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Résumé

Cette these porte sur le comportement au fluage du tube de gainage en Zircaloy-4 en
conditions représentatives de la phase post-DNB (Departure from Nucleate Boiling) d'un
accident de réactivité (RIA). Ces conditions peuvent se résumer a une élévation brutale
de la température de la gaine alors que celle-ci est intérieurement pressurisée, suivie de
son ballonnement & haute température.

La transformation de phase (« — /) du Zircaloy-4 a tout d’abord été étudiée a l'aide
d’essais de dilatométrie pour des vitesses de chauffe comprises entre 50 et 2000°C/s. Une
attention particuliére a été portée aux moyens de mesure thermiques, particulierement
délicats a mettre en place sous transitoires rapides. La microstructure du matériau a éga-
lement été analysée a 'aide d’essais a la fin desquels une trempe a été appliquée. Les
résultats ont permis de caractériser un modeéle de changement de phase valide de 1’équi-
libre thermique jusqu’a des vitesses de chauffe de 2000°C/s, basé sur une description de
Leblond.

Dans un deuxiéme temps, la plateforme d’essai thermomécanique ELLIE de 'INSA
Lyon a été adaptée de fagcon a pouvoir simuler les conditions de chargement d’un post-
DNB. Des essais de fluage en ballonnement ont été réalisés avec des vitesses de chauffe de
1200°C/s. Le domaine de température étudié s’étend de 840 a 1020°C. avec des pressions
internes de 7 et 11 bar. Les champs de déplacements et de températures sont mesurés en
surface de ’éprouvette, respectivement par stéréo-corrélation d’images numériques et ther-
mographie proche infrarouge. Une procédure a été développée, afin d’obtenir ces champs
a l'aide des deux mémes caméras. Les essais ont mis en évidence un comportement au
fluage complexe dans le domaine biphasé, qui semble étroitement lié & la proportion de
phase dans le matériau. Un fort impact de la vitesse de chauffe sur la tenue mécanique de
la gaine a également été observé, avec des vitesses de déformation bien plus importantes
suite & un transitoire thermique rapide.

Enfin, la méthode de recalage par éléments finis (FEMU) a été mise en place, afin
d’identifier une loi de comportement en exploitant toute la richesse des essais. Le mo-
déle éléments finis de I’éprouvette est basé sur une représentation 3D de la zone d’intérét
contrainte par une hypothése de Love-Kirchhoff dans la section. Une loi de fluage, cou-
plée & un modéle de changement de phase, a été identifiée, et permet de représenter le
comportement de la gaine pendant les 10 premiéres secondes des essais sur I’ensemble des
conditions testées. Une ouverture qui vise a prendre en compte I'influence de la taille des
grains sur le fluage est finalement proposée en vue de modéliser les essais sur un temps
supérieur a 10 secondes.

Mots clefs : Fluage, Transformation de phase, Mesure de champs, Identification,
Zircaloy-4
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Abstract

During the post-DNB (Departure from Nucleate Boiling) phase of a reactivity initiated
accident (RIA), the fuel cladding temperature may increase very steeply (~ 1000 °C/s)
up to temperatures of around 900 °C while the clads are internally pressurized. All these
conditions lead to the ballooning of the fuel rod until its potential burst. This work aims
at characterizing the creep behavior of the Zircaloy-4 cladding under such conditions.

In a first part, the (o« — ) phase transformation of the material was studied upon
fast heating rates. Dilatometry tests were performed with heating rates ranging from 50
to 2000 °C/s. Special care was taken to the thermal measurements, to achieve sufficient
accuracy under fast thermal transients. The material microstructure was also analyzed
on quenched specimens. All these results enabled a phase transformation model to be
characterized, based on a Leblond’s formulation.

In a second part, the experimental device ELLIE was updated to reproduce simula-
ted thermo-mechanical post-DNB conditions on fuel cladding sections. Creep ballooning
tests were performed with well controlled thermal transients of about 1200 °C/s. Around
twenty tests were carried out in simulated post-DNB conditions with internal pressures
of 7 and 11 bar and for temperatures of interest ranging from 840 to 1020 °C. Kinematic
and thermal full-fields were obtained on the sample surface by stereo-correlation and near
infrared thermography, respectively. A method was developed to obtain these two kinds
of fields using the same two cameras. The tests performed highlighted a complex creep
behavior in the two-phase domain, which appears to be closely correlated to the phase
fraction within the material. A strong impact of the heating rate on the creep properties
was also observed, with much higher strain rates following a high thermal transient.

The finite element model updating (FEMU) method was used to identify the creep
behavior of the cladding. The finite element model is based on a 3D representation of the
region of interest seen by the cameras. A Love-Kirchhoff kinematic was imposed through
the clad section using the kinematic field obtain by stereo-correlation. The identification
method was first validated on a virtual case, and then enabled a creep law to be charac-
terized, coupled to the phase fraction within the material. The model thus identified well
reproduced the creep rates during the first ten seconds of the tests. A final study proposes
to include a grain growth contribution in the creep law.

Keywords: Creep, Zircaloy-4, Phase transformation, Full-field measurements, Iden-

tification
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Introduction générale

L’industrie nucléaire occupe de loin la premiére place sur I’échiquier énergétique fran-
cais, avec environ 70% de la production d’électricité du pays. Les enjeux économiques
de maitrise du risque. Lors de leur conception, la longévité des centrales francaises était
prévue a 40 ans. Certains réacteurs, construits dans les années 70, commencent donc a
dépasser cette durée de vie initiale. Leur mise a ’arrét, puis leur démantélement, néces-
sitent la mise en place de moyens importants qui motivent la prolongation de leur activité.
Celle-ci impose de respecter un cahier des charges strict, visant a prouver la streté des
installations. Pour ce faire, les différents acteurs du nucléaire (EAF!, IRSN?, CEA3, etc)
font de nombreuses recherches, afin d’étudier le comportement des différents composants
de la centrale en situations normales et accidentelles.

La gaine en alliage de zirconium, unique barriére en contact avec le combustible nu-
cléaire, fait ’objet d’une attention particuliére. Celle-ci joue un role majeur tant au niveau
de la production énergétique, puisqu’elle participe directement au transfert de chaleur
entre le combustible et le fluide caloporteur, qu’en matiére de sireté, dans la mesure ou
sa tenue mécanique doit étre maitrisée, de fagon a assurer le confinement du combustible
en situations extrémes. L'un des accidents de dimensionnement étudiés pour les réacteurs
a eau pressurisée est I'accident de réactivité (RIA?). Dans sa phase post-DNB®, la tem-
pérature de la gaine peut augmenter brutalement (de l'ordre de 1000°C/s) jusqu’a des
températures pouvant dépasser 1000°C, alors que la gaine est intérieurement pressurisée.
Sous de tels chargements, le tube de gainage peut se mettre a ballonner, entravant ainsi
le passage du réfrigérant et pouvant mener a sa rupture.

Le gaine combustible est composée d’'un alliage de zirconium qui présente une trans-
formation de phase (v — (), située entre 800 et 1000°C environ [1]. Cette modification
dans ’agencement cristallin est dépendante de 'histoire thermique du matériau et peut
avoir d’importantes répercussions sur les propriétés mécaniques du tube. Etudier les
conséquences d'un transitoire thermique rapide sur le changement de phase du matériau
de la gaine est donc indispensable pour une meilleure compréhension de la stireté en
situations accidentelles. Du fait des difficultés expérimentales a reproduire des transitoires
thermiques rapides bien controlés, peu de données sont disponibles dans la littérature sur
le comportement des tubes de gainage sous de fortes vitesses de chauffe.

EDF : Electricité De France

IRSN : Institut de Radioprotection et de Stireté Nucléaire

CEA : Commissariat a I’énergie atomique et aux énergies alternatives
RIA : Reactivity Initiated Accident

DNB : Departure from Nucleate Boiling

Gk D
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Introduction générale

Portés par 'IRSN, ces travaux visent a développer des moyens expérimentaux et
numériques, afin d’apporter des informations sur le comportement des tubes de gainage
en Zircaloy-4 détendu en situation de post-DNB. Il est & noter que l’environnement
présent dans le coeur du réacteur est trés complexe et difficilement reproductible en
laboratoire. De nombreux phénomeénes couplés ont lieu & différentes échelles de temps et
d’espace, et compliquent 'exploitation des données issues des réacteurs expérimentaux
(e.g. CABRI, NSRR). De fagon a pouvoir analyser de maniére spécifique les effets d'un
transitoire thermique sur la tenue mécanique de la gaine, seul le comportement du tube
en Zircaloy-4 vierge et sous environnement inerte est étudié dans ce travail.

Afin de présenter plus en détail le contexte de la thése et les bases sur lesquelles elle
s’appuie, le chapitre 1 commence par dresser un état de 'art de la littérature, portant
notamment sur le comportement métallurgique et thermomécanique du Zircaloy-4 a haute
température. Les travaux de cette thése peuvent ensuite se scinder en trois parties pré-
sentées sur la Figure 1. Un lien étroit entre le monde expérimental et les développements
numériques a été souhaité au cours de cette étude. L’ensemble des résultats d’essais sont
analysés et consolidés par des méthodes et des calculs numériques, qui eux-mémes sont
enrichis et mis en place par les expériences.

Figure 1 : Schéma présentant les travaux de cette these.
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Introduction générale

Le chapitre 2 étudie la transformation de phase du Zircaloy-4 détendu sous des vi-
tesses de chauffe comprises entre 50 et 2000°C/s. Pour ce faire, des essais de dilatométrie
libre ont été réalisés sur une machine GLEEBLE-3500 de 'INSA de Lyon. Un soin parti-
culier a été apporté aux dispositifs de mesure thermique, délicats & mettre en place lors
de transitoires thermiques rapides. En s’appuyant sur les résultats des essais de dilato-
métrie et les données de la littérature, un modéle de changement de phase a été identifié
et permet de reproduire la transformation de phase du Zircaloy-4 détendu de I’équilibre
a 2000°C/s. Des analyses métallographiques ont également été menées, afin d’analyser la
microstructure du matériau & haute température et valider les résultats issus des essais
de dilatométrie.

Le chapitre 3 porte sur la réalisation d’essais de fluage en conditions représentatives
d'un post-DNB. Pour ce faire, la plateforme d’essai ELLIE, initialement prévue pour
réaliser des essais de fluage en ballonnement sous transitoires thermiques lents [2-5],
a été considérablement modifiée. Des moyens de mesure de champ 3D-surfaciques ont
notamment été mis en place, afin de récupérer les champs thermiques et cinématiques en
surface externe de I’éprouvette lors des essais. Le domaine de température exploré dans
ces travaux s’étend de 840 & 1020°C, de fagon a couvrir ’ensemble du domaine biphasé
sous de fortes vitesses de chauffe, et deux niveaux de pression de 7 et 11 bar ont été
testés. Les essais réalisés ont mis en évidence un comportement au fluage complexe dans
le domaine biphasé, ainsi qu'un fort impact de la vitesse de chauffe sur les propriétés
mécaniques de la gaine.

Le chapitre 4 présente la procédure mise au point afin de caractériser le compor-
tement thermomécanique de la gaine dans les domaines de températures et de pressions
étudiés. Une loi de fluage, couplée a la fraction de phase présente dans le matériau, est
identifiée par la méthode de recalage par éléments finis (FEMU?) a I'aide d’une hypothése
des phases agencées en série dans le matériau. Les essais étant non axisymétriques, seule
la zone observée par les caméras (ROI?) est modélisée. Cette modélisation est basée sur
la mise en place d’une cinématique de Love—Kirchhoff dans la section de la gaine. La loi
identifiée a finalement été implémentée dans le logiciel de calcul SCANAIR développé a
I'IRSN, qui permet de simuler de fagon plus intégrale les conditions que subissent la gaine
lors d’un accident RIA.

1. FEMU : Finite Element Model Updating
2. ROI : Region Of Interest
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Chapitre 1

Présentation et état de art de ’étude

Ce premier chapitre expose les points nécessaires a la bonne
compréhension de ces travaux. Le contexte scientifique et
ecconomique de [’étude est tout d’abord présenté. Y sont
décrits le fonctionnement en conditions normales d’une
centrale nucléaire et le déroulement d’un accident de
réactivité. Les caractéristiques de la gaine en Zircaloy-4 aux
hautes températures sont ensuite détaillées. Les notions de
recristallisation et de changement de phase sont notamment
abordées en conditions isothermes et anisothermes. Plusieurs
modeles de changement de phase sont approfondis. Les
mécanismes de déformations a hautes températures et le
comportement thermomécanique de la gaine en Zircaloy-/
sont finalement présentés.
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1.1 Contexte de I’étude

1.1 Contexte de I’étude

1.1.1 Le Réacteur & Eau Pressurisée

Avec prés de 400TWh produits chaque année [6], I'industrie nucléaire francaise se
situe a la deuxiéme place au niveau mondial, derriére les Etats-Unis. Elle contribue a
environ 70% de la production d’électricité du pays, avec un total de 58 réacteurs en
activité mis en service a partir de 1977. Seul un type de réacteur est actuellement exploité
dans le parc francais : le Réacteur a Eau Pressurisée (REP).

Le REP peut étre décomposé en deux sous-ensembles : le circuit primaire, qui a pour
fonction la création de chaleur, et le circuit secondaire, qui transforme 1’énergie calorifique
créée par le circuit primaire en énergie électrique. Le circuit primaire est notamment com-
posé du ceeur du réacteur, ou la réaction de fission du combustible a lieu. Ce combustible
se présente sous la forme de pastilles d’uranium enrichi placées a l'intérieur de tubes de
gainage qui ont une longueur d’environ 4 metres, un diametre extérieur de 9,5 millimetres
et une épaisseur de 0,57 millimétre. Cet ensemble tube-pastilles forme un crayon combus-
tible qui est disposé sous forme d’assemblages carrés composés de 264 crayons. Un schéma
d’un crayon et d’un assemblage est donné en Figure 1.1.

Embout supérieur
Vis a virole creuse

Grille supérieure

Tube-guide

Tube d'alimentation

i Grille de mélange

Ressort de maintien b

Evidement

Jeu de fabrication
Crayon combustible

Bouchon
Grille inférieure

Vis a virole
Filtre antidébris

@ 9,5mm

‘ Embout inférieur
Epaisseur 0,57mm -

(a) (b)

Figure 1.1 : (a) Vue éclatée d’un crayon combustible; (b) Schéma d’un assemblage com-
bustible |7].

Suivant le type de REP, le nombre d’assemblages dans le coeur peut varier de 150
a 250. Leur durée de vie dans le coeur est d’environ 4 ans et demi. La disposition
des crayons permet le passage de barres de contréle dans l’assemblage & l'intérieur
de tubes-guides. Ces barres, faites d’'un matériau neutrophage, permettent de réguler
la réaction de fission selon qu’elles sont insérées plus ou moins profondément dans le coeur.
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Le principe de fonctionnement d'un REP est décrit en Figure 1.2. L’eau est injectée
dans le bas du ceeur a une température de 280°C et une pression de 155 bar. Cette eau
remonte ensuite & une vitesse de 4m/s le long des gaines de combustibles, ce qui augmente
sa température en sortie a 320°C environ. Elle est enfin acheminée jusqu’a un générateur
de vapeur ; vapeur qui est utilisée pour entrainer un ensemble de turbines et d’alternateurs
qui produisent de 1’électricité.

Figure 1.2 : Schéma de principe d’un réacteur a eau pressurisée [8].

La streté de l'installation s’établit autour de trois barriéres qui s’interposent entre
le combustible radioactif et ’environnement extérieur. La gaine en alliage de zirconium
constitue la premiére barriére. La deuxiéme barriére est assurée par la cuve en acier qui
contient I’ensemble du coeur. Le tout est ensuite entouré de la troisiéme barriére : ’enceinte
de confinement en béton. L’étude de la microstructure et du comportement mécanique de
chacune de ces barriéres sous diverses sollicitations est sujette & de nombreuses recherches,
afin d’assurer le confinement du combustible en situations normales et accidentelles. Cela
est d’autant plus vrai pour le tube de gainage, qui est la seule barriére en contact direct
avec le combustible.
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1.1 Contexte de I’étude

1.1.2 Conditions de fonctionnement normal

En fonctionnement normal, la température de la gaine est comprise entre 280 et
320°C en surface externe, et peut étre localement plus importante en face interne jusqu’a
360°C. D™un point de vue mécanique, la gaine subit une pression extérieure de 155 bar de
la part du réfrigérant. Elle est également soumise a une pression interne due a I’hélium
initialement introduit (environ 20 bar & 20°C), et les gaz de fission relachés. D’autre part,
le gonflement de la pastille ainsi que le fluage de la gaine, résultant de la différence de
pression entre l'intérieur et 'extérieur du crayon, peuvent entrainer la fermeture du jeu
initial entre la pastille et la gaine et ainsi mener & une interaction pastille-gaine (IPG)
qui induit des déformations axiales et radiales de cette derniére.

La face externe du tube de gainage en contact avec I'eau du circuit primaire meéne
a une réaction d’oxydation [9]. Une couche d’oxyde ZrO,, qui peut atteindre quelques
dizaines de micrométres en fin de vie (pour du Zircaloy-4), se crée progressivement en
surface externe de la gaine. Cette réaction d’oxydation est également responsable de la
libération d’hydrogéne qui va étre partiellement absorbé par la gaine puis transporté
par diffusion dans le métal. Il y a alors apparition d’hydrures qui peuvent fragiliser
le matériau [10, 11|. S’ajoutent & ces phénomeénes la réaction de fission et le flux de
neutrons dans le coeur qui provoquent l'irradiation du tube. Cela a pour effet de modifier
la microstructure du matériau et de faire apparaitre des défauts dans les agencements
cristallins [12]. Ces défauts d’irradiation sont la cause d'un durcissement du matériau et
d’une perte de ductilité. Un phénomeéne de restauration des défauts se produit a haute
température [13,14].

Davantage d’informations sur les évolutions microstructurales de la gaine au cours de
sa vie en réacteur sont disponibles dans [15].

1.1.3 L’accident d’insertion de réactivité

L’accident d’insertion de réactivité (RIA : Reactivity Initiated Accident) est l'un
des deux accidents de dimensionnement! étudiés pour les réacteurs & eau pressurisée.
I se déclenche suite & une insertion de réactivité rapide (quelques dizaines de millise-
condes [16]) et locale a l'intérieur du coeur du réacteur. Plusieurs scénarios peuvent en
étre la source, le plus probable d’entre eux étant ’accident d’éjection d’une barre de
controle (REA : control Rod Ejection Accident) [17]. Ce scénario est di & la rupture
du systéme de maintien d’une barre de controle, causée par la différence de pression
entre le circuit primaire et 'extérieur du coeur du réacteur (environ 150 bar). Il s’ensuit
une augmentation brutale de la puissance dans les crayons voisins de la barre éjectée,
augmentation d’autant plus importante que la barre était insérée profondément dans le
coeur. Ce pic de puissance est toutefois limité de facon naturelle par l'effet Doppler?,
conséquence de la montée en température du combustible.

1. Le deuxiéme accident de dimensionnement est 'accident de perte de réfrigérant primaire (APRP)
(en anglais LOCA : Loss of Coolant Accident).

2. L’effet Doppler correspond & une augmentation de la capacité d’absorption des neutrons avec la
température. Cet effet limite naturellement les conséquences d’un RIA.
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

L’accident RIA peut se décomposer en trois phases : une premiére phase d’interaction
pastille-gaine (PCMI : Pellet Cladding Mechanical Interaction), potentiellement suivie de
la phase post-DNB (Departure from Nucleate Boiling) et de la phase de renoyage. Un
schéma du déroulement d’un accident RIA est présenté en Figure 1.3.

Figure 1.3 : Schéma du déroulement d’un accident RIA indiquant les historiques de puis-
sance et de température.

1.1.3.1 La phase d’interaction pastille-gaine

Face a la montée brutale de la température du combustible (1 000 & 10 000°C/s, jusqu’a
des températures pouvant dépasser 2 000°C), celui-ci se dilate de fagon quasi-instantanée.
Ce phénoméne est en outre accentué par 'expansion des gaz de fission & 'intérieur des
porosités de la pastille [18,19]. Celle-ci vient alors imposer un chargement mécanique en
déplacements imposés sur la gaine, qui est encore a des températures modérées (inférieures
a 600°C) et a une ductilité relativement faible. La compréhension et la modélisation de
cette premiére phase de I'accident sont relativement bien maitrisées de nos jours [20-24].

1.1.3.2 La phase post-DNB

Si la gaine est suffisamment ductile et ne rompt pas lors de la phase PCMI,
une deuxiéme phase de l'accident peut potentiellement se produire : la phase post-
DNB [25, 26]. L’augmentation progressive de la température de la gaine lors de la
phase PCMI peut mener a la crise d’ébullition du réfrigérant. Il se crée ainsi un film de
vapeur autour la gaine, qui a pour effet une dégradation immédiate de la capacité de
transfert thermique entre la gaine et le réfrigérant. La température de la gaine augmente
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1.1 Contexte de I’étude

alors trés rapidement (les transitoires peuvent étre supérieurs a 1 000°C/s) jusqu’a des
températures pouvant atteindre plus de 1 000°C. Sa ductilité va alors augmenter et sa
résistance mécanique diminuer, avec l'augmentation de la température.

Dans le méme laps de temps, les gaz de fission relachés par le combustible, alliés aux
gaz de remplissage, conduisent a une déformation de la gaine et & une réouverture du
jeu pastille-gaine. Le mécanisme de déformation passe d'un chargement en déplacements
imposés a un chargement en pression interne & nombre de moles de gaz imposé. Deux
étapes sont alors attendues. Dans une premiére étape, la gaine va se déformer de fagon
quasi-instantanée afin d’accommoder la contrainte avec la limite élastique décroissante
du matériau. Puis, une phase de fluage intervient, ou d’importantes déformations et un
ballonnement peuvent se produire jusqu’a une potentielle rupture de la gaine. A noter que
le fluage de la gaine est peu impacté par la couche d’oxyde initialement présente car celle-
ci est complétement fracturée a la fin de la phase PCMI [27, 28], son impact mécanique
est alors négligeable.

1.1.3.3 La phase de renoyage

Suite & la phase post-DNB (d’une durée d’environ 1 & 10 secondes [29]), une phase de
renoyage peut intervenir. La température de la gaine chute alors brutalement par l'effet
de la trempe. Cette trempe peut mener a la rupture fragile du tube, qui de surcroit
provoquerait une éjection du combustible dans le réfrigérant.

1.1.4 Objectifs et démarche de I’étude

Afin d’éviter un relachement de produits de fission dans le réfrigérant, il est fortement
souhaité que la gaine combustible ne rompe pas en cas d’accident RIA. D’autre part,
la gaine ne doit pas trop se déformer avant la phase de renoyage pour ne pas entraver
le passage du réfrigérant et donc le refroidissement du cceur. De nombreux travaux ont
alors été menés, afin d’étudier le comportement mécanique de la gaine combustible sous
diverses sollicitations. De fagon a avoir une représentativité proche d’un accident en si-
tuation réelle, des programmes d’essais sur des dispositifs expérimentaux quasi-intégraux
ont été développés [30] : NSRR [26,31], CABRI [27, 32|, PATRICIA [33]... L’avantage de
ces programmes est que ’ensemble, ou presque, des phénoménes physiques se déroulant
en situation réelle sont reproduits (irradiation, PCMI, fluage...). Cet avantage est aussi
I'un des inconvénients, puisque les couplages entre tous les phénomeénes rendent les essais
trés complexes a analyser. D’autre part, chaque expérience cotite cher et demande un
temps de développement important.

Des plateformes expérimentales moins intégrales, comme les bancs ELFE [34, 35|,
EDGAR |[1, 36], ELLIE [3-5], ou ceux décrits dans [37-40] ont alors été développées,
afin d’étudier le comportement thermomécanique de la gaine en situations normales et
accidentelles. Du fait des difficultés expérimentales & réaliser et analyser des essais sous
de fortes vitesses de chauffe, peu de données sont disponibles dans la littérature sur le
comportement au fluage de la gaine en conditions post-DNB. L’accident le plus étudié
est l'accident de perte de réfrigérant primaire (APRP), ou la température de la gaine
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

monte a des vitesses modérées (inférieures a 100°C/s).

Il est bien connu que les propriétés mécaniques du matériau sont intimement liées a sa
microstructure. Or, de nombreuses transformations métallurgiques sont thermiquement
activées dans les alliages de zirconium aux hautes températures (e.g. changement de
phase, recristallisation, croissance de grains, dissolution des précipités...) et sont bien
souvent dépendantes de la cinétique thermique. Les lois de comportement employées
actuellement dans les codes de calculs simulant un RIA n’ont pas été caractérisées
au moyen d’essais reproduisant parfaitement des vitesses de chauffe représentatives
de l'accident, leur utilisation pour représenter le comportement de la gaine en phase
post-DNB est donc discutable.

Ces travaux de thése visent a apporter une meilleure compréhension du comportement
au fluage de la gaine en Zircaloy-4 en conditions simulant la phase post-DNB, i.e. un fluage
en pression interne, suite & un transitoire thermique de I'ordre de 1000°C/s. Dans la suite
de ce chapitre, les principales caractéristiques du matériau et de la gaine sont présentées
pour les hautes températures. Il y est notamment décrit le changement de phase du
Zircaloy-4, et le comportement mécanique de la gaine en conditions de quasi-équilibre.

1.2 Eléments de métallurgie de la gaine en Zircaloy-4

1.2.1 Matériau et texture de la gaine

Le Zircaloy-4 est I'un des principaux alliages utilisés pour la réalisation des tubes de
gainage de combustible. Il est essentiellement constitué de zirconium, en raison de sa faible
section efficace de capture aux neutrons thermiques (0,185 barns [41]). Il est également
composé de différents éléments d’addition, afin de lui conférer des caractéristiques phy-
siques plus intéressantes (cf. Tableau 1.1). La lectrice ou le lecteur souhaitant avoir plus
d’informations sur le role des éléments d’alliage pourra se référer a [42,43]. Il est toutefois
important de noter que le fer et le chrome sont des éléments bétagénes pratiquement in-
solubles en phase «. Ils se manifestent sous la forme de précipités intermétalliques Zr(Fe,
Cr)a qui se solubilisent lorsque le matériau est chauffé & haute température [44,45].

Sn Fe O Cr C Zr
1,29 021 0,13 0,11 0,016 bal.

Tableau 1.1 : Composition chimique du Zircaloy-4 détendu (wt%).

Suite & leur mise en forme par laminage a froid au pas de pélerin, les tubes de gainage
sont fortement écrouis. Un traitement de détensionnement est donc réalisé, afin de relaxer
une partie des contraintes résiduelles de fabrication. Le matériau est recuit pendant une
durée approximative de 4-5 heures a 475°C menant a 1’état dit "détendu" (SRA : Stress
Relieved Annealed). La gaine obtient alors sa géométrie finale (tube de 9,5mm de diamétre
extérieur, épaisseur de 0,57mm), et une texture cristallographique marquée. L’axe (c)
des mailles hexagonales est majoritairement compris dans le plan radial-circonférentiel,
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1.2 Eléments de métallurgie de la gaine en Zircaloy-4

incliné & +30-40° de la direction radiale. La Figure 1.4 présente les figures de pole pour
le Zircaloy-4 détendu [46].

A1 A1l

0001 1010
A1: Rolling direction (axial); A2: Transversal direction (hoop)

max = 8.950
6.211
4.311
2992
2.076
1.441
1.000
0.694

Figure 1.4 : Figures de pole du Zircaloy-4 détendu [46].

D’autre part, les grains de la gaine présentent une longueur axiale d’environ 10um pour
une longueur radiale et circonférentielle de 1'ordre de 3um (Figure 1.5). L’orientation et la
forme des grains, ainsi que la texture cristallographique, se traduisent par une anisotropie
plastique et thermique de la gaine dans sa phase a aux basses températures [47]. Le
Tableau 1.2 résume quelques propriétés générales du Zircaloy-4 a 800 et 1 000°C.

- . ~r 5 b_‘ =™ -
DL : direction de laminage (axe du tube), DC : direction circonférentielle, DR : direction radiale

Figure 1.5 : Microstructure du Zircaloy-4 détendu [48].

Un autre type de détensionnement des contraintes peut étre réalisé pour mener a
I'état dit "recristallise" (RCX ou RXA) du matériau, suite a un recuit de 1h a 715°C.
Les grains a sont alors équiaxes avec une taille comprise entre 5 et 7Tum (cf. Figure 1.6).
Seul le Zircaloy-4 détendu, utilisé pour les tubes combustibles en REP, est étudié
dans ces travaux. Le Zircaloy-4 recristallisé est quant a lui utilisé comme matériau des
tubes-guides, contenant les barres de controle.
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Propriété 800°C
Chaleur massique (J.kg™!.K™!) 3734+ 10
Conductivité thermique (W.m~ 1. K1) 25,2

Axial : 4,4.1076

Coefficient de dilatation thermique (K1)
Diamétral : 6,72.1076

Module de Young (GPa) 52
Coefficient de Poisson 0,34 - 0,38
Limite d’élasticité (MPa) 35

0,34 - 0,38

Tableau 1.2 : Propriétés générales du Zircaloy-4 (données issues de [49,50]).

Figure 1.6 : Microstructure du Zircaloy-4 recristallisé [51].
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1.2 Eléments de métallurgie de la gaine en Zircaloy-4

1.2.2 La recristallisation & haute température

La taille et la forme des grains sont susceptibles d’avoir un impact important
sur les propriétés mécaniques du matériau [52]. Des études se sont alors intéressées a
la recristallisation du Zircaloy-4 détendu en conditions isothermes et anisothermes [53-56].

La Figure 1.7 présente les effets de la vitesse de chauffe sur la recristallisation du
Zircaloy-4 détendu, jusqu’a des transitoires de 430°C/s. Les points expérimentaux ont
été obtenus par des tests de microdureté. Il est observé que la recristallisation se décale
vers les hautes températures & mesure que la vitesse de chauffe augmente. A partir de
225°C /s, il semble que la vitesse de chauffe n’ait plus ou peu d’impact. A 430°C/s, la
recristallisation est trés rapide. Si la vitesse de chauffe est inférieure a 430°C /s, le matériau
est complétement recristallisé & partir de 800°C.

Ol =1 ] e [Ixpériences

2 — Modéle

%’ 0.8 | <

ks e Hunt isotherme

2 06f 1 o Hunt 0.5°C/s

g e Hunt 25°C/s

E pak { e Chaieb 28°C/s

g e Chaieb 225°C/s

E 02k |  Chaieb 335°C/s
' e Chaieb 430°C/s

%

0 600 650 700 750 _ 800 _ 850 _ 900
Température (°C)

wh

Figure 1.7 : Cinétique de recristallisation du Zircaloy-4 détendu (expériences et mo-
dele) [56].

1.2.3 Le changement de phase dans le Zircaloy-4

Les propriétés physiques d’un matériau sont étroitement liées & sa structure cris-
talline. Dans une démarche d’analyse de la stireté des réacteurs, il convient d’étudier
la transformation de phase du matériau de la gaine, qui peut survenir en situations
accidentelles.

Le Zircaloy-4 présente deux phases allotropiques stables, chacune sur un domaine de
température bien distinet [57]. Pour des températures inférieures a 800°C, a 1’équilibre
et sous pression atmosphérique, le Zircaloy-4 est présent sous sa phase a hexagonale
compacte. Au-dela de 1000°C environ, le matériau présente une structure 5 cubique cen-
trée [58]. Entre 800 et 1000°C, les deux phases coexistent pour former le domaine biphasé.

15

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Le passage d'une phase a 'autre suit la relation de Burgers écrite pour le zirconium [59] :

(110)s1 (000 1),
11T 1120, (1.1)

Celle-ci stipule que lors de la transformation, les plans denses de la phase « restent
paralleéles aux plans denses de la phase [ et que, de la méme facon, les directions denses
de la phase « restent paralléles aux directions denses de la phase . Plusieurs variants
sont alors possibles lors de la transformation. De par la symétrie des cristaux, il existe 6
variants possibles lors de la transformation o« — [ et 12 lors de la transformation § — «,
ces derniers sont illustrés sur la Figure 1.8.

L’état initial du matériau, 1’état de contrainte, ou encore la cinétique thermique,
peuvent étre responsables de la sélection d'un (ou plusieurs) variant(s) privilégié(s)
lors de la transformation [60-63]. Le matériau obtient alors une orientation cristalline
dépendante de cette sélection. Le phénomeéne de sélection de variants peut mener deux
gaines a avoir la méme proportion de phase, mais avec des microstructures et donc
des propriétés physiques différentes. La lectrice ou le lecteur souhaitant davantage
d’informations sur le sujet pourra se référer aux travaux de Tran [63].

[ooo]]

v 4
[i11]

[1120]

fro0)

[oo1]

[1120]

(] Y fioo]

Figure 1.8 : Les 12 variants possibles lors de la transformation (5 — «) dans le zirconium
suivant la relation de Burgers. Les plans denses et les directions denses sont détaillés
en couleur. 1/3 de la maille hexagonale est représentée en traits pleins noirs; la maille
cubique est représentée en pointillés.
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1.2 Eléments de métallurgie de la gaine en Zircaloy-4

1.2.4 Le changement de phase en conditions anisothermes

En conditions anisothermes, les bornes du domaine biphasé sont différentes [1,64-67|. 11
est alors nécessaire d’étudier le changement de phase du Zircaloy-4 sous divers transitoires,
afin de mieux comprendre le comportement du matériau en situations accidentelles.

1.2.4.1 Les méthodes de suivi de transformation

Quatre techniques permettant de suivre I’évolution de la transformation en conditions
anisothermes sont ici briévement décrites : la calorimétrie différentielle a balayage
(DSC : Differential Scanning Calorimetry), le suivi par résistivité, la dilatométrie et la
diffraction aux rayons X (SXRD : Synchrotron X-Ray Diffraction). Dans la suite de ce
manuscrit, fg symbolise la fraction de phase S.

La calorimétrie différentielle a balayage [1,64,67-69| consiste & mesurer le flux de
chaleur nécessaire a la chauffe - ou au refroidissement - d’un matériau. Une forte rupture
de pente de I’évolution du flux est observée lors du passage dans le domaine biphasé. Un
rapport des aires, comme illustré en Figure 1.9.a, permet de remonter & la proportion
de phase dans le matériau. Cette technique présente ’avantage d’étre particuliérement
précise pour les transitoires thermiques lents, mais elle ne permet pas d’atteindre des
vitesses de chauffe importantes.

Heat Flow (arbitrary units)

2 16 C
1.4 fp = ABJAC
| Sgnt.=AHu=>S 1.2
L — - e i
650 700 750 BOO B850 800 850 1000 1050 1 42
T(°C) 0 200 400 600 800 1000 1200
—> Fraction of p phase at temperature Ti : fz = S(Ti)/Stot température (°C)
(a) (b)

Figure 1.9 : Schéma de principe de : (a) la méthode de calorimétrie [1], et (b) la méthode
de résistivité [64], pour déterminer la fraction de phase f3.

Le suivi par résistivité |60, 64, 65,68, 70] mesure le changement de résistivité du
matériau pendant la transformation. Il est alors possible de remonter & la proportion
des phases a 'aide de la méthode des leviers (Figure 1.9.b). Cette technique n’est pas la
plus adaptée pour les alliages de zirconium car le comportement résistif de la phase «
n’est pas linéaire avec la température. Des méthodes d’extrapolations polynomiales sont
cependant possibles afin d’exploiter les résultats [65, 71]. Il convient de souligner que
cette méthode nécessite la soudure de deux prises de potentiel sur I’échantillon chauffé,
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

ce qui peut engendrer une hétérogénéité thermique dans la zone d’intérét, hétérogénéité
d’autant plus importante que le transitoire thermique est rapide.

