique supplémentaire selon la direction de laminage pour prendre en
compte l'effet de ’anisotropie des contraintes surtout aux basses températures. La prise en
compte de 'anisotropie du matériau pourrait étre améliorée par la réalisation d’essais sup-
plémentaires sur la tole en conditions de chargement uniaxial pour différentes températures
dans le but d’identifier d’autres matrices d’anisotropie et par la suite d’introduire une dépen-
dance de I'anisotropie a la température. Le modéle de restauration-recristallisation pourrait
étre vérifié pour le cas de la tole et une intégration de l'effet du transitoire de température
pourrait étre aussi introduite dans la loi de comportement actuelle.
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Pour la réalisation d’un essai de traction sur la machine GLEEBLE®, il a fallu concevoir un
nouveau systéme de traction sur tubes. Ce montage a pour role d’assurer la conduction du
courant électrique pour le chauffage ainsi que de maintenir parfaitement les tubes dans les
mors pour la traction. Pour la premiére raison, on s’est orienté vers un montage qui permet le
serrage des tubes de l'intérieur. Dans cette configuration, les mors en cuivre auront un double
role : le renfort extérieur et la conduction électrique par contact direct avec I’éprouvette. Pour
le serrage intérieur, on a usiné deux piéces contenant une forme conique (méale et femelle).
Le serrage de forme conique contre la piéce expansible par I'intermédiaire de I’écrou assure
le blocage du tube contre les mors en cuivre. La piéce expansible contient des rainures qui
permettent sa dilatation sous l'effet de 'effort exercé par la forme conique aprés son serrage.
Une vue du montage (éclatée et assemblée) est disponible dans la Figure A.1.

Forme conique

Pieéce expansible \

Tube en Zy-4

\

Mors en cuivre

(a.) (b.)

FIGURE A.1: (a.) Vue éclatée et (b.) assemblée du montage de traction

La forme conique et la piéce expansible (Figure A.2) sont usinées a partir d’une barre de
10 mm de diamétre en Zircaloy-4 (Référencée RND-M-B-498) pour s’assurer d’avoir le méme
coefficient de dilatation thermique et garantir ainsi un serrage uniforme, quelle que soit la
température dans les mors sachant que celle-ci évolue de 20 jusqu’a 65 "C environ.
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FIGURE A.2: Piéces usinées du montage de traction

La Figure A.3 montre le montage installé¢ sur la plateforme de la machine avant le serrage
final précédent I'essai de traction.

1 o
" ar. ""/.
- 1 8 T IO AR il

FIGURE A.3: Montage de traction installé
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La procédure de polissage mécanique du Zircaloy-4 détendu est souvent difficile & mettre en
place parce que le matériau s’écrouit rapidement. Plusieurs procédures de polissage existent,
plusieurs d’entre elles font intervenir des attaques chimiques qui restent difficiles & maitriser
pour plusieurs raisons (temps d’immersion variable, quantités mal maitrisées, vieillissement
des produits utilisés, ...). Pour avoir de belles observations au microscope la procédure dé-
taillée dans le Tableau B.1 a été employée. Le polissage a été effectué sur une polisseuse
automatique (modéle Tegramin de Struers®). Les échantillons ont été nettoyés entre les dif-
férentes étapes du polissage & deux reprises automatiquement (modéle Lavamin de Struers®).
Le nettoyage automatique regroupe toutes les étapes classiques (passage dans un bac ultra-
son, ringage a I’eau distillée puis a 'acétone et enfin & I’éthanol) et permet un gain important
au niveau du temps alloué a cette étape. Le dernier passage a I’'OP-S (étape 6) permet de
faire disparaitre les derniéres rayures, enléve la couche écrouie et révéle les différents grains.
Lors des différentes étapes du polissage mécanique, les échantillons sont installés sur des

supports.

