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CONTEXTE ET PROBLEMATIQUE

m Combustible UO, vierge

Echantillon A Echantillon B
Porosité (%) 45 45
Kexp () 0,65 0,82
Kmodele actuel () 0,88 0,88

_ A(porosité,T) 1 — (porosité)
*modele actuel = A(T) 1+ 2(porosité)

o Caractérisation des microstructures insuffisante

/ﬂ\
\ -

=» Loi modele actuel non représentative pour le combustible d’étude
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C22A9 OBJECTIF ET METHODOLOGIE

m Objectif

o Détermination d’un nouveau cadre de modélisation adapté aux microstructures étudiées
=» Caractérisation de la microstructure des combustibles UO, d’étude (présentation du jour)

m Methodologie : caractérisation multi-échelle

Echelle de caractérisation

Mesures par imbibition
dans du bromobenzéne

MEB-FIB Tomographie X*

1000 nm @ Plug-in Crackcut

(J. Meynard)
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CARACTERISATION — TOMOGRAPHIE X

m Principe

o Acquisition d'images de tomographie par absorption de rayons X (laboratoire Navier, Ecole des Ponts

Paris) sur un échantillon de I'ordre de 0,7 mm?3
Détecteur

Générateur de rayons X

Rayons X

Echantillon

Schéma du banc expérimental

Fluctuations radiales de la luminosité de la matrice

Obijet difficile & détecter SO , )
induites par le durcissement de faisceau

=> signal/bruit fiable

«Anneaux» induits par un artefact
lors de 'acquisition

Bruit d'images

Exemple d’'une coupe brute d’'un échantillon (résolution spatiale : 0,8 um/vox)
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Exemple d’'une coupe brute

Images brutes

!
o~ .
10 m

Exemple d’'une coupe post-traitée

Filtrage hessien des images 2D pour la détection des objets fins

Réduction du bruit d’'image par filtre gaussien

Réduction de fluctuations radiales de luminosité par filtre FFT

Binarisation

Elimination des petits objets restants probablement induits par le bruit d’images

Caractérisation uniguement de la partie de I'image non affectée par I'artefact

Images post-traitées

v Extraction des porosités observables sur les coupes

X Caractérisation d’'une seule partie des coupes obtenues du fait de I'artefact obtenu
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* Chen, Y. (2017). Damage mechanisms in SiC/SiC composite tubes: three-dimensional analysis coupling tomography imaging and numerical simulation.



m Choix de considérer le réseau poreux en deux familles de

pores

Image reconstruite 3D

ey L Pores allongés formant un
<! b A L réseau interconnecté
TN généré lors de la
S AY = fabrication des échantillons
L] : . _ T
;“ ‘. A ’ = porosité d’assemblage
* ‘.' LS .‘ H
- e =_"=.! LS .
3wy SN Pores de forme ellipsoidale de petite
& AP % taille = porosité ellipsoidale
> . .
Observation d’'une coupe £ ’ i
f PR h "o
-
x

Coupe post-traitée
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C2A CARACTERISATION — TOMOGRAPHIE X

m Separation des deux familles de porosite

o Choix de représenter les pores par des ellipsoides

o Séparation en se basant sur le grand-axe des ellipsoides (présentation de I'optimum trouvé)
= Sigrand-axe < 40 ym =>» porosité ellipsoidale
= Sinon =» porosité d’assemblage

Apreés classification

Avant classification
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C2A CARACTERISATION — TOMOGRAPHIE X

m Separation des deux familles de porosite

o Choix de représenter les pores par des ellipsoides
o Séparation en se basant sur le grand-axe des ellipsoides (présentation de I'optimum trouvé)

SN
e s
- - H
. ?
’ 4
LI .
. LR I A
» . - '.‘ .
[ ] . -
[ ]
’- .
P ’
e - . ' P 4
‘m— - ——
- . 100 pm X <7 100 pm
Ensemble du réseau poreux . ,
Pores ellipsoidaux Pores d’assemblage

=» Caractérisation morphologique des deux familles de pores
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CARACTERISATION — TOMOGRAPHIE X

m Séparation des deux familles de porositée

o Etude de la morphologie des pores par FFT 2D (méthode inverse)
» Etude des pores ellipsoidaux (~ 200 objets observés par coupe)

AL N Conductivité thermique effective selon x (W/m/K) 8,42
<! r 8
- e Conductivité thermique effective selon y (W/m/K) 8,39
. ’
v s -, Reésultats FFT 2D sur la coupe ci-contre
DR I U Etude de la forme circulaire des pores ellipsoidaux
Lt et Comparaison avec le modéle « milieu dilué » 2D ou les objets étudiés sont des cylindres de coupe
oo .‘“: - E circulaire distribués de fagon aléatoire dans le matériau* :
IS S Aejiso = (1= 2¢5)A(DI
-, ’ Ou c, est la fraction surfacique de pores ellipsoidaux et A(T) la conductivité thermique du matériau 100 % dense
R ‘ .
T Aeiso = 8,52 W/m/K =» Ecart FFT 2D/modeéle < 2%
- Donc, le modéle « milieu dilué » permet une bonne estimation du comportement thermique des
P’ pores ellipsoidaux.
LI
. 100 pm

=>» Les pores ellipsoidaux peuvent étre approximés en 2D a des cylindres de coupe

Pores ellipsoidaux circulaire et en 3D a des spheres.