Le suivi par dilatométrie [1,60,64,68,72] est basé sur la différence de densité entre
la phase mére et la phase fille. Cette méthode consiste a chauffer un matériau libre de
toutes contraintes; la déformation totale observée est alors la déformation thermique,
supposée linéaire avec la température. Dans le cas du Zircaloy-4, la maille 3 est plus
dense que la maille a (V3/V, = 0,987 & 862°C [64]). Cette différence de compacité entre
la phase fille et la phase mére entraine une perte de linéarité de la déformation avec la
température pendant la transformation (Figure 1.10). En utilisant une régle des leviers,
il est alors possible de remonter a la fraction de phase présente dans le matériau. Cette
méthode permet d’explorer des cinétiques thermiques trés élevées sous réserve de mettre
en place des techniques de mesure rigoureuses adaptées aux forts transitoires. Ceci fera
I'objet d’une étude dédiée lors de ce travail. Il est a noter que l'orientation des mailles par
rapport a l'observateur (dilatomeétre, cameéra...) peut complexifier le post-traitement des
résultats expérimentaux |73]. D’autre part, la nature méme de la méthode ne permet pas
une connaissance précise de la fraction de phase aux bornes du domaine biphasé (i.e. entre
0 et 10% et entre 90 et 100% de phase f3).

fp = AB/AC

38 A'_u"..' VJJA -

sl
T

3 Données brutes
Cs Filtre gaussien
28k [angentes

850 900 950 1000
Température (°C)

Figure 1.10 : Schéma de principe de la méthode de dilatométrie [74].

La diffraction aux rayons X par transmission [65, 66,75, 76| sous rayonnement
synchrotron permet d’analyser les schémas de diffraction obtenus a différentes tempéra-
tures et pour différents transitoires. Il est alors possible de remonter & la proportion de
phase présente dans le matériau. La lectrice ou le lecteur souhaitant plus de détails sur
cette méthode pourra se référer a [65].

Il convient de souligner que pour ’ensemble de ces méthodes, la maitrise de 1’atmo-
sphére est primordiale, afin de contréler des phénomeénes comme 1’oxydation du matériau.
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1.2 Eléments de métallurgie de la gaine en Zircaloy-4

1.2.4.2 Impact d’un transitoire thermique sur le changement de phase

Au chauffage

La naissance de la phase  est davantage due au phénoméne de germination qu’au
phénomeéne de croissance [61], et cette tendance est accentuée sous de fortes cinétiques
thermiques. Garde [50, 77] montre que la phase § apparait majoritairement aux joints
de grains et aux points triples. Il observe, en comparant deux échantillons maintenus
a 850°C pendant 9,6 et 120 minutes, que le temps de maintien favorise ce phénoméne.
Lorsque le temps de maintien est plus faible (9,6 min) une proportion non négligeable
de phase [ est obtenue au coeur des grains «. L’application d’un transitoire thermique
rapide favoriserait donc une germination répartie de fagon plus équilibrée et un transitoire
thermique lent favoriserait une germination et une croissance aux joints de grains et
aux points triples. La transformation de phase est alors directement impactée par la
microstructure initiale et la géométrie des échantillons.

La Figure 1.11 montre I’évolution de la fraction de phase  obtenue pour différentes
vitesses de chauffe, a ’aide de différentes méthodes. Il peut étre observé que le changement
de phase se décale vers les hautes températures lorsque la vitesse de chauffe augmente.
Une dispersion relativement importante est observée entre les différents auteurs a 10°C/s.
Peu de données sont disponibles pour des cinétiques de chauffe plus élevées. Du fait de
la grande difficulté de reproduire des transitoires thermiques rapides bien controélés, la
transformation de phase des alliages de zirconium n’est pas connue pour des vitesses de
chauffe supérieures a 100°C/s. Cela fera 1'objet d’'une étude dans ce travail.

1 T

Equilibre
a
g —# - Forgeron
‘ 10°C/s
0.8 — Nguyen résistivité
& Nguyen SXRD
# Forgeron
0.6 1 B
— % Brachet
o S ¥
3 )°C /s
0.4F L T \
*,’ SXRD
0.2F ¥ - 100°C /s
/,’ — Nguyen résistivité
¥ A Nguyen SXRD
S#° tp p 6B & . . % Brachet

0 L
800 850 900 950 1000 1050
Température (°C)

Figure 1.11 : Courbes de fraction de phase f3 a vitesse de chauffe constante. Comparaison
entre les résultats expérimentaux de [1,65-67].
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Au refroidissement
Inversement, au refroidissement, la transformation de phase se décale vers les basses
températures a mesure que la vitesse augmente. La Figure 1.12 compare la transition de

phase du Zircaloy-4 obtenue a 1’équilibre, en chauffe & 10°C/s et au refroidissement a
-10°C/s.
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Figure 1.12 : Fraction de 8 obtenue pour le Zircaloy-4 détendu en conditions d’équilibre,
en chauffe a 10°C/s et au refroidissement a -10°C/s (données expérimentales issues de [1]).

La vitesse de refroidissement a également un impact sur la microstructure finale « et
sur la taille et la localisation des précipités [78-83]. Pour des vitesses de refroidissement
élevées (supérieures a 1500°C/s), la transformation est de type martensitique. Pour des
vitesses de refroidissement plus faibles, comprises environ entre 10 et 1500°C/s, la germi-
nation de la phase « est controélée par la diffusion des éléments d’addition. La microstruc-
ture alors obtenue est dite de type Widmanstétten, constituée d’aiguilles o présentant
une forte concentration en ¢éléments alphagénes [84]. Deux types de microstructures sont
différenciées suivant ’agencement des aiguilles. Pour des vitesses de refroidissement de
l'ordre de 10°C/s la germination de « se déroule principalement aux points triples et aux
joints de grains . Une microstructure constituée de "lamelles paralleles" est alors obte-
nue (cf. Figure 1.13.a) Pour des vitesses de refroidissement comprises environ entre 10
et 1500°C/s, une germination intragranulaire est favorisée et méne a une microstructure
de type "panier tressé¢" (cf. Figure 1.13.b). Woo et al. [79] notent que plus la vitesse de
refroidissement est importante, plus la taille des précipités est faible.
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1.2 Eléments de métallurgie de la gaine en Zircaloy-4

(a) (b)

Figure 1.13 : Microstructure de type Widmanstétten : (a) en "lamelles paralléles" et (b) en
"panier tressé" [80].

1.2.5 Modélisation du changement de phase

De nombreuses formulations ont été proposées dans la littérature afin de modéliser les
transformations de phase solide-solide. Deux modéles généraux sont ici présentés, suivis de
deux modeles appliqués au cas du Zircaloy-4. La lectrice ou le lecteur intéressé-e trouvera
davantage de modeles dans [85].

1.2.5.1 Le modéle de JMAK

Le modéle le plus couramment utilisé pour décrire les changements de phase solide-
solide est certainement celui issu des travaux de Johnson, Mehl, Avrami et Kolmogorov
[86-90], qui se formule tel que :

f=1—exp[—(K(T).t)"], (1.2)

ou t décrit le temps, f est la fraction de phase transformée, k(T) est une constante
cinétique fonction de la température T, et m est 'exposant d’Avrami.

L’Equation (1.2) peut se présenter sous sa forme différentielle telle que :

df

i

Ces formulations permettent de modéliser les transformations hétérogénes en condi-

tions isothermes. Elles constituent néanmoins une base qui peut étre utilisée pour ’analyse
des transformations en conditions anisothermes [91,92].

mk(T).(1 — f).[-In(1 — f)] =0/ (1.3)
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

1.2.5.2 Le modéle de Leblond

Leblond et Devaux proposent dans [93] un modéle qui permet de décrire les trans-
formations anisothermes controlées par la diffusion, ainsi que les transformations aniso-
thermes martensitiques. L’équation d’évolution de Leblond est basée sur un retour a 1’état
d’équilibre et est définie telle que :

U _ D)~
dt (T)
ol feq(T') est la fraction de phase a I’équilibre pour une température 7" et 7(1") représente

le temps caractéristique de transformation. 7(7") peut étre décrit par une équation de type
Arrhenius telle que :

(1.4)

+(T) = {/{:O.exp (—%ﬂl, (1.5)

ou ko est une constante cinétique, () est une énergie d’activation et R est la constante des
gaz parfaits.

1.2.5.3 Le modéle de Forgeron

Se basant sur les travaux de Holt [94], Forgeron et al. [1] mettent en place un modéle
de changement de phase pour le Zircaloy-4 défini tel que :

% ==+ (Teq - T) K. exp (ﬁ) . |Teq - T| s (16)

ou f est la fraction de phase transformée, 7" est la température, T, est la température
d’équilibre pour une fraction de phase f et R est la constante des gaz parfaits. K, () et
m sont trois constantes.

La fraction de phase § a I’équilibre f.,(7") est définie telle que :

Jeo(T) =1 —exp [=[C. (T = To)]"], (1.7)

avec C' = 1/(Ts329 — 10), To32% est la température correspondant a 63,2% de phase /3
a ’équilibre, T} est la température de début de transformation a I’équilibre et n est un
exposant a ajuster.

Afin de prendre en compte le décalage de la transformation avec la cinétique thermique,
Forgeron et al. proposent de modéliser la température de début de transformation telle
que :

Ty=A+ B.In <C;—f) , (1.8)

ol A et B sont deux constantes.

Le Tableau 1.3 présente les valeurs des paramétres des Equations (1.6), (1.7) et (1.8)
pour le Zircaloy-4 en conditions de chauffage. La fraction de phase a 'équilibre a été
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1.2 Eléments de métallurgie de la gaine en Zircaloy-4

identifiée par des essais de DSC. Le modéle cinétique a été identifié par des essais de
dilatométrie jusqu’a des vitesses de 100°C/s.

K(s™) QRE m C(K') T,(°C) n A(C) B(°C)
130 18750 2,5 1135107 809 2,187 831 155

Tableau 1.3 : Paramétres des Equations (1.6), (1.7) et (1.8) pour le Zircaloy-4 en conditions
de chauffage [1,64].

Les auteurs proposent également une version légérement modifiée du modéle pour
représenter la transformation au refroidissement.

1.2.5.4 Le modéle de Massih

Massih [95,96] propose de représenter la transformation « — ( dans le Zircaloy-4 a
I'aide d’une description de type Leblond (Equations (1.4) et (1.5)). Il décrit la fonction
d’équilibre f,,(7T") telle que :

1 T — Tcent
feq(T) = 5 |:1 — tanh (m)] s (19)
avec :
T, +T
Tyt = —2 118 (1.10)
2
et
TB - Tcent
T, = -2 —_—cent. 1.11
P! 2’ 3 ( )

Ici, T, et T définissent les températures qui correspondent respectivement a 99% de
phase « et 3. Massih décrit le paramétre ky du modéle de Leblond (Equation (1.5)) de
facon dépendante de la cinétique thermique tel que :

ko= A+ B.V, (1.12)
. dT
ou A et B sont deux constantes et V' = e
Il modélise le décalage de la transformation avec le transitoire thermique en déclen-
chant la transformation aux températures T, (a+) €t Ts_(a48), respectivement pour le
chauffage et le refroidissement. Ces deux températures sont définies avec des lois puis-
sances telles que :

T 1083 (K) si 0 <V<0,1 K/s (1.13)
a=(eth) = 1113.V0018 () & 0,1 <V < 100 K/s ‘
et
- {1300 (K) si —0,1 <V<0 K/s (1.14)
A=(ath) 7\ 1302,8 — 8,333.|V[%4T (K)  si —100 <V < —0,1 K/s. '
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Une dépendance a la concentration en hydrogéne peut étre rajoutée dans la formulation
de Ty s(a+p)- Les valeurs des parametres du modele de Massih sont présentés dans le
Tableau 1.4 pour le Zircaloy-4.

To (K) Ty (K) A(s™) B(K™) Q/R(K)
1079 1273 60457 18129 16 650

Tableau 1.4 : Paramétres du modéle de Massih.

1.2.6 Evolution de la taille des grains

Ainsi que déja mentionné, la taille des grains est susceptible d’avoir un impact sur la
tenue mécanique de la gaine. Une fois le matériau recristallisé, la taille des grains dans le
domaine « et le bas du domaine (a + () évolue peu au cours du temps et conserve une
valeur d’environ 10pum [97-99|. Une augmentation rapide de la taille des grains est en
revanche observée lors du passage du domaine biphasé au domaine § sur des échantillons
en Zircaloy-4 [53,64], en M5 [99] et en Zircaloy-2 [76].

La Figure 1.14 montre I’évolution de la taille des grains d’un alliage M5, obtenue suite
a des essais de fluage isotherme [99]. La taille des grains « reste stable, autour de 8um,
alors que la taille des grains [ augmente fortement dans le haut du domaine biphasé.
Trégo justifie cette évolution par la transformation totale de la phase a résiduelle aux
joints de grains, qui empéchait une libre croissance des grains .

Hunt et al. [100] proposent que 'augmentation de la taille des grains, observée lors
du passage du domaine biphasé au domaine 3, serait due a la dissolution compléte des
précipités qui empéchaient la libre croissance des grains .
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1.2 Eléments de métallurgie de la gaine en Zircaloy-4
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Figure 1.14 : Tailles des grains a et § du M5 obtenues par analyse métallographique aprés
des essais de fluage isothermes [99].

1.2.7 Bilan sur le Zircaloy-4

Le Zircaloy-4 présente un comportement métallurgique complexe a haute tempéra-
ture, ot de nombreux phénoménes physiques ont lieu (changement de phase, oxydation,
sélection de variants, recristallisation...). Ces phénoménes, souvent couplés, ont un impact
direct sur la tenue mécanique du matériau. Etudier ces différents mécanismes et leurs
interactions est donc nécessaire a la meilleure compréhension du comportement des tubes
de gainage en situations normales et accidentelles.

Du fait de difficultés expérimentales, la transformation de phase dans les alliages de
zirconium est inconnue pour des vitesses de chauffe supérieures a 100°C/s. Une partie de
ces travaux va porter sur les effets d’un transitoire représentatif de la phase post-DNB
d’un RIA (~ 1000°C/s) sur le changement de phase du Zircaloy-4 détendu. Le chapitre 2
de ce manuscrit traite de cette étude.
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

1.3 Comportement thermomeécanique a chaud des
tubes de gainage

Afin de s’assurer du confinement du combustible y compris en situations accidentelles,
il convient d’étudier le comportement mécanique de la gaine sous diverses sollicitations.
Les couplages entre la métallurgie et les lois de comportement mécaniques sont souvent
difficiles & mettre en place, du fait de leur complexité et du manque de données expé-
rimentales. Les modéles mécaniques visent donc a décrire, au mieux, le comportement
macroscopique de la gaine, en prenant parfois en compte des données métallurgiques,
comme la proportion de phase ou la taille des grains. Une revue non exhaustive de la
littérature est ici proposée pour le comportement du Zircaloy-4 & haute température.

1.3.1 Généralités sur le fluage des métaux

Le comportement thermomécanique des tubes de gainage a haute température est
habituellement décrit & l'aide d’une partie élastique, d’'une partie thermique et d’une
partie visco-plastique [101]. La partition des déformations est alors définie telle que :

e=g+e"+£", (1.15)
ou g, £, gth et " représentent respectivement les tenseurs des déformations totales,
élastiques, thermiques et visco-plastiques.

Le tenseur des contraintes ¢ est défini a 'aide du tenseur de Hooke E tel que :

He—g"—e7), (1.16)

g:

llliss

et le domaine élastique est défini a ’aide d’un critére de von Mises tel que :

fr=J() - oy, (1.17)

ou ¢’ est le déviateur du tenseur des contraintes, o, est la limite d’élasticité, et J, repré-
sente le second invariant des contraintes défini tel que :

J2(g) = g tr(a’.0’), (1.18)

ot tr(g) est la trace de g.

Dans les alliages de zirconium & haute température, la contrainte seuil au fluage est ha-
bituellement supposée négligeable. Le tenseur des vitesses de déformation visco-plastiques
£" peut alors étre défini tel que :

w3, L (1.19)
g —2p0'vM, .

ou p est la vitesse de déformation plastique cumulée et o, est la contrainte de von
Mises, définie telle que o, = Jo(2').
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1.3 Comportement thermomécanique a chaud des tubes de gainage

Un critére des contraintes de Hill peut également étre utilisé afin de prendre en
compte Panisotropie de matériau & basse température. Etant donné sa recristallisation
trés rapide a haute température [55,56] le matériau devient pratiquement isotrope [102];
un critére de von Mises est alors plus couramment utilisé.

A D'équilibre, trois domaines de fluage se distinguent habituellement dans le compor-
tement des métaux a chaud [103|, schématisés sur la Figure 1.15.

Figure 1.15 : Courbe théorique de fluage & contrainte constante.

— Le fluage primaire se caractérise par une diminution de la vitesse de déforma-
tion en fonction du temps. Dans des conditions d’équilibre, le fluage primaire est
di & une montée des dislocations, qui entraine un écrouissage du matériau. Sous
vide, ou atmosphére inerte, peu de fluage primaire se produit dans les alliages de
zirconium [104, 105].

— Le fluage secondaire présente une vitesse de déformation constante au cours du
temps (& contrainte constante). Lors de cette phase, la création de dislocations est
égale a son annihilation par restauration.

— Le fluage tertiaire est caractérisé par une augmentation de la vitesse de défor-
mation jusqu’a la rupture du matériau. Il peut étre causé par endommagement ou
localisation des déformations.

Les études de fluage des gaines de combustible ont pour but d’identifier leur compor-
tement au fluage secondaire [103], qui se modélise généralement sous la forme :

._K,ubD 99 AN _g
=" (i) () e (r): (1.20)

ou p est la vitesse de déformation plastique cumulée (assimilable a la vitesse de fluage),
K est une constante, p est le module élastique de cisaillement, b est le vecteur de
Burgers, D est un coefficient de diffusion, R est la constante des gaz parfaits, T
est la température, d est la taille des grains, g est I'exposant de la taille des grains,
o est la contrainte appliquée, n est 'exposant de Norton et () est une énergie d’activation.
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Les données sur la microstructure du matériau étant bien souvent difficiles a obtenir,
I'équation (1.20) est généralement simplifiée sous la forme :

: n Q
p=A oy, exp <——RT> ) (1.21)
ou
A, Q
P =7 Oy €XP <—ﬁ> ; (1.22)

ou seuls trois paramétres, A, n et ), permettent de modéliser, de facon macroscopique,
le fluage secondaire.

Plusieurs grandes familles de mécanismes sont responsables du comportement visco-
plastique des métaux a chaud :

— Les fluages de type diffusion se caractérisent par un régime linéaire, ou la diffusion
des défauts permet 'accommodation de la déformation. Des sous-catégories existent
(Nabarro-Herring [106,107] ou Coble [108]) qui différencient une diffusion des défauts
en volume ou aux joints de grains. Le fluage diffusionnel est particuliérement sensible
a la taille des grains et est limité lorsque la taille des grains est importante. Les
valeurs de 'exposant n sont proches de 'unité et les valeurs d’énergie d’activation @)
sont comprises entre 50 et 150kJ /mol.

— Les fluages de type dislocation sont liés & la montée et au glissement dévié des dis-
locations dans le matériau. Ce type de fluage est moins sensible a la taille des grains
et plus sensible a la contrainte. Les valeurs de n dans ce régime sont comprises entre
4 et 7 et I'énergie d’activation est de l'ordre de 250kJ/mol. Un fluage dislocation
linéaire a également été mis en évidence par Harper et Dorn [109], ou de grandes
vitesses de déformation ont été observées. Les phénomeénes physiques expliquant ce
type de fluage linéaire sont encore trés discutés aujourd’hui [110].

— La superplasticité définit la capacité d’'un agencement cristallin a se déformer
de facon trés importante sans provoquer sa rupture. Deux types de superplasti-
cité peuvent étre différenciés [111] : la superplasticité microstructurale, liée & un
phénoméne de glissement intergranulaire aux joints de grains et la superplasticité
de transformation, liée & un phénomeéne de plasticité de transformation. Mukher-
jee [112,113] souligne trois conditions principales pour obtenir de la superplasticité
microstructurale : (i) une petite taille de grains (< 10um) équiaxes; (ii) une tem-
pérature supérieure a la moitié de la température de fusion; (iii) une vitesse de
déformation comprise entre 107¢ et 107%s~!. Kassner [103] fait néanmoins men-
tion de récents travaux prouvant ’existence d’une superplasticité & haute vitesse de
déformation pour des tailles de grains inférieures & 1um. Un des modéles de super-
plasticité les plus répandus est celui de Ashby et Verrall [114]. C’est un modéle a
contrainte seuil avec accommodation par diffusion de la déformation de glissement.
Il est proche d’'un modéle couplé Coble-Nabarro-Herring mais différe notamment
pour deux raisons : les voisins des grains peuvent changer et les grains ne présentent
pas de déformation importante.
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1.3 Comportement thermomécanique a chaud des tubes de gainage

— La plasticité de transformation est une déformation irréversible qui résulte d’un
couplage métallurgique-mécanique se produisant pendant un changement de phase
allotropique. Elle est due & la fois a la différence de volume entre la phase mére et
la phase fille et a la présence d'une contrainte externe, qui peut étre bien inférieure
a la limite élastique du matériau [115-117|. Deux principaux mécanismes ont été
identifiés pour expliquer la plasticité de transformation :

e Greenwood et Johnson [118]| expliquent que la différence de volume entre la
phase mére et la phase fille engendre un champ de contrainte interne lors de la
transformation. La présence d'une contrainte externe vient se superposer a la
contrainte interne et orienter ’écoulement plastique.

e Magee [119] propose que la plasticité de transformation est due a 'orientation
de la nouvelle phase par la contrainte externe.

A noter que plusieurs mécanismes peuvent coexister dans le matériau. Une carte
d’Ashby des différents mécanismes se déroulant dans le zirconium, avec une taille de
grains de 100um, est disponible dans [120]. La lectrice ou le lecteur intéressé-e trouvera
plus de détails dans [121], ainsi qu’une littérature beaucoup plus étendue dans [103].

1.3.2 Le fluage dans le domaine «

Le comportement au fluage des gaines de combustible, en conditions isothermes
dans le domaine «, a été étudié par de nombreux auteurs, pour différents alliages et
sous différentes sollicitations mécaniques. Le Tableau 1.5 regroupe des résultats de
la littérature obtenus sur le Zircaloy-4 & haute température dans le domaine a. Une
bibliographie étendue a d’autres alliages peut étre trouvée dans [99,122-124].

Il ressort de ces travaux un fluage de type diffusion dans le domaine des basses
contraintes et un régime dislocation dans le domaine des hautes contraintes. Campello
situe la transition entre les deux domaines autour de 25MPa [4]. Cette transition est mise
en évidence sur la Figure 1.16, ou l'exposant de Norton passe d’une valeur proche de
I'unité pour les basses contraintes & plus de 4 pour les fortes contraintes.
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Tableau 1.5 : Littérature non exhaustive sur le fluage du Zircaloy-4 en conditions iso-
thermes dans le domaine a & haute température.

Référence Type d’essais Conditions Résultats
Pressurisation 580 - 800°C n=>53
Hunt, 1978 [125]
interne 7-138 bar | Q = 288 kJ/mol
‘ . ‘ 670 - 800°C n =532
Rosinger, 1979 [37] Traction sur gaine
3-50 MPa | Q = 284,6 kJ/mol
) Uniaxial et 600 - 800°C n =53
Sills, 1979 [53,97|
ballonnement > 8 MPa Q = 290 kJ/mol
700 - 800 n <2
Traction sur toles 15 MPa Q = 120 kJ/mol
Donaldson, 1985 [98]
découpées de tubes 700 - 800 n~>s
50 MPa Q = 270 kJ/mol
Pressurisation 600 - 800°C n = 4,57
Ortlieb, 1987 [126]
interne 45 - 160 bar | Q = 250 kJ/mol
700 - 800 n=13
Fréchinet, 2001 [64] _ ‘ < 15 MPa | Q = 190 kJ/mol
Traction sur gaine
Kaddour, 2004 [68, 71| 700 - 800 n=>5
> 15 MPa | Q = 316 kJ/mol
750 - 800°C n = 1,66
12 - 26 MPa | Q = 150 kJ/mol
Pressurisation 750 - 800°C n=4,9
Campello, 2016 [4]
interne 26 - 38 MPa | Q = 168 kJ/mol
780 - 809°C n = 3,92
30 - 47 MPa | Q = 293 kJ/mol

30

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



1.3 Comportement thermomécanique a chaud des tubes de gainage

860 — - - T 5
Grain boundary
840 - sliding | -
. 4
o
820 | Diffusion (a+3)-phase | 1
%) a-phase -
< 800 3 2
- kS
780t : N =
Diffusion Dislocation 5 9
760 ¢
740 — E o -
10 20 30 40 50
o (MPa)

Figure 1.16 : Cartographie de '’exposant de Norton issue de [4].

Afin de prendre en compte la coexistence d’un régime diffusionnel et d’un régime
dislocation, Trégo [99], qui travaille sur le M5, propose de modéliser le fluage dans la
phase o en sommant une composante diffusionnelle et une composante de type dislocation
(Equation (1.23)). Il note également que la prise en compte de la taille des grains n’apporte
pas d’améliorations notables dans ce domaine.

€= édiffusion + 8‘dislocation- (123)

Moins de travaux ont été menés sur le fluage des gaines en conditions anisothermes,
et ceux-ci sont principalement orientés sur I’étude de la rupture des gaines [38,127-130].
D’autre part, les transitoires thermiques mis en place ne sont pas assez rapides pour étre
représentatifs de la phase post-DNB d’un accident RIA, ou les transitoires thermiques
peuvent atteindre plus de 1000°C/s.

Chaieb et al. [56,131] ont néanmoins réalisé des essais anisothermes uniaxiés et biaxiés
sur des tubes et toles de Zircaloy-4 détendu, avec des vitesses de chauffe jusqu’a 560°C/s.
Ces essais, effectués a des vitesses de déformation de 5.107's™! et 557!, ont mis en évidence
une augmentation importante de la contrainte d’écoulement du matériau avec la vitesse
de chauffe, pour des vitesses de déformation de 5.107!s7! et des températures supérieures
a 650°C.

1.3.3 Le fluage dans le domaine (3

Le domaine § s’étend au-dela de 970-980°C a l'équilibre (cf. Figure 1.11). Le Ta-
bleau 1.6 fait état des résultats de la littérature obtenus sur le Zircaloy-4 dans ce do-
maine. Le fluage de type dislocation y prédomine. Cela peut étre di a I'augmentation
importante de la taille des grains (8, qui peut dépasser 100um, lors du passage dans le
domaine § [53,64,99,132], une taille de grains importante limitant le fluage diffusionnel.
Un fluage tertiaire est observé par certains auteurs [37,133,134] dans ce domaine.

31

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Référence Type d’essais Conditions Résultats
Pressurisation 1000 - 1400°C n—4
Hunt, 1977 [100]
interne 4 - 10 MPa Q = 130 kJ/mol
. , 1 1000 - 1600°C n = 3,79
Rosinger, 1979 [37| Traction sur gaine
1-10 MPa | Q = 142,3 kJ/mol
_ Uniaxial et 1000 - 1300°C n=306
Sills, 1979 [53,97|
ballonnement > 1 MPa Q = 130 kJ/mol
Fréchinet, 2001 [64] ‘ | 1000 - 1100°C n = 4,25
Traction sur gaine
Kaddour, 2004 [68,71] 0,7 - 3 MPa Q = 150 kJ/mol

Tableau 1.6 : Littérature non exhaustive sur le fluage du Zircaloy-4 en conditions iso-
thermes dans le domaine 3 a haute température.

1.3.4 Le fluage dans le domaine (a + )
1.3.4.1 Résultats expérimentaux

Le comportement dans le domaine biphasé est plus complexe & étudier du fait de
la variété des phénomeénes physiques présents : coexistence de deux phases différentes,
transformation de phase, croissance des grains... Une vue d’ensemble des résultats de la
littérature sur le comportement du Zircaloy-4 dans le domaine biphasé est proposée dans
le Tableau 1.7. Un fluage diffusionnel est souvent identifié dans ce domaine. Campello [4]
trouve néanmoins des exposants de Norton et des énergies d’activation plus importants
dans le bas du domaine biphasé.

Trégo [99] montre sur Palliage M5 que le comportement au fluage dans le domaine
biphasé n’est pas borné par les comportements de a et 5. Un mécanisme supplémentaire,
spécifique au domaine biphasé, doit donc intervenir. Le comportement expérimental au
fluage du M5, issu des travaux de Trego, est présenté en Figure 1.17. Une diminution de la
vitesse de déformation est observée dans le haut du domaine biphasé (le domaine quasi-g,
ou fz > 92%). Kaddour et Fréchinet parviennent a des observations identiques sur des
échantillons en Zircaloy-4 et en Zr-1%Nb |64, 68|. Hunt et al. [100], observent également
sur du Zircaloy-4 une rupture de comportement au passage dans le domaine S pur. Ils
expliquent cette transition par un grossissement rapide des grains (3, une fois quitté le
domaine biphasé.

32

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



1.3 Comportement thermomécanique a chaud des tubes de gainage

Référence Type d’essais Conditions Résultats
Pressurisation 900°C
Hunt, 1977 [100] n=22
intere 4 - 10 MPa
822 - 972°C n=18
Rosinger, 1979 [37| Traction sur gaine
3-30 MPa | Q = 56,6 kJ/mol
Fréchinet, 2001 [64] ) ) 825 - 920°C n=13
Traction sur gaine
Kaddour, 2004 68, 71] 1-40 MPa
831 - 848°C n = 1,08
10,4 - 16,5 bar | Q = 543 kJ/mol
831 - 848°C n=215
16,5 - 22,4 bar | Q = 576 kJ/mol
Pressurisation 831 - 848°C n = 3,41
Campello, 2016 [4]
interne 21,7 - 35,5 bar | Q = 466 kJ /mol
810 - 828°C n =277
27,5 - 33,3 bar | Q = 283 kJ/mol
810 - 828°C n = 2,89
33,3 - 38,6 bar | Q = 317 kJ/mol

Tableau 1.7 : Littérature non exhaustive sur le fluage du Zircaloy-4 en conditions iso-
thermes dans le domaine (« + ) & haute température.

Shewfelt et al. [135] ont observé un fluage primaire important pour des essais réalisés
entre 800 et 875°C, a faibles contraintes (< 1,2 MPa), sur un alliage Zr-2,5%Nb. La Fi-
gure 1.18 montre ’évolution de la déformation pour un chargement uniaxial de 0,79 MPa.
En plus du fluage primaire, une diminution de la vitesse de fluage est observée entre 850
et 950°C alors que la température augmente. Les auteurs expliquent les déformations ob-
tenues par la transformation a« — [ qui produit un changement de volume, qui lui méme
génére un état de contrainte interne dans le matériau. Cette analyse peut étre assimilée
a un mécanisme de plasticité de transformation de type Greenwood-Johnson [118]. Fré-
chinet note également le phénoméne de plasticité de transformation sur du Zircaloy-4 a
faibles contraintes (< 2,4 MPa).

Garde met en évidence du glissement intergranulaire dans le Zircaloy-4 dans le do-
maine biphasé, et fait apparaitre un pic de ductilité entre 800 et 850°C [77]. Massih [136|
propose de modéliser ce comportement sur la base des résultats expérimentaux de
Kaddour, en ajoutant une composante de glissement aux joints de grains, a 1’aide d’un
modéle de Ashby-Verrall [114] modifié. Cette modélisation nécessite toutefois la connais-
sance de paramétres métallurgiques difficiles & obtenir et d’effet d’ordre 1 sur les résultats.
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude
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Figure 1.17 : Comportement expérimental en fluage du M5 aux faibles contraintes [99].

Figure 1.18 : Evolution de la déformation axiale d’éprouvettes en Zr-2,5%Nb soumises a
un chargement uniaxial de 0,79MPa [135].

Le domaine biphasé est le siége de nombreux mécanismes, intrinséquement liés a 1’his-
toire thermique du matériau : changement de phase, plasticité de transformation, crois-
sance des grains... Il est alors généralement nécessaire de mettre en place des hypothéses
simplificatrices, afin de pouvoir modéliser macroscopiquement le comportement mécanique
de la gaine.
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1.3 Comportement thermomécanique a chaud des tubes de gainage

1.3.4.2 Modélisation du comportement dans le domaine biphasé

Plusieurs modélisations sont possibles pour décrire le comportement de la gaine
dans le domaine biphasé : mise en place d’un nouveau modéle spécifique au domaine
biphaseé [37,67,68,100], homogénéisation macroscopique du comportement des phases « et
£ [104,136-138], méthodes des volumes élémentaires statistiques [71,99]... Homogénéiser
macroscopiquement les phases présente plusieurs avantages : continuité du comportement
du domaine o au domaine 3, simplicité d’implémentation dans les codes de calculs, bien
adapté pour une identification des paramétres par méthodes inverses. Les deux modéles
les plus simples, qui supposent une disposition des phases en série ou en paralléle, sont
ici succinctement décrits.

Homogénéisation sur les déformations
Il est tout d’abord supposé que les phases sont agencées en série dans le matériau. Il
s’agit de 'hypothése de Reuss. En 1D il s’ensuit :

E =¢ea.(1— f3) +ep.f5, (1.24)

et

Y =0,=03, (1.25)

ou FE et X représentent respectivement la déformation homogéne et la contrainte
homogene, ¢, et £ représentent respectivement les déformations des phases o et 3, g,
et o représentent respectivement les contraintes dans les phases a et 8 et fsz représente
la fraction de phase [3.

D’autres lois des mélanges ont été proposées pour remplacer I'Equation (1.24) [99,137],
toujours associées & une contrainte homogéne définie en série (Equation (1.25)). Une loi
des mélanges inverse et une loi des mélanges géométrique sont présentées respectivement
dans les Equations (1.26) et (1.27). A noter que ces deux lois peuvent permettre une
représentation macroscopique du comportement homogéne, mais que leur représentation
physique n’est plus apparentée a un agencement des phases en série.

1 1—fs Js

— =8I 1.26

BT e T (1.26)

E=el x el (1.27)
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

Homogénéisation sur les contraintes
Il est également possible de supposer un agencement des phases en paralléle (hypothése
de Voigt), ce qui méne en 1D a :

EZJQ.(l—f§)+05.f5, (1.28)

et

E=¢, =c¢g. (1.29)

Ces méthodes d’homogénéisation ne permettent pas de représenter des phénomeénes de
petites échelles comme une localisation des contraintes dans 1'une des phases, causée, par
exemple, par une compacité différente des phases, ou des coefficients de dilatation diffé-
rents. D’autres modélisations peuvent envisagées pour prendre en compte des agencements
des phases plus complexes, ou des phénoménes comme la percolation d’une phase.

1.3.5 Lois de comportement utilisées dans SCANAIR

Afin de simuler la tenue des crayons combustibles en situation de RIA, 'IRSN a
développé le code de calcul SCANAIR [28,139]. Deux modéles de comportement de la
gaine y sont principalement utilisés : le modéle EDGAR développé par le CEA et le
modéle CROCODILE développé par EDF.

Le modéle EDGAR est décrit dans [67]. Trois domaines, «, 8 et (a+ (), sont définis
respectivement dans les intervalles de fraction de phase 5 suivant : {0-1}%, {99-100}% et
{10-90}%. Le comportement au fluage de la gaine dans chacun de ces domaines est défini
par une loi de Norton spécifique (Equation (1.21)). Entre {1-10}% et {90-99}% de phase
B, il est considéré que les deux domaines adjacents se comportent comme deux phases
agencées en paralléle. Un comportement homogénéisé est alors obtenu a 1’aide d’une loi
des mélanges sur les contraintes.