Etape 1 2 3 4 5 6
Su1()11;;);t / Piano 120 | MD-Allagro | MD-Largo MD-Dac MD-Nap | MD-Chem
Vitesse de

rotation 300 150 150 150 150 150
(tr/min)

Suspension - - Diam 9 gm | Diam 3 ym | Diam 3 ym | Diam 1 ym OP-S
Lubrifiant Eau Bleu Bleu Bleu Bleu Bleu
Force (N) / 30 /20 / 20 / 20 /20 /15
Vitesse de

rotation 150 150 150 150 150 150

(tr/min)

Temps 3 5 3 8 2 20
(min)

TABLE B.1: Procédure de polissage adoptée

Cette procédure est souvent employée au Laboratoire Combustible & EDF pour des gaines
testées sur le dispositif semi-intégral APRP. Cette procédure a été utilisée dans notre étude
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pour les observations microscopiques du matériau dans la phase de caractérisation a 1’état
de réception et également dans le cadre de 1'étude de restauration / recristallisation. Avant
le passage au microduromeétre, les échantillons doivent étre polis jusqu’a 'obtention d’une
surface parfaitement lisse afin d’éviter les artefacts induits par I'état de surface des échan-
tillons.
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Dans cette partie, la technique de stéréo-corrélation d’images largement employée dans cette
étude est présentée.

La corrélation d’image est une méthode optique sans contact qui fournit des déplacements
locaux dans un espace 3D permettant de constituer un champ de déformation a partir de la
comparaison d’une image présentant une configuration déformée a une image de référence
prise a I’état initial. La surface de ’échantillon est illuminée par des spots en LED tout le
long de I'essai. La comparaison de la configuration déformée a la configuration initiale se fait
grace a des mouchetis appliqués sur la surface de I’échantillon. Les applications de corréla-
tion d’images présentées dans ce document ont été réalisées a I'aide des logiciels Vic-2D® et
Vic-3D® de Correlated Solutions (www.correlatedsolutions.com). La technique s’impose
aujourd’hui comme une alternative aux outils d’extensométrie classiques qui présentent au-
jourd’hui plusieurs limitations en présence de chargements complexes ou de comportements
hétérogénes tel qu’il est le cas dans notre étude (présence de gradient de température). Les
méthodes de suivi classiques présentent également des limitations provenant du contact di-
rect avec I’échantillon induisant ainsi des erreurs de mesures. La méthode de stéréocorrélation
offre 'avantage d’accéder aux champs de déplacements locaux dans le plan et hors plan.
Pour I'obtention d’un champ de déformation, cinq étapes sont nécessaires :

— L’application des mouchetis sur la surface
— Calibration du dispositif d’acquisition
— Acquisition d’images au cours de I'essai via le logiciel Vic-Snap®

— Traitement des images via Vie-2D® ou Vic-3D® pour le calcul des champs de
déplacements

— Calcul des champs de déformation par traitement numérique

Le logiciel Vic-Snap® est connecté a une carte d’acquisition. Des connexions analogiques
peuvent alors étre réalisées entre le logiciel et les différents paramétres enregistrés en temps
réel sur les dispositifs d’essais. Cela permet une synchronisation entre les paramétres d’essais
comme la température, les efforts ou les déplacements vérins et les champs de déplacements et
de déformations mesurés par corrélation d’images. Des caméras de stéréo-corrélation d’images
de modéle Manta® G-419B ont été employées. Un objectif de 50 mm et une bague-allonge
de 10 mm ont été utilisés. Les caméras sont équipées d’un capteur de type CMOS et elles
ont une résolution de 2048 x 2048 pixels. Dans cette configuration, la vitesse d’acquisition
maximale est de 28,6 images par seconde. Comme le montre la Figure C.1, la diminution de
la définition des images entraine une augmentation de la vitesse d’acquisition.


www.correlatedsolutions.com
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FIGURE C.1: Evolution de la vitesse d’acquisition de la définition des
images (Allied-Vision, 2016)

Les différents paramétres adoptés pour le dépouillement et ’analyse des essais réalisés dans
le cadre de ce travail sont détaillés dans les deux tableaux C.1 et C.2. Afin d’augmenter la
fréquence d’acquisition des caméras, une réduction de la définition des images est nécessaire.
Au niveau des traitements de données, on a essayé de choisir la méme taille de subset et donc
la méme résolution spatiale pour tous les essais. En effet, cette résolution spatiale représente
quasiment la moiti¢ du VER du Zicaloy-4 qui est de 'ordre de 300 um. Le choix du pas
est également important parce qu’il détermine le nombre des points de calcul ce qui influe
directement sur ’homogénéité du champ récupéré. La Figure C.2 montre la différence entre
un champ de déformation obtenu sur un tube avec un pas de 7 pixels et celui obtenu avec
un pas de 1 pixel.
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Type d’essai