» Etude des pores d’assemblage (< 50 objets observés par coupe = insuffisant)
=>» Nécessité de caractériser autrement ces porosités
=» Choix de les étudier par microscopie optique
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C2A CARACTERISATION — MICROSCOPIE OPTIQUE

m Acquisition des images par microscopie optigue
o Conditions d’acquisition
> Résolution spatiale : 1,52 um/pix > résolution spatiale tomographie X (0,8)
» Surface étudiée de I'ordre du mm?

Caractérisation 2D d'une zone plus grande =» possibilité dobserver des porosités
d’assemblage

o Reésultats brutes obtenues
Porosité occluse

Porosité d’assemblage

Exemple de coupe obtenue (zoom)
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C2A CARACTERISATION — MICROSCOPIE OPTIQUE

m Caractérisation de la porosité d’assemblage
o Etude de la porosité d’assemblage
> Choix de représenter ces pores par des fissures
» Parametre descripteur de la quantité de fissures dans le matériau : densité de fissures p
> Détermination de la fonction de distribution d’orientation W(B) et p
| { { T T
. — > > - > p

Traitement / - I W(e)
d’images —— — T
50 pm 50 pm

Plug-in Crakcut développé sous Fiji :
description de I'image a l'aide de segments

Préservation des barriéres thermiques
+ Prise en compte des différentes branches des porosités séparément

Principe du traitement d'images réalisé
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CARACTERISATION — MICROSCOPIE OPTIQUE

m Caractérisation de la porosité d'assemblage
o Etude de la porosité d’assemblage

» Caractérisation de la fonction de distribution d’orientation W(8)

12

Orientation préférentielle des
objets autour de 0°

|

Pressage dans le sens perpendiculaire & 0°
lors de la mise en forme >
La microstructure garde 'empreinte des
granulats lors de I'étape de mise en forme

10

Longueur/Longueur totale (%)

PPPPRELLP P

Angle ()

Z0o0om sur la coupe associée au
W(8) ci-contre

Exemple de W(6)

o Pour tous les échantillons étudiés, moins de 15% de la longueur des objets sont orientés dans la direction

préférentielle = Microstructures globalement isotropes

=>» Fonction de distribution d’orientation ne permet pas de discriminer les microstructures
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CARACTERISATION — MICROSCOPIE OPTIQUE

m Etude de la porosité d'assemblage

Echantillon A Echantillon B
Porosité (%) 4,5 4,5
Densité de fissures p 0,092 0,032

o Discrimination du réseau de porosité d’'assemblage a 'aide de la densité de fissures

=>» Quid de I'impact des pores d’assemblage sur le comportement thermique des combustibles
étudiés?

JMATNUM 2019 | PAGE 13



m Etude de la porosité d'assemblage

o Etude de la répartition spatiale des pores par calculs thermiques FFT (Fast Fourier
Transform) 2D avec le solveur TMFFT développé par DEC/SESC

Zone « morte » par rapport au
transfert de flux du fait de la
répartition spécifique des granulats

Répartition des pores
d’assemblage autour des
granulats UO,

Carte de flux 2D normalisée obtenue par FFT
Microstructure réelle squelettisée

Coupe 2D — échantillon A

Etude de I’échantillon A

=> Impact fort de la répartition spatiale des pores d’assemblage sur le flux thermique
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CARACTERISATION — MICROSCOPIE OPTIQUE

m Etude de la porosité d'assemblage

o Etude de la répartition spatiale des pores par calculs thermiques FFT (Fast Fourier
Transform) 2D avec le solveur TMFFT développé par DEC/SESC
Coupe 2D - Carte de flux 2D Fix(1) norm
microstructure réelle normalisée [] 5
-1
-0.5
I
Echantillon A
Echantillon B

> Plus il y a de pores d’assemblage, plus il y a de zones mortes et le flux thermique est perturbé.
Répartition spatiale des pores spécifique = « Chemins » du flux thermique spécifiques
=» Caractéristique permettant de discriminer le comportement

thermique des combustibles étudiés
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C2A CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

m Choix de représentation des microstructures des
combustibles UO,

o Porosité occluse

» Porosité de forme sphérique
» Diametre < 40 ym
o Porosité d’assemblage
» Caractérisée par la densité de fissures (facteur permettant de discriminer les microstructures)

» Distribution autour des granulats UO,

m Suite de I'étude
o Ameélioration du critére de séparation des deux familles de pores

o Etude de I'impact de ces familles de porositeés sur la conductivité thermique des
combustibles UO, étudiés

=» Si I'’étude vous intéresse, les autres résultats seront dans le mémoire et la
soutenance de these de J. Meynard (decembre 2019, CEA Cadarache)
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