Le modéle CROCODILE est basé sur une formulation de Lemaitre [101]. Il est
détaillé dans [28,56]. 11 a la spécificité de prendre en compte 'anisotropie du matériau a
l'aide d’un critére de Hill [140]. En revanche, le changement de phase n’est pas pris en
compte. Ce modeéle est plutot dédié a la description du comportement mécanique de la
gaine lors de la phase PCMI, tout du moins dans le domaine a.

1.3.6 Bilan sur le comportement thermomeécanique de la gaine

Le comportement thermomécanique au fluage de la gaine est relativement bien connu
en conditions d’équilibre. Réaliser des essais expérimentaux en conditions hors-équilibre
nécessite la mise en place de moyens beaucoup plus conséquents, autant pour la mise en
place des essais (asservissement, moyens de mesure riches, répétabilité...) que pour leur
compréhension, ol un dialogue essais-calcul devient souvent nécessaire. Il s’ensuit que le
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1.4 Synthése

comportement thermomécanique de la gaine en conditions hors équilibre demeure encore
mal connu, a fortiori dans le domaine biphasé et le domaine [, ot un transitoire thermique
rapide est susceptible d’avoir un fort impact sur la microstructure du matériau et donc
son comportement mécanique.

1.4 Synthése

Dans le cas d’un accident de réactivité, les conditions de chargement que subit
le tube de gainage peuvent étre tres intenses. Si une crise d’ébullition du réfrigérant
intervient, la température de la gaine peut augmenter trés rapidement (~ 1000°C/s)
jusqu’a des températures pouvant atteindre plus de 1000°C. Cela peut conduire a de
fortes déformations en fluage de la gaine, du fait de la montée de la pression interne,
causée notamment par un relachement de gaz de fission par la pastille de combustible.
Afin d’assurer le confinement du combustible en toutes circonstances, le comportement
thermomécanique de la gaine doit étre connu en conditions accidentelles.

Les réacteurs nucléaires expérimentaux (NSRR, CABRI...), développés pour ’étude
du comportement des gaines en situation de RIA, permettent de réaliser des essais avec
une bonne représentativité des conditions de I'accident. Mais le fait est que ces essais
sont coliteux et nécessitent un temps de développement important. D’autre part, les
phénomeénes physiques se déroulant dans le matériau & haute température sont légions
(oxydation, hydruration, recristallisation, irradiation...) et les moyens de mesure présents
dans ce type d’installations sont souvent ponctuels. Il est alors difficile d’analyser les
essais en vue de la mise en place d’'une modélisation numérique. Afin d’étudier plus en
détail le comportement mécanique du matériau a haute température, des bancs d’essais
moins intégraux ont été développés (EDGAR, ELFE...) pour simuler des conditions re-
présentatives d'un APRP. Ces dispositifs permettent de réaliser un nombre d’expériences
plus important, & moindre coflit et avec une instrumentation plus précise et plus riche.
En contrepartie, ils nécessitent 'utilisation d’hypothéses simplificatrices sur 'effet de
certains phénomeénes (et de leurs couplages).

Le Zircaloy-4 détendu fut I'un des alliages les plus utilisés comme matériau des gaines
combustibles dans les centrales nucléaires frangaises. Sa structure, voisine de celle des
nouveaux alliages utilisés actuellement dans les réacteurs francais, en fait toujours un
matériau sujet & de nombreuses recherches. A I’équilibre et sous pression atmosphérique,
le Zircaloy-4 détendu passe d’une structure hexagonale compacte a une structure cubique
centrée, entre 800 et 1000°C environ. Entre ces deux températures, les deux phases
coexistent dans le matériau : c’est le domaine biphasé. La transformation de phase se
décale vers les hautes températures a mesure que la vitesse de chauffe augmente. Cet
effet est connu jusqu’a des cinétiques de 100°C/s. L’extrapolation des modéles existants
a des transitoires plus rapides est alors délicate.

Le comportement thermomécanique des gaines en situation d’équilibre a fait I'objet
de beaucoup d’études. Bien moins de données sont en revanche disponibles en conditions
anisothermes, et plus spécifiquement en conditions représentatives de la phase post-DNB.
La réalisation d’essais a fortes vitesses de chauffe nécessite la mise en place d’un systéme
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Chapitre 1 - Présentation et état de 'art de 1’étude

de chauffage performant, d’un asservissement en température tres réactif, et de moyens
de mesure adaptés, pour avoir suffisamment d’informations lors du transitoire. Ces
difficultés expliquent en partie pourquoi peu de données existent sur le comportement
mécanique des alliages de zirconium soumis a de forts transitoires thermiques. Il s’ensuit
que le comportement des gaines en Zircaloy-4 en conditions de post-DNB demeure mal
connu. Pour pouvoir consolider les évaluations de sireté, il convient donc d’étudier les
conséquences d’un transitoire thermique rapide sur la tenue mécanique du matériau,
d’autant que les phénomeénes thermiquement activés sont nombreux aux hautes tem-
pératures : changement de phase, recristallisation, croissance de grains, sélection de
variants... Deux gaines a 'équilibre et a la méme température sont susceptibles d’avoir
une microstructure complétement différente, dépendante de leur histoire thermique.

Ces travaux visent a étudier 'impact transitoire thermique rapide sur les propriétés
thermomécaniques d’une gaine en Zircaloy-4 détendu. Couvrir I'ensemble des domaines
contraintes - températures, et prendre en compte la totalité des phénomeénes physiques
n’est malheureusement pas possible; la mise en place d’hypothéses simplificatrices est
nécessaire!. Cette étude se focalise sur le fluage en ballonnement de gaines vierges en
Zircaloy-4 détendu suite a un transitoire représentatif d’une crise d’ébullition. Le domaine
de température étudié s’étend de 840 a 1020°C afin de couvrir I’ensemble du domaine
biphasé, ot les effets d’un transitoire thermique sont susceptibles d’étre importants. Le
changement de phase du matériau sous de fortes vitesses de chauffe est également étudié.
Un premier axe expérimental, présenté dans le chapitre 2, porte sur l'effet d’un transitoire
thermique rapide sur le changement de phase du Zircaloy-4 détendu, vierge, et libre de
toute contrainte. Un deuxiéme volet expérimental, développé dans le chapitre 3, vise a
apporter des données sur le comportement thermomécanique de la gaine en conditions de
post-DNB (i.e. fluage en ballonnement suite & un transitoire thermique rapide). Enfin,
le chapitre 4 présente l'identification d’une loi de fluage effectuée sur la base des essais
réalisés.

1. L’auteur présente ses excuses a la lectrice ou au lecteur frustré-e par le champ d’étude de ces travaux.
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Chapitre 2

Etude de la transformation de phase du
Zircaloy-4 sous transitoires thermiques
rapides

Ce chapitre traite des cinétiques de transformations
cristallographiques des gaines en Zircaloy-4 détendu, soumises
a de fortes vitesses de chauffe. Des essais de dilatométrie libre

ont été menés sur un dispositif GLEEBLE-3500 jusqu’a des
vitesses de 2000 °C/s. Un soin particulier a été apporté auz
moyens de mesure et a [’homogénéité thermique dans la zone
d’intérét. Des analyses métallographiques d’échantillons
trempés depuis le domaine biphasé et le domaine [
corroborent les résultats obtenus par dilatométrie. Un modéle
de changement de phase est finalement identifié pour
modéliser la transformation o — B de 'équilibre a 2000 °C/s.
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2.1 Introduction

2.1 Introduction

Il est bien établi que le comportement mécanique d’un matériau est intimement lié a sa
microstructure. Afin de prédire la tenue des gaines en situations accidentelles, il convient
d’étudier le changement de phase des alliages de zirconium en conditions anisothermes.
La cinétique de transformation a — [ dans le Zircaloy-4 n’est pas connue pour des
vitesses de chauffe supérieures a 100°C/s. Extrapoler les modeéles de changement de phase
actuels & des transitoires thermiques rapides, comme ceux que peuvent rencontrer les
gaines des assemblages de combustible en situation de post-DNB, se révéle donc quelque
peu aventureux.

Ce chapitre vise a apporter davantage d’informations sur la transformation de
phase du Zircaloy-4 détendu sous de fortes vitesses de chauffe. Cette transformation est
influencée par de nombreux paramétres : état métallurgique initial, cinétique thermique,
oxydation, état de contrainte, etc. Traiter I'impact de l’ensemble de ces paramétres
n’est malheureusement pas possible. L’enjeu de ces travaux de thése est d’apporter
des éléments d’informations sur le comportement mécanique d’une gaine en Zircaloy-4
détendu vierge suite & un transitoire thermique rapide. Seuls les effets de la vitesse
de chauffe sur le transitoire sont donc ici étudiés. Il serait néanmoins trés intéressant
d’étendre cette étude, afin de caractériser les effets combinés des autres paramétres
susceptibles d’influencer la transformation et se rapprocher ainsi des conditions réelles
présentes dans le réacteur.

Des essais de dilatométrie ont été réalisés sur une machine GLEEBLE-3500 a
I'INSA de Lyon jusqu’a des vitesses de 2000°C/s. Atteindre des vitesses de chauffe aussi
importantes nécessite un soin particulier pour ne pas obtenir des résultats biaisés. Une
instrumentation adaptée a alors été mise en place afin de pouvoir s’assurer de la qualité
des résultats. Afin de corroborer les données obtenues par dilatométrie, des examens
métallographiques ont également été menés a ’aide d’essais interrompus par une trempe.
Un modéle de changement de phase, basé sur une description de Leblond, est finalement
identifié pour modéliser la transformation o« — 5 de 1’équilibre & 2000°C/s. Ces travaux
sont présentés dans [74].

Le banc d’essai et les moyens de mesure sont décrits dans la premiére partie de ce
chapitre. Sont ensuite détaillés les résultats des essais de dilatométrie et le modeéle de
changement de phase identifié. Enfin, les analyses métallographiques sont discutées.

2.2 Dispositif expérimental et moyens de mesure

2.2.1 L’éprouvette

Les échantillons testés sont des trongons de gaine en Zircaloy-4 détendu de 100mm
de long. Ils ont un diameétre extérieur de 9,5mm avec une épaisseur de 0,57mm. Afin
d’avoir une émissivité constante en surface lors des essais, les échantillons sont pré-oxydés
pendant 2 jours a 470°C sous air. Une couche uniforme d’oxyde de 2,5 4+ 0,3um est
alors obtenue en faces interne et externe de la gaine, sans altérer I’état métallurgique
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du matériau (vérifié par mesures de microdureté). Une zone de 30mm est ensuite sablée
aux extrémités de I’éprouvette pour permettre une bonne conduction électrique avec les
mors. Une zone de 2 x 2mm? est également sablée au centre de I’échantillon afin de
pouvoir souder un thermocouple. Une photo d'une éprouvette est donnée en Figure 2.1.a.
Les gaines présentent une excentricité comprise entre 1 et 3% [4]. La microstructure
initiale d’un matériau, obtenue suite a une coupe métallographique radiale de ’éprouvette,
réalisée selon une section droite dans le plan (rf), est présentée en Figure 2.1.b. On
observe des grains fins et légérement allongés, ce qui est usuellement constaté dans la
littérature [46,48|.

(a) (b)

Figure 2.1 : (a) Photo d’une éprouvette préparée en vue d’un essai GLEEBLE ; (b) Coupe
radiale d’une éprouvette observée au microscope optique (lumiére polarisée).

2.2.2 La machine GLEEBLE-3500

La machine GLEEBLE-3500 de 'INSA de Lyon a été utilisée lors des essais de dila-
tométrie. Des mors, adaptés a la géométrie de la gaine, ont été usinés afin de permettre
un chauffage par effet Joule parfaitement axisymétrique jusqu’a des vitesses de chauffe
de 2800°C/s (plan des mors disponible dans 1’Annexe A). L’éprouvette est maintenue
sur 30mm de chaque coté par les mors, réduisant la distance entre ceux-ci a 40mm. Le
déplacement d’un mors est laissé libre afin de réduire les efforts mécaniques lors de la dila-
tation (montage horizontal et glissiére lubrifiée pour minimiser le frottement). Une photo
de I'éprouvette montée sur le dispositif est donnée en Figure 2.2. Différentes atmosphéres
peuvent étre controlées lors des essais : vide primaire ou secondaire, argon, air...
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Figure 2.2 : Photo de I’éprouvette montée dans la machine GLEEBLE-3500.

2.2.3 Les moyens de mesure thermique

Différents dispositifs de mesure ont été mis en place afin de récupérer la température
et 'expansion diamétrale au centre de I’échantillon. Le schéma de la Figure 2.3 présente
les moyens de mesure autour de I’éprouvette.

Figure 2.3 : Schéma du montage GLEEBLE et des moyens de mesure.
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2.2.3.1 Le pyrométre

Au cours des essais, la température est contrélée au centre des éprouvettes a l’aide
d’un pyromeétre Metis M322 de longueur d’'onde A\ = [1,45 — 1,65]um. La mesure par
pyrométrie est sensible a I’émissivité de la surface observée [141]. Celle-ci doit étre connue
et constante tout le long de I’essai. Si tel est le cas, la température est mesurée avec une
précision d’environ 0,7%, soit 7°C a 1000°C. Cette valeur sera prise comme incertitude
de référence par la suite, la transformation de phase se terminant vers 960°C.

Meéme sous vide secondaire (~ 103 mbar), une fine couche d’oxyde se crée en surface
a haute température. Sur une éprouvette vierge, cela méne a d’importants changements
d’émissivité; la température mesurée par le pyromeétre est alors biaisée. L’ajout d’une
couche de peinture noire a haute émissivité en surface externe de 1’échantillon réduit
ce biais mais une erreur est toujours présente. Afin de stabiliser ’émissivité lors des
essais, les éprouvettes ont été pré-oxydés. Plusieurs épaisseurs de couches d’oxyde ont été
testées. Une couche de 2,5um permet de ne pas enregistrer de changement d’émissivité
pendant 20min & 1100°C sous vide primaire (~ 0,6mbar). Sous vide secondaire, une
réduction d’oxyde est observée sur les gaines pré-oxydées. Ce phénomeéne, déja observé
dans [142], fait passer la surface de I’éprouvette d’une couleur noire & une couleur cuivrée,
ce qui modifie de fagon importante son émissivité. Les essais de cette étude ont donc été
réalisés sous vide primaire, permettant une régénération de la couche d’oxyde au cours de
I’essai. L’émissivité de la surface des échantillons, a la longueur d’onde du pyrométre, est
comprise entre [0,94 - 0,97|. Cette valeur est identifiée a 1’aide du thermocouple, une fois
la température stabilisée.

2.2.3.2 Le thermocouple

Un thermocouple (TC) de type K et de diamétre 0,18mm est thermosoudé au centre
de I’éprouvette. Pour éviter la formation prévisible d’un eutectique entre le nickel et le
zirconium, aux alentours de 950°C, une fine feuille de tantale (épaisseur de 0,025mm) est
placée entre I’échantillon et le thermocouple. La température est mesurée au point de
soudure avec une précision de 0,4%.

Le thermocouple est un moyen de mesure intrusif [143,144|. Un apport de matiére
est ajouté localement sur I’échantillon par les 2 fils, les points de soudure et la feuille de
tantale. Cet ajout de matiére est la source d’une inertie thermique plus importante dans
la zone de soudure. Cet effet d’inertie est favorisé par des thermocouples de diamétre
important et par des transitoires thermiques rapides. Il se caractérise au chauffage par
une zone localement plus froide au niveau de la soudure. La Figure 2.4 met en évidence
effet d’inertie du thermocouple par rapport au pyromeétre pour un essai réalisé¢ a 100°C/s
jusqu’a un plateau & 1100°C. Le thermocouple mesure une valeur d’environ 25°C plus
faible que le pyrométre lors du transitoire. Une fois la température stabilisée, la mesure par
thermocouple "rattrape son retard" par conduction en 2,5 secondes environ. C’est aprés
cela que ’émissivité du pyrométre peut étre identifiée. L'effet d’inertie des thermocouples
peut étre estimé au premier ordre a ’aide de simulations éléments finis comme détaillé en
Annexe B.
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Figure 2.4 : Comparaison des mesures de température entre le pyromeétre Metis M322 et
un thermocouple (type K, diamétre 0,18mm) pour un essai réalisé a 100°C/s jusqu’a un
plateau a 1100°C. La température est ici controlée par le pyrométre.

2.2.4 Les moyens de mesure cinématiques
2.2.4.1 La détection de contour

La dilatation est mesurée au centre de I’échantillon par détection de contour [145]. Une
caméra rapide Phantom V710 1 MPx (1 px ~ 23um) équipée d'un objectif "Nikon AF
Micro-Nikkor 200mm f/4D IF-ED" est utilisée pour enregistrer des images jusqu’a 7500Hz
lors des essais. Afin de ne pas étre affecté par le rayonnement a hautes températures,
I’échantillon est éclairé par une LED bleue de longueur d’onde A\ = 470nm. Un filtre
passe-bande, a cette méme longueur d’onde, est monté sur I'objectif afin de garantir un
flot optique constant pendant toute la durée des essais [146]. La mesure est effectuée sur
une zone de 3mm de long. Un schéma du montage et un exemple d’image sont donnés en
Figure 2.5. La détection de contour est réalisée avec le logiciel UFreckles [147] et permet
une précision subpixel sur le déplacement inférieure a 1pum.
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Figure 2.5 : Schéma de principe pour la mesure de la dilatation par détection de contour.

2.2.4.2 Le dilatométre

Un dilatomeétre optique (KEYENCE LS-7600) est également utilisé pour mesurer 1’ex-
pansion diamétrale de 1’échantillon sur une zone de 6mm au centre de 1’échantillon (cf. Fi-
gure 2.5). Le dilatométre a une fréquence d’acquisition maximale de 2000Hz et une préci-
sion d’environ 5um. Il a une fréquence d’acquisition plus faible que la caméra rapide et a
une précision inférieure a la détection de contour. Il a été utilisé afin de valider les mesures
obtenues par analyse d’images. Seules les données obtenues par détection de contour sont
présentées par la suite.

2.2.5 Zone homogéne en température

La mesure thermique (via un pyromeétre ou un thermocouple) est souvent ponctuelle.
A linverse, la mesure cinématique est réalisée sur une zone plus ou moins importante ot
la mesure est moyennée (cf. Figure 2.5). En conséquence, une hétérogénéité thermique
dans la zone de mesure cinématique induit un biais, puisque la température mesurée ne
peut pas étre mise en lien avec la dilatation mesurée.

2.2.5.1 Impact d’une hétérogénéité thermique dans la zone d’intérét sur ’ex-
traction des fractions de phase

Une étude de sensibilité a été réalisée afin d’estimer 'impact d’une hétérogénéité
thermique dans la zone d’intérét sur le calcul des fractions de phase. Une barre en
Zircaloy-4 de longueur L est modélisée. Les coefficients de dilatation thermique en
phases o et 8 sont respectivement posés & 9,6.107%°C ~1 et 1,33.107°°C ~!. L’équation
de Forgeron a l'équilibre (Equation (1.7)) est utilisée pour simuler la transformation de
phase du matériau. La barre est ensuite chauffée de la température ambiante jusqu’a
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1200°C avec une distribution axiale parabolique de la température. L’évolution de la
fraction de phase sur I’ensemble de la barre est ensuite calculée avec la loi des leviers en
utilisant la dilatation moyenne de la barre.

La Figure 2.6 montre les résultats pour 5 valeurs d’hétérogénéité thermique AT de
{5;10; 20; 50; 100}°C. Des écarts jusqu'a {1,5; 3; 7; 18; 32}% sur la fraction de phase
sont obtenus pour ces 5 valeurs d’hétérogénéité, par rapport a la référence (AT = 0°C).
L’estimation de I’hétérogénéité thermique dans la zone de mesure cinématique est donc
nécessaire, pour s’assurer de ne pas générer des erreurs liées au moyennage des moyens
de mesure de dilatation. Dans le cas d’un changement de phase, la transformation ne va
pas se produire au méme moment dans toute la zone d’intérét si celle-ci présente une
distribution de température hétérogéne; le domaine de transition de phase obtenu par
la loi des leviers va donc étre vu comme plus important. A noter qu'un raisonnement
analogue peut étre fait pour la méthode de mesure par résistivité.

Figure 2.6 : Impact d'une hétérogénéité thermique dans la zone d’intérét sur le résultat
des fractions de phase.

2.2.5.2 La thermographie Proche InfraRouge

La thermographie proche infrarouge (PIR) est utilisée pour estimer le profil thermique
axial sur les échantillons lors des essais [5,148,149|. Cette technique de mesure de champ,
basée sur la loi de Planck, repose sur le rayonnement du matériau a haute température.
Elle permet de lier I'intensité lumineuse I d’une image (i.e. le niveau de gris de chaque
pixel) a la température 7" a I'aide du modéle radiométrique suivant :

To (2.1)

K, ’
In{—+1
()

ot K et K sont deux constantes définies en Equation (2.2).
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_ he
kA
ou h est la constante de Planck, ¢ est la célérité de la lumiére, kg est la constante

de Boltzmann, A\, est la longueur d’onde effective, € est ’émissivité, W est la réponse
spectrale de la chaine d’acquisition et Kj;,; est une constante d’intégration.

Ky

et Ky =2he(\).AA° W(Ae). Kint, (2.2)

La notion de longueur d’onde effective est utilisée dans ce modéle. Si de grandes
amplitudes de température sont étudiées, une longueur d’onde dite "étendue" peut étre
adoptée, en fonction de la température [148, 150|. L’utilisation d’une longueur d’onde
étendue n’apporte pas d’amélioration notable dans notre application.

Les deux constantes du modéle décrit en Equation (2.1) sont identifiées pendant le
transitoire thermique a ’aide des données du pyromeétre. Une fois identifié, et sous I’hy-
pothése d’une émissivité constante, le modéle radiométrique méne & une précision com-
parable & celle du moyen de mesure étalon, le pyromeétre dans notre cas. La Figure 2.7
compare les résultats obtenus avec le pyromeétre, le thermocouple et la thermographie PIR,
pour un essai réalisé avec une vitesse de chauffe de consigne de 1000°C/s. La thermogra-
phie PIR donne des résultats similaires a ceux du pyromeétre. L’effet d’inertie du thermo-
couple est également observé pendant les premiéres secondes de 1’essai.

Figure 2.7 : Comparaison entre les mesures obtenues par thermographie PIR, le pyrométre
et le thermocouple. Essai réalisé avec une vitesse de chauffe de consigne de 1000°C/s.
Température controlée par le pyrometre.

&8tte these est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



2.2 Dispositif expérimental et moyens de mesure

2.2.5.3 Hétérogénéité thermique dans nos essais

Le profil thermique axial a été obtenu pendant les essais par thermographie PIR en
utilisant la caméra Phantom V710 sans filtre. La Figure 2.8 montre un exemple d’image
obtenue avec le profil thermique associé. Une zone de 7Tmm est obtenue au centre de
I’éprouvette, ou la variation maximale de température est de 5°C. Cette distribution
conduit & une erreur sur la fraction de phase d’environ 1,5%.

Figure 2.8 : (a) Exemple d’image obtenue par la caméra rapide, (b) profil thermique axial
extrait de 'axe Z de la figure (a).

La distribution thermique dans ’épaisseur de 1’échantillon a été estimée & moins de
4°C a l'aide de simulations éléments finis détaillées dans I’Annexe B. L’impact sur le
calcul de la fraction de phase de la distribution en température axiale et dans ’épaisseur
est finalement évalué a environ 3%.

Comme précédemment spécifié, une couche d’oxyde de 2,5um est présente sur I’échan-
tillon. Puisque 'oxyde n’a pas les mémes propriétés thermiques et électriques que le métal,
il a été vérifié que 'oxyde et le métal sont a la méme température lors d’un transitoire ther-
mique rapide. Pour ce faire, un essai a été réalisé avec une vitesse de chauffe de consigne
de 1000°C/s. La zone sablée au centre de 1’échantillon a été positionnée devant la caméra.
Il est alors possible de comparer ’évolution de la température obtenue sur le métal (la
zone sablée) et celle obtenue sur une zone oxydée adjacente. Cela revient finalement a
comparer ’évolution des niveaux de gris des images, comme présenté sur la Figure 2.9.
Un décalage suivant I'axe des ordonnées (niveaux de gris) est observé. Il est di a une
émissivité de I'oxyde plus importante que celle du métal. Aucun décalage temporel (axe
des abscisses) n’est en revanche obtenu. Il n’y a donc pas de "retard" de la température
de 'oxyde par rapport a celle du métal.
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Figure 2.9 : (a) Schéma de I’éprouvette ; (b) Niveaux de gris obtenus par la caméra rapide
au centre de I'éprouvette sur la zone oxydée et sur le métal (zone sablée) lors d'un essai
réalisé avec une vitesse de chauffe de consigne de 1000°C/s.
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2.3 Analyse des essais de dilatométrie

2.3.1 Procédure et matrice des essais de dilatométrie

Les essais de dilatométrie ont suivi le chargement schématisé en Figure 2.10. Les
échantillons sont d’abord chauffés jusqu’a 400°C. Puis, aprés un palier de 10 secondes, le
transitoire thermique est appliqué jusqu’a 1100°C. La température est ensuite maintenue
pendant 60 secondes, avant refroidissement en coupant la puissance électrique. Il est rap-
pelé que la température est controlée par le pyrométre, et que les essais se déroulent sous
vide primaire (~ 0,6 mbar).

Figure 2.10 : Consigne en température lors des essais de dilatométrie.

Une vingtaine d’essais ont été réalisés avec des vitesses de chauffe allant de 50 a
2000°C/s. La liste des essais est donnée dans le Tableau 2.1. Les coefficients de dilatation
obtenus pour chaque essai dans les domaines a et [ sont donnés. Le coefficient de
la phase a est trouvé égal a 9,6.107% + 0,9.1075°C~! (coefficient obtenu entre 500
et 600°C, approximation par l'écart-type), et celui de la phase [ est trouvé égal a
13,2.107% £ 1,5.1075°C™" (coefficient obtenu entre 1000 et 1100°C, approximation par
I'écart-type). Aucune dépendance entre les coefficients de dilatation et la vitesse de
chauffe n’a été relevée, ce qui indique une émissivité constante avec la température lors
du transitoire.

Pour des vitesses de chauffe inférieures a 20°C/s, une fine couche de phase «
enrichie en oxygéne «(O) a le temps de se créer en surface des éprouvettes, ce qui rend
I'exploitation des données cinématiques délicate. Seuls les essais réalisés a plus de 50°C/s
sont donc exploités par la suite.

Il convient de souligner que les éprouvettes sont soumises a un fort gradient ther-
mique axial entre le centre et les mors. D’autre part, la dilatation diamétrale est bloquée
aux extrémités de 1’éprouvette par les mors. Ces conditions peuvent étre la source de
déformations mécaniques parasites liées a 'apparition d’une flexion dans 1’éprouvette.
Ces déformations ont été estimées par des calculs éléments finis détaillés en Annexe B.
Dans nos conditions d’essais, les déformations induites par la flexion sont négligeables par
rapport a la déformation totale et n’ont pas d’impact sur le calcul de la fraction de phase.

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf o1
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Chapitre 2 - Etude de la transformation de phase du Zircaloy-4 sous transitoires
thermiques rapides

Exp. no. dT/dt dT/dtmmn CTE « CTE
(°C/s)  (°C/s)  (107%°C7!) (107%°C™)

D1 50 46 12 13
D2 50 48 9,7 13
D3 5 69 8,9 12
D4 75 69 9,5 13
D5 100 93 8,7 14
D6 100 90 9,2 16
D7 150 130 8,8 17
D8 200 166 9,6 14
D9 200 164 10 13
D10 350 251 10 15
D11 200 359 8,0 12
D12 600 407 10 12
D13 600 357 9,6 12
D14 800 463 9,3 12
D15 1000 561 8,2 13
D16 1000 578 9,5 12
D17 1200 961 9,9 11
D18 1400 673 11 12
D19 1400 659 9,9 15
D20 2000 780 9,7 13

Tableau 2.1 : Essais de dilatométrie réalisés avec des vitesses de chauffe supérieures ou
égales a 50°C/s. dT/dt correspond au transitoire de consigne, dT/dt,,;, correspond a la
valeur minimale de la vitesse de chauffe obtenue pendant la transformation de phase,
CTE a et CTE § correspondent respectivement aux coefficients de dilatation obtenus en
phase a et (.

2.3.2 Résultats bruts des essais

Pendant la transformation de phase, la vitesse de chauffe diminue et ne suit plus par-
faitement la consigne. La Figure 2.11.a montre I’évolution de la température mesurée par
le pyrométre, pour un essai réalisé avec une vitesse de chauffe de consigne de 2000°C/s.
La vitesse de chauffe réelle atteint un minimum de 780°C/s pendant la transformation de
phase. L’évolution de la vitesse de chauffe obtenue pour différents essais est donnée en
Figure 2.11.b. On observe que pour ’ensemble des expériences, la vitesse de chauffe dimi-
nue entre 870 et 950°C, 1.e. pendant la transformation de phase qui est endothermique.
La vitesse minimale dT/dt,,;, atteinte lors de chaque essai est donnée dans le Tableau 2.1.

T3tte thése est accessible & I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



2.3 Analyse des essais de dilatométrie

(a) (b)

Figure 2.11 : (a) Evolution de la température mesurée par le pyrométre pour un essai
réalisé avec une vitesse de chauffe de consigne de 2000°C/s; (b) évolution de la vitesse de
chauffe au cours des essais de dilatométrie pour différentes consignes.

La Figure 2.12 présente les résultats de dilatométrie obtenus pour quelques essais. Un
"offset" suivant I’axe des ordonnées est ajouté sur chaque courbe pour plus de lisibilité.
La courbe a I’équilibre est obtenue a ’aide de ’équation de Forgeron (cf. Equation (1.7)).

Figure 2.12 : Exemples de courbes de dilatométrie. La courbe de dilatométrie a I’équilibre

a été obtenue a l'aide de 'Equation (1.7). Un "offset" a été ajouté sur chaque courbe
suivant ’axe des ordonnées pour plus de lisibilité.
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2.3.3 Identification d’'un modéle de changement de phase

Plusieurs modéles ont été testés afin de simuler le changement phase lors des essais de
dilatométrie. Les meilleurs résultats ont été obtenus a ’aide d’une description de Leblond
(cf. section 1.2.5). Les équations du modéle sont rappelées ici :

dfs _ Jeo(T) = f
i 7(T) g 23)

et

7(T) = {ko.exp (—%ﬂ _1, (24)

ou fz est la fraction de phase 3, f.,(T) est la fraction de phase /5 & I’équilibre pour une
température 7', 7(7T') représente le temps caractéristique de transformation, kg est une
constante cinétique, () est une énergie d’activation et R est la constante des gaz parfaits.

Il est choisi de définir la fonction d’équilibre en conservant la forme de 1’équation
d’équilibre de Forgeron, dont I’expression est rappelée ci-dessous :

Jeo(T) =1 —exp [=[C.(T = Ty)]"], (2.5)

ou C', n et T} sont trois parameétres qui définissent la fonction d’équilibre.

Ce modéle, décrit par les Equations (2.3), (2.4) et (2.5), est identifié a l'aide d'un
algorithme de Gauss-Newton qui permet de minimiser la fonction cotit suivante :

1
N N.yz(

ol A représente les paramétres a identifier, U, regroupe les données de dilatation expé-
rimentales, Uy, regroupe les valeurs de dilatation numériques, N est la taille du vecteur
Uezp et 7y est I'écart type du bruit de mesure sur les déplacements expérimentaux. Cette
expression permet d’obtenir une erreur égale a I'unité si les écarts entre les essais et le
modeéle sont uniquement dus au bruit. Dans la pratique U,,,, est obtenu tel que :

er?(\) Uerp = UnuimN)" - (Uep — Unum(N)) (2.6)

Unum — Ua(T).(l — f/g) + Uﬁ(T).fﬁ, (27)

ou U, et Ug sont respectivement les tangentes du déplacement en fonction de la
température, mesurées dans les domaines « et 3.

Le modele est identifié en utilisant ’ensemble des essais réalisés entre 50 et 500°C/s,
ainsi que les données d’équilibre de Forgeron [1]. Les transitoires réels obtenus lors
des essais sont utilisés pour identifier le modéle. Afin de laisser plus de souplesse a
I’algorithme, et prendre en compte les incertitudes de mesure, les parameétres d’équilibre
(C, n et Ty) sont ré-identifiés, en méme temps que les paramétres @ et ky de 'Equa-
tion (2.4). Une contrainte est ajoutée, afin que l’écart sur la fraction de phase entre
la fonction d’équilibre identifiée et la fonction d’équilibre de Forgeron reste inférieure a 5%.
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2.3 Analyse des essais de dilatométrie

La Figure 2.13.a compare les résultats de dilatométrie, obtenus avec le modéle, et
les données expérimentales. La Figure 2.13.b présente 1’évolution de la fraction de phase
associée aux essais réalisés, calculée avec le modéle. Il est rappelé que la fraction de phase
n’est pas estimée avec précision aux bornes du domaine biphasé (i.e. entre 0 et 10% et
entre 90 et 100% de phase ). La valeur finale du résidu est égale a 1,2 fois le niveau de
bruit (1pum), ce qui démontre une trés bonne concordance entre le modeéle et les essais.
On peut observer que pour ’ensemble des essais, la fin de transformation se situe aux
alentours de 960°C. En revanche, la température de début de transformation se décale
vers les hautes températures a mesure que la vitesse de chauffe augmente entre 1’équilibre
et 500°C/s. Les paramétres du modéle identifié sont donnés dans le Tableau 2.2.

CCCY Ty (CC) n In(ky) Q (kJamol™h)
6,89.1073 750 4,1 79,62 764, 1

Tableau 2.2 : Paramétres du modéle de transformation de phase.

La Figure 2.14 présente les fractions de phase obtenues a I'aide de la loi des leviers sur
les essais réalisés avec une consigne comprise entre 500 et 2000°C/s (dT/dt,,;, compris
respectivement entre 359 et 780°C/s). Afin d’obtenir des courbes de fraction de phase
exploitables, les résultats de dilatométrie ont été lissés a l'aide d’un filtre gaussien. Il est
observé pour ces vitesses que le changement de phase n’est plus impacté par le transitoire,
tout du moins compte tenu du domaine des incertitudes de nos moyens de mesure.

La description de Leblond ne permet pas de rendre compte de ce phénomeéne de satu-
ration. Une fonction est alors définie pour modéliser la transformation de phase pour des
vitesses supérieures & 500°C/s. La méme forme que la fonction d’équilibre est utilisée :

Fyo0(T) = 1 — exp [=[Co. (T = T2)]™] (2.8)
ou (', ny et Ty peuvent étre mis en paralléle & C, n et Tj.
De la méme facon que précédemment, cette fonction est identifiée a I’aide des Equa-

tions (2.6) et (2.7). Les résultats sont présentés sur la Figure 2.14 et la valeur des para-
meétres est donnée dans le Tableau 2.3.

CQ (OC _1> T2 (oC) N9
1,36.1072 8654 4,18

Tableau 2.3 : Parameétres de la fonction Fsoo(7T).

Afin de représenter I'ensemble des cinétiques de 1'équilibre & 2000°C /s, I'Equation (2.3)
est mise a jour suivant 'Equation (2.9). Sa représentation graphique est donnée en Fi-
gure 2.15.

Jea(T) — f .
eq—T',B S1 fﬂ > F500(T>
dfs 7(T) (29)
At '
F: 500(T) —f Jé] .
—_— S1mon.
dt
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Chapitre 2 - Etude de la transformation de phase du Zircaloy-4 sous transitoires
thermiques rapides

(b)

Figure 2.13 : (a) Reésultats des essais de dilatométrie (expériences et modéle) ; (b) évolution
de la fraction de phase obtenue par le modéle sur le chargement réel des essais (les valeurs
de dT/dt correspondent & la consigne). La ligne en pointillés correspond a la fonction
d’équilibre de Forgeron, la ligne en trait plein correspond a la fonction d’équilibre obtenue
dans cette étude.
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2.3 Analyse des essais de dilatométrie

Figure 2.14 : Fraction de phase obtenue a l'aide de la loi des leviers sur les essais réalisés
avec une vitesse de chauffe de consigne supérieure a 500°C/s, et fonction Fsoo(T').