Uniaxié sur tube

Vitesse de déformation (s!) 1072 5.1071 5
Définition de 'image (Pixel x Pixel) | 2048x2048 (4,1mpx) | 600x1200 | 350x600
Zone d’intérét 600x600 600x600 | 350x600
Fréquence d’acquisition (Hz) 10 50 100
Taille du pixel (um) 5,5 5,5 5,5
Subset (Pixel x Pixel) 25x25 25x25 25x25
Pas (Pixel) 7 7 7
Résolution spatiale (mm) 0,1375 0,1375 0,1375

TABLE C.1: Configuration des caméras de stéréo-corrélation d’images pour les essais de

traction sur tubes

Type d’essai Uniaxié sur tole Biaxié sur tole
Vitesse de déformation (s-1) De 1073 a 107! -
Définition de 'image (Pixel x Pixel) 1280x868 2048x2048 (4,1mpx)
Zone d’intérét 1000x250 Géométrie d’éprouvette (LCF)
Fréquence d’acquisition (Hz) 25 25
Taille du pixel (um) 5,5 5,5
Subset (Pixel x Pixel) 30x30 35x35
Pas (Pixel) 10 12
Résolution spatiale (mm) 0,165 0,1925

TABLE C.2: Configuration des caméras de stéréo-corrélation d’images pour les essais de

traction sur toles



ANNEXE C : Techniques de corrélation (2D) et stéréo-corrélation (3D)
218 d’images

ssssssssssssss

(a.) (b.)

FIGURE C.2: Influence d’un pas de 1 pixel(a.) et de 7 pixels (b.) sur le champ de
déformation mesuré par stéréo-corrélation d’images 3D

C.1 Marquage des échantillons

Afin de faire une comparaison entre la configuration déformée et la configuration initiale,
un marquage de I'éprouvette doit étre réalisé. Ce marquage a été réalisé par I'application de
mouchetis sur toute la surface de 'éprouvette d’une fagon aléatoire et hétérogéne avec de
forts contrastes (Figure C.3). L’application des mouchetis doit étre réalisée avec beaucoup
de soin parce que la taille de ces mouchetis est déterminante pour la résolution spatiale.
Des mouchetis de grandes tailles impliquent une dégradation de la résolution spatiale. Une
peinture résistante & haute température (ULFALUX Ofenfarbe®) a été donc appliquée. Dans
un premier temps, un dépot de peinture blanche a eu lieu sur toute la surface de I’échantillon
par un spray. La peinture blanche permet d’accentuer le contraste et éviter le reflet de la
lumiére, ce qui est pénalisant pour la corrélation d’images. Dans un second temps, une
projection d’une peinture noire (Jelt®) a été réalisée d'une facon hétérogéne créant ainsi les
motifs, éléments essentiels pour chercher la correspondance d’une zone locale sur les images
a différents instants de 1'essai.
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FiGure C.3: Mouchetis appliqués sur tube (a.) et sur tole (b.)

C.2 Corrélation d’images en 2D

Pour les trois essais de traction uniaxiés isothermes sur tubes présentés dans le deuxiéme
chapitre de ce document, on s’est contenté d’une mesure en 2D pour caractériser la déforma-
tion. Une seule caméra a été employée et placée perpendiculairement & I’échantillon tel qu’il
est montré dans la Figure C.4. En effet, la lumiére réfléchie par la surface de ’échantillon
est détectée par le capteur CCD de la caméra de corrélation qui traduit cette information
en niveaux de gris pour chaque pixel.
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F1GURE C.4: Schématisation des dispositifs d’acquisition en corrélation en 2D (Sutton
et al., 2000)

L’étalonnage de la caméra a été réalisé en placant du papier millimétré sur la surface de
'échantillon. Le principe consiste a définir une zone d’intérét (Region Of Interest : ROI) ou
une zone de corrélation sur I'image correspondant a la configuration de référence. FEnsuite,
cette ROI est découpée en imagettes de forme carrée, et espacées d’un pas régulier qui ne
peut pas excéder la taille de 'imagette au maximum. En pratique, le rapport entre la taille
de I'arréte de 'imagette et le pas est souvent pris égal a trois. Le pas permet de recouvrir
complétement notre ROI. Chaque imagette est identifiée par des niveaux de gris. A chaque
pixel est attribué un niveau de gris bien déterminé. L.a méthode consiste a aller chercher
dans les images correspondantes aux états déformées le domaine le plus semblable en terme
de niveau de gris (Figure C.5) et d’établir par la suite un coefficient de corrélation entre les
configurations en adoptant une hypothése de conservation de niveaux de gris entre les deux
états.
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Instant 0 Instant 1 Instant 2

