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OXYDATION D’UN ACIER INOXYDABLE 316L ECROUI
EN MILIEU PRIMAIRE DES REACTEURS A EAU SOUS PRESSION
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Contexte

* Production d’électricité par les Réacteurs a Eau sous Pression (REP) en France : 76,3 % du total en 2015 [ME]
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Barres de contrdle |

 Retour d’Expérience : fissuration intergranulaire par Corrosion Sous Contrainte (CSC), composants en acier inoxydable
écroui, circuit primaire REP [1]

« Milieu primaire (MP) REP : eau pure désaérée et hydrogénée, additionnée de Li et B, 150 bars et 290-340° C |

« Transitoires oxygenés (injection d’espéces oxygenees dans le milieu primaire [2], [3]) = Facteur aggravant potentiel ”4
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« La présence d'oxygene (teneurs constantes) modifie :
- Localisation des sites d'amorcage (intra / intergranulaires) [4]
- Propriétés des couches d’oxydes (morphologie et composition de la couche interne) [5]
Schéma simplifié du circuit © Corinne

« Cependant, effet des transitoires oxygenes peu investigué a ce jour primaire d'un REP Circuit primaire REP I 9L

ODbjectifs

Objectif final de I'étude : déterminer I'effet de la présence d’oxygeéne dissous sur la sensibilité a la CSC -

Oxyde de surfac@¥ couche extérne
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* Hypothese : Lien entre comportement en oxydation et sensibilité a la CSC Oxyde de surface — couche interne

Alliage

* En particulier, role suspecté des pénétrations d’'oxyde

4 _ ; ’ ; Pénétration B
Schema - oxydation d’un acier - 200 M
inoxydable en milieu primaire REP
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_~7 Sur la cinetique d'oxydation et la nature des couches d’oxydes de surface Echantillons d’acier inoxydable

~. L | - 316L, écrouis/non écrouis, milieu
Sur les cinetiques, la morphologie et la nature des penétrations d'oxyde primaire REP

Dans un premier temps, étude de |'effet
de la présence d’'oxygene dissous

Matériau et milieu

Composition C S P Si Mn NI Cr Mo Cu N Milieu primaire nominal (eau pure, 150 bars, 340°C,pH=7,0a7,2)
(% massique) Elément B Li H O Chlorures, sulfates, fluorures
316L — cette étude 0,016 0,0009 0,026 0,62 1,86 10 16,54 2,03 - 0,022 _ 25-35 mL/kg
_ _ _ Concentration 1000 ppm 2 ppm TPN < 0,01 ppm < 0,05 ppm
Traitement thermique d’hypertrempe (1050°C, surpression d’'argon, 1h) (TPN)
— restauration de la microstructure _
Gral AqUi d’ ténit (50 + 10 ) t ferrite résiduell ( | oy | ) OXydatlon en Coupon = Coupon = Eprouvette (;Eept%action
ralins equiaxes ad austeniie T M) et rerrite resiauelie (gqueigues 7 en voiume 1 - -
1 L . H o a a milieu primaire Oxydation statique - 500 h Oxydation statique - 1000 h Oxydation statique - 500 h
Pas de precipites - mateériau non sensibilisé nominal Statique Sans pré-déformation Sans pré-déformation 11% de pré-déformation
Reéesultats
4 | Y 4 | , | 0 _
Dépot Ni o Etude de la cinetique d’oxydation . = 0% - 500h
" - I Dépot Au ® 11% - 500h
I Oxyde externe ) . Epaisseur Profondeur
Echantillon moyenne moyenne des 0% - 1000h
I Oxyde interne d’oxydation (nm) pénétrations (nm)

Aux joints de grains

e ] 500 h 140 + 41 92 + 78
(coupons non préedéformes)
11% - 500 h 89 + 43 87 + 64

Fréquence (%)

Alliage

1 um Pénétration d'oxyde AuXx bar_ldes de glissement 0 050 50-100 100-150 150.200 200_250' 950 |
(échantillon prédéformé) 1000 h 146 £ 42 105+ 74
Cliché MEB en coupe transverse (électrons rétrodiffusés), coupon C2 Profondeur de pénétration d'oxyde (nm)
Caractérisation par MET — coupon oxydé 500h sans predéformation
i H Cliché MET en fond clair, vue en coupe, coupon C2 et r 2 __100 : . 350
Oxyde cliché de diffraction pris a 'interface alliage/oxyde interne . LQE § Alliage Oxyde interne  Oxyde externe
exter,r)‘\_;'_?.,«i ORI . - o 300 —_
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Cliché STEM-HAADF des couches d’oxyde de surface et profils EDS correspondants, échantillon C2

(grain 2)

Conclusions et perspectives

Observations MEB des premiers essais d’oxydation en milieu primaire nominal Caractérisation par MET du coupon oxydé 500h sans predeformation

Couche duplex d'oxyde de surface Couche interne = nano-grains de structure spinelle orientés dans toutes les directions,
N Pénétrations d’oxyde localisées aux joints de grains ou aux bandes de glissement -> de composition (Fe,Ni)(Fe,Cr),0O,

Prédéformation - épaisseur moyenne d’oxydation sensiblement plus faible Couche externe de composition riche en Fe, magnétite Fe;O, a confirmer

Durée d’oxydation croissante - nombre de péenétrations profondes croissant

_ En milieu primaire nominal : Effet de la predéformation sur I'oxydation, cinétique d’oxydation
Perspectives - Mise au point des essais en milieu primaire aéré
Essais d’oxydation en milieu aéré, comparaison avec les résultats en milieu de référence - effet de la présence d’'O, dissous
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