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I Réacteurs refroidis au sodium de Génération IV (RNR-Na) : projet CEA-EDF-AREVA

» prévoir la pénurie en U,5: (50 ans) = utilisation du U,
» réduire la production de déchets ultimes

I Phase d’avant projet du prototype ASTRID :
utilisation de certains matériaux qualifies pour Phénix

» exemple : I'acier austénitique 15/15Ti pour le gainage du combustible (tube)
» possibilité d’augmenter la durée de vie des gaines

Gaine de combustible
0,5 mm d’épaisseur de paroi
4 m de long

Plenum froid

colonne fissile : pastilles d'(U,Pu)0;

by

alealig bouchon supérieur
————
Condenseur

Plenum chaud
Barres de contréle

volume d'expansion
inférieur
|

lEchangcurde chaleur

volume d'expansion
supérieur et ressort

" -\
Puits de chaleur \ | fil espaceur

|
Pompe - gaine en acier a3 \ /
1 |
i Sodium secondaire /)‘.\ I /
pastilles de couverture fertile e g W
0

bouchon inférieur

Sodium primaire [CLEFS CEA N°55, 2007]
{Froid)
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Exemple de cahier des charges du matériau de gainage :

» dose d'irradiation maximale de 200 dpa

= |e 15/15 Ti (structure CFC) ne permet pas d’atteindre de telles doses d’irradiation
= par contre les aciers ferrito-martensitiques (structure CC) sont prometteurs !

» pression interne de 120 bar

» température de 400°C a 650°C

» durée de vie de 50000h a 80000h

= |es aciers ODS sont les meilleurs candidats parmi|  es aciers F/IM 15/15Ti : austénitique
EM12 : ferrito-martensitique
% MA957 : ferritique ODS
10 T T T T T T T T T = T T T T 5ﬂ-ﬂ I.. Lt e R SR n L B S i R L NN R B 02 BN R L B e O 'rr':
& 0 - r ]
» e i AGST - Fine grains 1
8= *o = 400 e 650°C
. meilleur lot de . |
IF moyenne 15/15Ti 1 5 : L &
s 316Ti o] o 300 - MASST - REEI’YBt. ' =
- | 8 = 850°C
- H 1 o ~ oL e
4 .:y E o b S ) - -._:Ed __% R =
L. ¥ 1N o ilisati 3 = i T ST —— X o n
5 A limite de fragilisation 3 b - MA57 - Recryst. > s e AEhE
] L e e ]
2 . 3N s . . i - 100 - LS
) o aciers ferrito-martensitiques, - _ .
1Ty o o 0DS inclus - r ' 1
e | .q-'_ T lﬁﬂl‘ L | 1 1 1 1 1 L ioidaninl ioaos el i asaul L ioi i iagl il bl |u.|‘
0 0
60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 10 107 10" 102 10° 10° 10%
dose (dpa) Rupture Time (h)

[CLEFS CEA N°55, 2007] [Alamo et al, 2004]



i —
MINES LES ACIERS ODS ETUDIES

Parislech

B Compositions chimiques :

élément Fe Cr W Ti Si Mn NI Y @) C
Acier ODS 18%Cr %mass. bal. 175 095 031 027 0,06 0,18 0,12 0,045
Acier ODS 14%Cr %mass. bal. 13,0 097 035 032 0,31 0,16 0,29 0,23 0,034

B Procédeé de fabrication :
» cobroyage de poudres

= composition chimique homogene

= incorporer les éléments Y et O a I'intérieur des grains
» compaction par filage a chaud

= fabrication de barres direction de
= microstructure anisotrope filage
mécanosynthese granUIOmétrie filage a chaud N
moyenne :50um ., . ~ direction
i conteneur 1100°C normale (M)
. | 34— ]
poudres élémentaires (= o
(Fe,Cr,C, W, Ti...) = -
- (Bt - T L AN
. = direction ;
poudre d¥a0s : paudre transverse (T) -
— o |
. P
ébauches de barres @
— %recuit a 1050°C-1h [CLEFS CEA N°55, 2007] P direction de direction <110=
: filage (L)
(laminage 650°C-20%) o Hage (L
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B Précipités attendus :
» nano-renforts Y-Ti-O (1 a 10 nm)
> autres oxydes Y,Ti,O, (10 a 100 nm)

B Précipités non souhaités :
» TiO, de 100 nm

» gros C-Crde 1 pm

» oxydes d’Al de 1-2 ym

C-Cr

Al-Ti-O

[Olier et al., 2013]

[Olier et al., 2013]

Ti-O
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B Facteurs d'influence sur les caractéristiques mécaniques :

précipités & vieillissement
inclusions thermique

N cobroyage, -
chimique | mmp filage & TTH =) microstructure ) mécaniques

composition * _\ y/_ Oroprétés +

Fe, Cr, W, Ti..

\

forte texture* irradiation

conformité
avec le cdc?