Figure 2.15 : Evolution de la fraction de phase obtenue avec le modéle décrit en Equa-
tion (2.9).
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Chapitre 2 - Etude de la transformation de phase du Zircaloy-4 sous transitoires
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2.4 Analyses métallographiques

Afin de conforter et valider les résultats de dilatométrie, des essais ont été réalisés
pour pouvoir observer la microstructure du matériau a différentes températures suite a
différents transitoires. Ces analyses ne permettent pas de quantifier la fraction de phase
présente dans le matériau dans le domaine biphasé, mais mettent clairement en évidence
le passage du domaine biphasé au domaine .

2.4.1 Protocole des essais

Les éprouvettes sont tout d’abord chauffées a 400°C. Puis, aprés un temps de maintien
de 10 secondes, le transitoire est appliqué jusqu’a une température 77, ot une trempe est
réalisée en coupant la puissance de la GLEEBLE. Une vitesse de refroidissement d’environ
50°C/s est ainsi obtenue. La réponse du pyromeétre pour un essai réalisé a 100°C/s jusqu’a
une température de trempe de 910°C est donnée en Figure 2.16.

Figure 2.16 : Exemple de la réponse thermique obtenue lors d’un essai réalisé avec une
vitesse de chauffe de 100°C/s et une température de trempe de 910°C.

Une coupe radiale est ensuite effectuée au centre des éprouvettes. Les coupes sont
préparées avec un polissage au papier abrasif, suivi d’'un polissage avec une suspension
diamantée (taille de 3um). Une attaque chimique est enfin réalisée a base de HF-HNO;-
H50. Une fois préparés, les échantillons sont observés au microscope optique (KEYENCE
VHX-6000). La matrice d’essais réalisée est donnée dans le Tableau 2.4.
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2.4 Analyses métallographiques

Exp. no. dT/dt (°C/s) 1T, (°C)

T1 20 910
T2 50 950
T3 20 985
T4 100 910
TS 100 950
T6 100 985
T7 1200 830
T8 1200 910
T9 1200 930
T10 1200 952
T11 1200 973
T12 1200 986
T13 1200 1001

Tableau 2.4 : Essais réalisés pour les analyses métallographiques. dT/dt correspond a la
vitesse de chauffe de consigne, T}, correspond a la température de trempe.

2.4.2 Reésultats des analyses de métallographie

Les métallographies obtenues suite aux essais réalisés a 50, 100 et 1200°C/s sont
respectivement données en Figures 2.17, 2.18 et 2.19. Pour les trois vitesses de chauffe,
le matériau est composé de petits grains équiaxes lorsque la température de trempe
est inférieure a 960°C. Cette microstructure, qui se distingue nettement de I'état de
réception du matériau (cf. Figure 2.1.a), résulte d’une recristallisation du matériau.
Ceci est conforme aux prédictions des cinétiques de recristallisation mises en évidence
par Hunt [54] et Chaieb [56] (cf. Figure 1.7). Il convient de souligner que la vitesse de
trempe ne permet pas de figer instantanément la microstructure, la transformation peut
continuer pendant un court laps de temps au refroidissement.

Quelques aiguilles o sont visibles a l'intérieur des grains sur la microstructure
trempée a 910°C suite a un transitoire de 50°C/s. Aucune aiguille n’est visible dans
les microstructures obtenues a des températures de trempe inférieures a 950°C pour les
vitesses de chauffe plus élevées.

Pour les trois cas de transitoires, la taille des grains augmente légérement avec la
température. A 950°C, de nombreuses micro-aiguilles o sont présentes dans les grains
pour les trois vitesses de chauffe. D’autre part, ces aiguilles semblent ne pas étre orientées
de fagon aléatoire. Leur forte concentration dans les grains est caractéristique d’une forte
proportion de phase 5 a 950°C. C’est en accord avec les proportions de phase trouvées
lors des essais de dilatométrie.
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A partir de 985°C, les microstructures trempées sont radicalement différentes.
Des agencements de type "paniers tressés" sont observés, composés de nombreuses
macro-aiguilles et d’une taille de grains bien plus importante. Ces agencements indiquent
un passage dans le domaine § pur & haute température. Ces observations concordent
également avec les résultats obtenus par dilatométrie.

Le changement soudain de microstructure entre le domaine biphasé et le domaine [
peut étre expliqué par la présence de phase a résiduelle aux joints de grains [ juste avant
le passage dans le domaine  pur. Cette phase « résiduelle ancrerait les joints de grains
et bloquerait ainsi la libre croissance des grains . Sa transformation compléte libérerait
la croissance des grains (3, pour mener & une microstructure composée de macro-aiguilles.
Trégo est arrivé a des conclusions similaires sur du M5 [99] et Hunt [100] sur des toles en
Zircaloy-4.

Figure 2.17 : Microstructures du matériau observées au microscope optique pour les essais
réalisés a 50°C/s (coupe radiale, lumiére polarisée).
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2.4 Analyses métallographiques

Figure 2.18 : Microstructures du matériau observées au microscope optique pour les essais
réalisés a 100°C/s (coupe radiale, lumiére polarisée).
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Figure 2.19 : Microstructures du matériau observées au microscope optique pour les essais
réalisés & 1200°C/s (coupe radiale, grossissement x2000, lumiére polarisée).
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2.5 Discussion des résultats

2.5 Discussion des résultats

2.5.1 Comparaison avec la littérature

La Figure 2.20 compare les résultats du modéle décrit par 'Equation (2.9) avec ceux
issus de [1,65-67] pour du Zircaloy-4 détendu. Nguyen [65,70] a étudié le changement
de phase du Zircaloy-4 par résistivité et par DRX sous rayonnement synchrotron. Les
échantillons ainsi testés sont des toles de (40 x 2 x 0, 67)mm?. La mesure de la température
est réalisée par un thermocouple de type R. Forgeron et Brachet [1,67] ont étudié la
transformation de phase de tubes en Zircaloy-4 détendu a I’équilibre par calorimétrie et
en conditions anisothermes par dilatométrie. Peu d’informations sont disponibles sur la
mesure de température et la mesure de dilatation. Sell et al. [66] ont réalisé des essais de
diffraction X en transmission sous rayonnement synchrotron sur des tubes en Zircaloy-4.
La mesure de température est réalisée avec un thermocouple de type R et le temps
d’exposition pour 'acquisition des images est de 1 seconde.

Des différences significatives sont observées. On note que des dispersions sont déja
existantes pour les essais réalisés a 10°C/s et que peu de données sont disponibles pour
des transitoires plus rapides. Peu de détails sont finalement fournis dans la littérature
sur les dispositifs et les conditions d’essais : diamétre des thermocouples, changement
d’émissivité, hétérogénéité thermique, etc. Il est alors difficile de justifier I'origine des
écarts observés.

Figure 2.20 : Comparaison des résultats du changement de phase du Zircaloy-4 détendu
obtenus dans cette étude avec ceux de la littérature [1,65-67,74].

Afin de s’assurer au mieux de la validité des résultats de dilatométrie obtenus lors
de cette étude, les moyens de mesure ont été doublés : thermocouple et pyrométre pour
la température, dilatomeétre et détection de contour pour la dilatation. Ces dispositifs,
complétement décorrélés les uns des autres, permettent une vérification des mesures. Un
soin particulier a été apporté a ’homogénéité en température dans la zone de mesure et
I'impact des déformations mécaniques a été évalué comme étant négligeable. Des analyses
métallographiques ont également été réalisées afin de confirmer le passage du domaine
biphasé au domaine (8 via une autre méthode. Les résultats obtenus concordent avec les
transitions obtenues lors des essais de dilatométrie.
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2.5.2 Discussion générale

Les essais réalisés dans cette étude étudient les effets de la vitesse de chauffe sur la
transformation de phase @ — [ dans la gaine en Zircaloy-4 détendu. Il est important de
rappeler que ces résultats sont dépendants de 1’état initial du matériau et de la géométrie
des échantillons.

Nguyen [65,70] par exemple, montre que la transformation de phase du Zircaloy-4 est
différente a 100°C/s entre 1’état initialement détendu et ’état initialement recristallisé.
Or, d’aprés Chaieb [56], le matériau détendu est recristallisé avant le début de la
transformation s’il est chauffé a 100°C/s (Figure 1.7). Les différences obtenues sur la
transformation de phase sont donc dues au fait que les deux matériaux, bien qu’étant
tous deux recristallisés, sont dans des états différents (microstructures, défauts, état de
contraintes...).

D’autre part, en appliquant un transitoire thermique rapide, le phénoméne de nucléa-
tion est favorisé par rapport au phénomeéne de croissance [61] et la nucléation est répartie
de fagon plus homogeéne dans le matériau (intragranulaire et intergranulaire) [50,77|. Le
phénoméne de sélection de variant, qui peut mener & une orientation privilégiée dans la
phase naissante, est lui aussi influencé par la cinétique thermique [62]. Deux échantillons
a ’équilibre et a une méme température sont donc susceptibles d’avoir une microstruc-
ture trés différente, dépendante de leur histoire thermique, et ce, méme si leur proportion
de phase sont identiques! Les résultats de changement de phase obtenus par dilatomé-
trie permettent de caractériser la proportion de phase présente dans le matériau mais ne
donnent pas d’informations plus précises sur la microstructure. Des analyses métallogra-
phiques plus poussées (EBSD!, MEB?, DRX3...) sur des matériaux trempés permettraient
d’apporter une meilleure compréhension des mécanismes de naissance de la phase [ et
des effets de la cinétique thermique.

Il est a noter que le modéle de transformation de phase identifié dans cette étude n’a
pas été caractérisé au refroidissement. Un couplage du modeéle de cette étude au modéle
de Forgeron [1| peut étre réalisé pour reproduire le changement de phase dans le matériau
pour le refroidissement.

2.6 Synthése

Le changement de phase de la gaine en Zircaloy-4 détendu a été étudié pour des
vitesses de chauffe de consigne comprises entre 50 & 2000°C/s au moyen d’un dispositif
GLEEBLE-3500. Un soin particulier a été apporté a l'instrumentation, notamment en
veillant au bon usage des thermocouples et au changement d’émissivité de 1’échantillon.
Afin de consolider les données obtenues, les moyens de mesure thermique et cinématiques
ont été doublés. L’influence sur le calcul de la fraction de phase de I’hétérogénéité
thermique dans la zone de mesures et des déformations mécaniques a été estimée par

1. EBSD : Electron Backscatter Diffraction
2. MEB : Microscope Electronique a Balayage
3. DRX : Diffraction aux Rayons X
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2.6 Synthese

thermographie PIR et par simulations EF. La fraction de phase est finalement estimée
avec une précision de 3%, ce qui est considéré comme acceptable dans notre application.

Une vingtaine d’essais ont finalement été réalisés et un modéle de changement de phase
au chauffage suivant une description de Leblond a été identifié. Ces essais ont permis de
mettre en évidence trois principaux points :

— De l’équilibre a 500°C/s, la température de début de transformation se décale vers
les hautes températures & mesure que la vitesse de chauffe augmente.

— A partir de 500°C/s, la vitesse de chauffe n’a plus d’impact sur la transformation,
tout du moins dans le domaine d’incertitudes de nos moyens de mesure.

— La température de fin de transformation n’est pas influencée par la vitesse de chauffe
et est d’environ 960°C.

Des analyses métallographiques ont également été menées a 1’aide d’essais interrompus
par une trempe a four coupé, afin de corroborer les résultats de dilatométrie. Ces analyses
ne permettent pas une analyse quantitative de la fraction de phase présente dans le
matériau mais mettent clairement en évidence le passage dans le domaine 8 pur. Bien que
le matériau puisse encore se transformer au refroidissement (~ —50°C/s), le passage du
domaine biphasé au domaine [ est systématiquement observé vers 960°C pour les trois
vitesses de chauffe testées (50, 100 et 1200°C/s). Cela concorde avec les résultats obtenus
par dilatométrie. La transition (a«+ ) — (3 est caractérisée par une augmentation brutale
de la taille des grains, conséquence de la transformation compléte de la phase a qui
empéchait alors la libre croissance des grains 3. Ces hypothéses ont déja été formulées
par Trégo sur du M5 [99] et par Hunt [100] sur des toles en Zircaloy-4.

Ces analyses métallurgiques ont également mis en évidence une cinétique de recris-
tallisation trés rapide & ces températures. Le matériau est complétement recristallisé dés
830°C pour un échantillon soumis & une vitesse de chauffe de 1200°C/s. C’est en accord
avec les cinétiques trouvées par Hunt [54] et Chaieb [56].

Il convient de rappeler que les résultats de cette étude sont dépendants du matériau,
de sa microstructure et de son état initial (contraintes résiduelles de fabrication).
D’autre part, la naissance de la phase [ est influencée par la cinétique thermique a
plusieurs niveaux : nucléation/croissance, sélection de variants... Ainsi, rien n’indique
que deux gaines & une méme température et toutes deux a 1’équilibre présentent des
microstructures identiques si leur histoire thermique différe. Le modéle de changement
de phase identifié dans cette étude permet de quantifier la proportion de phase présente
dans le matériau mais ne donne pas d’informations précises sur sa microstructure : taille
des grains, orientations privilégiées... Un travail métallographique plus approfondi (DRX,
MEB, EBSD...) serait utile pour apporter davantage d’informations sur les mécanismes
de la transformation de phase.

D’autre part, le modéle de changement de phase établi en Equation (2.9) est basé
sur I’hypothése d'un retour a ’équilibre si la température se maintient dans le domaine
biphasé. Il serait intéressant de valider ce résultat a l'aide d’essais de dilatométrie
spécifiques : montée en température rapide jusqu’a une température de plateau dans
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le domaine biphasé. De tels essais sont néanmoins délicats a réaliser. Il faut en effet
controler I'atmosphére de facon trés précise, de facon a ne pas étre affecté par I'oxydation
du matériau & haute température lors du plateau, ni par une réduction d’oxyde et donc
un changement d’émissivité. Si un retour a I’équilibre se produit, il se pourrait que ’état
d’équilibre du matériau atteint suite a une montée en température rapide soit différent
de celui qui fait suite & une montée lente de la température. Ces différences pourraient
étre dues a des phénomeénes comme la sélection de variants ou une dissolution différente
des éléments d’alliages par exemple.

Enfin, en conditions réelles d’accident, la gaine est bien souvent oxydée, hydrurée et
soumise & un champ de contraintes. Ces parameétres sont susceptibles d’avoir un impact
sur la transformation de phase du matériau [60, 62, 67,79, 84]. Le flux neutronique en
réacteur est également responsable de I'apparition de défauts d’irradiation dans le maté-
riau au cours de sa vie en réacteur. Il serait intéressant de quantifier leur influence sur
la transformation de phase, notamment dans le cas de vitesses de chauffe rapides, ou la
restauration des défauts pourrait ne pas avoir lieu avant le début de transformation. Etu-
dier I'impact de I’ensemble des paramétres extérieurs sur le changement de phase dans
le cas de transitoires thermiques rapides permettrait d’identifier un modéle plus complet
et plus représentatif des conditions réelles d’un accident RIA. Une extension du modéle
au refroidissement permettrait également de pouvoir calculer la fraction de phase dans la
gaine pendant tout le cycle d'un accident.
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Chapitre 3

Le fluage de la gaine en conditions
post-DNDB

Le fluage de la gaine en conditions représentatives de la phase
post-DNB d’un accident RIA est ici étudié. Une vingtaine
d’essais ont été réalisés sur le banc d’essai ELLIE, qui a été
modifié afin de pouvoir générer des vitesses de chauffe jusqu’a
1500 °C/s sur des trongons de gaines soumis G une pression
interne. Les champs 3D-surfaciques cinématique et thermique
sont obtenus pendant toute la durée des essais par
stéréo-corrélation d’images et thermographie proche
infrarouge. Le domaine de température étudié s’étend de 840
a 1020 °C, et deux niveaux de pression interne de 7 et 11 bar
sont testés. Le banc d’essai et les moyens de mesure sont tout
d’abord présentés. Puis, les résultats d’essais sont discutés.
Un comportement au fluage complexe est mis en évidence, qui
semble étre corrélé a la fraction de phase présente dans le
matériau lors de transitoires thermiques rapides. Des essais
de fluage a transitoire thermique lent ont également été
réalisés, afin d’étudier l'impact de la cinétique thermique sur
les propriétés mécaniques du matériau.
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3.1 Introduction

3.1 Introduction

Etudier les conséquences d’une montée en température rapide sur les propriétés
mécaniques de la gaine est essentiel afin de pouvoir maitriser la stireté des installations
nucléaires en situations accidentelles. Le choix est toujours ardu entre reproduire des
essais représentatifs de ’accident, et donc difficiles & instrumenter et analyser, et réaliser
des expériences moins intégrales mais qui autorisent une plus grande flexibilité. Au final,
les deux types d’essais sont bien souvent nécessaires afin de pouvoir mieux cerner les
différents phénomeénes physiques a I'ceuvre. A 'échelle du laboratoire, les techniques de
mécanique expérimentale ont largement évolué ces 20 derniéres années, notamment avec
le développement des méthodes de mesure de champs et 'appui du numérique dans la
réalisation des essais. Il est désormais possible de réaliser des expériences complexes et
personnalisées sur de petits dispositifs, menant & une richesse de résultats importante.

Afin de pouvoir caractériser le comportement de la gaine dans des conditions simulant
un APRP, Campello [3-5] a adapté la plateforme ELLIE! initialement mise au point par
Tardif [2|. Campello s’est intéressé au ballonnement des gaines de combustible en condi-
tions isothermes dans le domaine « et dans le début du domaine biphasé (o + 5) [750 -
850]°C. Deux caméras étaient utilisées pour obtenir le champ thermique par thermogra-
phie proche infrarouge et deux autres caméras étaient utilisées pour calculer le champ de
déplacements par corrélation d’images numériques. Lors des essais, le chargement imposé
sur I’échantillon était axisymétrique, seules des techniques de mesure de champs 2D ont
alors été utilisées. Ces développements ont permis l'identification du comportement au
fluage de la gaine par la méthode FEMU? & 'aide d’une modélisation axisymétrique.

Afin d’étre en mesure de simuler des conditions représentatives de la phase post-DNB
d’un accident RIA, le banc ELLIE a été significativement modifié : conception d’une
nouvelle enceinte pour permettre des mesures de champs 3D, changement de générateur,
optimisation de I'inducteur, optimisation de ’asservissement, etc. Appliquer une vitesse
de chauffe élevée (~ 1000°C/s) impose un soin particulier, afin de pouvoir mesurer et
controler correctement la température : asservissement réactif, mesures pyrométriques,
connaissance et gestion de I’émissivité de ’échantillon... D’autre part, la rapidité du tran-
sitoire ne permet pas d’obtenir un chargement thermique axisymétrique sur la gaine. Des
moyens de mesure de champs 3D ont alors été mis en place pour déterminer simultané-
ment les déformations et la température de I’échantillon & la méme position lors des essais.

Il est & noter que la mesure du champ de déplacements a des besoins antinomiques a
ceux de la mesure du champ de température. Afin de mesurer le champ de déplacements
par corrélation d’images, la surface de I’échantillon doit présenter des motifs aléatoires
contrastés et un flot optique constant. A l'inverse, la mesure de la température par
thermographie requiert une surface présentant une émissivité homogéne [151] et est basée
sur la fluctuation du flot optique. Or, il est important que la température soit connue au
méme endroit que les déformations afin de pouvoir identifier une loi de comportement
par la suite. Certains auteurs [152—-154| ont proposé de découpler les mesures et d’utiliser

1. ELLIE : thErmomécanique muLtiaxiale et muLtImodalE
2. FEMU : Finite Element Model Updating
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des interpolations spatiales et temporelles pour faire concorder les différents champs.
D’autres auteurs [155] ont étendu les techniques de corrélation d’images a des caméras
infrarouges afin d’obtenir les deux champs a l'aide d’une unique caméra. Mais ces
caméras sont bien souvent onéreuses et ont une résolution spatiale bien inférieure a celle
des caméras standard. Dans notre cas, la géométrie du banc et la forme tubulaire de
I’éprouvette limitent le nombre de caméras pouvant observer la méme zone. Afin d’avoir
une résolution spatiale importante et un nombre de caméras limité, une méthode a été
développée pour obtenir le champ de déplacements 3D et le champ de température
a l'aide de deux caméras CMOS!, respectivement par stéréo-corrélation d’images et
thermographie proche infrarouge.

Des essais en conditions représentatives de la phase post-DNB d’un RIA ont fina-
lement été réalisés. Ils ont permis de mettre en évidence un comportement au fluage
complexe dans le domaine biphasé, ainsi qu’un impact fort de la vitesse de chauffe sur la
tenue mécanique de la gaine. Ces essais sont appuyés par des analyses métallographiques
réalisées sur les éprouvettes post-mortem. Les résultats de ces travaux sont présentés
dans [156-159]

Ce chapitre présente dans un premier temps la plateforme d’essai ELLIE, une fois
modifiée, ainsi que ses moyens de mesure. Les essais réalisés et leurs résultats sont ensuite
détaillés.

3.2 Le dispositif de fluage ELLIE

3.2.1 Les éprouvettes

Les échantillons testés sur le banc d’essai ELLIE sont des trongons de gaine vierge en
Zircaloy-4 détendu de 90mm de long (cf. Figure 3.1). Le diamétre extérieur des gaines
est de 9,5mm avec une épaisseur de 0,57mm. L’excentricité des éprouvettes est comprise
entre 1 et 3% [4]. Deux raccords Swagelock sont sertis de part et d’autre de 1’échantillon
afin d’assurer son maintien aux mors et 1’étanchéité nécessaire a sa mise en pression
interne. La longueur entre les mors se réduit finalement & 58mm. Afin de réaliser des
mesures par stéréo-corrélation d’images numériques (3D-CIN), un mouchetis est déposé
a la bombe en surface de I’éprouvette & 'aide de peintures & tenue haute température
Ulfalux® 1200°C. Enfin, trois thermocouples (type K, diamétre de 79um) sont thermo-
soudés sur une génératrice de la zone utile (ROI?) en surface externe de I’éprouvette.

Figure 3.1 : Eprouvette avec les raccords sertis et le mouchetis.

1. CMOS : Complementary Metal Oxide Semiconductor
2. ROI : Region Of Interest
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3.2.2 Le banc d’essai

Une photo de la plateforme ELLIE est donnée en Figure 3.2. L’éprouvette est
connectée a une machine de traction hydraulique Schenck 10kN (cf. Figure 3.3.a). Une
pression interne pouvant atteindre 70 bar peut étre imposée et régulée tout au long de
I'essai a l'aide d’argon. La pression est controlée lors des essais a 1’aide d’un régulateur
de pression IMF-D386 et un capteur supplémentaire HBM-P8AP mesure la pression
interne au niveau du mors inférieur. Un capteur de force et un capteur de position LVDT
permettent de récupérer les valeurs d’effort et de déplacement des mors pendant les
essais. Un schéma du dispositif et des moyens de mesure est présenté en Figure 3.3.b.

Figure 3.2 : Photo de la plateforme ELLIE.

Le contréle de la température pendant les essais est réalisé au centre de la ROI a
I'aide d’un pyrométre CTLM-2HCF4-C3, de longueur d’onde A = 1,6pm. Les mors sont
refroidis pendant la réalisation des essais. La température mesurée sur I’éprouvette au
niveau des mors est d’environ 500°C lors des essais.

Les vitesses de chauffage visées ne permettent pas d’envisager 'obtention d’un char-
gement thermique axisymétrique. Une trés légere excentration de I'inducteur par rapport
a I’éprouvette induit une importante perte d’axisymétrie thermique. Il a donc été choisi
de forcer cette excentration, afin d’obtenir les zones les plus chaudes dans le champ de
vision des caméras (I’enceinte permet une position modulable de l'inducteur). D’autre
part, la géométrie de I'inducteur a été optimisée, de fagon a obtenir un unique point
chaud au centre des échantillons lors des essais, ainsi qu'une distribution thermique faible
dans I’épaisseur de la gaine lors de la chauffe. Plus de détails sur les calculs réalisés pour
optimiser I'inducteur sont disponibles dans I’Annexe C.
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Afin de minimiser I'oxydation de ’échantillon & haute température, les essais se dé-
roulent & l'intérieur d’une enceinte & pression atmosphérique sous balayage d’argon. Des
mesures optiques sont réalisées par des caméras tout le long des essais via des vitres (en
BKT7) disposées sur le pourtour de I’enceinte.

(a) (b)

Figure 3.3 : (a) Photo de I'échantillon monté sur le banc; (b) Schéma de 1'éprouvette et
des conditions de chargement.

3.2.3 Procédure des essais de fluage réalisés

3.2.3.1 Procédure des essais simulant les conditions thermo-mécaniques d’un
post DNB

Deux types d’essais ont été réalisés dans cette étude. La majorité de ceux-ci simule
des conditions thermomécaniques représentatives de la phase post-DNB d’un accident
RIA. La procédure suivie lors de ces essais est schématisée en Figure 3.4.a. Le chargement
mécanique est tout d’abord mis en place. Celui-ci se compose d’une pression interne P; et
d’une force de compression F,. Cette force de compression est calculée afin de compenser
Ieffort induit par la pression interne sur les mors, telle que .

F, = P.1.R?, (3.1)

ou R; est le rayon interne de la gaine.

Une fois le chargement mécanique stabilisé, I’éprouvette est chauffée en boucle ouverte
avec des vitesses de l'ordre de 1200°C/s. Le passage en boucle fermée, pour le controle de
la température, est réalisé dés lors que la température mesurée par le pyrométre atteint
une valeur de 20°C en dessous de la température de régulation.
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(a) (b)

Figure 3.4 : Protocole des essais ELLIE : (a) Essais type post-DNB (T}, €t Tiopger Te-
présentent respectivement la température du pyromeétre et la température de consigne du
plateau) ; (b) Essais type APRP.

3.2.3.2 Procédure des essais simulant les conditions thermo-mécaniques d’un
APRP

Des essais ont également réalisés avec des vitesses de chauffe plus faibles, afin d’étudier
I'impact d’un transitoire thermique sur les propriétés mécaniques de la gaine. Ces essais
suivent la procédure utilisée par Campello [4] qui est décrite en Figure 3.4.b. Lors de
ces essais, le chargement thermique est tout d’abord appliqué en boucle fermée a 'aide
d’une rampe de 3°C/s jusqu’a la température de consigne. Le chargement mécanique est
ensuite imposé puis maintenu afin d’observer le comportement au fluage de la gaine.

Le temps de mise en place du chargement mécanique est de 'ordre de la seconde,
soit beaucoup plus rapide que l'application du chargement thermique si 1’éprouvette
est chauffée & 3°C/s. La mise en place du chargement mécanique aprés le chargement
thermique permet de faire I’hypothése d’une éprouvette non déformée avant que les deux
chargements soient stabilisés. Il est alors possible de comparer les résultats des essais
APRP a ceux des essais RIA puisque la gaine n’est pas (ou trés peu) déformée avant la
stabilisation de I’ensemble des chargements.

Pour le post-traitement des deux types d’essais, le temps est posé a zéro dés lors que les
consignes de chargements thermique et mécanique sont stabilisées (o sur la Figure 3.4).

3.3 Les mesures de champs

L’application d’un transitoire thermique rapide méne a une distribution thermique
non-axisymétrique sur ’éprouvette. L’utilisation de moyens de mesure de champs per-
met de mesurer ces hétérogénéités, et d’en tirer profit en obtenant des essais riches en
conditions de chargement. Deux caméras CMOS 12MPx!, espacées de 18°, sont utilisées
pour enregistrer des images jusqu’a 55Hz. Elles sont utilisées pour réaliser a la fois les
mesures du champ cinématique, par stéréo-corrélation d’images, et les mesures du champ

1. VC-12MC-M65E0-FM.
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thermique par thermographie proche infrarouge [157,159]. Un schéma de la disposition
des caméras est donné en Figure 3.5. Ces deux caméras sont équipées d’objectifs 200mm
macro® et des filtres passe-bande dans le proche infrarouge (A = 860 + 10nm) sont montés
sur les objectifs. Le temps d’exposition des caméras est réglé de fagon a obtenir des images
non saturées sur une plage de températures de [-100; +50]°C autour de la température
de régulation de 'essai.

Figure 3.5 : Schéma d’une vue de dessus du montage ELLIE.

3.3.1 La stéréo-corrélation d’images numériques
3.3.1.1 Principe

Apparue au début des années 80, la corrélation d’images numériques (CIN) permet de
mesurer un champ de déplacements en surface d’un échantillon [160,161|. Son principe
consiste a comparer deux images (ou plus), pour extraire la transformation qui permet
d’obtenir leur appariement. Cette méthode présente les avantages d’étre sans contact,
simple & mettre en place, précise (précision subpixels) et infiniment plus riche que des
mesures locales, e.g. par jauge ou extensométrie. La CIN est basée sur ’hypothése de
conservation du flot optique entre les images analysées, qui peut se transcrire par :

f(z) = g(z + u(z)), (3.2)

ou f et g représentent respectivement I'image de référence et 'image déformée, x est la
coordonnée des pixels et u(x) est le déplacement des pixels entre les deux images.

L’appariement des deux images est classiquement réalisé a 1’aide d’un schéma de New-
ton en cherchant a minimiser I’'Equation (3.3) sur la ROI €.

) =Y [f(@) — gz +u@))’ (3.3)

Q

1. Nikon AF Micro-Nikkor 200mm f/4D IF-ED
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Initialement, la présence du bruit et le nombre d’inconnues par rapport au nombre
d’équations, rendent ce probléme mal posé. Deux méthodes ont alors été développées afin
de pouvoir résoudre ce probléme : la méthode locale (la premiére & étre apparue) et la
méthode globale [162,163]. La méthode globale, utilisée lors de ces travaux, consiste a
régulariser la transformation u(x) a I'aide d’une base cinématique ¥, telle que :

wz) =Y ap. Wy (z). (3.4)

n

ol a, représentent des amplitudes, corrélées les unes aux autres.

De nombreux choix sont possibles pour décrire la base cinématique : éléments
finis [164], NURBS! [165]...

Du fait du fonctionnement d’une caméra, la CIN montre ses limites pour mesurer des
déplacements hors du plan image [166]. L utilisation de deux caméras (ou plus) permet
de pallier ce probléme, en permettant une reconstruction 3D du champ de déplacements
par stéréovision. On parle alors de mesure de champ par stéréo-corrélation (3D-CIN).
Les caméras utilisées dans un montage de stéréo-corrélation doivent en premier lieu étre
calibrées afin de connaitre leur position par rapport a I’échantillon [167]. Des mires de
calibration sont habituellement utilisées pour réaliser cette étape d’étalonnage. La lectrice
ou le lecteur intéressé-e trouvera plus de détails dans [168|.

3.3.1.2 Application sur les essais du banc ELLIE

Le logiciel de stéréo-corrélation globale UFreckles [147] est utilisé. La base cinématique
est décrite a 'aide d’éléments Q4 (quadrangle avec fonctions de forme linéaires) de taille
35 x 35px? (1 px ~ 9um). Un exemple d’image obtenue, avec le maillage de corrélation,
est donné en Figure 3.6.

Figure 3.6 : Zone d’intérét observée par les caméras CMOS : (a) vue schématique de la
ROI; (b) Exemple d'une image et du maillage de corrélation.

1. NURBS : Non-Uniform Rational Basis Splines
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Afin d’éviter des problémes d’aberrations chromatiques aux hautes températures,
la calibration du systéme optique est réalisée en éclairant I’éprouvette dans le proche
infrarouge a ’aide d’un anneau LED a la longueur d’onde A = 860nm. Les deux caméras
CMOS étant équipées de filtres passe-bande a cette méme longueur d’onde, la mise au
point et l'identification des paramétres de calibration peut étre réalisée "a froid" tout en
restant valable aux hautes températures.

La géométrie de I'inducteur et la présence de ’enceinte ne permettent pas 1'utilisation
de mires pour étalonner le systéme optique. Un code de calibration, basé sur la géométrie
de 'éprouvette [169, 170|, a donc été développé, en adaptant les équations décrites
dans [171] et [172]. Plus de détails sont disponibles dans I’Annexe D.

Les mémes images sont utilisées pour obtenir le champ cinématique et le champ
thermique. L’hypothése de conservation des niveaux de gris n’est donc pas vérifiée,
puisque la température influe sur 'intensité lumineuse des images. Une correction en
contraste (écart-type) et en brillance (moyenne) de l'intensité, est alors réalisée dans
chaque élément dans le processus de corrélation. L’utilisation d’une base cinématique
et le nombre de pixels dans chaque élément, permettent de fortement contraindre le
probléme et ainsi résoudre le probléme de corrélation malgré un flot optique non conservé.

Les distorsions optiques ne sont pas prises en compte, cela pourrait faire ’'objet d’une
amélioration. La mise en place d'une circulation d’argon du bas vers le haut de ’enceinte
(cf. Figure 3.3.b) pendant toute la durée de I'essai permet de ne pas étre impacté par
'effet mirage [173-175|. Le bruit de mesure sur le déplacement a été évalué en prenant
des images de I’éprouvette a haute température sans chargement mécanique. Il est de 1pym
dans le plan image et de 5um hors plan image.

3.3.1.3 Analyse des champs de résidus

Afin de s’assurer que toute la cinématique de I’éprouvette a bien été captée a la fin de
la corrélation, il est nécessaire de s’intéresser aux champs de résidus [176]. En outre cette
vérification peut mettre en évidence des phénoménes locaux peu ou non visibles sur les
champs de déplacements (fissure, détérioration de la peinture...). Les champs de résidus
Xx(z) observés sont définis tels que :

x(z) = f(z) — g(z +u(z)). (3.5)

La Figure 3.7 présente une photo a I’état initial et une a 1’état déformé, obtenues lors
d’un essai réalisé a 885°C avec une pression interne de 11 bar. Les maillages de corrélation
a l’état initial et déformé sont également tracés. Les champs de résidu obtenus avant et
aprés le processus de corrélation sont donnés (avec correction en brillance/contraste).
Ils peuvent étre comparés au champ de résidu associé au bruit. Celui-ci est obtenu en
résolvant le probléme de corrélation sur des photos d’une éprouvette & température
constante et sans chargement mécanique.
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En plus de I'aspect visuel, il peut étre utile de s’intéresser a I’écart type o du champ
de résidu obtenu. L’écart type du bruit est environ égal & 1,9 (en niveau de gris) lors de
nos essais. Aprés la convergence de l'algorithme de corrélation, ’écart type trouvé dans
I’exemple de la Figue 3.7 est de 3.8, soit deux fois la valeur de bruit. Cette augmentation
est due a la détérioration de la peinture blanche au cours de l’essai. Prendre du temps
pour analyser les champs de résidu permet de s’assurer de la bonne convergence de la
corrélation et vérifier que toutes les informations de I'image ont bien été extraites.

Figure 3.7 : Analyse des champs de résidu : Photo a I’état initial et photo a ’état déformé
avec leur maillage de corrélation associé. Champs de résidu avant la résolution du probléme
de corrélation (f(z) — g(z)), et aprés corrélation (f(z) — g(z + u(z))). Champ de résidu
associé au bruit, obtenu en résolvant le probléme de corrélation sur des photos d’une
éprouvette a température constante et sans chargement mécanique (échelle de couleur en
niveaux de gris).
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3.3.2 La mesure du champ de température
3.3.2.1 Rappel sur la thermographie proche infrarouge

Le domaine de température des essais rend particuliérement adapté la mesure du
champ thermique par thermographie proche infrarouge (PIR) a ’aide des caméras CMOS.
Cette méthode est présentée succinctement en section 2.2.5.2, le modéle radiométrique est
ici rappelé :

T (3.6)

K, ’
In(=2+1

ou K et Ky sont deux constantes & identifier, T' est la température et I est 'intensité
lumineuse.