F1GURE C.5: Schéma de principe de la déformation d’une imagette
(www.correlatedsolutions.com/digital-image-correlation)

Par exemple, si (a,b) sont les coordonnées en pixels d’'un point P (centre d’une imagette
de taille 2n+1), I'image du point P par translation est le point P’(a’,b’). La corrélation 2D
consiste a analyser (par niveaux de gris) 'image a I'état déformé est trouver la zone ayant
la méme taille que 'imagette a I'état initial dont le centre est déplacé de k et 1 pixels par
rapport & I’état de référence. Une fonction de corrélation { est alors effectuée :

n
CkD) =Y [Ha+ib+j)—I"(a+k+ib+1+ ) (C.1)
i,j=—n
Ou I(a,b) et I*(a,b) sont les valeurs de pixels des images a 1’état initial et déformé respecti-
vement. Une étape de minimisation a lieu aprés pour trouver k et 1 vérifiant :

{a’za—i—k (C2)

W =b+l


www.correlatedsolutions.com/digital-image-correlation
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FIGURE C.6: Principe de la corrélation d’image en 2D

Dans la configuration bidimensionnelle, le champ de déplacement recherché de I'imagette
suit I’équation suivante :

u(x,y) =up+uix+uzy ; v(x,y) =vo+vix+wy (C.3)

Vic-2D® et Vie-3D® permettent le calcul de plusieurs types de déformations (Biot, Lagrange,
Hencky, Euler-Almansi,. .. ). Pour nos essais, nous avons retenu les déformations de Green-
Lagrange définies en 2D par :

1
Exx = U] + E(u% +) (C.4)
1
Eyy :V1+§(M%+V%) (C.5)
1
€y = E<u2+m) (CG)

De cette maniére, les déformations mesurées expérimentalement par stéréo-corrélation
d’images seront en cohérence avec les déformations issues des modélisations par éléments
finis.

C.3 Stéréo Corrélation d’images en 3D

Comme son nom l'indique, cette technique permet de reconstruire un objet en 3D (Cardenas-
Garcia et al., 1995) L’utilisation des dispositifs de corrélation en 2D est généralement limitée
aux échantillons plans ou qui présentent peu de déplacement hors plan. L’utilisation d’un
dispositif de stéréo-corrélation 3D permet, par 'utilisation d’une deuxiéme caméra orientée
vers I’échantillon d’une direction différente Figure C.7, de reconstituer la forme de 1’échan-
tillon dans un espace tridimensionnel et d’apporter un complément d’information qu’une
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seule caméra est incapable de le faire dans certains cas (Figure C.9). En plus de cette re-
constitution de forme, le déplacement dans les trois directions de ’espace peut étre mesuré
par la comparaison de I’état initial et I’état déformé.

Camera 2

Specimen/grid
location

—

PC with digitizer

Camera |

FIGURE C.7: Schématisation des dispositifs d’acquisition en stéréo corrélation 3D (Sutton
et al., 2000)

La détermination de la forme et du déplacement nécessite une précision dans I'emplacement
et les caractéristiques opératoires des deux caméras utilisées. Cette information est fournie
aprés calibration. Cette fois-ci la calibration en 3D nécessite 'utilisation des mires de cali-
brations (Figure C.10). La calibration des deux caméras a la fois est détaillée dans (Sutton
et al., 2009), dans cette approche les deux caméras sont considérées comme un seul sys-
téme de mesure. La procédure consiste a attribuer le role de maitre a une premiére caméra
et celui d’esclave a la deuxiéme. [’orientation et la position du systéme de coordonnées de
I’objet sont déterminées par rapport au repére maitre. Ensuite, 'orientation et la position
de la deuxiéme caméra (esclave) sont déterminées toujours par rapport au repére maitre.
La relation entre les caméras (orientation et position) est supposée rester constante durant
la calibration et la mesure. Les mouvements a 1’étalonnage sont déterminés par rapport au
systéme maitre. Les relations nécessaires pour la calibration simultanée sont schématisées
dans la Figure C.8.
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F1GURE C.8: Schématisation des transformations entre les éléments d’un systéme de stéréo
corrélation

Si on suppose que la caméra jouant le role maitre est la caméra 1, seulement l'orientation
(Ro—1) et le vecteur de position (fp—1) sont considérés comme des paramétres extrinséques.
Les paramétres intrinséques incluent les six termes indépendants dans (Rj_2) et (t1_2), les
parameétres internes pour les caméras 1 et 2.

