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ERCHE A LINDUSTRIE

Cea Effet de I'irradiation sur les propriétés mécaniques fragiles du combustible irradié

b Des contraintes liées a I’échantillon

Combustible irradie mft'?\,
hétérogene (fissuration, transverse
pstructure)

= Difficile de fabriquer des éprouvettes pour des tests mécaniques conventionnels

Préparer des échantillons Préparer de micro-
combustible "bruts éprouvettes homogénes
d'irradiation"pastille+gaine de combustible irradié

Mesure de pptés locales
(nano-micro indentation...)

Essais "académiques”

Flexion, compression

Evaluation des pptés
globales
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DE LA RECHERCHE A LINDUSTRIE

Cea
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C@_@ LECA/STAR : dédié a I'examen des combustibles irradiés

=
=i
SiPE

@ Docking of
shielded containers

| @ NDE
® Rod puncturing
@ Rod cutting
® Sample preparation
® Optical microscope

- @ Micro - analyses Laboratory
| Annealing test
© Fuel rod re - fabrication

Examenjdufcrayenfcombustiblejajliechellelmicroscopiguel



http://sccad1.intra.cea.fr/IMAGE/star%20leca_4291_1_30.jpg

Equipements
MEB/FIB +nano-indenteur In situ



INSTALLATION D'UN MEB FIB AURIGA DANS UNE

ENCEINTE BLINDEE DU LECA (CADARACHE)

Enceinte blindée
2mx2mx2m)

~

Pompe
primaire

‘I. ‘Ii's IJ

Contréle
Commande deéporté

Chargement a
distance en pince
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Cea MEB FIB AURIGA 40 CARL ZEISS

Aprées nuclearisation

Pompes
L. - loniques
Avant nuclearisation L < AW




UN MICROSCOPE AVEC DE NOMBREUX

DETECTEURS ET ACCESSOIRES

4 détecteurs periphériques 2 accessoires sur porte
d’électrons secondaires et rétro-
diffusés

Pneumatic actuator
for positioning

Adjustment
system

Pneumatic
actuator
for reservoir

GIS - Pt




NANO-INDENTEUR IN SITU - NHT2 CSM

Caractéristiques du nano-indenteur NHT2 :

Maximum déplacement: 200 um

Résolution du déplacement : 0.04 nm

Maximum force : 500 mN

-] Résolution de la force : 0.04 uN

Inclinaison de la téte = 20°
Test d'irradiation carte pre-ampli : 170 Gy (ech =
35 mGy/h — 200 jours)

Young's Fracture Electrical
Modulus Hardness toughness  conductivity Porosity Grain size
Material  (GPa) (GPa)  (MPa.m'?) at25°C(S.cm?) (%) (um)

Uo, 194 6,6-9 1 1074 5 10 - 60

8Y-FSZ  200-220 12-14 3,5 108 21105 6.5£3.1
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Nano-indentation

Carl Zeiss FIB SEM NVISION 40
Nano-indenteur indépendent Agilent G200-XP
(50 NN - 500 mN)



DE LA RECHERCHE & LINDUSTRIE

Cea Nano-indentation sur zircone yttriee

partir des essais d’'indentation Berkovich (600 mN-1 N

ety

Calcul de la ténacité a

b |
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Nano-indentation sur zircone yttriée

—Calcul de la ténacité a partir des essais d’'indentation Berkovich (600 mN - 1 N)

Half-penny

-,.bu JHr WWW, 3‘5"“"\. ‘-_-_..'

. - .
ot #

][]

. als [ F
K. = 0.022 H b
H z [H]

Bl

_ ; o N. Cuadrado et al., Scripta Materialia, vol.
» Fissures : géométrie proche de half- 66(9), 670-673 (2012)

penny, présence de fissures latérales

> Pas d'influence des joints de grain sur le Kic : 3+ 0.8 MPavm

trajet des fissures

O Comparaison avec les résultats d’essais de flexion sur éprouvettes entaillées :
2.90, 3.05, 3.17 MPaVm (J. Soulacroix CEA)