La faible plage de température observée et la présence de filtres passe bande sur les
optiques, permettent de considérer la longueur d’onde comme constante pendant les
essais et de ne pas utiliser la notion de longueur d’onde étendue dans le modele [148,150].

Une fois le modéle identifié, la chaine de mesure meéne & une précision de 0,7% sur le
champ thermique obtenu par thermographie [5]. L’incertitude moyenne lors des essais est
donc d’environ 7°C.

3.3.2.2 Les paramétres a identifier

Plusieurs étapes sont nécessaires avant d’obtenir le champ de température sur la
surface de la gaine. Comme mentionné précédemment, deux constantes sont a identifier
dans le modeéle radiométrique. Afin de les identifier de fagon robuste, une large gamme de
températures doit étre utilisée. L’utilisation des données fournies par les thermocouples
n’est pas envisageable puisque ces derniers sont sujets a une forte inertie lors de transi-
toires thermiques rapides (cf. section 2.2.3.2 et Annexe B). Les mesures pyrométriques
sont donc utilisées pour étalonner le modéle, une fois I’émissivité de la zone observée par
le pyrométre connue.

Un mouchetis aléatoire étant déposé sur 1’échantillon avant chaque essai, I’émissivité
de la zone observée par le pyrométre n’est pas connue au préalable. Il n’est pas possible
d’identifier ’émissivité de cette zone, avant les essais sans altérer I'état métallurgique
du matériau. Lors des expériences, I’émissivité de la zone observée par le pyrométre est
alors posée égale a 0,83. Cette valeur doit donc étre corrigée post-essais afin d’obtenir
des valeurs de températures pyrométriques correctes. L’émissivité de la zone observée
par le pyrometre ¢,,,, est donc une troisiéme inconnue a identifier.

D’autre part, I'application d’'un mouchetis en surface de 1’éprouvette méne & une
émissivité hétérogene sur la gaine. Or, la méthode de thermographie PIR ne fonctionne
qu’avec une émissivité unique et constante lors de tout l'essai. La peinture noire étant
plus stable que la peinture blanche (moins sujette & un changement d’émissivité du
fait d’une potentielle oxydation de la gaine), le choix est fait de n’utiliser que la
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3.3 Les mesures de champs

peinture noire pour établir le champ de température final. Un paramétre P est donc
défini comme étant le pourcentage de pixels correspondant uniquement a la peinture
noire. Ce sont ces pixels qui seront utilisés pour identifier le modéle radiométrique et
réaliser les mesures thermographiques. Une valeur trop faible de ce paramétre condui-
rait & un impact important du bruit des images (peu de pixels utilisés), alors qu’'une
valeur trop importante ménerait a "l'utilisation de plusieurs émissivités" pour I'identifica-
tion du modéle, et la construction du champ thermique. Ce dernier serait alors trés bruité.

Quatre parameétres sont donc finalement & identifier afin d’obtenir le champ de tempé-
rature surfacique de la gaine : K7 et K5, I’émissivité de la zone observée par le pyrométre
Epyro, €t le parametre P définissant le pourcentage seuil de pixels noirs & utiliser pour
réaliser la thermographie.

3.3.2.3 Procédure d’identification

Afin d’identifier ’ensemble de ces quatre paramétres, un lien est fait entre le pyrométre,
les thermocouples et la thermographie PIR. Pour ce faire, deux erreurs sont tout d’abord
définies :

er? = (TfféR — Tre)?, (3.7)

et
67’% = (T;fz{«? - prr0>2v (3.8)

ou Trc est la température des thermocouples, T, est la température du pyrométre,
TEHIE est la température obtenue par thermographie dans les zones des thermocouples
(points vert et violet sur la Figure 3.6) et Tp]Zf,f est la température obtenue par thermo-
graphie dans la zone du pyrométre (point rouge sur la Figure 3.6).

L’émissivité de la zone visée par le pyrométre est identifiée de facon itérative en
cherchant a réduire l'erreur er; sur le palier de température lorsque les thermocouples
sont stabilisés. La température T2 est ici obtenue en identifiant les paramétres K, Ko
et P dans une autre boucle itérative ol 'erreur ers est minimisée au sens des moindres
carrés sur les données obtenues lors du transitoire thermique. Ce processus permet de
corriger 1’émissivité de la zone observée par le pyrométre tout en identifiant de fagon
robuste le modéle radiométrique a l'aide d’'un large domaine de températures. Nous
rappelons que seuls les P% pixels les plus brillants sont utilisés pour calculer T2 et T,/ 11

La Figure 3.8 présente les résultats de l'identification obtenus lors d’un chauffage
a 1260°C/s jusqu’a une température de régulation de 972°C, une fois le processus
d’identification réalisé. La thermographie PIR est en trés bon accord avec le pyrométre
et les thermocouples, une fois ceux-ci stabilisés, aprés 3,5 secondes environ. Une inertie
d’environ 30°C des thermocouples est observée pendant le transitoire.

Si les trois parametres Ky, K et €,,,, sont variables d’un essai a 'autre, le parameétre
P reste quant a lui relativement stable, avec une valeur moyenne de 10%. On peut donc
considérer que les 10% de pixels les plus lumineux correspondent & la peinture noire du
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Chapitre 3 - Le fluage de la gaine en conditions post-DNB

mouchetis. La peinture noire se dégrade avec le temps, ce qui affecte I’émissivité. Notre
cas d’étude se limite aux 10 premiéres secondes de 1’essai, ol la peinture reste en bon état.

Figure 3.8 : Résultats de la thermographie aprés le processus d’identification pour un essai
réalisé avec une vitesse de chauffe de 1260°C/s et une température de maintien de 972°C.
Trc est la température des thermocouples, T}, est la température du pyrometre, TELR
est la température obtenue par thermographie aux zones des thermocouples et TFIE est

pyro
la température obtenue par thermographie a la zone du pyrométre.

3.3.2.4 Couplage avec la CIN

Les mémes images sont utilisées pour réaliser a la fois la mesure du champ cinématique
par 3D-CIN et la thermographie PIR. Un couplage faible entre les deux méthodes est
donc mis en place afin d’avoir aux mémes endroits et aux mémes instants les mesures
thermiques et cinématiques. Pour ce faire, il est considéré que le pourcentage P des
pixels les plus brillants & l'intérieur de chaque élément correspond & la peinture noire.
Seuls ces pixels sont utilisés pour étalonner et construire le champ thermique. Ensuite,
la température a l'intérieur d’un élément est moyennée avec les pixels de peinture noire
identifiés. La résolution spatiale du champ thermique est donc égale a la taille d’un
élément (environ 315x315um?)

Cela permet de calculer a chaque pas de temps le champ thermique sur le maillage
de corrélation réactualisé, c’est-a-dire déformé, obtenu par 3D-CIN. Le champ thermique
ainsi obtenu est naturellement lisse, puisque non perturbé par la présence de plusieurs
émissivités dues au mouchetis. Aucune opération additionnelle de filtrage ou de lissage
ne se révele nécessaire. Un exemple de champs thermique et cinématique est illustré en
Figure 3.9. Il est intéressant de noter que les pixels identifiés comme appartenant a la
peinture noire de chaque élément ne varient pas (ou peu, a cause du bruit) d'un pas
de temps a l'autre, puisque les pixels de chaque élément restent identiques grace a la
réactualisation du maillage par stéréo-corrélation.
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3.3 Les mesures de champs

(a) (b)

Figure 3.9 : Exemple de champs obtenus au cours d'un essai de fluage : (a) Norme du
déplacement obtenu par 3D-CIN; (b) Champ thermique associé obtenu par thermogra-
phie PIR.

3.3.2.5 Effet de forme

La mesure de température par thermographie est trés sensible a I’émissivité et celle-ci
est dépendante de 'angle d’observation [177]. Suivant I’état de surface, des variations de
forme peuvent avoir un impact important sur 1’émissivité pergue par I'observateur [178|.
La géométrie de la gaine étant tubulaire, 'impact de cet effet de forme a été étudié.

Une éprouvette vierge peinte en noir a été chauffée de facon axisymétrique sur le
dispositif GLEEBLE-3500 présenté dans le chapitre 2. Un thermocouple est soudé au
centre de l’éprouvette pour le contrdle de la température. L’éprouvette est chauffée
lentement a différentes températures entre 800 et 1100°C. Des images sont enregistrées
tout au long de l'essai. La Figure 3.10.a montre un exemple de photo obtenue a 1000°C.

Sous hypothéses de température et de longueur d’onde constantes, les Equations (2.1)
et (2.2) permettent d’obtenir une relation de proportionnalité entre I’émissivité ¢ et I'in-
tensité lumineuse I telle que :

[ =c.K; (3.9)

ou K3 est une constante.

Le chauffage axisymétrique permet d’extraire l'intensité lumineuse sur le long d’une
ligne & une position axiale donnée, ou la température est constante (cf. ligne bleue en Fi-
gure 3.10.a). Le filtre passe-bande permet de considérer la longueur d’onde observée par
la caméra comme constante. En utilisant la géométrie connue de 1’éprouvette et 'Equa-
tion (3.9), il devient donc possible d’obtenir I’évolution de l'émissivité suivant l’angle
d’observation (cf. Figure 3.10.b). L’émissivité reste stable jusqu’a un angle de 60° avant
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Chapitre 3 - Le fluage de la gaine en conditions post-DNB

de décroitre rapidement. Dans notre cas, la thermographie doit donc étre réalisée avec un
angle d’observation inférieur & 60° pour ne pas étre impactée par 'effet de forme.

(a) (b)

Figure 3.10 : Essai réalisé a 1000°C sur une éprouvette peinte en noir. (a) Photo de
I'éprouvette a 1000°C; (b) évolution de I'émissivité suivant I’angle d’observation, extraite
suivant le trait bleu de la photo. L’émissivité a 0° est ici posée arbitrairement a 0,9.

Afin de s’assurer du bon fonctionnement de la thermographie PIR, le champ de tempé-
rature est systématiquement calculé pour chacune des deux caméras (espacées de 18°). La
Figure 3.11 montre I’écart en température obtenu avec les deux caméras. Des différences
inférieures & 1,5°C sont obtenues, avec un écart-type de 0,48°C.

Figure 3.11 : Ecart en température entre les résultats obtenus par thermographie PIR
réalisée par les deux caméras.
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3.4 Analyse détaillée de deux essais

3.4 Analyse détaillée de deux essais

3.4.1 Présentation des essais

Deux essais, qui ont suivi la procédure de chargement décrite en Figure 3.4.a, sont ici
analysés de fagon détaillée afin de présenter la méthode de post-traitement et les données
disponibles. Un essai, référencé par la suite comme l’essai «, est réalisé a une température
de régulation de 850°C et une pression interne de 20 bar. Le second essai est réalisé a une
température de régulation de 940°C et une pression interne de 11 bar. Il sera référencé
comme l'essai biphasé, ou (a + ), par la suite. L’évolution du chargement lors de ces
deux essais est présentée en Figure 3.12.

Figure 3.12 : Evolution des chargements en pression et en température pour : (a) un essai
a réalisé & 850°C avec une pression interne de 20 bar; (b) un essai (a + ) réalis¢ a
940°C et une pression interne de 11 bar. La température est mesurée par le pyromeétre.
Les champs thermiques et cinématiques des deux essais sont donnés pour les temps ¢, to
et t3 en Figures 3.15 et 3.16.
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Chapitre 3 - Le fluage de la gaine en conditions post-DNB

Le controle de la température est réalisé a ’aide d’une boucle d’asservissement PID qui
n’est pas instantanée. Du fait de la rapidité des transitoires, des overshoots et undershoots
sont obtenus lors des essais par rapport a la température de régulation visée. Un exemple
de fin de transitoire standard est donné en Figure 3.13. Deux valeurs sont ici définies :
OST et OS™. OS™T est lécart entre la température maximale atteinte (au temps t4)
et la température de régulation (atteinte & +£1°C au temps tg). OS~ est la différence
entre la température de régulation et la température la plus faible atteinte aprés t4. Pour
I’ensemble des essais, OS~ vaut environ 30°C et la température met environ 4 secondes
(tp — ta) pour se stabiliser a +1°C de la température de régulation. Les valeurs de OS™
sont de +4 et +8°C, respectivement pour l'essai « et 'essai (a + 3).

Figure 3.13 : Réponse standard du pyrométre en fin de transitoire. OS™ est 'écart entre
la température maximale atteinte au temps t4 et la température de régulation atteinte
a £1°C au temps tg. OS™ est la différence entre la température de régulation et la
température la plus faible atteinte aprés t4.

L’évolution de la vitesse de chauffe mesurée par le pyromeétre pour les deux essais
pendant le transitoire est donnée en Figure 3.14. L’évolution de la vitesse de chauffe
obtenue pour un test réalisé dans le domaine [ est également tracée afin de pouvoir
observer les effets du changement de phase sur le transitoire. Une bonne répétabilité est
obtenue entre les différents transitoires. Une baisse de la vitesse de chauffe est obtenue
pour les trois essais entre 650 et 700°C. Elle est certainement due a la dissolution des
intermétalliques Zr(Fe,Cr),. La vitesse de chauffe diminue également lors du changement
de phase, a partir de 890°C. Elle atteint une valeur minimale d’environ 350°C/s a 940°C.
Ces courbes sont reproductibles sur I’ensemble des essais réalisés.
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3.4 Analyse détaillée de deux essais

Figure 3.14 : Evolution de la vitesse de chauffe pour les essais v et (a4 3), ainsi que pour
un essai réalisé dans le domaine 8 pur.

3.4.2 Analyse des champs cinématiques et thermiques

Les caméras enregistrent des images a une fréquence de 55Hz pendant les 15 pre-
miéres secondes des essais, puis a une fréquence de 1Hz jusqu’a la fin. Les champs ci-
nématiques et thermiques sont respectivement calculés par stéréo-corrélation d’images et
thermographie PIR comme présenté en section 3.3. Les Figures 3.15 et 3.16 montrent
les champs obtenus respectivement pour 'essai o et ’essai biphasé, pour trois différents
temps {t; = 50s; to = 150s; t3 = 350s}. Le champ cinématique représente ici le champ
de déplacements radial U, normalisé par le rayon extérieur initial Ry. Pour les deux es-
sais, la zone la plus chaude est localisée au centre de la ROI. L’hétérogénéité thermique
est d’environ 10°C dans la ROI au début des essais et évolue suivant la déformation de
I’éprouvette, qui se rapproche de I'inducteur en ballonnant.

Deux comportements distincts de fluage sont mis en évidence. Pour 'essai «, le profil
de déformation est "standard", avec la zone la plus ballonnée se situant & l’endroit le
plus chaud. L’inverse est observé pour l'essai biphasé, ot deux zones de plus grandes
déformations sont visibles de part et d’autre du centre de 1’échantillon. Dans ce cas, la
zone la plus chaude ne correspond pas a la zone la plus déformée. La Figure 3.17 montre les
données extraites d'une génératrice au centre de la ROI pour les deux essais (lignes rouges
en Figures 3.15 et 3.16). Ces graphes mettent en évidence une trés bonne concordance
entre la zone ballonnée et la zone la plus chaude pour l'essai a et l'inverse pour l’'essai
biphasé.
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Figure 3.15 : Champs cinématiques et thermiques obtenus aux temps {t; = 50s; t5 = 150s;
ts = 350s} pour un essai réalisé dans a une température de régulation de 850°C et une
pression interne de 20 bar (cf. Figure 3.12.a). Les données extraites de la génératrice rouge
sont illustrées plus en détail en Figure 3.17.

Figure 3.16 : Champs cinématiques et thermiques obtenus aux temps {t; = 50s ; to = 150s;
ts = 350s} pour un essai réalisé dans a une température de régulation de 940°C et une
pression interne de 11 bar (cf. Figure 3.12.b). Les données extraites de la génératrice rouge
sont illustrées plus en détail en Figure 3.17.
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3.4 Analyse détaillée de deux essais

Figure 3.17 : Données thermiques et cinématiques extraites des génératrices tracées en
rouge sur les Figures 3.15 et 3.16. (a) Essai a; (b) essai (o + f3).

Les données cinématiques et thermiques peuvent également étre tracées sur un méme
graphe en fonction du temps afin de voir leur évolution au cours de 'essai. La Figure 3.18
regroupe 1’évolution temporelle du déplacement radial de chaque noeud du maillage de
corrélation. La température de chaque point est obtenue par thermographie PIR.

(a) (b)

Figure 3.18 : Evolution du déplacement radial normalisé par le rayon extérieur initial R,
pour (a) l'essai ar; et (b) lessai biphasé. La température est obtenue par thermographie

PIR.

Deux principales constatations ressortent de ces graphes. Tout d’abord, on observe
sur la Figure 3.18.a que les points les plus chauds correspondent bien aux points les
plus déformés et que l'inverse est obtenu sur la Figure 3.18.b. Ce régime de fluage "non-
standard", ou la vitesse de déformation n’est pas maximale a ’endroit le plus chaud, est
responsable d'un profil d’éprouvette en forme de "butternut" en fin d’essai, caractérisé
par la présence de deux zones ballonnées. La Figure 3.19 montre les éprouvettes obtenues
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en fin d’essai. Un seul ballon central est présent pour I'essai « alors que deux ballons sont
visibles sur I’essai biphasé. Deuxiémement, la vitesse de déformation est constante lors de
Iessai « alors qu’elle diminue pendant les 150 premiéres secondes de I’essai biphasé.

Figure 3.19 : Photo des éprouvettes en fin d’essai. ¢y correspond a la durée de I'essai.

3.5 Essais type RIA réalisés

3.5.1 Matrice d’essais type RIA réalisés

La liste des essais réalisés est donnée dans le Tableau 3.1. Le domaine de tempéra-
ture étudié s’étend de 840 a 1020°C, de fagon a couvrir ’ensemble du domaine biphasé
lors d’un transitoire thermique rapide. La vitesse de chauffe moyenne lors des essais est
d’environ 1260°C/s. Deux niveaux de pression, de 7 et 11 bar, ont été testés'. Ces valeurs
permettent d’obtenir des vitesses de déformation suffisantes pour les essais réalisés aux
basses températures (840°C), sans avoir un éclatement instantané aux hautes tempéra-
tures (1020°C). D’autre part, la proximité des deux valeurs permet d’envisager I'activation
d’un méme mécanisme de fluage lors des essais. Toutes ces expériences ont suivi le proto-
cole détaillé en Figure 3.4.a. La température moyenne de la ROI, la valeur moyenne du
transitoire thermique obtenue, la distribution thermique dans la ROI a ¢ = 10s et les va-
leurs d’overshoots sont données dans le Tableau 3.1. L’auteur rappelle que la température
est constamment maximale au centre de la gaine lors des essais, et qu’elle décroit vers les
mors ol la température est d’environ 500°C.

1. A I’état non déformé et en assimilant I’éprouvette & un cylindre & paroi mince, la contrainte o dans
la gaine peut étre approximée telle que o = P.Ry/e, o Ry est le rayon extérieur de la gaine et e est
I’épaisseur de la gaine. Les niveaux de pression de 7 et 11 bar ménent alors respectivement a des niveaux
de contraintes d’environ 5 et SMPa.
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3.5 Essais type RIA réalisés

P; (bar) Exp.no Tro; (°C) dT/dt (°C/s) OS* (°C) AT (°C)

RIA 17 853 1285 24 841 - 863
RIA 31 870 1271 7 864 - 878
RIA 16 890 1240 17 883 - 899
RIA 28 909 1235 1 902 - 917
- RIA 23 925 1280 12 914 - 937
RIA 15 954 1216 0 942 - 967
RIA 25 968 1264 4 963 - 975
RIA 22 977 1295 0 965 - 994
RIA 24 999 1263 29 994 - 1009
RIA 26 1009 1222 0 1002 - 1019
RIA 08 854 1210 22 844 - 865
RIA 30 868 1291 20 861 - 877
RIA 09 880 1247 16 872 - 893
RIA 21 883 1334 18 870 - 891
RIA 29 906 1310 4 895 - 915
RIA 11 928 1232 2 918 - 935
1 RIA 07 933 1218 9 923 - 938
RIA 14 953 1245 0 945 - 964
RIA 18 957 1226 0 945 - 970
RIA 19 972 1247 5 960 - 987
RIA 20 973 1231 15 971 - 998
RIA 10 980 1275 0 968 - 983
RIA 12 1001 1223 1 993 - 1004
RIA 27 1015 1310 7 991 - 1035

Tableau 3.1 : Essais réalisés en conditions représentatives de la phase post-DNB sur des
gaines en Zircaloy-4 détendu. Tro; représente la température moyenne de la ROl at = 10s.
dT/dt est la valeur moyenne du transitoire obtenu, OS™ est 'écart entre la température
maximale atteinte en fin de transitoire et la température de régulation (cf. Figure 3.13),
AT est la distribution thermique dans la ROI a ¢ = 10s.
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3.5.2 Reésultats des essais RIA

La Figure 3.20 montre I’évolution du déplacement radial normalisé par le rayon initial
obtenu au centre de la ROI lors des essais.

(c) (d)

Figure 3.20 : Evolution du déplacement radial normalisé par le rayon obtenu au centre de
la ROL. (a) Résultats des réalisés a 7 bar pendant les 500 premiéres secondes ; (b) résultats
des réalisés a 11 bar pendant les 500 premiéres secondes ; (c¢) résultats des réalisés a 7 bar
pendant les 10 premiéres secondes; (d) résultats des réalisés & 11 bar pendant les 10
premiéres secondes. La température est obtenue a chaque image par thermographie PIR.

Un fluage primaire est obtenu pour les températures inférieures a 960°C. Au-dela,
un fluage tertiaire est observé trés tot dans les essais. Cette transition concorde avec
le passage du domaine biphasé au domaine [ identifi¢ au chapitre 2. Le comportement
dans le domaine biphasé semble complexe au vu des courbes qui se croisent. Dans la
suite, seules les 10 premiéres secondes des essais sont analysées puisque ce temps est
représentatif de la durée de la phase post-DNB d’un accident RIA. Le régime stationnaire
n’est pas encore atteint mais des observations générales peuvent néanmoins étre faites.
Une extension est proposée au chapitre 4, afin de considérer les temps plus longs.
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La Figure 3.21 rassemble les vitesses de déplacement radial normalisées par le
rayon initial extérieur en fonction de la température. Ces vitesses ont été obtenues en
linéarisant les déplacements pendant les 10 premiéres secondes des essais. Chaque point
correspond a un noeud du maillage de corrélation d’un essai. La température correspond
a la valeur moyenne obtenue pendant les 10 premiéres secondes. L’évolution de la fraction
de phase [ est également tracée suivant ’équilibre de Forgeron [1] et suite & un essai de
dilatométrie réalisé a 1200°C/s. Par la suite, f3? et fﬂ120000/ * font respectivement référence
aux fractions de phase  obtenues a 1’équilibre et pendant un transitoire de 1200°C/s.

Comme cela pouvait étre attendu, les essais réalisés & 11 bar ménent a des vitesses de
déformation plus importantes que les essais réalisés a 7 bar. D’autre part, une tendance
similaire est obtenue pour I’évolution de la vitesse de déplacement radial entre les deux
niveaux de pression. Une bonne reproductibilité est observée entre les essais réalisés a des
températures identiques : {RIA 09; RIA 21}, {RIA 11; RIA 07}, {RIA 14; RIA 18} ,
{RIA 19; RIA 20; RIA 10}.

Figure 3.21 : Vitesse de déplacement radial moyenne sur les 10 premiéres secondes, norma-
lisée par le rayon initial. La fraction de phase 3, fs, est donnée en conditions d’équilibre
suivant les données de Forgeron [1] et en conditions anisothermes pour un essai réalisé
a 1200°C/s sur le dispositif GLEEBLE-3500. Les éprouvettes issues des essais labellisés
sont présentées en Figure 3.1.

Trois domaines de comportement au fluage peuvent étre identifiés sur la Figure 3.21
en fonction de la fraction de phase obtenue lors d’une chauffe & 1200°C/s.

— Le premier domaine est défini de 840 a 910°C; i.e. dans le domaine « et le bas
du domaine biphasé ( fﬁmoo @ < 10%). Dans ce domaine, la vitesse de déforma-

tion augmente avec la température, ce qui meéne a la présence d’un unique ballon
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central sur les éprouvettes. Cela est visible sur I’éprouvette issue du test référencé
avec le label (D) sur la Figure 3.21, présentée en Figure 3.22. Dans le haut de ce
domaine (vers 900°C), la vitesse de déformation est peu sensible a la température.
L’éprouvette labellisée (2) a été testée a 905°C environ. Un large ballon est obtenu
au centre. Ce profil est caractéristique du passage du premier au deuxiéme domaine
de comportement identifié.

Figure 3.22 : Photos d’éprouvettes obtenues suite aux essais labellisés en Figure 3.21.
t correspond a la durée des essais. T, et T correspondent aux bornes du domaine biphasé
lors d’un transitoire thermique de 1200°C/s.

— Le deuxiéme domaine est défini de 910 a 970°C; i.e. entre f61200°(1/s ~ 10% et

fﬁ120000/ * ~ 100%. Dans cette plage de température, le comportement s’inverse : la
vitesse de déformation diminue alors que la température augmente. Cela méne a la
présence de 2 zones plus ballonnées sur les éprouvettes. Les éprouvettes obtiennent
alors une forme de butternut en fin d’essai. Ce profil de déformation est visible
sur ’éprouvette labellisée (3), obtenue lors d’un test réalisé a une température de
régulation de 955°C et une pression interne de 7 bar. Il est également visible sur
I'éprouvette (o + ) présentée en Figure 3.19.

— Le troisiéme domaine est défini pour les températures supérieures a 970°C, i.e.
dans le domaine monophasé 5. A partir de 970°C, la vitesse de fluage augmente
avec la température. Trois zones de plus grandes déformations sont obtenues sur les
éprouvettes testées dans ce domaine : un ballon central et deux ballons localisés de
part et d’autre du centre. Ces trois zones sont visibles sur I’éprouvette labellisée (1)
en Figure 3.22. Les deux petits ballons observés sont dus a la présence du deuxiéme
domaine de fluage, ol la vitesse de déformation est plus importante aux plus faibles
températures.
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3.5.3 Analyses métallographiques des échantillons

Suite aux essais, des coupes axiales et radiales ont été réalisées sur les échantillons
et ont été observées au microscope optique (KEYENCE VHX-6000). Ces analyses ne
permettent pas de quantifier la proportion de phase dans le matériau mais mettent en
évidence la transition (o + ) — . La vitesse de refroidissement obtenue lors des essais
en coupant la puissance du générateur est d’environ —50°C/s.

La Figure 3.23 présente les microstructures observées sur I’échantillon "RIA 25" suite
a une coupe axiale située dans la zone observée par les caméras. Ce test a duré 135 se-
condes avec une température de régulation de 968°C et une pression interne de 7 bar. Les
températures maximales atteintes dans les zones observées sont obtenues par thermogra-
phie PIR. La température de la zone (a) est estimée en sachant que la température au
niveau des mors est d’environ 500°C.

Figure 3.23 : Microstructures observées au microscope suite a une coupe axiale réalisée
le long du trait rouge de I’éprouvette "RIA 25". Cet essai a duré 135 secondes. Les tem-
pératures maximales atteintes dans les zones des images sont indiquées. L’image centrale
montre une photo en fin d’essai avec le champ thermique calculé par thermographie PIR
et les zones ol ont été observées les microstructures.

Une microstructure entiérement recristallisée est obtenue dans la zone (a) composée de
petits grains équiaxes. Dans la zone (b), la taille des grains est 1égérement plus importante.
Quelques aiguilles « enrichies en oxygeéne sont visibles. Une microstructure de type "pa-
niers tressés" beaucoup plus grossiére est obtenue dans les zones (c) et (d). Cette transition
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de la microstructure est synonyme d’un passage dans le domaine 3 pur. Ces observations
concordent parfaitement avec les observations du chapitre précédent (Figures 2.17, 2.18
et 2.19).

La taille des grains est peu sensible a la température entre 850 et 960°C. De petits
grains équiaxes, comme ceux visibles sur la Figure 3.23.a, sont observés a ces tempéra-
tures. Au-dela, la taille des grains augmente de fagon importante. Certains grains peuvent
atteindre des tailles supérieures & 100pum comme observé sur la Figure 3.24, ou la tem-
pérature maximale atteinte est de 1010°C environ. Ces observations sont en bon accord
avec les observations de Trégo [99] présentées en Figure 1.14.

Figure 3.24 : Microstructure observée au microscope optique pour 'essai RIA 24 (coupe
axiale). La température maximale atteinte est d’environ 1010°C.

3.5.4 Discussion des résultats

Le comportement du Zircaloy-4 a été étudié entre 840°C et 1020°C a l'aide d’essais
de ballonnement réalisés a des pressions de 7 et 11 bar. Seules les 10 premiéres secondes
des essais ont été analysées.

Un comportement au fluage complexe a été mis en évidence. Ce comportement
est notamment caractérisé par une vitesse de déformation qui diminue alors que la
température augmente entre 910 et 970°C. Cette plage de température correspond au
domaine biphasé obtenu lors des essais de dilatométrie rapides présentés au chapitre 2.
La microstructure obtenue post-essai dans ce domaine est recristallisée, caractérisée par
de petits grains équiaxes. Des aiguilles a supposées enrichies en oxygéne apparaissent
vers 960°C, synonymes d’une grande proportion de phase f3.

La transition de comportement au fluage observée vers 970°C sur la Figure 3.21
semble étre liée au passage du matériau dans le domaine . Cette hypothése est en
bon accord avec les résultats de dilatométrie du chapitre précédent, ou la tempéra-
ture de fin de transformation de phase a été identifiée vers 960°C. Cette hypothése
est également confortée par les analyses métallurgiques réalisées sur les éprouvettes
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post-mortem. Tout comme les analyses métallurgiques réalisées au chapitre 2, une
augmentation brutale de la taille des grains est observée lors du passage dans le
domaine 3 pur. Cette transition peut s’expliquer par la transformation totale de la phase
a résiduelle qui ancrait les joints de grains et bloquait ainsi la libre croissance des grains 5.

Des comportements au fluage comparables ont déja été obtenus en conditions iso-
thermes dans le domaine biphasé par Fréchinet et Kaddour [64,68| sur des éprouvettes
en Zircaloy-4 et Zr-1%NbO. Trégo [99] observe également une diminution de la vitesse de
chauffe dans le haut du domaine biphasé sur des toles en M5. A D'instar de ces auteurs,
Hunt [100] note un changement brutal du comportement lors du passage du domaine
biphasé au domaine [ sur des éprouvettes en Zircaloy-4.

3.5.5 Modélisation du comportement dans le domaine biphasé

Il est possible de modéliser le comportement dans le domaine biphasé en faisant 1'hy-
pothése d’un agencement des phases en série. On obtient alors :

Uy = Up.(1 = f5) + UZ . fs, (3.10)

et
Y =0,=03, (3.11)

ot U,, Uﬁ“ et Uf sont respectivement la vitesse de déplacement radial homogeéne, la
vitesse de déplacement radial dans la phase « et la vitesse de déplacement radial dans la
phase . 0, et oz représentent respectivement les contraintes dans les phases a et 3, et
f5 représente la fraction de phase 3.

En faisant I'hypothése que le comportement au fluage de chacune des phases suit une
loi de Norton et que la contrainte est constante, il est possible d’écrire :

Ul = A;. exp <%> avec i = {o; 0}, (3.12)

ou T est la température et {A;; B;} sont 4 constantes associées aux domaines « et [3.

Sous I'hypothése de petites déformations, il est alors possible d’obtenir un compor-
tement homogénéisé en utilisant les Equations (3.10) et (3.12) avec la fraction de phase
fézoom/ ®. Le résultat de cette modélisation est tracé sur la Figure 3.21. Les essais a 7 et
11 bar ont été traités séparément avec une contrainte supposée identique pour ’ensemble
des essais réalisés a un méme niveau de pression. Cette simple loi des mélanges permet
de reproduire de fagon raisonnable le comportement au fluage dans le domaine biphasé.
Elle est toutefois basée sur de nombreuses hypotheses : fluage de type Norton, petites
déformations, pas d’effet de la contrainte sur la fraction de phase, la fraction de phase
utilisée correspond a fémooc/ ° pas d’effets de structure considérés. Une modélisation
plus poussée des essais doit étre réalisée afin de pouvoir identifier de fagon précise le
comportement du matériau, notamment en prenant en compte les effets de structure

dans I’échantillon. Ceci est I'objet du chapitre 4.
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D’autre part, cette modélisation, qui semble encourageante a premiére vue, est basée
sur ’hypothése que le comportement de la phase [ suit la méme loi dans le domaine
biphasé et le domaine (. Cela peut paraitre surprenant puisque que la taille des grains
augmente de fagon importante lorsque la transformation est compléte. Un fluage de type
dislocation est souvent observé dans le domaine § lorsque la taille des grains est impor-
tante, alors qu'un fluage de type diffusion peut étre plus attendu dans le domaine biphasé,
puisque la contrainte est faible et que les grains sont petits. Ces essais ne permettent pas
de valider avec certitude si le comportement de la phase 3 suit un régime de fluage simi-
laire dans le domaine biphasé et le domaine 3, ou si un mécanisme supplémentaire est a
I'ccuvre.

3.6 Impact du transitoire thermique et de la micro-
structure initiale sur la tenue mécanique de la gaine

3.6.1 Essais a transitoire thermique lent (type APRP)

Des expériences ont été réalisées avec une vitesse de chauffe de 3°C/s afin d’étudier
I'impact d’un transitoire thermique sur les propriétés mécaniques de la gaine. Ces essais
ont suivi la procédure détaillée sur la Figure 3.4.b. La matrice d’essais réalisée est donnée
dans le Tableau 3.2.

Exp.no  Tros (°C) P, (bar) AT (°C)

APRP 10 863 11 848 - 870
APRP 08 901 11 884 - 905
APRP 04 931 7 922 - 934
APRP 06 973 7 965 - 976
APRP 11 987 11 969 - 999
APRP 09 989 7 968 - 998
APRP 13 1010 7 1003 - 1015

Tableau 3.2 : Essais réalisés en conditions de type APRP. Tro; est la température au
centre de la ROI & ¢t = 10s; AT est la distribution en température dans la ROI a ¢ = 10s.

Les essais APRP sont comparés aux essais RIA sur la Figure 3.25. Les points ont été
obtenus de fagon similaire a la Figure 3.21 sur les 10 premiéres secondes des essais. Il
peut étre observé que pour un méme niveau de pression et & une méme température, les
éprouvettes qui ont été chauffées lentement se déforment significativement moins vite que
celles qui ont subi un transitoire thermique rapide. Des écarts supérieurs a un facteur 20
peuvent étre observés sur les vitesses de fluage pour des conditions nominales de charge-
ment identiques. Comme dans le cas des essais RIA, des profils en forme de butternut ont
été obtenus sur les éprouvettes testées dans le domaine biphasé. Une forte augmentation
de la vitesse de déformation est également observée lors du passage dans le domaine 3
entre les essais "APRP 09" et "APRP 13".
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mécanique de la gaine

Figure 3.25 : Vitesse de déplacement radial moyenne sur les 10 premiéres secondes, nor-
malisée par le rayon initial. Les essais "RIA" sont réalisés le matériau détendu ; les essais
"RCX RIA" sont réalisés sur le matériau recristallisé. La fraction de phase 3, fz, est
donnée en conditions d’équilibre suivant les données de Forgeron [1] et en conditions
anisothermes pour un essai réalisé a 1200°C/s sur le dispositif GLEEBLE-3500.