X1 Xw Xy,
Y1 = [R(),l] Yw ty,_, (C7)
Z1y Zy 7 4
X2 Xw X, _»
Yo =[Ro—2]{ Yw ty, , (C.8)
Zi2 Zy 17, 5

X2

Yo = Systéme de coordonnées pour le point 3D commun P

Zi>

X, 5

ty, , = Position du point O, par rapport a O

12,5

Dans cette formulation, toutes les positions 3D d’un objet sont relatives a la caméra jouant
le réle maitre. En analyse tridimensionnelle, le champ de déplacement dans l'espace est
calculé a partir des différences position de la surface entre deux instants. Par la suite, le
champ de déformation est en déduit par dérivation discréte. En considérant les géométries
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complexes de nos échantillons (géométrie tubulaire pour les essais de traction uniaxiés et
géométrie de type LCF avec une réduction d’épaisseur pour les essais de traction biaxiés),
la technique de stéréo-corrélation 3D a été adoptée pour le suivi des champs de déplacement
et de déformation au cours de ces essais.

b two cameras

FiGure C.9: Couverture de la 3éme dimension par 'utilisation d’une deuxiéme
caméra (Sutton et al., 2009)
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F1GURE C.10: Mire de calibration pour dispositif de stéréo corrélation en 3D
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D.1 Faciés de rupture des essais de traction anisothermes

1

D.1.1 Faciés de rupture des essais de traction anisothermes a 5 s™

X b P $ % k.t 2
20 pm EHT = 15.00 kV Signal A = SE2 20 um EHT = 15.00 kV Signal A = SE2

WD = 8.7 mm Grand.= 572X T=85Cs™ WD = 8.4mm — T=231°Cs™"
FIGURE D.1: 85 “C.s~! FIGURE D.2: 231 "C.s~!

GAR A AT
EMT = 15.00 kV Signal A = SE2

EHT = 15.00 kv Signal A = SE2
WD = 9.6 mm Grand.= 498 X WD = 82mm Grand.= 526 X

T =353°C.s71 T =558°C.s71

FIGURE D.3: 353 “C.s~! FIGURE D.4: 558 “C.s!
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D.1.2 Faciés de rupture des essais de traction anisothermes a
5.1071 57!

20 pm EHT = 10.00 kV Signal A = SE2

WD =10.7 mm Grand.= 493X T=117°Cs7" Sl ;;4;:1720::/ Ziri:j::?f:x T=208°Cs™"
FIGURE D.5: 117 °C.s~! FIGURE D.6: 208 “C.s!

100 pm =10.00 kV Signal A= SE2 T = 256°C s—l

WD =183 mm Grand.= 98X

FIGURE D.7: 256 “C.s!
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D.2 Faciés de rupture des essais de traction isothermes

D.2.1 D.2.1. Faciés de rupture des essais de traction isothermes a
55!

20 ym EHT =10.00 kV/ Signal A= SE2 ) _ o ] 20 pum EHT =10.00 kv Signal A = SE2 - o
WD = 8.0 mm Grand.= 456X T =280°C WD = 7.9 mm NI — T =480°C
FIGURE D.8: 280 “C FIGURE D.9: 480 “C

20 pm EHT =10.00 kV Signal A = SE2
WD = 7.6 mm Grand.= 512X

T =700°C

Ficurg D.10: 700 °C



D.2 Faciés de rupture des essais de traction isothermes 231

D.2.2 Faciés de rupture des essais de traction isothermes a
5.1071 57!