B Problématique : assurer I'intégrité des assemblages combustible vis-a-vis de la rupture
fragile (rupture brutale) durant les étapes de manutention, de transport et en cas de séisme.

B Objectifs de I'étude : comprendre les effets de divers paramétres : composition chimique,
texture et vieillissement thermique, sur I'apparition de la rupture fragile sur les aciers ODS.
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W 1. Effets du vieillissement thermique  sur la résistance a I'impact

pour un acier ODS a 18 %Cr

I 2. Effets du vieillissement thermique  sur la résistance a I'impact
pour un acier ODS a 14 %Cr

B 3. Etude des mécanismes de rupture pour un acier ODS a 14%Cr

B Conclusions et perspectives
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B Comportement a I'impact (essais de résilience mini-Charpy, P. Wident CEA-SRMA)

A direction

> forte fragilisation aprés vieillissement a 600°C )
de filage

14
13 4 N 4 JO3 LT (18%Cr)
12 4 + JO3 LT 500°C-5000h
1+ . = JO3 LT 600°C-5000h
1 i
i — b -
=
| 27mm
] . i || <
-70% | » >

Energie (J)
= N W~ e 0D
|

1 v __

| O
C } i { i f f } t f =
-150 -100 -50 0 50 100 150 200 250 300 350

Température (°C)

» formation d’'une phase lors du vieillissement a 600°C ?
—> analyses microstructurales

MEB FEG — P Bonnaillie (CEA SRMP)
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B Analyse microstructurale de la nuance vieillie a 600°C :

» formation d’'une phase fragile d’'une taille de 2 a 50 um
» phase enrichie en Cr, W et Si

observation au microscope optique
d’'un facies de rupture en coupe

_.—-_'—%
direction
de filage

composition chimique en % massique

Fe Cr w Si
matrice 789 | 186 | 0.86 | 0.27
phase fragile | 57.6 | 36.3 | 3.8 1.1

- %mass.
O,Y,W,Ti

1. VIEILLISSEMENT DE LA NUANCE A 18%Cr

microsonde de Castaing — D. Hamon (CEA-SRMA)

%mass. Cr
r 35
- 30
- 25
- 20
- 15

- 10

100




24
%{ 1. VIEILLISSEMENT DE LA NUANCE A 18%Cr

Parislech

I Identification de la phase fragile :

» phase intermétallique de type o e
» 0o stabilisée par la forte teneur en Cr 800 |
prélevement au FIB observations au MET — M.Sennour (CdM)
| - : 700 |-
EE
R >ty
‘...'.".*‘-' a’
Tia mgeTi soof O
———20.,m BSEZ 15kV e | |
Z/’//'k [N
/sy AN
500 / \
ohase structure parametres de maille (nm) / a0’ \
cristalline  cette 6tude  comparaison avec la littérature / \
a=08812  |im.1908] 40 %%
] a=0.891 c =0,4581 ATOMIC PER CENT CHROMIUM
o tétragonale ’ Fe 18WL.%Cr Cr

c=0,467 a=0,8828

C = 0.4597 [Weiss-1972]

» La nuance a 18%Cr ne satisfait pas le cahier des ch  arges (fragilisation)
10
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. Comportement a lI'impact :

» décalage de la TTDF de +30°C apres vieillissement a 400°C-5000h
» confirmation du décalage apreés vieillissement a 400°C-10000h

11

10 - .
9 _
Quelle est . .
I'origine du
décalage a 400°C? _ 7 -
= .
2 8- :
5 - ¢ '
o
~ Analyses Wy - + J27 LT (14%Cr GETMAT)
5 J27 LT 500°C-10000h
. = J27 LT 600°C-10000h
0 : .

-150 -100 -50 0 50 100 150 200 250 300
Température (°C)

350

11
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2. VIEILLISSEMENT DE LA NUANCE A 14%Cr

I Analyse microstructurale de la nuance vieillie a 400°C-10000h :

» diagramme Fe-Cr : supposition d’une réaction a-a’
» remise en solution d’'une famille de précipités vers 570°C

» preuves de la présence de précipités a’ apres vieillissement a 400°C-10000h

T°C

800

700

600

500 |

400

o+a |9 o+

- “ TN

TN

7 N\
/ \

Fe

20 30 40 50 60 70
ATOMIC PER CENT CHROMIUM

14wt.%Cr

Flux de chaleur (mW)

120 -

80 -

40 -

40 -

-80 -

-120

calorimétrie différentielle a balayage —
T.Guilbert (CEA-SRMA)

-_ |27 état de référence
J27 400°C-5000h
—J27 400°C-10000h

pic endothermique

400 600 800
Température (°C)

12
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I Analyse microstructurale de la nuance vieillie a 400°C-10000h :
> observation des précipités a’ au MET

» quantification de la fraction volumique et de la taille des précipités en DNPA

EFTEM — J. Ribis (CEA-SRMA)

MINES 2. VIEILLISSEMENT DE LA NUANCE A 14%Cr

diffusion des neutrons aux petits angles — M.H. Mathon (LLB)

Etat matéria Rayon (nm) | Ecart-type Fraction
u -
y P volumique (%)
Vieilli 400°C-5000h 1,7 0,4 1,3
Vieilli 400°C-10000h 1,8 0,4 2,1

» Pas de fragilisation comme la nuance

- Fe a 18%Cr
- Cr

» Mais quelle sera lI'influence de la
phase a’ aprés 50000h ? ...

