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CARACTERISATION D’AGGLOMERATS DE DIOXYDE D’URANIUM
PAR NANOINDENTATION IN-SITU

CEA, DEN, DEC, Centre de Cadarache, 13108 Saint-Pau |-lez-Durance

/ CONTEXTE ET PROBLEMATIQUE

granulométrie laser...) permettent d'accéder
physiques des agglomérats (forme, tailles...).

cette propriété par nanoindentation.

Les poudres d’'UO, sont constituées d’'agglomérats de particules submicroniques
plus ou moins fortement liées. Les techniques classiques de caractérisation (MEB,
aisément aux caractéristiques

Il est plus difficile d’évaluer leur niveau de consolidation, qui peut influencer les
propriétés de mise en ceuvre des poudres. Des expérimentations ont été réalisées
sur deux poudres d’'UO, d'historiques de fabrication différents pour tenter d’évaluer

/METHODOLOGIE
balayage (MEB) FEI Nova NanoSEM 450.

appliquée.

Des tests d'écrasement d'agglomérats d'UO, d'environ 10 a 15 pm de diametre ont été réalisés a
I'aide d'un nanoindenteur HYSITRON PI85 installé dans la chambre d’'un microscope électronique a

Ce dispositif in-situ permet de visualiser le déroulement d'un écrasement et d‘enregistrer
simultanément au cours du temps le déplacement de la pointe de I'indenteur ainsi que la charge

Photographie du nanoindenteur dans la
chambre du MEB
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1. VISUALISATION DE L’'ECRASEMENT

Pointe de I'indenteur (poincon plat de 5 pm)

Photographies d’'un agglomérat en début d'écrasement puis apres rupture

= Informations qualitatives sur I'aspect et la taille des fragments

/ 2. ALLURE DES COURBES CHARGE -DEPLACEMENT

Pilotage en vitesse de déplacement imposée (42 nm/s)

4000

g g

_ e )
-B8B8888

0 500 1000 1500 2000 2500
déplacement (nm)

500 1000 1500 2000 2500 3000
déplacement (nm)

3000

1¢" type de comportement :
Augmentation réguliére de la
charge jusqu’a la rupture

2¢me type de comportement :

Discontinuités de la charge
(fracturations et réarrangemey

/ 3. MESURE DES DEFORMATIONS MAXIMALES

La course du poingon
avant rupture de
I'agglomérat varie
significativement en
fonction du type de
poudre.
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= La capacité de
déformation et 5
réarrangement des
agglomérats varie
suivant la poudre.

@

poudre 1

poudre 2

Comparaison des déplacements maximaux de
I'indenteur avant rupture

CONCLUSION / PERSPECTIVES

ﬂ ESTIMATION DE PSEUDO-CONTRAINTES A RUPTURE

Moyennant des
hypothéses, une
pseudo-contrainte
de rupture en
traction peut étre
estimée pour
chaque agglomérat
(prenant en compte
les dimensions des

« Poudre 1

= Poudre 2

s 10 15 20 25 30
Contrainte & rupture équivalente (N /um’)

agglomérats).

Probabilité de rupture des agglomérats en fonction

d’'une pseudo-contrainte

= Comparaison des probabilités de rupture (lois de type Weibull)

En faisant une étude comparative sur différentes poudres d'UO,, il a été possible de mettre en évidence des différences de comportement,
notamment du point de vue de I'évolution de la charge au cours de I'écrasement et de la charge maximale avant rupture. Le dispositif utilisé permet

aussi de visualiser le type de fragments générés lors d'une compression.

La méthode est limitée pour l'instant & des agglomérats de petites tailles en raison de la taille du poingon plat utilisé (5 pm) et de la gamme de
charge et de déplacement du nanoindenteur (a savoir respectivement : 30 mN et 5 pm).

* Auteur a qui la correspondance devra étre adressée : carine.ablitzer@cea.fr