100 pm EHT =10.00 kvV Signal A= SE2
WD = 7.3mm Grand.= 173X

Ficurg D.11: 800 °C
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F1GURE E.1: Plan de I'éprouvette cruciforme LCF de traction biaxié anisothermes
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FIGURE E.2: Plan des éprouvettes plates pour les essais de traction uniaxiés isothermes
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F.1 Direction transverse de la tole
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F.2 Simulation dans la direction de laminage de la tole

Pour rappel, l'identification des paramétres de la loi de comportement a eu lieu uniquement
dans la direction transverse de la tole. Dans cette partie, les résultats de la simulation
des essais dans la direction de laminage de la tole sont présentés aprés 'identification des

parameétres.
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RESUME

Les gaines combustibles concues en alliages de zirconium constituent la premiére barriere de confinement dans les centrales nu-
cléaires. Ce travail a pour but d’établir une meilleure compréhension du comportement thermomécanique du Zircaloy-4 au cours d’'un
transitoire accidentel de type RIA. Un premier dispositif expérimental a été développé pour étudier les effets d’un transitoire de tem-
pérature sur le matériau de gainage au cours d’un essai de traction uniaxié. Il permet de tester les gaines jusqu’a des vitesses de
600 “C.s~! environ couplées a un chargement mécanique rapide pouvant atteindre une vitesse de déformation de 5 s~!. Une cam-
pagne expérimentale menée sur ce dispositif a permis de mettre en évidence les premiers effets d’'un chargement anisotherme et
d’établir par la suite une comparaison entre I'état isotherme et anisotherme. Un impact important a été constaté aux faibles vitesses
de déformation et hautes vitesses de chauffage: la contrainte d’écoulement est bien plus importante que celle attendue a partir des
essais isothermes. Une étude de la recristallisation du matériau en conditions dynamiques a montré qu’un retard au déclenchement
du processus de recristallisation serait la cause des effets anisothermes observés lors des essais de traction. Un second dispositif
expérimental a été développé pour coupler les effets d’'un chargement biaxial et anisotherme. Une téle en Zircaloy-4 a été testée selon
les deux directions principales (laminage et transverse) avec un systéeme de chauffage par induction. Lanalyse des essais a montré
que la multiaxialité du chargement est le paramétre dominant en ce qui concerne la ductilité du matériau, aucune influence notable
d’'un chargement anisotherme n’a été observée lors de ces essais. Des simulations numériques ont été entreprises a I'aide de mo-
deles de comportement mécanique macroscopique existant et développé dans cette étude. Ces simulations ont notamment permis
la détermination des champs de contrainte des essais biaxiés et montré que les essais réalisés se trouvaient bien dans le domaine

d’intérét des études sur le RIA.

MOTS CLES

Zirconium, Zircaloy-4, RIA, Traction anisotherme, Transitoire thermomécanique, Propriétés mécaniques, Biaxialité, Res-
tauration, Recristallisation, Déformation.

ABSTRACT

Fuel clads made of zirconium alloys are the first safety barrier in the nuclear power plants. This work aims to enhance the understanding
of the thermomechanical behavior of Zirlcaoy-4 during RIA accidental scenario. A first experimental test device was developed to study
the effects of temperature transient on the cladding material during uniaxial tensile test. It allows to reproduce loading conditions close
to the ones occuring during a RIA accident. It allows clad testing up to 600 "C.s~! heating rates coupled to rapid mechanical loading
reaching 5 s~ ! in terms of strain rate. First experiments showed initial effects of anisothermal loading and allowed us to establish as
a second step a comparison between isothermal and anisothermal states. A marked effect of anisothermal loading was observed at
low strain rates and high heating rates: the flow stress is much higher than that expected from the isothermal tests. A study of the
recrystallization of the material under dynamic conditions has shown that a delay in triggering the recrystallization process would be
the cause of the anisothermal effects observed during the tensile tests. A second experimental device was developed to couple effects
of biaxial and anisothermal loading. A sheet of Zircaloy-4 was tested along its two main directions (rolling and transverse) with an
induction heating system. The analysis of the tests showed that the multiaxiality of the loading is the dominant parameter with regard
to the ductility of the material, no significant influence of the anisothermal loading was observed during these tests. In support of
the analysis of uniaxial and biaxial anisothermal tensile tests, numerical FEM calculations were undertaken using two macroscopic
mechanical behavior models: one previously established and one developed in this study. These simulations made it possible to

determine the stress fields of the biaxial tests and showed that the tests carried out were in the field of interest of the RIA studies.

KEYWORDS

Zirconium, Zircaloy-4, RIA, Ansiothermal tensile, Thermomechanical transitory, Mechanical properties, Biaxiality, Resto-
ring, Recrystallization, Deformation.
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