13
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direction de filage

B Essais de résilience sur produits pleins a 14%Cr :

» géométrie barre : texture de fibre similaire
a celle des tubes

» anisotropie, focus sur la sollicitation LT

rupture par bifurcation

i
N
1

@® J27 LT 14%Cr barre
©  J27 TL 14%Cr barre

géométrie barre

-
-
1

-
o
1

i lan de tion effecti
entaille plan de propagation effectif

Energie (J)

plan de propagation
attendu

, O = N W A O O N @ ©
| I [ [N SN N R SU— S—

0 100 200 300 400

Température (°C)
14



pos

MINES 3. RUPTURE PAR BIFURCATION / DELAMINAGE

Parislech

I Dispersion sur les courbes en énergie en sollicitation LT :

» méme énergie a 'amorcage de la rupture brutale entre les 3 essais a -10°C

» mais présence d’un palier qui accroit I'énergie consommeée sur une des 3 éprouvettes
» a quoi est da le palier ?
amorcage de la rupture brutale

25 : 10.2 J (J27-54 LT -10°C)
3.2 J (J27-57 LT -10°C)
4.2 J (J27-58 LT -10°C)
2.0 1
> 15|
< ]
) ?
e
(@]
LL
1.0 -
0.5 1}
0.0 .

10 12

déplacement (mm) 15
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B Etude du mécanisme de bifurcation (geométrie barre J27) :
> pas d’'alignements d’oxydes de titane, mais la fissure suit les alignements de grains
Microsonde de Castaing — S. Poissonnet (CEA-SRMP) « hors texture »

S

EBSD — F. Barcelo (CEA-SRMA)
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I Identification de I'entité microstructurale qui controle la propagation du clivage :

» mise en evidence de grains effectifs du point de vue du clivage (désorientation < 15°)
» similitude avec les aciers bainitiques (Lambert et al., 2004, Nohava et al., 2004)
» micromeécanismes de clivage régis par l'effet de tex  ture

EDF R&D - F. Delabrouille

IPF Z £y :
désorientation > 50°

001 = désorientation > 15°

. 17
cartographie EBSD
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B La méthode standard pour définir la TTDF et TUSE n’est pas adaptée a ce type de

comportement :
- 'USE est surestimée (+15%)
- la TTDF est sous-estimée (-20°C)

évolution de I'énergie a rupture, TTDF = -30°C

—
r
]

® J27 LT 14%Cr barre
1 1
o ) .
9 -
& 1 \
71 V[+15%
6
5 |
4
q
2
1
0 T T T 1
- 100 200 300 400

Tempeérature (°C)

100

o0 +

Cristallinité (%)
&

-100

évolution de la cristallinité, TTDF = -10°C

MINES 3. RUPTURE PAR BIFURCATION / DELAMINAGE

100 150 200 250
Température (°C)

I |l est préférable de se baser sur les énergies a I’ amorcage de la rupture brutale

300

e
v

350

18
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Proposition d’'un critere de comparaison base sur Eam (J) :

critere modulable en fonction du cahier des charges (ex : 4J)

correspondance avec la T°C lorsque le taux de cristallinité = 0% (J27 ~+100°C)
permet de s’affranchir de la dispersion due a I'apparition de la bifurcation

= 6 ’

y ® J27 LT 14%Cr barre /

uf O J27 TL 14%Cr barre /

v 5. B F43LT 14%Cr barre /4

© & F40LT 14%Cr larget /

o ¢ F40 TL 14%Cr larget /
2 A JO3 LT 18%Cr barre 4] /
L 4 7
=

S /
(48] f /

E 3 A ,fj /

- ./ /

/ /

O 2 ! A

o !

E | /6/

5 ! ot

‘@ 1A e -

@ o

5 |

o !

Ll 0 T T T T T - T T T T

-200 -150 -100 -50 O 50 100 150 200 250 300 350
Tempeérature (°C) 19
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I Vieillissement thermique :
» nuance a 18%Cr fragilisée par la phase ¢ a 600°C
» nuance a 14%Cr prometteuse mais présence de phases a’ a 400°C

» décalage de la TTDF stable entre 5000h et 10000h, méme tendance a 50000h?
» quels effets sous irradiation ?

It Effets de la texture morphologique et cristallographique :

» bifurcation récurrente influencée par la texture morphologique
» comparaison des énergies a 'amorcage de la rupture

> bifurcation favorisée par l'irradiation ?

» micromécanismes de clivage régis par les grains effectifs (unité cristallographique)
» amorcage sur inclusions d’Al — maitriser les pollutions

20