3.6.2 Essais RIA sur matériau recristallisé

Deux essais ont été réalisés en conditions représentatives d'un RIA (cf. Figure 3.4.a)
sur du Zircaloy-4 recristallisé a une pression de 11 bar. Le matériau présente a 1’état initial
des grains équiaxes d’une taille d’environ 8um. Le Tableau 3.3 donne des informations
sur les conditions des essais.

Exp. no Tgros (°C) dT/dt (°C/s) OST (°C) AT (°C)
RCX 1 890 1192 35 879 - 891
RCX 2 919 1186 22 894 - 920

Tableau 3.3 : Essais réalisés en conditions représentatives d’un post-DNB sur des gaines en
Zircaloy-4 recristallisé. La pression interne est de 11 bar. Tror représente la température
moyenne de la ROT & ¢t = 10s. dT/dt est la valeur moyenne du transitoire obtenu, OS*
est I’écart entre la température maximale atteinte en fin de transitoire et la température
de régulation (cf. Figure 3.13), AT est la distribution thermique dans la ROI a ¢t = 10s.
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Les résultats des essais obtenus sur les 10 premiéres secondes sont présentés sur la
Figure 3.25. Les vitesses de fluage obtenues sont inférieures d'un facteur 3 par rapport
a celles obtenues pour de mémes conditions d’essais sur du matériau détendu. Elle sont
également supérieures d’un facteur d’environ 3 par rapport aux essais réalisés sur du
matériau détendu en conditions d’APRP.

3.6.3 Discussion des résultats

Suite & un transitoire thermique rapide, les vitesses de fluage obtenues sur le Zircaloy-4
détendu sont plus importantes que celles obtenues sur le matériau recristallisé. Chaieb
montre en Figure 1.7 que la recristallisation du Zircaloy-4 détendu se termine vers 800°C
a 430°C/s [56]. D’autre part, les essais avec trempe réalisés sur la GLEEBLE-3500 au
chapitre 2 ont montré que le matériau est recristallisé & 830°C a une vitesse de chauffe
de consigne de 1200°C/s. Ces observations montrent que la cinétique de recristallisation
est trés rapide a ces niveaux de température. Il s’ensuit que lors des essais de fluage, le
matériau détendu est complétement recristallisé alors que la gaine n’est pas encore (ou
trés peu) déformée. Les différences observées sur les vitesses de déformation entre les
gaines initialement recristallisées et détendues ne peuvent donc pas s’expliquer par le fait
que 'un des deux matériaux est recristallisé et ’autre non. En revanche, rien n’indique
que le matériau détendu se soit recristallisé de fagon identique au matériau initialement
recristallisé. La cinétique de chauffe ou I'état de contrainte peuvent étre la cause de
différences menant a des matériaux recristallisés distincts : taille de grains, orientations
privilégiées, contraintes internes...

Nguyen [65,70] montre que la transformation de phase du Zircaloy-4 est différente a
100°C/s entre 1’état initialement détendu et I’état initialement recristallisé. A 100°C/s,
le matériau détendu est recristallisé avant le début de la transformation. Les différences
obtenues sur la transformation de phase sont donc dues au fait que les deux matériaux,
bien qu’étant tout deux recristallisés, sont dans des états différents (microstructures,
défauts, état de contraintes...).

Les éprouvettes testées en conditions d’APRP peuvent étre considérées comme com-
plétement recristallisées au-dela de 700°C (cf. Figure 1.7). Un raisonnement analogue au
précédent peut étre fait : bien qu’il se soit recristallisé, le matériau peut étre dans un
état différent du matériau initialement recristallisé et du matériau détendu qui a subi une
montée rapide en température, et qui s’est alors recristallisé. La naissance de la phase 3
est dépendante de la cinétique de chauffe et de la microstructure du matériau. D’autre
part, deux gaines & une méme température peuvent avoir un comportement mécanique
différent méme si leur proportion de phase est identique ! Les effets de la vitesse de chauffe,
de la contrainte et I’état initial du matériau peuvent mener & obtenir des morphologies
de grains différentes ou a de la sélection de variants. Des analyses métallographiques sup-
plémentaires, de types EBSD, permettraient d’apporter davantage d’informations sur la
microstructure des différentes éprouvettes a chaud.
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3.7 Synthése générale sur les essais de fluage

L’enjeu de ces travaux est de mieux comprendre et décrire le comportement de la
gaine en Zircaloy-4 détendu en conditions représentatives de la phase post-DNB d’'un
accident RIA. A ces fins, la plateforme ELLIE, préalablement utilisée pour reproduire des
conditions d’APRP, a été significativement modifiée. Les principales caractéristiques du
banc sont désormais :

— Vitesse de chauffe jusqu’a 1500°C/s.

— Pression interne jusqu’a 70bar.

— Effort axial jusqu’a £10kN.

— Atmosphére controlée (argon ou autre mélange gazeux).

— Mesures de champs 3D-surfaciques cinématique et thermique (couplage
faible).

— Mesures locales de la température par thermocouples et pyromeétre.

— Position de I’inducteur modulable.

Les moyens de mesure de champs mis en place permettent d’appliquer des charge-
ments complexes sur les éprouvettes, et de tirer profit de cette complexité en obtenant
une grande richesse d’informations & chaque essai.

Une vingtaine d’essais ont été réalisés sur des troncons de gaine en Zircaloy-4 détendu
en conditions représentatives de la phase post-DNB. Le domaine de température étudié
s’étend de 840 & 1020°C, afin de couvrir I’ensemble du domaine biphasé, dans lequel une
grande sensibilité a la vitesse de chauffe était attendue. Deux niveaux de pression de 7 et
11 bar ont été testés. Ces expériences ont mis en évidence un comportement mécanique
complexe lors des 10 premiéres secondes des essais, ou trois domaines de fluage ont été
identifiés :

— De 840 4 910°C (ngOOOC/S < 10%), le comportement est "standard" avec une vitesse
de déformation qui augmente avec la température.

— De 910 (fBIZOOOC/s ~ 10%) a 970°C (f5120000/s ~ 100%), la vitesse de fluage diminue
alors que la température augmente. Cela méne & un profil d’éprouvette en forme de
butternut en fin d’essai, caractérisé par la présence de deux zones ballonnées.

— Au-dela de 970°C, le comportement change brusquement et peut & nouveau étre vu
comme "standard" avec une vitesse de déformation qui augmente avec la tempéra-
ture. Trois zones ballonnées sont obtenues en fin d’essai sur les éprouvettes testées
dans ce domaine.

Des comportements comparables ont déja été observés dans la littérature lors d’essais
représentatifs d’APRP (64, 68,99, 100]. Les domaines de fluage identifiés semblent étre
corrélés a la fraction de phase présente dans le matériau lors d’une chauffe rapide. Une
simple loi des mélanges, basée sur une hypothése d’agencement des phases en série,
permet de reproduire les tendances observées sur le domaine de température étudié.
Une modélisation plus précise des essais est proposée au chapitre 4 par la méthode des
éléments finis afin de prendre en compte les effets de structure présents lors des essais.
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Des analyses métallographiques ont également été menées sur les éprouvettes en
fin d’essai. Pour des températures inférieures & 960°C, de petits grains équiaxes sont
observés, synonymes d’une recristallisation du matériau. Une augmentation brutale de la
taille des grains se produit aux alentours de 970°C avec 'apparition d’aiguilles enrichies
en éléments alphagénes. Ces observations concordent parfaitement avec le passage du
deuxiéme au troisiéeme domaine de fluage identifié et avec la transition du domaine
biphasé au domaine [ observée au chapitre 2.

Afin d’étudier I'impact d’un transitoire thermique sur la tenue mécanique de la
gaine, des essais en conditions représentatives d’'un APRP ont également été réalisés.
Les éprouvettes ayant subi un transitoire thermique rapide présentent une résistance
au fluage bien moindre que celles ayant été chauffées lentement. Des différences sur les
vitesses de fluage supérieures a un facteur 20 peuvent étre observées pour un méme
niveau de pression et & une méme température.

Des essais ont également été réalisés en conditions d’accident RIA sur des gaines en
Zircaloy-4 recristallisé. Les vitesses de fluage obtenues sont situées entre celles obtenues
dans de mémes conditions avec un matériau initialement détendu et celles obtenues en
conditions d’APRP avec un matériau détendu. Il a été démontré, grace aux observations
métallographiques et aux résultats de [56, 65, 70], que le phénoméne de recristallisation
ne peut pas expliquer a lui seul ces différences. D’autres mécanismes, dépendant de
la cinétique thermique et de l'état initial du matériau, doivent étre & l’ceuvre. Des
analyses métallurgiques plus approfondies, comme de 'EBSD par exemple, permettraient
d’apporter plus d’informations sur ces phénomeénes.

Les expériences réalisées lors de ces travaux ne permettent pas de couvrir ’ensemble
des conditions que subit la gaine en situations réelles d’accident RIA, bien au contraire.
Pour ne citer qu’un exemple, rien ne permet d’affirmer que la restauration des défauts
d’irradiation ait le temps de se produire avant que la gaine ne se déforme si celle-ci est
sujette & un transitoire thermique rapide. D’autre part, étudier 'impact de différentes
vitesses de chauffe sur le comportement au fluage de la gaine serait intéressant afin de
voir si le phénomeéne de saturation observé sur la transformation de phase au chapitre 2

se retrouve dans le comportement au fluage de la gaine.
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Chapitre 4

Modélisation des essais de fluage &
identification

Les essais de fluage réalisés en conditions de post-DNB sont
modélisés par la méthode des éléments finis. Les essais n’étant
pas axrisymétriques, seule la ROI est représentée. Cette
modélisation est basée sur la mise en place d’une cinématique
de Love-Kirchhoff dans la section de la gaine. Le
comportement au fluage du matériau est décrit a l'aide d’une
loi des mélanges basée sur une hypothése d’agencement des
phases en série. Les parametres sont identifiés par la méthode
de recalage par éléments finis (FEMU). Le protocole
d’identification et les hypothéses ont été vérifiés sur un cas
virtuel représentatif des essais réalisés. Un faible impact des
effets de structure lors des essais de fluage est mis en
évidence. Une ouverture de modélisation au temps plus long
est finalement proposée en prenant en compte I’évolution de la
taille des grains dans la loi de fluage.
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4.1 Introduction

4.1 Introduction

L’objectif de ce chapitre est d’identifier un modéle de comportement permettant de
représenter le fluage de la gaine dans des conditions représentatives de la phase post-DNB
d’un RIA. Les techniques d’identification ont connu un essor important ces derniéres
années avec 'apparition des méthodes de mesure de champs [168,179,180]. L’enjeu est
d’exploiter au maximum la richesse des essais, afin d’avoir une identification plus robuste
et moins cotliteuse (en nombre d’essais) que celle réalisable avec des mesures locales. 11
n’est pas uniquement envisageable de caractériser les paramétres d’une loi de comporte-
ment, il est aussi possible d’identifier les conditions aux limites lors des essais [181] ou
le facteur d’intensité de contraintes par exemple [182]. Si 'on s’intéresse aux champs de
sensibilité [176], la géométrie des échantillons peut également étre optimisée, de fagon
a augmenter la sensibilité des éprouvettes en fonction des paramétres recherchés [183,184].

Des effets de structure importants peuvent avoir lieu lors des essais de fluage réalisés
au chapitre 3, notamment pour les essais situés dans le domaine [ ou les vitesses de
déformation sont importantes. Il devient alors difficile de connaitre ’état de contrainte
dans les échantillons. Afin de prendre en compte ces effets de structure, les essais de
fluage réalisés en conditions de post-DNB sur le matériau détendu ont été modélisés par
la méthode des éléments finis sur le logiciel Abaqus. Les essais n’étant pas axisymétriques,
seule la zone observée par les caméras (ROI'), ou les champs cinématique et thermique
sont connus, a été modélisée [185].

La modélisation de la ROI a permis la mise en place d’une procédure d’identification
par la méthode de recalage par éléments finis, plus communément appelée FEMU? [154,
186-190]. La modélisation et la procédure d’identification ont tout d’abord été validées
sur un cas virtuel représentatif des essais. La sensibilité des essais a également été étudiée.
Une loi de comportement au fluage, tenant compte de la fraction de phase présente dans
le matériau, est identifiée sur ’ensemble des essais réalisés en conditions de post-DNB sur
le matériau détendu. Ce modéle est caractérisé en utilisant les 10 premiéres secondes des
essais, ce qui correspond au temps caractéristique de la phase post-DNB d’un RIA. Une
ouverture visant & modéliser le fluage primaire des gaines a plus long terme est proposée
en fin de chapitre, en prenant en compte 1’évolution temporelle de la taille des grains.

Ce chapitre commence par présenter la modélisation mise en place ainsi que la méthode
FEMU. Les résultats de I'identification sur un cas virtuel et sur les essais réalisés sont
ensuite présentés. La prise en compte de la taille des grains dans la loi de fluage est
finalement discutée.

1. ROI : Region Of Interest
2. FEMU : Finite Element Model Updating
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Chapitre 4 - Modélisation des essais de fluage & identification

4.2 Mise en place de la méthode FEMU

4.2.1 Modélisation de la ROI

Le chargement thermique lors des essais de fluage ne permet pas de mettre en place
une modélisation axisymétrique, seule la ROI est donc modélisée. D’autre part, 1'état de
contrainte dans I’éprouvette ne permet pas 'utilisation d’éléments coques et nécessite une
représentation 3D de la gaine. Le maillage de corrélation d’images utilisé pour réaliser les
mesures de champs est "extrudé", afin d’obtenir un maillage 3D de la ROI (cf. Figure 4.1).
Les éléments utilisés sont des briques "C3D8I" [191] (éléments linéaires & intégration
compléte avec correction des modes de verrouillage) du logiciel Abaqus. Deux mailles sur
tout le pourtour du maillage de corrélation ne sont pas prises en compte, afin de calculer
les rotations et minimiser les erreurs de corrélation, qui sont plus importantes sur le bord
du maillage. Afin d’avoir une modélisation convergée, le maillage éléments finis (EF) est
raffiné par rapport a celui de corrélation d’images. 6 éléments sont utilisés dans 1’épaisseur
de la gaine pour obtenir la convergence du maillage (la taille moyenne d’un élément est
de 95um). Les dimensions moyennes de la ROI sont une portion de cylindre de 40° d’arc
de cercle, de 9mm de hauteur et de 0,57mm d’épaisseur.

Figure 4.1 : Extrusion du maillage de corrélation pour obtenir le maillage éléments finis
(EF). Les éléments en rouge ne sont pas pris en compte et sont utilisés pour calculer les
rotations sur les bords du maillage (dimensions non a l’échelle).

4.2.2 Chargement et conditions aux limites

La température est imposée a chaque noeud et a chaque pas de temps, en utilisant le
champ thermique obtenu lors des essais en surface externe de I’éprouvette par thermo-
graphie PIR. La température est supposée homogéne dans I’épaisseur de la gaine. Cette
hypothése a été vérifiée en modélisant le systéme de chauffage par induction, comme
détaillé dans I’Annexe C. Ces calculs ont mis en évidence une distribution thermique
inférieure & 2°C dans 'épaisseur de ’échantillon lors de la montée en température et
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4.2 Mise en place de la méthode FEMU

négligeable lors du plateau thermique. La pression interne enregistrée pendant les essais
est appliquée en surface interne de la gaine.

Les déplacements U,, Uy et U,, obtenus par stéréo-corrélation, sont appliqués aux
neeuds extérieurs du pourtour de la zone maillée (noeuds maitres des Figures 4.1 et 4.2).
La stéréo-corrélation méne a des niveaux de bruit sur les déplacements d’environ 1um
dans le plan image et de bum hors plan image. Afin de ne pas générer de concentrations
de contraintes et augmenter la vitesse de convergence des calculs, les déplacements utilisés
pour appliquer les conditions aux limites (CL) sont lissés & I’aide de surfaces polynomiales
de degré 5 décrites telles que :

P(‘g, Z) = POO + P10.0 + P01.Z + P20.62 + PH.Q.Z + PQQ.Z2 + P30.03 + P21.92.Z
+ P12.9.Z2 + P03.23 + P40.64 + P31.¢93.Z + P22.92.Z2 + P13.9.23 + P04.Z4 (41)
+ P50.95 + P41.94.Z + P32.93.Z2 + P23.92.23 + P14.0.Z4 + P05.Z5,

ou 0 et z sont respectivement la position angulaire et axiale des nceuds en coordonnées
cylindriques, et P;; sont les coefficients de la surface polynomiale.

(a) (b)

Figure 4.2 : Application des conditions aux limites sur le pourtour de la zone maillée :
(a) conditions aux limites dans la section : U,., Uy et U, sont imposés sur le nceud maitre,
les nceuds esclaves sont contraints par une cinématique de Love-Kirchhoff a rester sur la
normale 77 ; (b) calcul de la normale.

Un exemple de lissage est présenté en Figure 4.3.a pour le déplacement radial. Le
degré élevé des surfaces polynomiales méne a des erreurs moyennes induites par le lissage
comprises entre 1 et 1,5 fois le niveau de bruit. Une cartographie de I’erreur, normalisée
par le niveau de bruit, est présentée comme exemple en Figure 4.3.b.

Les déplacements des nceuds internes de la section du pourtour (noeuds esclaves de la
Figure 4.2.a) sont contraints par une cinématique de Love-Kirchhoff, i.e. la section reste
plane et perpendiculaire & la ligne neutre. Afin d’appliquer cette condition, la normale &
la section 7 est calculée a chaque nceud maitre et & chaque pas de temps via les coordon-
nées des voisins, obtenues par stéréo-corrélation (Figure 4.2.b). Les nocuds esclaves sont
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Chapitre 4 - Modélisation des essais de fluage & identification

contraints de rester en tout temps sur leur normale respective, tout en gardant leur degré
de liberté suivant cette normale. La Figure 4.4 résume les conditions appliquées sur la
modélisation éléments finis des essais.

(a) (b)

Figure 4.3 : Lissage des déplacements par une surface polynomiale : (a) exemple d’appli-
cation sur le déplacement radial U,, les points rouges correspondent aux données expé-
rimentales ; (b) cartographie de l’erreur, entre les déplacements radiaux expérimentaux
Ue*P et les déplacements radiaux lissés U/, normalisée par I'écart-type du bruit ~.

Figure 4.4 : Conditions appliquées lors de la modélisation des essais. Le champ de couleur
sur la ROI représente un exemple de champ thermique obtenu par thermographie PIR.
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4.2 Mise en place de la méthode FEMU

4.2.3 La méthode FEMU

Une identification par la méthode de recalage par éléments finis (FEMU) a été mise en
place pour identifier le comportement au fluage de la gaine en prenant en compte les effets
de structure lors des essais. Le principe général de la méthode est décrit en Figure 4.5.
Un algorithme de minimisation itératif permet d’identifier le jeu de paramétres A, afin de
faire concorder les résultats numériques et expérimentaux. Un jeu de paramétres \g est
utilisé pour initialiser le processus.

Figure 4.5 : Principe général de la méthode FEMU.

Cette méthode est basée sur la minimisation d’une fonction cofit, classiquement définie
comme suit :

1Y) = =3 Uern = U)oy = Unan (W) (4.2

ou U, rassemble les déplacements obtenus par stéréo-corrélation, U,um(A) est le
champ de déplacements en surface externe de 1’échantillon calculé numériquement a
l'aide du jeu de parameétres A, N est la taille du vecteur U, et v est 'écart type
du bruit de mesure sur les déplacements. Cette expression permet d’obtenir une er-
reur égale a I'unité si les écarts entre les calculs et les essais sont uniquement dus au bruit.
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Chapitre 4 - Modélisation des essais de fluage & identification

En pratique, la minimisation de cette fonction cotit est souvent réalisée a 1’aide d'un
algorithme de Newton-Gauss, ol la réactualisation des parameétres d\ peut étre écrite telle
que :

oA = H " T (Ueap — Upum(N)). (4.3)

Avec J la matrice de sensibilité des paramétres (i.e., 0U,yum = JON), et H la matrice
Hessienne approchée (H = J'J).

4.3 Application & un cas test virtuel

4.3.1 Description du cas virtuel

Afin de valider la méthode et 'hypothése d’'une cinématique de Love-Kirchhoff, un cas
virtuel a été mis en place. 5 essais, pour lesquels ’ensemble de la gaine a été modélisée,
sont simulés. 6 éléments "C3DS8I" sont utilisés dans ’épaisseur. La Figure 4.6 présente le
modéle et les conditions de chargement. La température axiale de la gaine est imposée a
I’aide d’une fonction polynomiale quadratique, ou la température aux extrémités est égale
a 500°C et la température au centre est maximale. Afin d’étre représentatif des essais,
une distribution thermique de 25°C est imposée circonférentiellement.

Figure 4.6 : Modéle d’essai virtuel.

Une loi de fluage de type Norton, rappelée en Equation (4.4), est utilisée pour décrire
le comportement au fluage du matériau. Le jeu de parameétres de référence A, est donné
dans le Tableau 4.1.

: n —Q
Peq = Aol exp (ﬁ ) (4.4)

oll Peq est la vitesse de fluage équivalente, o, est la contrainte au sens de von Mises, R
est la constante des gaz parfaits et T" est la température.

Le coeflicient de Poisson est posé égal a 0,342 et le module de Young FE est décrit sui-
vant ’'Equation (4.5) [49]. Les conditions nominales de pression interne et de température
maximale imposées pour les cinq essais sont détaillées dans le Tableau 4.2. La durée d’un
essal est de 10 secondes.
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4.3 Application & un cas test virtuel

E(T) =116,1 —59.107*.T [GPal, (4.5)

ou T est la température en Kelvin.

In(A) n @ (kJ.mol?t)
Parameétres de référence (Ay) 11 4 250

Parameétres perturbés initiaux () 4 1,5 120

Tableau 4.1 : Parameétres de référence (\,.r) et paramétres perturbés initiaux (o).

Essai 1 Essai 2 Essai 3 Essai4 Essai b
Température maximale (°C) 950 950 900 930 1000
Pression interne (bar) 7 11 11 11 7

Tableau 4.2 : Conditions de chargement des essais virtuels.

Les résultats de ces modélisations tiennent lieu par la suite de résultats expérimentaux.
Plusieurs étapes, décrites sur la Figure 4.7 sont réalisées, afin de pouvoir tester la méthode
d’identification :

— Les déplacements et la température sont tout d’abord extraits sur une zone de
longueur L = 9mm et d’arc de cercle = 40° au centre de la gaine, afin de simuler
les données expérimentales obtenues sur la ROI.

— De fagon a se rapprocher du cas réel, les déplacements extraits sont perturbés a
I’aide d’un bruit blanc de +5um hors plan et de £1um dans le plan. Ils sont ensuite
lissés a ’aide de surfaces polynomiales de degré 5.

— La ROI est ensuite modélisée. Les déplacements obtenus apreés le lissage sont imposés
sur les bords du maillage. La cinématique de Love-Kirchhoff est mise en place sur
la section externe du modéle. La température est imposée a chaque noeud et chaque
pas de temps.

— Les paramétres matériaux sont enfin fortement perturbés (cf. Tableau 4.1) et une
identification suivant la méthode FEMU est réalisée sur ’ensemble des essais, afin
de retrouver les paramétres de référence.

Le processus d’identification est considéré comme terminé lorsque I’évolution du résidu
et des parameétres devient inférieure a 1% d’une itération a l'autre.
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Chapitre 4 - Modélisation des essais de fluage & identification

Figure 4.7 : Résumé des différentes étapes de I’étude de validation de la méthode.

4.3.2 Résultats et analyses
4.3.2.1 Sensibilité des essais aux parameétres de la loi de comportement

Le fait que le pourtour du maillage soit entiérement contraint peut induire une faible
sensibilité des parameétres sur les résultats. L’'impact des conditions aux limites sur le
niveau de sensibilité de la modélisation a donc été étudié. Pour ce faire, on décrit la
sensibilité moyenne S,,.., d'un essai, telle que :

(4.6)

ou A est le jeu de paramétres tel que A = {A,n,Q}, et ); est une petite perturbation
appliquée au paramétre i.

Il est alors possible de tracer la surface de sensibilité moyenne d’un essai, ainsi que
I’évolution temporelle de la sensibilité moyenne d’un nceud. La surface de sensibilité de
I’essai 4 est donnée a titre d’exemple en Figure 4.8.a, pour une perturbation des parameétres
de 0,2%. La sensibilité sur les bords est nulle, puisque ceux-ci sont contraints dans les trois
directions, et augmente au centre de la ROIL. L’évolution temporelle de la sensibilité au
centre de la ROI est donnée en Figure 4.8.b. Celle-ci est importante, avec une valeur
d’environ 0,8% a t = 10s pour une perturbation de 0,2%. Les calculs sont donc sensibles
au jeu de paramétres A malgré le fait que le pourtour externe de la ROI soit entiérement
contraint.
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4.3 Application & un cas test virtuel
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Figure 4.8 : (a) Surface de sensibilité moyenne a ¢ = 10s issue de 'essai 4; (b) évolution
temporelle de la sensibilité moyenne au centre de la ROI (point rouge du graphe (a)).

4.3.2.2 Reésultats de I’identification

Les résultats de l'identification sont présentés sur la Figure 4.9. Les paramétres sont
retrouvés a 95% de la valeur de référence a la cinquiéme itération, et a 99% a la huitiéme
itération. A partir de la huitiéme itération, les paramétres et le résidu évoluent de moins
de 0,5% par itération, I’algorithme est alors considéré comme convergé.

Le Tableau 4.3 présente les résultats finaux de l'identification. Le résidu est passé
d’une valeur initiale de 91 & une valeur finale de 1,09 fois la valeur du niveau de bruit.
A titre d’exemple, la Figure 4.10 compare le déplacement radial issu de la génératrice au
centre de la ROI de l'essai 2 a t = 10s, entre le calcul de référence, le calcul réalisé sur
la ROI avec le jeu de paramétre perturbé initial et le calcul réalisé sur la ROI avec le jeu
de paramétre convergé. L’erreur moyenne sur les déplacements radiaux est inférieure a
0,5%. Les parameétres sont retrouvés avec des erreurs inférieures a 0,8% par rapport aux
parameétres de référence.

Résultats finaux Erreur relative

In(A) 10,01 0,8%
n 3,98 0,6%
Q (kJ.mol ™) 248,9 0,4%
Résidu er(\) 1,09

Tableau 4.3 : Valeurs des parameétres convergés. Les erreurs relatives sur les parameétres
et sur la vitesse de fluage équivalente sont données par rapport au jeu de référence A,y.
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Figure 4.9 : Résultats de la FEMU : (a) évolution du résidu (Equation 4.2) ; (b) évolution
de A/Aer; () évolution de n/n.; (d) évolution de Q/Qyer.
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4.3 Application & un cas test virtuel

Figure 4.10 : Déplacement radial extrait d’une génératrice au centre de la ROI issu de
I'essai 2 a t = 10s (essai réalisé 950°C et 11 bar). La référence correspond au calcul ou
le tube est entierement modélisé avec le jeu de paramétres de référence. Les résultats des
calculs ou seule la ROI est représentée sont donnés pour la premiére itération, avec les
parameétres perturbés, et pour l'itération convergée.

4.3.3 Discussion des résultats

Ce cas virtuel, représentatif de nos essais, permet de retrouver les parameétres avec des
erreurs inférieures a 0,8% par rapport a la référence, alors que ceux-ci sont initialement
fortement perturbés. L’erreur sur les déplacements est quant a elle inférieure a 0,5%.
Cette étude permet ainsi de valider a la fois la méthode d’identification par FEMU et
I’hypothése de Love-Kirchhoff dans la section de la gaine.

L’étude de sensibilité a mis en évidence une sensibilité importante des essais au centre
de la ROI, avec une valeur moyenne de 0,8% a t = 10s pour une perturbation des para-
meétres de 0,2%. En revanche, du fait des conditions aux limites imposées sur les bords
du maillage, le pourtour de la ROI ne joue pas un réle important dans l'identification
des parameétres. Il est intéressant de noter qu’il peut étre envisagé de relacher les dépla-
cements axiaux et radiaux sur les bords axiaux de la ROI, afin de gagner en sensibilité
circonférentielle. Ce relachement nécessite une faible contrainte de cisaillement dans le
plan (rf) et permet d’augmenter la vitesse de convergence de I'identification si peu d’es-
sais, et donc peu d’informations différentes, sont utilisés pour caractériser les parameétres.
Plus de détails sont présentés dans [185]. Dans notre cas, l'identification est menée sur
I’ensemble des essais, et ne nécessite donc pas ce relachement.
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4.4 Identification d’une loi de fluage

4.4.1 Modélisation des essais

Les 10 premiéres secondes de I’ensemble des essais de fluage réalisés en conditions
de post-DNB sur le matériau détendu (cf. Tableau 3.1) sont modélisées suivant la
méthode présentée en section 4.2. Le comportement du matériau est décrit suivant les
Equations (1.15), (1.16) et (1.19). Le coefficient de Poisson est posé égal & 0,342 et le
module de Young E est décrit suivant ’'Equation (4.5).

Dans un premier temps, la proportion de phase dans le matériau est modélisée comme
étant égale a la fraction de phase présente lors d’un transitoire thermique rapide (Equa-
tion (2.8)). Le comportement au fluage est modélisé dans chacune des phases a 'aide
d’une loi de Norton. Celles-ci sont supposées étre agencées en série. Les déformations et
contraintes homogénéisées sont donc respectivement établies d’aprés les Equations (1.24)
et (1.25). En utilisant les Equations (1.24) et (4.4), il s’ensuit :

P = |Anatieexo (20)] =t [salon (T2 | @)

ol Peq est la vitesse de déformation plastique cumulée homogénéisée, o, est la contrainte
de von Mises, et {Ay; na; Qu; Ag; ng; Q) sont 6 constantes, qui composent le jeu de
parameétres \ & identifier.

4.4.2 Initialisation du jeu de paramétres

Afin de réduire le nombre d’itérations et éviter les problémes de divergences, il est
utile de trouver un jeu de paramétres initial Ay le plus proche possible du jeu optimal
recherché. Pour ce faire, la gaine est assimilée a un cylindre & paroi mince sous pression.
Sous I'hypothése des petites déformations, I’état de contrainte est alors approximé tel
que :

OuyM — ! RZ, (48)
(&

oll 0, est la contrainte de von Mises, P; est la pression interne, R; est le rayon intérieur
initial et e est ’épaisseur initiale de la gaine.

La vitesse de déformation Peq est quant a elle approximée par :
U,
R.’

ot U, est la vitesse de déplacement radial et R, est le rayon extérieur initial de la gaine.

Peq = (49)

Le jeu de paramétres )y est identifié sur les 10 premiéres secondes des essais a 1'aide
des hypothéses énoncées dans les Equations (4.8) et (4.9). Les valeurs des paramétres \g
sont données dans le Tableau 4.4.
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4.4 Identification d’une loi de fluage

In(A,) na  Qq (kJmol™') In(Az) ng Qp (kJ.mol™t)
Ao | 21,29 1,17 288,7 41,97 4,58 588,3
A | 21,35 1,15 989.4 41,76 4,42 591.6

Tableau 4.4 : Valeurs des paramétres a l'initialisation (Ag) et & la fin de processus d’iden-
tification (A1).

4.4.3 Résultats de I’'identification par la méthode FEMU

Les résultats de I'identification par la méthode FEMU sont présentés en Figure 4.11.
4 itérations suffisent pour obtenir une évolution du résidu et des paramétres inférieure a
0,5%. Afin de quantifier I’écart entre les calculs et les essais, une erreur moyenne £ sur les
vitesses de déplacement radial est définie pour chaque essai telle que :

N . .
1 U;—)xp . U;lum
£(%) = NZ | % 100, (4.10)
=1 r

ou N est le nombre de noeuds du maillage de corrélation d'un essai, U rassemble les
vitesses de déplacement radial expérimentales de l'essai et U™ rassemble les vitesses de
déplacement radial obtenues par calcul pendant les 10 premiéres secondes.

La Figure 4.12 compare les résultats des expériences avec ceux obtenus par calculs
pour la derniére itération, dont le jeu de parameétres \; est donné dans le Tableau 4.4.

Les paramétres évoluent peu avec les itérations. L’erreur finale baisse d’environ 27%
avec une valeur initiale équivalente a 3,0 fois le niveau de bruit et une valeur finale
équivalente a 2,22 fois le niveau de bruit. L’erreur moyenne sur les vitesses de déplacement
radial & sur I'ensemble des essais est de 10,5%, ce qui est considéré comme trés acceptable
pour ce type d’expériences. L’erreur est plus importante pour les essais réalisés aux plus
basses températures car le rapport signal/bruit est plus faible. On note également une
légére augmentation de 'erreur vers 970°C, lors du passage dans le domaine  pur. Une
forte sensibilité de I’état métallurgique a la température est attendue dans ce domaine,
avec la transformation compléte de la phase o et 'augmentation rapide de la taille des
grains 3.
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() (d)

Figure 4.11 : Evolution du résidu, et des paramétres normalisés par les paramétres initiaux.
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4.4 Identification d’une loi de fluage

Figure 4.12 : Comparaison entre les essais et les calculs éléments finis (EF) réalisés avec
le jeu de parameétres final ;. La fraction de phase utilisée dans les calcul correspond a la
fraction de phase présente dans le matériau lors d’'un transitoire rapide, obtenue par la
fonction Fyoo (Equation (2.8)). Le graphe du dessus présente I’erreur moyenne & sur les
vitesses de déplacement radial entre les essais et les calculs, en fonction de la température
moyenne des essais pendant les 10 premiéres secondes. Le graphe du dessous compare les
vitesses de déplacement radial, normalisées par le rayon initial, obtenues lors des essais et
des calculs. L’essai avec une pression interne de 9 bar est un essai de validation qui n’a
pas été utilisé dans le processus d’identification.
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4.4.4 Sensibilité des paramétres de la loi

Le jeu de paramétres initial est trés proche de la solution convergée. Le fait que le
résidu diminue de fagon significative alors que les parameétres évoluent peu est synonyme
d’'une grande sensibilité des paramétres. A titre d’exemple, la sensibilité des parameétres
de 'essai RIA 07 est ici analysée plus finement. Pour ce faire, 6 calculs sont réalisés en
perturbant tour & tour les parameétres de 1%. La sensibilité des parameétres est ici décrite
comme 'impact de la perturbation sur le résidu, qui est formulé tel que :

er(A) —er(A+90\)
er(\)

ou 5; est la sensibilité du paramétre ¢, d); est la perturbation sur le paramétre i et
i ={In(Aq) 5 na; Qu; n(Ap); ng; Qp}-

S:i(%) = % 100, (4.11)

La valeur de sensibilité des différents parameétres est donnée dans le Tableau 4.5. Une
trés grande sensibilité est obtenue pour les paramétres {In(A,); Qa; In(Ag); Qs}, avec
des valeurs absolues comprises entre 9 et 14%. La sensibilité des exposants de Norton est
moins importante mais a tout de méme un impact non négligeable sur les résultats, avec
des valeurs comprises entre 1,7 et 2,4%. La sensibilité des exposants est faible car ’état
de contrainte est peu hétérogéne lors d'un essai. C’est pourquoi deux niveaux de pression
ont été testés, de facon a augmenter la sensibilité de ce paramétre.

In(A,) no Qo In(Ag) ng Qp
Si%) | 134 1,7 -167 94 24 -124

Tableau 4.5 : Impact d’une perturbation de 1% d’un paramétre sur le résidu pour ’essai
RIA 07. Le pourtour de la ROI est entiérement contraint.