O Données fournisseur (Microcertec): 3.5 MPavm
| PAGE 12



NANO-INDENTATION

Calcul de la ténacité - Approche énergétique

Modeles baseés sur I'analyse énergétique:

Energie

3 - ik . .
§ _ Energie ~ réversible - Baseés sur la courbe force-déplacement (pas
B irréversible - (elastique) de mesure de longueurs de fissures)
S |
o | — —
< / Wtot — We + Wirr VVirr — Wp + Ufra + Wother
Depth
Seuil de fissuration : au moins .
0,64 50% des indents présententau |~ Win/W, = constante
Aucune fissure moins une fissure aux faibles Charges
062 |  ensurface | |_| X
% 0,60 : X Hypotheses :
S I 7 - Afaibles charges, W,, =
S Y - "
2 0,56 rT {( i . Wp/VVto_t constant quelle
l X X T l T gue soit la charge
0,54 T - i appliquée
0,52 I I T T TT7 T T T 17 I T T TT1
10 100 1000 10000

Pmax (mN) | PAGE 13



NANO-INDENTATION

Calcul de la ténacité - Approche énergétique

Load (mN) A (m?) U;.. (mN.nm) U..(n)) G _(J/m?) K_(MPa.m/2) Ecart type

500 3.9E-10 6399 6.4 16.3 2.1 0.3
600 5.8E-10 13269 13 22.4 2.4 0.5
661 5.5E-10 11853 12 21.6 2.6 0.5
1000 9.3E-10 18891 19 20.7 2.5 0.3
3000 3.3E-09 175590 179 55.2 4.1 0.4
10000 1.7E-08 1519491 1519 90.7 5.3 0.2

> Valeurs de K, obtenues cohérentes
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Micro-essais mécanigues
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TEST DE COMPRESSION SUR MICRO-PILIER

=
v

Force {mN)
5

(=T V)

0 200 400 600 800 1000 1200

=§r1
Displacement {nm) 2um --‘
ﬁ Rupture du pilier

Force (mN)
=
=

2 um "

0 200 400 600 800 1000 1200 - . -
Compression du pilier

Displacement {nm)

Pilier obtenu :
Diametre : 2.3 um
Hauteur : > 5.2 um
Conicité : 2.5°
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TEST DE FLEXION SUR MICRO-POUTRE

Fabrication d’une poutre

Géometries possibles : @ \/
== Sections rectangulaires, triangulaires, carrées, pentagonales

== DEcoupe rectangulaire, en escalier

== Découpe d’une entaille
Protocole retenu :

Découpe a 30 kV, 13 nA < 12 um > Découpe de la section
Profondeur: 7 pm 1 triangulaire a 30 kV, 3 nA puis
affinage a 80 pA
6 um o

<
<

\ 4
(@)}
-
3

o " V4
12 um| | m— 60°

v 4

Affinage a 30 kV, 300 pA
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DE LA RECHERCHE A LINDUSTRIE

Cea TEST DE FLEXION SUR MICRO-POUTRE

Fabrication d’'une micro-poutre Fabrication d'une entaille dans d’une micro-
triangulaire par FIB poutre triangulaire par FIB

1pm Mag= 630K FIB Imaging = SEM Tilt Angle 0 FIB Probe = 30KV:80 pA
— WD=48mm  ScanSpeed=3 Tilt Corrn. = On Signal A=SESI

Mag= 321 KX FIB Imaging Tilt Angle = 24.0 °
WD = 48 mm Scan Speed Tilt Corrn. = On Signal A= SESI
Oy

SO AR e B LA
e S T A
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TEST DE FLEXION SUR MICRO-POUTRE

Extrait de : “Small scale mechanical behavior of zirconia”
E. Camposilvan et al. / Acta Materialia 80 (2014) 239-249

1Indentation__ ;Corrected for

curve ind. effect’y; -

corrcctqd-" &
Original
curve

LI | ] I

L. d LI T A F T Ly N Tl Lyl T )
100 200 300 400 500 600 700 80

Displacement (nm)

The original curve is first drift-corrected using the calculated thermal drift value and
then corrected for the indentation effect using the fitted indentation curve, which
appears on the left side of the chart.
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Merci de votre attention
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