La faible évolution des parameétres n’indique donc pas une faible sensibilité de leur part
mais plutot que les effets de structure sur les éprouvettes n’ont pas un impact important
lors des essais, tout du moins pendant les 10 premiéres secondes oul la gaine n’est pas
encore trop déformée. Les hypothéses énoncées dans les Equations (4.8) et (4.9) sont
finalement trés proches de la réalité, I'initialisation des paramétres est donc de trés bonne
qualité.

4.4.5 Validation sur un essai & 9 bar

Afin de valider le modeéle de fluage identifié, une expérience supplémentaire a été
réalisée dans le domaine biphasé avec une pression interne intermédiaire de 9 bar. Les
caractéristiques de cet essai sont données dans le Tableau 4.6. L’essai a été modélisé
suivant le protocole détaillé en section 4.2, avec le jeu de parameétres final \; donné dans
le Tableau 4.4.

Les résultats de I’essai et du calcul sont présentés sur la Figure 4.12. Le résidu de 'essai
est de 2,47 avec une erreur £ de 10,7%. Ces résultats sont équivalents aux résultats obtenus
pour les essais réalisés a 7 et 11 bar. La Figure 4.13 compare les déplacements obtenus sur
la génératrice au centre de la ROI entre le calcul et les résultats expérimentaux a t = 10s.
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4.4 Identification d’une loi de fluage

La simulation permet de bien représenter les déplacements avec une erreur moyenne de
4,8% sur le déplacement radial.

Exp. no P; (bar) Tgror (°C) dT/dt (°C/s) OS*T (°C) AT (°C)
RIA 32 9 948 1281 ) 941 - 952

Tableau 4.6 : Caractéristiques de 'essai de validation. Tro; représente la température
moyenne de la ROT & ¢t = 10s. dT/dt est la valeur moyenne du transitoire obtenu, OS*
est ’écart entre la température maximale atteinte en fin de transitoire et la température
de régulation, AT est la distribution thermique dans la ROI & ¢ = 10s.

Figure 4.13 : Extraction des déplacements et de la température a ¢ = 10s le long de
la génératrice centrale de la ROI, pour I'essai RIA 32 réalisé & une pression interne de
9 bar. Comparaison entre les résultats expérimentaux et le calcul réalisé avec le jeu de
paramétres final A\; (cf. Tableau 4.4).

4.4.6 Couplage de la loi de fluage au modéle de changement de
phase

Le temps de calcul d'une itération est relativement long. Le nombre de calculs a
réaliser par itération est de (Nessa; X (Ny + 1)), 00 Neggqi st le nombre d’essais et N, est
le nombre de paramétres du modéle & identifier. Afin de tester dans un premier temps la
méthode, 1’évolution de la fraction de phase dans le matériau a été posée comme étant
égale & la fraction de phase lors d’un transitoire thermique rapide (Equation (2.8)). Cette
modélisation est discutable car lors du plateau en température, il est possible que la
fraction de phase évolue pour rejoindre un état d’équilibre. Cette premiére modélisation
a toutefois mis en évidence un trés faible impact des effets de structure lors des essais.
Les deux hypotheéses énoncées en section 4.4.2 sont donc trés proches de la réalité.
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Chapitre 4 - Modélisation des essais de fluage & identification

Une seconde identification, basée sur ces hypothéses, a été réalisée en couplant la
loi de fluage décrite en Equation (4.7) avec le modéle de fraction de phase décrit en
Equation (2.9). L'utilisation de ce modéle, qui simule un retour a I’équilibre lors d’un
palier dans le domaine biphasé, sera discutée par la suite. Cette identification permet
d’obtenir un temps de calcul considérablement plus faible que la méthode FEMU. Le jeu
de paramétres Ay ainsi identifié est donné dans le Tableau 4.7. Le jeu de paramétres A;
identifié¢ précédemment est également rappelé a titre de comparaison.

La Figure 4.14 présente les résultats obtenus par calculs éléments finis avec la seconde
modélisation. Des résultats similaires a la premiére modélisation sont obtenus (cf. Fi-
gure 4.12). Le résidu est de 3,2 et 'erreur moyenne sur les vitesses de fluage est de 11,3%.

In(A,) na Qo (kJmol™) In(Ag) ng Qs (kJmol™)
M| 21,35 1,15 989.4 41,76 4.42 591,6
Ao | 48,7 1,11 544.2 43,4 453 603.9

Tableau 4.7 : Valeurs des paramétres des jeux A et A\o. Le jeu A1 couple la loi de fluage
décrite en Equation (4.7) avec la fraction de phase lors d’un transitoire thermique rapide
décrit par I’'Equation (2.8). Le jeu Ay couple la loi de fluage décrite en Equation (4.7) avec
le modéle de transformation de phase décrit en Equation (2.9).
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4.4 Identification d’une loi de fluage

Figure 4.14 : Comparaison entre les essais et les calculs éléments finis (EF) réalisés avec
le jeu de parameétres \y. L’évolution de la fraction de phase est modélisée a l'aide du
modéle de changement de phase décrit en Equation (2.9). Le graphe du dessus présente
I'erreur moyenne & sur les vitesses de déplacement radial entre les essais et les calculs,
en fonction de la température moyenne des essais pendant les 10 premiéres secondes. Le
graphe du dessous compare les vitesses de déplacement radial, normalisées par le rayon
initial, obtenues lors des essais et des calculs. Les courbes d’évolution de fraction de phase
sont données pour 1'équilibre et sous transitoire thermique rapide.
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4.4.7 Discussion des résultats

Deux types de modélisations ont finalement été menés :

— Une modélisation ou la fraction de phase a été décrite comme étant la fraction
de phase présente dans le matériau lors d’un transitoire thermique rapide (Equa-
tion (2.8)). Le jeu de paramétres A\; a été obtenu.

— Une modélisation ou I’évolution de la fraction de phase a été modélisée par le modéle
de changement de phase décrit par 'Equation (2.9). Le jeu de paramétres Ay a été
obtenu.

Ces deux modélisations reproduisent les résultats expérimentaux avec des erreurs sur
les vitesses de fluage de 'ordre de 10%, ce qui est considéré comme trés acceptable pour
ce type d’essais. Elles sont néanmoins basées sur de nombreuses hypothéses qu’il convient
de discuter.

En premier lieu, le comportement au fluage des deux phases a été modélisé par
une loi de Norton. Ce choix est critiquable car cette loi est usuellement exploitée pour
décrire un régime de fluage stationnaire, sans évolution microstructurale du matériau,
ou la création de dislocations est égale & son annihilation par restauration. Lors des
essais réalisés dans ces travaux, un fluage primaire est constaté pour les températures
inférieures a 970°C et un fluage tertiaire est obtenu dans le domaine . Le matériau n’est
pas dans un état d’équilibre pendant le début des essais, mais est encore sujet a des
transformations métallurgiques : changement de phase, nucléation et croissance de grains,
recristallisation, etc. Le modéle de Norton permet toutefois de reproduire les résultats
expérimentaux de fagon trés convenable. Cela est dii au faible temps d’essais analysé (les
10 premiéres secondes), ou les déformations peuvent étre linéarisées. Le modéle de fluage
identifié est finalement plus mathématique que physique, au sens ou les transformations
métallurgiques a l'ceuvre dans le matériau rendent l'interprétation des parameétres du
modeéle difficile.

Il convient également de souligner que 1’évolution de la fraction de phase lors d'un
palier en température dans le domaine biphasé est difficile a prévoir suite & un transitoire
thermique rapide. Comme mentionné dans le chapitre 2, les essais de dilatométrie ne
permettent pas d’évaluer par quel chemin et jusqu’a quel état le matériau hors équilibre
rejoindrait un état d’équilibre (si retour il y a) lors d’un palier en température dans
le domaine biphasé. Les deux modélisations du comportement au fluage de la gaine
('une basée sur un retour a l’équilibre et l'autre non) permettent néanmoins toutes
les deux de bien reproduire les résultats de fluage expérimentaux. Cela est di au fait
que les parameétres de fluage a permettent d’adapter la loi de fluage en fonction du
modele de transformation de phase utilisé. Des essais de dilatométrie spécifiques (montée
en température rapide jusqu’a une température de plateau dans le domaine biphasé)
permettraient d’apporter des informations sur I’évolution de la fraction de phase lors
d’un plateau dans le domaine biphasé.

D’autre part, il existe actuellement peu de données pour caractériser le fluage du
matériau dans le domaine « en conditions de post-DNB. En effet, il a été montré que
les paramétres de fluage dans le domaine « sont dépendants du modéle de changement
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4.4 Identification d’une loi de fluage

de phase utilisé dans le processus d’identification. Cela s’explique par le fait que ces
parameétres ont été identifiés dans le domaine biphasé, a 1’aide d’une modélisation basée
sur un agencement des phases en série. Leurs valeurs s’adaptent donc suivant la loi
de changement de phase utilisée et suivant le modele d’homogénéisation mis en place.
Il serait intéressant de réaliser des essais de fluage en conditions de post-DNB & des
températures inférieures a 800°C, qui est la température de fin du domaine « a 1’équilibre.
Ces essais permettraient de caractériser une loi de fluage dans le domaine « sur des
essais réalisés hors du domaine biphasé. L’hypothése d'un agencement des phases en série
pourrait alors étre vérifiée en couplant le comportement obtenu dans le domaine o au
comportement dans le domaine 5. La réalisation de tels essais pose néanmoins quelques
difficultés. De trés faibles vitesses de déformation sont attendues & des pressions de 7 et
11 bar pour les températures inférieures a 800°C. Afin d’avoir un rapport signal/bruit
convenable, il faudrait alors soit allonger le temps des essais, soit augmenter le niveau de
pression. Augmenter la pression interne dans la gaine pourrait engendrer un changement
de régime de fluage, passant d’un régime diffusionnel & un régime de type dislocation.
Si un tel changement de régime se produit, il sera alors difficile de mettre en lien la loi
identifiée avec les essais réalisés a des pressions plus faibles dans le domaine biphasé.
Augmenter le temps des essais est également envisageable. Mais cela impliquerait de ne
pas avoir un fluage primaire trop important, et aurait pour conséquence de laisser plus
de temps aux transformations métallurgiques pour opérer (dissolution des éléments d’al-
liages, croissance des grains, etc.). L’impact des transformations métallurgiques entre 700
et 800°C (dissolution des éléments d’alliages, recristallisation) devra également étre étudié.

Les résultats des deux types de modélisations sont maintenant succinctement analysés
et comparés a la littérature, détaillée dans les Tableaux 1.5, 1.6 et 1.7. Ces analyses sont
a prendre avec précaution, de par les hypothéses énoncées précédemment et par le fait
que les résultats de la littérature sont issus d’essais réalisés en conditions d’équilibre ou
suite & un transitoire thermique lent. Des différences sont donc attendues au niveau de la
microstructure, a fortiori lorsque les éprouvettes testées ne sont pas des troncons de gaine.

Un exposant de Norton proche de l'unité est obtenu en phase a pour les deux
modélisations de cette étude, ce qui est caractéristique d’un fluage diffusionnel. Ce régime
de fluage est habituel dans ce domaine pour ce niveau de contrainte (~ [5 — 8]MPa). Un
fluage de type dislocation est obtenu en phase § avec un exposant de Norton environ
égal & 4.5, ce qui est également usuel dans la littérature. Le fluage de type dislocation est
commun lorsque la taille des grains est importante, ce qui est le cas dans le domaine 3
d’apres les analyses métallographiques des chapitres 2 et 3.

L’ordre de grandeur de I'énergie d’activation en phase « est en accord avec les résultats
de la littérature lorsque la fraction de phase est modélisée suivant I’Equation (2.8). Une
énergie d’activation plus élevée est en revanche identifiée lorsque 1’évolution de la fraction
de phase est modélisée par le modéle de transformation de phase (Equation (2.9)).
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4.5 Prise en compte de la taille des grains

Jusqu’a présent, seules les 10 premiéres secondes des essais ont été analysées. Une
simple loi de Norton ne permet pas de représenter le fluage primaire observé dans le
domaine biphasé pour des temps plus importants. Plusieurs mécanismes peuvent étre la
cause de ce fluage primaire : croissance des grains, évolution des proportions de phase,
écrouissage, etc. Cette partie est une ouverture qui propose de prendre en compte 1’évolu-
tion de la taille des grains « et 3 dans la loi de fluage, afin de mieux reproduire le fluage
primaire lors des 100 premiéres secondes des essais.

4.5.1 Impact de la taille des grains sur le fluage du Zircaloy-4

L’évolution de la taille des grains est prise en compte dans la loi de fluage [103,192] a
partir de ’'Equation (1.20) telle que :

p=A (%)g T €XP <—%> , (4.12)

ou p est la vitesse de déformation plastique cumulée, A est une constante, R est la
constante des gaz parfaits, T est la température, o,y est la contrainte de von Mises, D
est la taille des grains, Dy est la taille des grains initiale, g est I'exposant de la taille des
grains, n est I’'exposant de Norton et () est une énergie d’activation.

Afin de modéliser un mécanisme thermiquement activé, une forme de loi d’Arrhenius
est donnée pour représenter I’évolution de la taille des grains [93,103,193] :
1-m

dD m
o K exp (—%) <;> ) (4.13)

ou K est une constante, t est le temps, 7 est un temps caractéristique, ()4 est une énergie
d’activation et m est I’exposant temporel.

Afin de modéliser un agencement des phases en série, la vitesse de fluage homogénéi-
sée P est décrite telle que :

. DZ 9i . ; .
P = XZ: A; (ﬁ) ot €Xp <—}C§T> fi, avec i = {a; B}, (4.14)

ou les parameétres A;, D;, Do;, g;, n;, et QQ; sont définis pour les phases « et 5. f; symbolise
la fraction de phase o ou 3 présente dans le matériau.

De méme, on écrit ’évolution de la taille des grains «a et § telle que :

1—m;

D _ e o (—gf}) (E) " avecd = {a: B}, (4.15)

dt T

16 paramétres sont finalement & identifier d’aprés les Equations (4.14) et (4.15).
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4.5.2 Identification & résultats

Les paramétres sont identifiés en utilisant les 100 premiéres secondes des essais réalisés
dans le domaine biphasé donnés dans le Tableau 4.8. L’évolution de la fraction de phase
dans le matériau est modélisée en utilisant le modeéle de changement de phase établi au
chapitre 2, décrit en Equation (2.9). Le nombre de paramétres et la durée des essais
meénent a un temps de calcul trés important par la méthode FEMU. L’état de contrainte
et de déformations est alors obtenu en formulant deux hypothéses :

— La contrainte o,); est approximée suivant ’hypothése d’un cylindre a paroi mince
telle que :

P.(R;+U,)

6(1 + €rr) ’ (416)

OyM =

ou P; est la pression interne, R; est le rayon intérieur initial, U, est le déplacement
radial obtenu par stéréo-corrélation, e est l'épaisseur de la gaine et e, est la
déformation radiale, calculée via les déformations axiales et circonférentielles
obtenues par stéréo-corrélation et I’hypothése d’incompressibilité dans le domaine
viscoplastique.

— La déformation plastique cumulée homogénéisée P est approximée telle que :

p=2 (4.17)

ou U, est le déplacement radial et R, est le rayon extérieur initial de la gaine.

P; (bar) Exp.no Tgo; (°C) dT/dt (°C/s) OS* (°C) AT (°C)

RIA 31 870 1271 7 864 - 878
. RIA 16 890 1240 17 883 - 899
RIA 28 909 1235 1 902 - 917
RIA 23 925 1280 12 914 - 937
RIA 30 868 1291 20 861 - 877
1 RIA 21 883 1334 18 870 - 891
RIA 29 906 1310 4 895 - 915
RIA 07 933 1218 9 923 - 938

Tableau 4.8 : Essais utilisés pour identifier le modéle de fluage décrit par les Equa-
tions (4.14) et (4.15). Ils ont été réalisés en conditions représentatives de la phase post-
DNB sur des gaines en Zircaloy-4 détendu. Tros représente la température moyenne de la
ROI a t = 10s. dT/dt est la valeur moyenne du transitoire obtenu, OS™ est ’écart entre
la température maximale atteinte en fin de transitoire et la température de régulation (cf.
Figure 3.13), AT est la distribution thermique dans la ROI a ¢t = 10s.
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Chapitre 4 - Modélisation des essais de fluage & identification

L’ensemble des données obtenues aux nceuds du maillage de corrélation des 8 essais
sont utilisées, menant a une richesse de données importante. La Figure 4.15 résume 1’al-
gorithme de calcul utilisé.

Figure 4.15 : Algorithme du calcul des déformations avec prise en compte de 1’évolution
de la fraction de phase et de la taille des grains.
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4.5 Prise en compte de la taille des grains

La Figure 4.16 compare les résultats expérimentaux et numériques obtenus au centre
de la ROI. L’évolution du déplacement radial normalisé par le rayon extérieur initial est
donnée pour les 100 premiéres secondes des essais. Les résultats du modéle sont encoura-
geants. Le modéle reproduit bien le fluage primaire constaté expérimentalement ainsi que
le croisement des courbes d’essais réalisés a 910 et 930°C environ.

Figure 4.16 : Evolution du déplacement radial obtenu au centre de la ROI normalisé par
le rayon initial (données issues des 100 premiéres secondes des essais du Tableau 4.8).

L’évolution de la taille des grains est donnée en Figure 4.17 pour une température de
930°C. La taille des grains a évolue peu et est située entre 5 et 7um. La taille des grains (3
évolue avec le temps de 1,5 & environ 20um pendant les 100 premiéres secondes.

25 v r r z
20
’gla
=
o 10
5
ol i i ) )
0 20 40 60 80 100

Temps (s)

Figure 4.17 : Evolution de la taille des grains a et 3 calculée par 'Equation 4.15 & une
température de 930°C.

Les paramétres du modéle identifiés sont donnés dans le Tableau 4.9. Le temps carac-
téristique 7 est posé égal & 10 secondes, la durée représentative de la phase-post-DNB.
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In(4;) n; Q; (kJmol™!) g K; Qg (kJomol™') m; Dy (um)
i—a 355 131 A11,5 35 038 26,4 10 50
i=p 242 347 371,1 1,0 62,37 50,1 4,0 1,47

Tableau 4.9 : Valeurs des paramétres des Equations (4.14) et (4.15) avec i = {a; 8}.

4.5.3 Discussion des résultats

Les résultats présentés sont encore a I’étude mais sont considérés comme prometteurs.
Il a été montré en premiére partie de chapitre que les effets de structure sont négligeables
pendant les 10 premiéres secondes des essais. Ils peuvent néanmoins devenir importants
a plus long terme. Le ballonnement de la gaine induit notamment des non linéarités
géométriques, qui aménent 1'état de contrainte a s’éloigner de celui d’'un cylindre a
paroi mince sous pression et a se rapprocher de celui d’une sphére sous pression. Une
identification des paramétres par la méthode FEMU permettraient de s’affranchir des
hypothéses formulées en début de section 4.5.2. Le nombre de paramétres rend toutefois
le temps d’une itération long avec cette méthode (plusieurs jours de calculs séquentiels).

Seul le domaine biphasé (entre 864 et 937°C) a été étudié dans cette partie. La taille
des grains a évolue peu au cours du temps, avec une taille initiale de 5um. Ces résultats
sont cohérents avec la littérature [97-99]. La taille des grains 5 augmente au cours du
temps, avec une taille initiale de 1,5um. La Figure 4.17 met en évidence un phénomeéne
de croissance important.

Le nombre de paramétres dans le modéle et le manque de données sur la microstructure
conduisent a la présence de plusieurs minima locaux. Des analyses métallographiques plus
riches, ol la taille des grains serait caractérisée a différentes températures et a différents
temps d’essai, seraient tres utiles, afin de pouvoir décorréler 'identification de 1’évolution
de la taille des grains (Equation (4.15)) et les paramétres de la loi de fluage (Equa-
tion (4.14)). A noter que I'évolution de la taille des grains n’est pas le seul mécanisme
susceptible d’affecter le comportement au fluage au cours du temps.

4.6 Synthése générale sur le comportement au fluage
de la gaine

Les essais de fluage réalisés sur la gaine en Zircaloy-4 détendu en conditions
représentatives d’'un post-DNB ont été simulés par la méthode des éléments finis.
L’état de contrainte dans I’éprouvette et la non-axisymétrie des essais ont imposé une
représentation 3D de la ROI pour modéliser les essais. Cette modélisation, qui repose
sur 'hypothése d’une cinématique de Love-Kirchhoff dans la section de la gaine, a
permis la mise en place d’une procédure d’identification par FEMU, afin d’identifier le
comportement au fluage de la gaine en prenant en compte les effets de structure lors des
essais. L’hypothése de Love-Kirchhoff et le protocole d’identification ont tout d’abord
été validés par un cas virtuel représentatif des essais de fluage réalisés. Une grande
sensibilité des paramétres est obtenue, malgré une modélisation de la ROI sans bord libre.
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4.6 Synthése générale sur le comportement au fluage de la gaine

Le comportement au fluage lors des essais a ensuite été identifié pendant les 10
premiéres secondes des essais sur 1’ensemble des conditions étudiées, i.e. sur le domaine
de températures de 840 a 1020°C et pour des niveaux de pressions internes de 7 et 11 bar.
Le comportement dans le domaine biphasé a été modélisé a 1’aide d’une hypothése des
phases agencées en série dans le matériau. Une premiére identification a été réalisée en
imposant la fraction de phase dans le domaine biphasé comme étant la fraction de phase
présente dans le matériau suite a un transitoire thermique rapide. Cette modélisation
permet de représenter de fagon trés acceptable les résultats expérimentaux, avec des
erreurs sur les vitesses de déformation de l'ordre de 10%. Un impact négligeable des
effets de structure lors des essais a également été mis en évidence. Cette identifica-
tion a été validée sur un essai supplémentaire, réalisé a une pression intermédiaire de 9 bar.

En s’appuyant sur le constat de la faible influence des effets de structure lors des
10 premiéres secondes des essais de fluage, une seconde identification, beaucoup plus
efficiente, a été réalisée en couplant le comportement au fluage du matériau au modéle
de transformation de phase établi au chapitre 2, qui est basé sur un retour de la fraction
de phase a I’équilibre. Cette modélisation méne & des résultats similaires a la premiére
réalisée en terme de vitesses de fluage. Les coefficients du domaine [ sont trés proches
de la premiére modélisation, les coefficients de la phase « sont différents et permettent
d’adapter les résultats de fluage suivant le modéle de fraction de phase utilisé.

Les identifications réalisées par FEMU sont basées sur de nombreuses hypothéses :
utilisation d’une loi de Norton pour décrire le fluage d’un matériau hors équilibre, agence-
ment des phases en série dans le domaine biphasé, pas de transformations métallurgiques
hormis le changement de phase. D’autre part, il manque actuellement des données sur
I’évolution de la fraction de phase dans le matériau lors d’un palier en température
dans le domaine biphasé suite a un transitoire thermique rapide. Les deux modélisations
permettent de représenter de facon trés acceptable le fluage de la gaine en conditions
représentatives d’un post-DNB pendant les 10 premiéres secondes d'un point de vue
mathématique. Il faut toutefois prendre des précautions sur ’analyse des parameétres du
modéle, notamment ceux du domaine o qui dépendent du modéle de changement de
phase utilisé.

Pour les deux types de modélisations, un fluage diffusionnel est identifié en phase «, ce
qui est cohérent avec la littérature pour les niveaux de contraintes étudiés. Un fluage de
type dislocation est identifié au phase 3, ce qui est également en accord avec la littérature
et la taille des grains dans le domaine . Comme mentionné au chapitre 1, il peut étre
surprenant de constater que le comportement au fluage de la phase § dans le domaine
biphasé suit la méme loi que son comportement dans le domaine § pur, ou la taille des
grains est bien plus importante. Les essais de ces travaux ne permettent pas d’estimer si le
comportement au fluage de la phase  suit un régime de type dislocation de 840 a 1020°C
de fagon insensible a la taille des grains, ou si un mécanisme supplémentaire est a I’ceuvre.

Une ouverture est proposée en fin de chapitre, afin de simuler le fluage primaire des
gaines dans le domaine biphasé a des temps plus longs. Cette modélisation vise & prendre
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Chapitre 4 - Modélisation des essais de fluage & identification

en compte I’évolution de la taille des grains dans le domaine biphasé. Les résultats sont
encourageants et permettent de bien reproduire le comportement au fluage pendant les
100 premiéres secondes des essais. Les résultats indiquent que la taille des grains « est
peu sensible a la température et qu’elle évolue peu au cours du temps, ce qui est cohérent
avec la littérature [99]. La taille des grains 5 quant a elle, augmente au cours du temps
et est trés sensible a la température. Le nombre de paramétres du modéle ne permet pas
I'obtention d'un minimum global. Il serait trés intéressant d’établir dans un premier temps
un modeéle de croissance des grains dans le domaine biphasé a ’aide d’essais et d’analyses
métallurgiques spécifiques, puis de coupler ce modéle & la loi de fluage et & la proportion
de phase dans le matériau.
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Conclusion générale & perspectives

Conclusion générale

Un des enjeux majeurs en matiére de stireté nucléaire est d’étudier le comportement
et la tenue des tubes de gainage en conditions normales et accidentelles, seule barriére
en contact direct avec le combustible. Si le comportement de la gaine est relativement
bien connu en fonctionnement normal, cela est moins vrai en situations accidentelles, ou
les conditions de chargements peuvent étre extrémes et les phénomeénes physiques activés
nombreux.

Le contexte de cette étude porte sur la tenue thermomécanique du tube de gainage
dans des conditions représentatives de la phase post-DNB d’un accident RIA. 11 s’agit en
particulier d’étudier le fluage en ballonnement de la gaine a haute température (poten-
tiellement supérieure & 1000°C), qui fait suite & une montée rapide de la température,
avec des vitesses pouvant dépasser 1000°C/s. Peu d’informations sont disponibles sur le
comportement de la gaine dans de telles conditions, notamment en raison des difficultés
expérimentales a reproduire et mesurer des transitoires thermiques aussi rapides. Ces
travaux visent a combler ce manque de données en mettant en place des moyens
expérimentaux et numériques adaptés aux fortes vitesses de chauffe. Afin de simplifier
I’analyse des essais, seul le comportement de la gaine en Zircaloy-4 sous atmospheére
inerte a été étudié.

Ces travaux s’articulent autour de trois grandes parties. Un premier volet expérimental
s’est consacré a étudier 'influence de la vitesse de chauffe sur la transformation de phase
de la gaine en Zircaloy-4 détendu. Un second axe expérimental a permis de mettre au
point un dispositif d’essai permettant de reproduire des conditions de chargement repré-
sentatives de la phase post-DNB d’un RIA. Des essais de fluage ont alors pu étre réalisés
en conditions de post-DNB et ont mis en évidence un fort impact de la vitesse de chauffe
sur la réponse mécanique du matériau. Le troisiéme axe de cette thése s’est quant a lui
intéressé & modéliser les essais et a identifier un modéle de comportement au fluage couplé
a I’évolution de la fraction de phase, a ’aide de méthodes numériques.

@ Etude de la transformation de phase du Zircaloy-4 détendu

Le changement de phase de la gaine en Zircaloy-4 détendu a été étudié pour des
vitesses de chauffe comprises entre 50 et 2000°C/s a laide d’essais de dilatométrie
libre sur un dispositif GLEEBLE-3500. Un grand soin a été apporté & la mesure de
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température, qui peut mener & de nombreux biais lors de transitoires thermiques rapides.
Il est notamment nécessaire de mettre en place des moyens de mesure de tempéra-
ture réactifs et non intrusifs, compatibles avec les transitoires thermiques rapides. Il
faut également assurer I’homogénéité thermique dans la zone de mesure de la dilata-
tion, et évaluer 'impact des déformations mécaniques sur le calcul de la fraction de phase.

Afin de controler précisément la température lors du transitoire, des mesures pyromé-
triques ont été mises en place. L’éprouvette a été pré-oxydée avec une couche de 2,5um
pour obtenir une émissivité constante tout le long des essais, menant a une incertitude
en température d’environ 7°C. Les expériences ont été effectuées sous vide primaire, de
facon a minimiser I'oxydation des échantillons et ne pas étre impacté par une réduction
d’oxyde en surface externe. L’homogénéité thermique a été évaluée par thermographie
proche infrarouge (PIR) et par calcul électro-thermique. Son influence sur le calcul de
la fraction de phase est finalement considérée comme acceptable dans notre application
(< 1,5%). Les déformations mécaniques de 1’échantillon pendant le transitoires ont été
estimées comme négligeables par calcul thermomécanique. La dilatation de la gaine lors
des essais a été mesurée par détection de contour a l'aide d’une caméra rapide. Cette
méthode permet d’obtenir une meilleure résolution spatiale et temporelle que le dila-
tomeétre optique, et méne a une incertitude de I’ordre du micrometre sur les déplacements.

Les essais réalisés ont permis l’identification d’un modéle de changement de
phase de I’équilibre 4 2000°C /s, basé sur une formulation de Leblond. Des diffé-
rences ont été observées par rapport aux résultats de la littérature pour les essais réalisés
a 50 et 100°C/s. Le manque d’informations sur le protocole des essais et sur les moyens
de mesure dans la littérature ne permet pas de justifier ces écarts en toute certitude. Afin
de valider les résultats des essais de dilatométrie, des analyses métallographiques ont été
menées sur des éprouvettes trempées a différentes températures, pour des échantillons
chauffés a des vitesses de 50, 100 et 1200°C/s. Il est difficile de quantifier la proportion
de phase présente dans le matériau a haute température dans le domaine biphasé, mais le
passage du domaine biphasé au domaine 3 est quant a lui clairement identifié. Cette tran-
sition est caractérisée par ’explosion de la taille des grains, qui étaient petits et équiaxes
dans le domaine biphasé. Elle concorde parfaitement avec le passage du domaine biphasé
au domaine 3 obtenu lors des essais de dilatométrie vers 960°C. Il convient de souligner
que la vitesse de trempe (~ —50°C/s) ne permet pas de figer instantanément la micro-
structure, le matériau peut alors continuer de se transformer pendant un court instant au
refroidissement.

Les principaux résultats sur la transformation de phase du Zircaloy-4 détendu
peuvent étre résumés comme suit :

— De l’équilibre a 500°C/s, la température de début de transformation se décale vers
les hautes températures a mesure que la vitesse de chauffe augmente. A partir de
500°C/s, la vitesse de chauffe n’a plus d’impact sur la transformation.

— La température de fin de transformation n’est pas influencée par la vitesse de chauffe
et reste égale a environ 960°C.

— La recristallisation du matériau est trés rapide & haute température. De petits grains

t3tZe these est accessible a l'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Conclusion générale & perspectives

équiaxes sont observés dés 830°C pour des vitesses de chauffe de 1200°C/s. Ces
résultats sont en accord avec les cinétiques de [56], qui a étudié la recristallisation
du Zircaloy-4 détendu jusqu’a des vitesses de 430°C/s.

— La microstructure change brutalement lors du passage du domaine biphasé au do-
maine (. Le matériau passe d’un état recristallisé, composé de petits grains équiaxes,
a un agencement beaucoup plus grossier de type "paniers tressés". Ce changement
peut étre expliqué par la transformation compléte de la phase o qui empéchait jus-
qu’alors la libre croissance des grains 3. Ces hypothéses sont en accord avec [99,100].

@ Mise en place d’essais simulant les conditions d’un post-DNB

La plateforme d’essai ELLIE, initialement mise au point par Tardif et Campello [2-5],
a été significativement modifiée, de fagon a pouvoir reproduire des vitesses de chauffe de
1200°C/s. Atteindre de telles vitesses ne permet pas d’obtenir un chargement thermique
axisymétrique sur I'éprouvette. Des moyens de mesure de champs 3D-surfaciques ont
alors été mis en place, afin de récupérer les champs de déplacements et de température
en surface de la gaine, respectivement par stéréo-corrélation d’images numériques et
thermographie PIR. Ces développements ont nécessité I’écriture d’'un code de calibration
basé sur la géométrie connue des échantillons, ainsi que la conception d’une nouvelle
enceinte. D’autre part, la forme tubulaire de 1’échantillon et la géométrie du banc
d’essai ne permettent pas a un grand nombre de caméras d’observer une méme zone
sur I’échantillon. Une procédure a alors été mise au point, afin de mesurer les champs
thermique et cinématique a l'aide des deux mémes caméras. Cette procédure permet
notamment de s’affranchir des problémes d’hétérogénéité de 1’émissivité en surface de
I’éprouvette pour la mesure de température, causée par la présence du mouchetis.

Une vingtaine d’essais ont été réalisés en conditions représentatives d'un post-DNB
sur des trongons de gaines en Zircaloy-4 détendu. La vitesse de chauffe moyenne est
de 1200°C/s, et le domaine de température étudié s’étend de 840 a 1020°C. Ce
domaine permet de couvrir I’ensemble du domaine biphasé lors d’un transitoire thermique
rapide. Deux niveaux de pressions de 7 et 11 bar ont été testés. Ces expériences
ont mis en évidence un comportement au fluage complexe dans le domaine biphasé ot un
fluage primaire important a lieu. Compte tenu des temps caractéristiques d’un RIA, seules
les 10 premiéres secondes des essais ont tout d’abord été exploitées. Bien que le matériau
n’ait pas atteint un état d’équilibre, de nombreuses observations ont pu étre menées,
appuyées par des examens métallographiques effectués sur les échantillons post-mortem
(vitesse de refroidissement ~ —50°C/s).

Trois domaines de comportement au fluage ont finalement été identifiés :

— De 8404 910°C ( f;200°0/ * < 10%), la vitesse de fluage augmente avec la température.
De petits grains équiaxes sont observés dans ce domaine, synonymes d’un matériau
recristallisé.
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— De 910 (fﬁuooc’()/s ~ 10%) a 970°C (fémooc/s ~ 100%), le comportement s’inverse,
avec une vitesse de fluage qui diminue alors que la température augmente. De petits
grains équiaxes sont également observés dans ce domaine.

— Au-dela de 970°C, le comportement au fluage change derechef, avec une vitesse de
déformation qui augmente avec la température. La microstructure dans ce domaine
est radicalement différente. Un agencement des grains de type "paniers tressés" est
observé avec une taille de grains beaucoup plus importante.

Les analyses métallographiques réalisées sur les échantillons post-mortem concordent
parfaitement avec les observations réalisées sur les échantillons trempés sur le dispositif
GLEEBLE. D’autre part, les domaines de fluage identifiés semblent étroitement
liés a la fraction de phase présente dans le matériau.

Des essais de fluage ont également été réalisés en conditions d’APRP, ot le transitoire
thermique est de 3°C/s. Un impact important de la cinétique de chauffe a été mis
en évidence. Pour les mémes conditions de température et de pression, les échantillons
ayant subi un transitoire thermique rapide se déforment significativement plus rapidement
que les éprouvettes ayant été chauffées lentement (différences pouvant dépasser un facteur
20). En outre, deux essais ont été réalisés en conditions de post-DNB sur des gaines
initialement recristallisées. Les vitesses de déformation obtenues sont intermédiaires entre
les vitesses obtenues sur les éprouvettes détendues testées en conditions de post-DNB
et les éprouvettes détendues testées en conditions d’APRP. D’aprés les cinétiques de
recristallisation de [54,56| et les examens métallographiques mentionnés précédemment,
le matériau détendu se recristallise trés rapidement au niveau des températures testées.
Les trois types d’éprouvettes (détendu/post-DNB, détendu/APRP et recristallisé/post-
DNB), sont alors toutes dans un état recristallisé dés le début des essais de fluage, alors que
la gaine n’est pas encore, ou trés peu, déformée. Les différences observées sont donc dues
a l'activation d’autres phénomeénes, dépendant de 1’état initial et de I’histoire thermique
du matériau (e.g. sélection de variants, dissolution des intermétalliques, nucléation et
croissance des grains, plasticité de transformation, etc.).

@ Modélisation des essais et identification d’une loi de fluage

Les potentiels effets de structure lors des essais de fluage ne permettent pas d’évaluer
I’état de contrainte dans la gaine avec certitude. Afin de prendre en compte ces effets
de structure, les expériences ont été simulées par la méthode des éléments finis. La non
axisymétrie des essais et 1’état de contrainte dans la gaine ont imposé une représentation
3D de l'éprouvette. Puisque les champs thermique et cinématique ne sont connus que
dans la zone visible par les caméras, seule cette portion du tube a été modélisée. Les
déplacements expérimentaux sont imposés sur le pourtour extérieur du modeéle et une
cinématique de Love-Kirchhoff est mise en place dans la section de la gaine. La méthode
de recalage par ¢éléments finis (FEMU) a été utilisée, afin d’identifier une loi de fluage
couplée a la fraction de phase pour les 10 premiéres secondes des essais réalisés en condi-
tions de post-DNB. La méthode d’identification ainsi que '’hypothése de Love-Kirchhoff
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ont tout d’abord été validées sur un cas virtuel représentatif des essais. Il a également été
vérifié que la sensibilité des parameétres était importante malgré une modélisation trés
contrainte. Suite a cela, deux identifications ont été réalisées sur ’ensemble des essais
effectués sur le matériau détendu en conditions de post-DNB, toutes deux basées sur un
agencement des phases en série dans le domaine biphasé.

Lors de la premiére identification, réalisée par FEMU, la fraction de phase a été posée
comme étant égale a la fraction de phase présente dans le matériau lors d’'un transitoire
thermique rapide. Le modéle identifié reproduit les résultats expérimentaux
avec des erreurs moyennes de 10% sur les vitesses de fluage, ce qui est considéré
comme trés convenable pour ce type d’expériences. Un trés faible impact des effets de
structure lors des essais a également été mis en évidence.

Puisque les effets de structure ne jouent pas un role important, et donc que 1’état
de contrainte peut étre approximé de facon analytique, une deuxiéme identification
beaucoup plus efficiente a été réalisée. L’évolution de la fraction de phase a ici été
calculée via le modeéle de changement de phase identifié sur les essais de dilatométrie.
Ce modéle est basé sur un retour a 1’équilibre de la fraction de phase lors d’un palier en
température dans le domaine biphasé. Les résultats obtenus sur les vitesses de fluage sont
similaires a la premiére modélisation, les parameétres de fluage du domaine o permettant
d’adapter les résultats en fonction du modéle de changement de phase utilisé.

Ces identifications sont basées sur de nombreuses hypothéses : loi de Norton
pour décrire le fluage d’'un matériau qui n’est pas a ’équilibre métallurgique, agencement
des phases en série, pas de transformations métallurgiques hormis le changement de phase.
Le fait que les paramétres de la phase « soient dépendants du modéle de changement de
phase utilisé met clairement en évidence un manque d’informations sur le fluage de la gaine
en conditions de post-DNB dans le domaine monophasé « et sur I’évolution de la fraction
de phase lors d’un palier en température dans le domaine biphasé. Les deux lois de fluage
phénoménologiques identifiées permettent toutefois une bonne représentation des résultats
expérimentaux et restent a valider sur un domaine de conditions thermomécaniques plus
vaste, en intégrant éventuellement plus de physique pour étendre leur domaine de validité.

Perspectives

Cette étude a permis d’apporter de nouveaux résultats sur le comportement de la
gaine en Zircaloy-4 en conditions représentatives d’'un post-DNB. Plusieurs axes de re-
cherche pourraient étre envisagés pour étoffer et approfondir ce travail. Deux pistes, qui
ne nécessitent pas de modifications majeures des installations expérimentales actuelles,
sont tout d’abord proposées :

— Le modele de changement de phase caractérisé au chapitre 2 est basé sur un retour
a ’équilibre, mais les essais réalisés ne permettent pas de vérifier si un tel retour
se produit lors d’un palier en température dans le domaine biphasé. S’il se produit,
il est possible que le chemin de retour ou I'état d’équilibre final soient influencés
par I'histoire thermique du matériau. Il serait intéressant de réaliser une campagne
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expérimentale, afin d’étudier I’évolution de la fraction de phase lors d’un palier en
température dans le domaine biphasé suite & une montée rapide de la température.
Pour ce faire, des essais de dilatométrie ou de résistivité pourraient étre envisagés.
Il s’agira ici de travailler sur le controle précis de 'atmospheére, de fagon a ne pas
avoir d’oxydation, ni de réduction d’oxyde. Des mesures s’appuyant a la fois sur
la pyrométrie et les thermocouples pourraient étre mis en place, en prenant des
précautions sur l'effet d’inertie de ces derniers.

— Les parameétres de fluage de la phase « sont, dans ces travaux, dépendants du modéle
de changement de phase utilisé et de 'hypothése d’homogénéisation considérée. I1
serait pertinent d’identifier ces paramétres dans le domaine monophasé «, afin de
s’affranchir de ces dépendances. Aux niveaux de pressions étudiés, les vitesses de
déformations rendront difficile 'exploitation des résultats, de par le faible rapport
signal /bruit. Il faudrait alors soit augmenter la contrainte, soit augmenter le temps
des essais. La premiére solution impose de ne pas changer de mécanisme de fluage,
et la seconde a des conséquences sur le temps que les transformations métallurgiques
auront pour opérer dans le matériau. Il faudra également tenir compte des potentiels
changements de microstructures aux températures inférieures a 800°C, comme la
dissolution des éléments d’alliage ou la recristallisation du matériau. La difficulté ne
réside pas tant dans la réalisation des essais mais dans la compréhension et ’analyse
de leurs résultats.

D’autre part, une partie de ce travail s’est attachée a I'implémentation du modéle de
changement de phase et des lois de fluage caractérisées dans cette étude, dans le logiciel
SCANAIR développé par I'TRSN [28,139]. Une étude visant a évaluer la réponse des lois
implémentées sur des essais réalisés en réacteurs expérimentaux est actuellement en cours.

A plus long terme, il serait trés intéressant d’obtenir davantage d’informations sur
I’évolution de la microstructure du matériau en conditions de post-DNB. Les essais
de fluage effectués ont en effet mis en évidence des différences sur le comportement
mécanique de la gaine suivant 1’état initial du matériau et la vitesse de montée en tempé-
rature. Ces différences ne peuvent s’expliquer par le seul phénomeéne de recristallisation,
qui intervient trés tot lors des essais. Des phénoménes comme la sélection de variants
ou la ségrégation d’éléments par exemple, pourraient expliquer en partie ces écarts. Afin
de mettre en évidence ces phénomeénes, des analyses de type EBSD ou DRX pourraient
étre envisagées pour obtenir des cartographies d’orientation de grains et de répartition
d’éléments.

La mise en place de telles analyses permettrait également d’étudier la croissance
des grains dans le domaine biphasé, ot un fluage primaire important a été observé.
Une ouverture a été proposée dans ces travaux, afin de modéliser ce régime primaire
en ajoutant une composante d’évolution de la taille de grains dans la loi de fluage. Les
résultats sont encourageants mais souffrent d’'un manque de données sur la croissance des
grains. Il serait intéressant de réaliser des essais interrompus a différentes températures
par trempe et & différents temps de maintien dans le domaine biphasé, afin d’établir un
modéle de croissance des grains. La vitesse de trempe devra étre suffisante pour figer la
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microstructure et les analyses métallographiques devront étre en mesure de distinguer
la phase a de l'ex-phase . L’impact de la vitesse de chauffe sur la taille des grains
pourra également étre étudié, ainsi que I'influence de I’état de contrainte et du niveau
de déformation. D’autre part, seule une petite partie des données issues des essais de
fluage réalisés dans ces travaux a été exploitée : les 100 premiéres secondes. Un nombre
considérable d’informations restent a analyser et pourraient étre utilisées pour établir une
loi de fluage robuste & plus long terme, couplée a la croissance des grains. Cela pourrait
également mettre en lumiére le réle d’autres phénomeénes physiques.

Enfin, il faut rappeler que seul le comportement du matériau vierge et sous envi-
ronnement inerte a été étudié dans ce travail. En conditions réelles, les interactions
multi-physiques compliquent considérablement ’analyse : le matériau de la gaine peut
étre oxydé, hydruré, ou présenter des défauts d’irradiation. Tous ces paramétres sont
susceptibles d’avoir un impact important sur sa tenue mécanique. Il peut par exemple
étre intéressant de se demander si le recuit des défauts d’irradiation a haute température
a le temps d’opérer en conditions de post-DNB, ou la vitesse de chauffe est importante.
Etudier le matériau irradi¢ complique en revanche considérablement la mise en place
de campagnes expérimentales. Il peut étre plus abordable de s’intéresser a 'impact de
I'oxydation et de ’hydruration du matériau sur son comportement lors d'un post-DNB,
notamment au niveau de la transformation de phase et de sa tenue au fluage. La pré-
paration d’éprouvettes oxydées et hydrurées est parfaitement maitrisée et les dispositifs
expérimentaux pour mener ces analyses sont déja fonctionnels. Les défis & soulever
reléveront de l'analyse et de la modélisation des résultats. Des approches en champ de
phase sont déja en cours dans certains laboratoires pour lever ces verrous.

D’un point de vue mécanique, I'état de déformation ou d’écrouissage de la gaine,
obtenu tout le long de sa vie en réacteur et lors de la phase PCMI, peut également
avoir un role sur la réponse au fluage du matériau en conditions de post-DNB. D’autres
facteurs, comme la présence des grilles d’assemblages, peuvent de la méme facon influer
sur la réponse mécanique de la gaine. Il peut étre utile de se questionner sur l'impact
de la reprise de l'effet de fond, mis en place lors des essais de fluage réalisés dans ce
travail. Il serait aussi intéressant d’étendre cette étude a des niveaux de pression plus
importants, notamment dans le domaine « et le domaine biphasé (un éclatement trés
rapide étant attendu dans le domaine (3). Ces essais permettraient d’enrichir le modéle de
fluage, et d’étudier les mécanismes de fluage aux plus fortes contraintes. Enfin, il convient
de noter que dans ces travaux, les échantillons ont tous été chauffés par effet Joule.
L’application d’un courant électrique dans le matériau est susceptible d’avoir un impact
sur les transformations métallurgiques, comme le changement de phase par exemple.

Il a été montré tout au long de ce manuscrit que le comportement de la gaine en
situation accidentelle est trés complexe a étudier du fait des nombreux couplages thermo-
métallo-mécaniques. La compréhension de ces couplages nécessite la mise en commun de
compétences et de dispositifs (expérimentaux et numériques) variés, afin d’assurer une
meilleure maitrise du risque et de participer a la transversalité des connaissances.
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Annexe A

Plan des mors concu pour les essais de
dilatométrie

Figure A.1 : Mise en plan des mors conc¢u pour les essais de dilatométrie réalisés sur la
machine GLEEBLE-3500.
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Annexe B

Modélisation EF des essais de
dilatométrie

Cette anneze présente les simulations éléments finis des
essais de dilatométrie réalisés sur la machine
GLEEBLE-3500. Le but de cette étude est d’apporter une
estimation au premier ordre de l’effet d’inertie des
thermocouples, d’évaluer la distribution de température dans
la section de la gaine et d’étudier [tmpact des conditions
d’essais sur les déformations de I’échantillon.

B.1 Introduction

Deux types de modélisations par éléments finis ont été réalisés afin de simuler les essais
de dilatométrie. Une premiére modélisation thermo-électrique a été mise en place afin
d’estimer D'effet d’inertie des thermocouples et la distribution thermique dans 1’épaisseur
de la gaine. Une seconde modélisation thermo-mécanique a été conduite afin d’évaluer
I'impact des déformations mécaniques sur le calcul de la fraction de phase. Le logiciel
commercial Abaqus a été utilisé pour réaliser ces deux études.

B.2 Calcul thermo-électrique

B.2.1 Modélisation

Un tube de longueur 40mm, avec un diameétre extérieur de 9,5mm et une épaisseur de
0,57mm, est modélisé a I'aide du logiciel Abaqus. L’influence d’une excentricité de 3% [4]
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est étudiée. Un thermocouple de diamétre 0,18mm est placé au centre de I’échantillon. 61
626 éléments briques linéaires "DC3DSE" sont utilisés dans le modéle et 6 éléments sont
utilisés dans I’épaisseur de la gaine. L’une des extrémités du tube est encastrée, 'autre
est en liaison glissiére suivant 1’axe du tube.

Le tube est chauffé par effet Joule et ses extrémités sont maintenues a 20°C. Plusieurs
vitesses de chauffe sont testées. Les rayonnements interne et externe sont pris en compte
et la convection est négligée (atmosphére supposée sous vide). Les parameétres matériaux
utilisés pour la simulation sont donnés dans le Tableau B.1. Ces paramétres ont été choisis
de facon a représenter au premier ordre du Zircaloy-4 pour le tube et du Chromel pour
le thermocouple. Le module de Young du Zircaloy-4 est décrit suivant I'Equation (B.1)
issue des données de [49].

Propriété Tube Thermocouple
Chaleur spécifique (J.kg 1. K1) 375 600
Conductivité thermique (W.m~ 1. K1) 25 19
Résistivité électrique (pf2.cm) 130 70,7
Densité 6,6 8,7
Emissivité 0,9 0,9
Module de Young (GPa) Eq. (B.1) 186

Tableau B.1 : Propriétés des matériaux utilisées lors de la simulation.

E(T) =116,1. — 59.107*.T [GPal], (B.1)

ou 1" est la température en Kelvin.

B.2.2 Reésultats

La Figure B.1 montre les résultats de la simulation a ¢ = 10s pour une vitesse de
chauffe de 100°C/s. Un zone plus froide est observée au niveau du point de soudure.
La Figure B.2 compare I'écart entre la température mesurée par le thermocouple et la
température du tube au point diamétralement opposée a la soudure. Un écart compris
entre 15 et 20°C est obtenu pour une température de gaine comprise entre 800 et
1000°C. Cet écart augmente avec des diameétres de thermocouples plus importants et des
cinétiques thermiques plus rapides.

Cette modélisation permet de représenter au premier ordre 'inertie d’'un thermocouple
lors d’un transitoire thermique. Une représentation plus précise du point de soudure ten-
drait & augmenter l'effet d’inertie obtenu. L’emploi de thermocouples en situations ani-
sothermes doit donc étre associé a d’importantes précautions, afin de ne pas induire de
biais liés a l'effet d’inertie.
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Figure B.1 : Résultats de la simulation EF de l'inertie des thermocouples a t = 10s.
Vitesse de chauffe de 100°C/s.

O - ' ' '
0 200 400 600 800 1000
Température (°C)

Figure B.2 : Evolution de I’écart de température AT, entre la température de la gaine au
niveau du thermocouple et la température au point diamétralement opposé a la soudure
pour une vitesse de chauffe de 100°C/s. L’axe des abscisses correspond a la température
obtenue au point diamétralement opposé a la soudure.
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Ces calculs ont également permis d’évaluer la distribution en température dans I'épais-
seur de la gaine. La Figure B.3 montre les résultats obtenus a 1000°C pour une vitesse de
chauffe de 100°C/s. Une hétérogénéité thermique maximale de 4°C est obtenue dans la
section. L’impact sur le calcul du changement de phase par dilatométrie est donc inférieur
a 3% dans notre application (cf. Figure 2.6).

(a) (b)

Figure B.3 : (a) Schéma de la section d'une éprouvette ou = est l'excentricité, w,,
est I’épaisseur minimale de la gaine, et w,,q, est ’épaisseur maximale. (b) Température
obtenue dans la section pour une vitesse de chauffe de 100°C/s avec une excentricité

de 3%.

B.3 Calcul thermo-mécanique

B.3.1 Modélisation

Une modélisation axisymétrique est réalisée afin d’estimer 'impact des déformations
mécaniques sur le calcul de la fraction de phase. La gaine est modélisée a l'aide de 7
020 éléments quadrilatéres linéraires "CAX4R", et 10 éléments sont utilisés dans 1’épais-
seur. Un schéma du modele est présenté en Figure B.4.a. Le coefficient de dilatation de
la gaine est défini de fagon a reproduire la dilatation moyenne mesurée lors des essais.
La transformation de phase est modélisée a I'aide de I'Equation (2.9). L’éprouvette est
chauffée a différentes vitesses de chauffe avec le profil de température axial obtenu lors
des essais par thermographie PIR (cf. Figure B.4.b). Une distribution de 4°C est imposée
dans I’épaisseur. Afin de simuler le refroidissement des mors lors de I’essai, la température
aux extrémités de la gaine est maintenue & 20°C. Les propriétés du matériau de la gaine
sont données dans le Tableau B.1.
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Figure B.4 : (a) Schéma du modéle axisymétrique ; (b) chargement thermique axial imposé
sur la gaine. Les points expérimentaux sont obtenus par thermographie PIR, une fonction
polynomiale est utilisée pour interpoler entre les points.

B.3.1 Résultats

La fraction de phase est calculée sur une zone de bmm de long au centre de I’éprouvette
a l'aide de la méthode des leviers. Les écarts obtenus avec la fraction de phase présente
au point le plus chaud de I’échantillon sont de 1,5%. Les déformations mécaniques et
I’hétérogénéité thermique ont donc un impact acceptable sur le calcul de la fraction de
phase.
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Annexe C

Calculs couplés Sysweld-Abaqus

Cette annexe présente la modélisation du systeme de
chauffage par induction mis en place sur la plateforme
ELLIE. Le probleme électromagnétique est résolu via le

logiciel Sysweld et le probleme thermique est résolu via le
logiciel Abaqus. Ces calculs ont permis d’optimiser la
géométrie de l'inducteur, afin d’obtenir un unique point chaud
au centre de la gaine lors d’un transitoire rapide, et de
quantifier la distribution thermique dans [’épaisseur de la
gaine comme étant inférieure a 2 °C.

C. Introduction

Afin de pouvoir atteindre des vitesses de chauffe de I'ordre de 1000°C/s, le systéme
de chauffage par induction du banc ELLIE a été modifié. Il est souhaité lors des essais
qu’'un unique point chaud soit situé au centre, de fagon a étre visible par les caméras. Sous
des vitesses de chauffe élevées, le phénomeéne de conduction thermique n’a pas le temps
d’opérer, deux points chauds se retrouvent alors situés sous les spires et ne sont donc
pas observables pendant la montée en température. Il faut alors optimiser la géométrie
de l'inducteur, de fagon a focaliser le champ magnétique au centre de I'inducteur. 11 est
également souhaité que la distribution thermique dans I’épaisseur de la gaine soit la plus
faible possible, les mesures de température n’étant disponibles qu’en surface externe lors
des essais.

Le probléme a résoudre est multi-physique et couple électromagnétisme et thermique
[194]. Pour des raisons pratiques, le probléme électromagnétique a été modélisé a 1'aide du
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logiciel Sysweld et le probléme thermique & 'aide du logiciel Abaqus [195]. Les objectifs
sont : (i) optimiser la géométrie de I'inducteur, afin d’obtenir un unique point chaud
au centre des échantillons méme sous de fortes vitesses de chauffe, et (ii) quantifier la
distribution thermique dans I’épaisseur de la gaine.

C.2 Modélisation du probléme électromagnétique

Le systéme de chauffage par induction a été modélisé avec le logiciel Sysweld. Afin
de simplifier la résolution du probléme électromagnétique, deux hypothéses sont mises en
place : (i) le probléme est considéré axisymétrique, (ii) la conductivité électrique o est
supposée indépendante de la température. La section des spires est également modélisée
avec une géométrie carrée afin de simplifier le maillage de l'inducteur. La Figure C.1
présente le modeéle mis en place. Un tube de longueur L = 90mm, de rayon interne R; =
4,18mm et de rayon externe R, = 4, 75mm est modélisé. Le probléme est composé de 7000
éléments 2D et 30 éléments sont utilisés a travers 1’épaisseur de la gaine. L’atmospheére
est modélisée a 'aide d’éléments 1D de paroi, afin de ne pas avoir a mailler tout I'espace.
Le Tableau C.1 présente les propriétés des matériaux utilisées pour modéliser la gaine et
les spires.

Propriété Tube (Zircaloy-4) Spire (cuivre)
Perméabilité magnétique p (H.m™!) 1,256.107° 1,256.107°
Conductivité électrique o (S.m™!) 2,36.10° 5,97.107

Tableau C.1 : Propriétés des matériaux utilisées lors de la simulation.

A noter qu’il est possible d’estimer au premier ordre la profondeur de pénétration
du champ magnétique p. dans le matériau, en utilisant I'Equation (C.1) définie pour
une plaque semi-infinie. Dans notre application, la profondeur de pénétration du champ
magnétique est évaluée a 1,1mm. Il est intéressant d’avoir une profondeur de pénétration
supérieure a I’épaisseur de la gaine, de facon & obtenir une faible distribution thermique
dans I’épaisseur lors de la chauffe.

1

w.f.o.u
ou f est la fréquence du générateur, o est la conductivité électrique et u est la perméabilité
magnétique.

Pe = (Cl>

Le logiciel Sysweld permet de résoudre le probléme électromagnétique et d’obtenir la
densité volumique de puissance électromagnétique induite dans le matériau P.
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Figure C.1 : Schéma de la modélisation électromagnétique réalisée sur Sysweld (échelles
non respectées).

C.3 Modélisation du probléme de thermique

Une fois la densité volumique de puissance électromagnétique induite dans le maté-
riau obtenue a l’aide du logiciel Sysweld, le logiciel Abaqus est utilisé pour résoudre le
probléme électro-thermique.

La Figure C.2 présente la modélisation mise en place. La gaine est modélisée a 1’aide de
2700 éléments "DCAX4" et 15 éléments sont utilisés a travers I’épaisseur de I’éprouvette.
Le matériau est chauffé par effet Joule en utilisant la densité volumique de puissance
¢lectromagnétique obtenue via le calcul électromagnétique. La convection est prise en
compte ainsi que le rayonnement interne et externe de la gaine. Afin de modéliser le
refroidissement des mors, la température aux extrémités de I’éprouvette est maintenue
égale a 25°C. Le Tableau C.2 présente les propriétés physiques utilisées pour modéliser le
probléme de thermique.

Cette thése est accessible a I'adresse : http://theses.insa-lyon.fr/publication/2020LY SEI032/these.pdf 149
© [T. Jailin], [2020], INSA Lyon, tous droits réservés



Annexe C - Calculs couplés Sysweld-Abaqus

Figure C.2 : Schéma de la modélisation réalisée sur Abaqus (échelles non respectées).

Propriété

10 (surface interne)

Coefficient de convection (W.m™2.K™1)
25 (surface externe)
)

0,2 (surface interne

Emissivité

0,9 (surface externe)
Masse volumique (kg.m=3) 6550
Chaleur spécifique (J. kg™ 1. K1) 255,66 + 0,1024.T(K)

Conductivité thermique (W.m~*K™') 12,767 — 5,435.107*.T(K) + 8,982.1076.T(K)?

Tableau C.2 : Propriétés physiques utilisées pour modéliser le Zircaloy-4 lors du calcul
thermique [23,49].
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C.4 Reésultats

L’objectif est de trouver la géométrie de I'inducteur qui permet d’obtenir un unique
point chaud, localisé au centre de ’échantillon lors d’un transitoire thermique rapide. Afin
de réaliser des mesures de champs au centre de ’éprouvette lors des essais, ’écartement
entre les spires supérieures et inférieures, h (cf. Figure C.1), est souhaité le plus grand
possible. Les paramétres & optimiser sont : le nombre de spires, le rayon interne de
I'inducteur R,, ’écartement entre les spires e, ’écartement entre les spires inférieures et
supérieures h et le diamétre de spires d (cf. Figure C.1).

Si I'écartement entre les spires est trop important, un profil de chauffe en forme de
"dos de chameau" est obtenu, comme montré sur la Figure C.3, ot deux points chauds
sont présents sous les spires.

Figure C.3 : Profil thermique axial obtenu avec un inducteur théorique non-optimisé pour
une vitesse de chauffe de 1020°C/s.

Les caractéristiques de l'inducteur optimisé et le profil thermique associé, obtenu lors
d’un transitoire de 1208°C/s, sont présentés en Figure C.4. Un seul point chaud est ob-
tenu au centre de I’échantillon. La variation en température dans 1’épaisseur est trouvée
inférieure a 2°C lors du transitoire, ce qui est considéré comme trés acceptable dans notre
application.
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Figure C.4 : Profil thermique axial obtenu avec I'inducteur optimisé pour une vitesse de

chauffe de 1208°C/s.
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Annexe D

Calibration du systéme de
stéréo-corrélation

Cette annexe présente la procédure suivie pour calibrer un
systeme de stéréo-corrélation en utilisant une éprouvette non
plane et de géométrie connue comme objet étalon.

D.1 Introduction

Afin de pouvoir procéder & une reconstruction 3D de I'objet par stéréovision, il est
nécessaire de calibrer au préalable I’ensemble du systéme optique. Cette étape d’étalon-
nage vise a identifier les paramétres de calibration de chaque caméra, qui permettent de
faire le lien entre les coordonnées d’un point de 'espace et ses coordonnées sur I'image.
Des mires de calibration sont classiquement utilisées pour réaliser cette étape [196]. Dans
notre application, I’enceinte du banc ELLIE et la présence de I'inducteur rendent difficile
la manipulation de telles mires. Un code de calibration a alors été développé, afin de pou-
voir étalonner le systéme en se basant sur la géométrie connue de 1’éprouvette [169,170].
La procédure suivie est inspirée des équations décrites dans [171,172].

D.2 Le modéle sténopé

D.2.1 Passer du repére monde a ’'image

L’objectif ici est de développer les transformations qui permettent de faire le lien entre
un point M défini par ses coordonnées { Xy, Y, Zw} dans l'espace, que I'on appellera
le repére monde Ry, et sa position sur I'image définie par ses coordonnées {zs,ys} dans
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le repére image R,. Plusieurs transformations sont a considérer et sont présentées sur la

Figure D.1.

Figure D.1 : Les trois transformations qui permettent de passer du repére monde Ry, au
repére de 'image R, [172]. R. est le repére caméra et R, est le repére du plan image.

@ "Repére monde Ry " — "Repére caméra Ro"

Le passage du repére monde Ry au repére caméra Ro est effectué via une transforma-
tion de corps rigide. Soit M un point défini par ses coordonnées {x,y, z} dans le repére

caméra, et { Xy, Yy, Zw} dans le repére monde. On a alors :

i XW
{M}y=qy,=I[R.qYw +{t}
z ZW
ty Ry Rip Ris
{t} =<1, [R] = |Ra1 Ry R,
(7% Rs31 Rz Rss

ol [R] est un tenseur de rotation et ¢ est un vecteur de translation.
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Cela peut également s’écrire sous la forme :

T XW
X Yw
{M} - P - [T]4><4 ZW )
1 1
(D.2)
Ry Rix Rz t,
[T] _ |:[R] t:| _ R21 R22 R23 ty
e 0 1],., [Ba R R t.
0 0 0

@ "Repére caméra R-" — "Plan image R,."

Le passage du repére caméra au plan image s’effectue par une simple projection du
point {M} dans le plan capteur, via une matrice [P].

T
€
a . Yi :[P]3x4- Y )
1 z
1
(D.S)
f 000
[Plaxa= [0 f 0 0f,
0 01 O0

ou « est un facteur d’échelle, f est la distance focale et (z;, ;) sont les coordonnées de
M dans le plan image.
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@ "Plan image R,." — "Repére image R,"

Le passage du plan image au repére de I'image permet de prendre en compte le chan-
gement d’échelle (passage en pixels), la position de l'origine et une potentielle déviation
d’angle entre le capteur et le repére orthogonal de 'image. La transformation R, — Rj
s’effectue telle que :

Ts T
Ys ¢ = [A]JXS Yi ¢
1 1
(D.4)
Sy —Sycot () —S.(é, — ¢y cot(6))
Alyes = | 0 Sy _ Syly
O sin (0) sin (6) ’
0 0 1

ou (&, ¢,) est une translation en pixels, (zs, ys) sont les coordonnées de M en pixels sur
I'image, 6 est 'angle du capteur et (S,, S,) sont des facteurs d’échelle.

BILAN : repére monde — Image

En regroupant les Equations (D.2), (D.3) et (D.4), on obtient :

x Xw
s Y
. Ys 0 = [A]3x3 . [P}3><4 . [T]4><4 . ZX (D-5)
1
1

La matrice [T]4x4 contient les douze paramétres dits extrinséques du systéme optique.
Il est habituel de définir une matrice [K]34 telle que :

[K]sxa = [Alsxs - [Plaxa- (D.6)

Dans la pratique 6 ~ 7/2, [K|3x4 peut donc s’écrire tel que :

£S5, 0 —Sué 01 [f 0 ¢ 0O
Klsxa=1| 0 f.S, =S¢ 0| =10 f, ¢ Of, (D.7)
0 0 1 0 0 0 1 0

ol fg, fy, ¢z €t ¢, sont les 4 parameétres dits intrinséques du systéme optique.
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D.2.2 Identifier les paramétres du modéle

L’objectif pour étalonner complétement le systéme optique est d’identifier les 16 para-
metres de calibration, composés des 12 parameétres extrinséques ainsi que des 4 parameétres
intrinséques. Les équations de [171,172] ont été adaptées & un objet étalon non-plan, en ne
faisant pas la simplification Zy, = 0. En omettant, pour le moment, le facteur d’échelle «,
il est possible, d’aprés les équations précédentes, d’exprimer (z, ys) sous forme explicite
tel que :

RiuXw + RioYw + RisZw + 1,

Tg = Cy + T 5
J Ry Xw + RaoYw + RssZw + 1,

Roy Xw + RoYw + RozZw + 1,
Rs1 Xw + RsoYw + RssZw + t.

yszcy+fy

Ces équations non linéaires ne peuvent pas étre résolues simplement pour identifier
les paramétres de calibration du systéme. Un vecteur n est donc défini, afin d’obtenir un
systéme d’équations linéaires tel que :

Ts =M +pXw +aYw + 052w — o Xwxs — noYwTs — N1 LwTs,

(D.9)
Ys = N2 + e Xw + n7Yw + 2w — Do Xwys — MmoYw¥s — M14wYs,
avec :
_ Jo te ¢y Ryz+ fo Ras _ R3
h = Cg+ —— N5 = Mo =
t. t. L.
foyt cy Rs1+ f, R R
N = ¢y + 2 ne = — o v 2 No = 22
l. l. i,
(D.10)
¢y B3+ fo Ry ¢y Rys + f, Roo _ Ra
N3 = nr = mi1 =
t, t, t,
e R+ fo Rao ¢y Rz + f, Ras
Ny = ng =
t, t.
On note que I'Equation (D.9) est équivalente A :
_ A Xw + mYw + 054w
T 1+ Xw +moYw + 1w’
(D.11)
_ M2+ neXw + mYw + s Zw
T T+ Xw +moYw + 1w’
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Seuls 11 paramétres (et le facteur d’échelle o) permettent finalement de faire le lien
entre les coordonnées d’un point sur 'image et ses coordonnées dans le repére monde
(Equation (D.11)). Il ne s’agit plus désormais d’identifier les paramétres intrinséques et
extrinséques, mais le vecteur n afin d’obtenir la transformation R, — R, au facteur
d’¢chelle prés. Pour ce faire, I'Equation (D.9) peut s’écrire telle que :

Ys

{1

(D.12)

[N] _ 10 XW YW ZW 0 0 0 —J?SXW —ISYW —ISZW
A1 0 0 0 Xw Yw Zw —vsXw —uYw —uZwl|’

Connaissant (s, ys) et (Xw, Y, Zw) il est possible d’obtenir le vecteur 7 tel que :

Ys

= N e {3} (D.13)

Dans la pratique (x4, ys) sont connues, puisque directement issues des images. (Xyy,
Y, Zw) sont obtenues en reconstruisant la géométrie 3D de 1'objet étalon. A noter que
si la piéce étalon est non plane, une seule image peut suffire pour calibrer le systéme. A
I'inverse, si 'objet est plan, plusieurs images de l'objet étalon a différentes positions sont
alors nécessaires, afin de ne pas obtenir un probléme mal posé au sens de Hadamard.

D.3 L’éprouvette comme objet étalon

D.3.1 Reconstruction de la surface 3D de I’échantillon

Les coordonnées (X, Yw, Zw) sont obtenues en reconstruisant ’objet étalon dans
I’espace 3D a partir de 'image. Cette reconstruction est basée sur la géométrie connue de
I'objet, en utilisant les projections décrites sur la Figure D.2 et les Equations (D.14) et
(D.15) [166]. Dans notre cas, la piéce est un tube de rayon 4,75mm.

Figure D.2 : Effet d’'une composante géométrique hors plan sur la position de I'objet sur
I'image.
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(J+AN)=——-—"X
w2+ AZ) = =77 Xw
(D.14)
L AZ
~ - —X 1— —
ZW W( ZW>’
et
(Z4AZ) = —— Ly,
(D.15)
L AZ
~_ YV 1- =2
ZW W( ZW>’

ou L est la distance du plan image, AZ est la composante hors plan de 'objet, (X,
Yw, Zw ) sont les coordonnées de I'objet dans le repére monde et (x;,y;) ses coordonnées
dans le plan image.

D.3.2 Appariement entre les caméras

Une fois l'objet étalon reconstruit dans I'espace pour chaque caméra (cf. Figure D.3),
il faut faire concorder les repéres mondes de chaque caméra, puisqu’il n’existe qu’'un seul
et unique repére monde. Il s’agit de trouver la transformation de corps rigide qui permet
de passer du repére monde de la caméra 1 (Ry;) au repére monde de la caméra 2 (Ryys),
si deux caméras sont utilisées. Cette transformation se formule telle que :

Xw Xw
Zw c1 Zw 2
ty
{ta} =<1, (D.16)
t,

cos(y) cos(B) cos(y)sin(B) sin(a) — sin(y) cos(a) cos(7y) sin(3) cos(a) + sin(7y) sin(«)
[Ra] = |sin(y)cos(5) sin(vy)sin(B)sin(a) + cos(y) cos(ar) sin(7y) sin(f) cos(a) — cos(7y) sin(a) |
— sin(5) cos() sin(«) cos(f) cos(a)

ou [R4] est une matrice de rotation décrite par les angles a, 5 et 7, et t4 est un vecteur
de translation.
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Pour identifier cette transformation de corps rigide, il faut d’abord apparier les deux
caméras, de facon a connaitre la position d’un point M sur I'image de la caméra 1 dans
I'image de la caméra 2. Pour ce faire, une corrélation d’images 2D (2D-CIN) est réa-
lisée entre les deux images, en utilisant le mouchetis déposé en surface de 1’éprouvette
(cf. Figure D.3). Suite & cet appariement et a la reconstruction 3D de 1'objet étalon, les
coordonnées d'un point M sur les images sont finalement connues dans le repére monde
Ry et dans le repére monde Ryyo. [Ra] et t4 peuvent alors étre identifiés.

Figure D.3 : Effet d'une composante géométrique hors plan sur la position de I'objet sur
I'image.
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D.4 Bilan

Les équations développées dans cette annexe permettent de faire le lien entre les coor-
données d’un point de I'espace et ses coordonnées sur l'image. Une étape d’appariement
est nécessaire afin de faire concorder les repéres monde de chaque caméra. Une fois les
parameétres de calibration de chaque caméra identifiés dans un repére commun, il est pos-
sible de reconstruire ’objet en 3D en connaissant les points correspondants dans chacune
des caméras. Cette étape de reconstruction, non rappelée ici, est classiquement réalisée
suivant la procédure détaillée dans le chapitre 4 de [172]. L’objet étalon peut alors étre
reconstruit et le facteur d’échelle o peut étre identifié en comparant les dimensions de
I'objet reconstruit avec ses dimensions réelles.
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