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Résumé :

Un dispositif de traction-compression a été équigién microscope optique longue distance pour
I'observation de la surface d'éprouvettes pendant$ sollicitations. Associé a une analyse des @ngipr
Corrélation d'Images Numériques (CIN), ce dispbsibit permettre de caractériser les champs de
déformation a I'échelle des hétérogénéités du nmiéétudié (quelques micromeétres). Nous visons ici
'étude des gaines de combustible de réacteur aireléen alliage de zirconium, ayant subi des
modifications microstructurales typigques d’'une ghascidentelle & haute température. L'objectifdane

part de faire le lien entre microstructure et charmpcaux cinématiques, et d’autre part de fournasd
données de validation aux modeles d’homogénéisatiorthamps moyens développés spécifiquement pour
ce type de matériaux. La méthodologie expérimertateprésentée en détail et ses performances sont
évaluées, notamment sur des essais de compresammedu. Des premiers résultats en traction unibxia
sont évoqueés.

Abstract :

A tension-compression device has been equippedawitiptical microscope for long distance observatib
the specimen surface during their solicitations.sdgated with image analysis by Digital Images
Correlation (DIC), this device should characteritee strain fields at the scale of heterogeneitythaf
studied material (a few micrometers). We aim herstudy thefuel zirconium alloy claddingsf nuclear
power plant, which undergo microstructural changgsical of an accidental high-temperature phasee Th
objective is firstly to make the connection betwedgrostructure and kinematic local fields, and aadly to
provide validation data for models of mean fieldrtogenization developed specifically for this tyfe o
material. The experimental methodology is presemedetail and its performance is evaluated ondest
including compression ring. First results of uniaXiension tests are discussed.

Mots clefs :corrélation d'images numériques, distorsion optiqe, matériau hétérogéne.

1 Introduction

Le contexte appliqué de cette étude concerne lpodement mécanique, lors d’'un Accident de Perte de
Réfrigérant Primaire (APRP), des tubes en alliagezidconium utilisés comme gaine pour les pastilles
combustibles dans les Réacteurs a Eau sous PrEsidm cours d’un tel accident, ces gaines suissine
oxydation sous atmosphére de vapeur d’eau a haatpérature (potentiellement jusgqu’'a 1200°C), puis
subissent ensuite une trempe (renoyage du ccelespsystemes de secours d’'injection d’eau). Leidgiité
durant une telle phase accidentelle et leur terésanmique post-trempe sont des enjeux de slretétamts
Aprés un APRP, la gaine est fortement fragiliséefaiud’'une incorporation massive d’oxygéne dans le
métal pendant son oxydation a haute températutamment en couche externe. La tenue mécanique
résiduelle est assurée par la zone centrale ddpaidseur du matériau, qui s’est transformée amatériau
biphasé, constitué d’'une matrice de la phase [littu zirconium, pauvre en oxygéene et assez ductile,
contenant des inclusions de phaséragiles car chargées en oxygene (figure 1).
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FIG. 1 — Exemple de métallographie d’une gaineafehustible REP apres pré-oxydation a basse
température et oxydation double face a 900°C fedidéssement par trempe rapide.

On vise ici a étudier la réponse mécanique localeedmatériau composite a I'échelle de sa micrctstre.

Pour ce faire, une technique de Corrélation d’Irsabjeimériques (CIN) est utilisée : une machine de
traction-compression est équipée d’un microscopgue distance et d'une caméra haute résolutiomliEn

de chercher a établir le lien entre la microstriecttomposite et la réponse mécanique du matéréte ¢
étude devrait permettre de contribuer au développerat a la validation des méthodes de changement
d'échelle et des modéles afférents qui ont été Idppés d'une maniére générique pour la classe des
matériaux a matrice métallique et inclusions fregil

Dans cet article, les étapes de mise au point spoditif expérimental, d’amélioration et de quahtion de
ses performances sont décrites. La géométrie desidgttes et le travail de préparation métallogigush
nécessaire a la mise en ceuvre de la CIN a I'éctella microscopie optique sont présentés. Desiprem
résultats de mesure de champ de déformation obsemudes essais de compression d’anneau ainsiegue d
essais de traction uniaxiale sont analysés.

2 Dispositif expérimental et éprouvettes

La machine d’essai mécanique est une machine d@étracompression INSTRON 5566 a double colonne.
La traverse inférieure est fixe, la traverse swugd est equipée d'une cellule de force de 5 kN. Le
microscope longue distance est une optique LEIGfaadissement variable (figure 2). Au grandissement
maximum, le champ est de 590 x 494 swr la camera, parfaitement adaptée a I'observalgol’épaisseur
des gainages de Zircaloy (voisine de 500 pm). LeD CZ@48x2050 pixél conduit & une résolution
numérique de 0.241 pm/pixel. La résolution optigaed’environ 1 um, la distance de travail est @endn.

Les essais expérimentaux sont réalisés par pal@rargement, réajustement de la visée / refotmiisa
(faible dimension de la zone visée, imperfectioiadighement des éprouvettes, limitation des déplamds
hors plan, asymétrie du chargement), acquisitionatje.

FIG. 2 — Microscope optique longue distance eneviaé une éprouvette de traction.

Différents usinages sont réalisés dans des tronderigbe de gainage ayant subi un traitement d'atigyal
sous vapeur d’eau a haute température : décougemtubes dans le sens axial avec ajourementlpsur
éprouvettes de traction (figure 3), découpe emdydis de 10 mm de haut environ pour les éprowvete
compression d’anneaux (figure 4). Aprés découpe,prgparation métallographique (polissage puisjatta
chimique) permet d’obtenir des images de la micuottire du matériau sur I'épaisseur de la gaine. Ce
éprouvettes usinées dans des tubes provenant slenthistriels offrent une bonne représentativité du
matériau de gainage utilisé en réacteur. Cependastéprouvettes normalisées découpées dans deepla

de Zircaloy-4 sont aussi utilisées.
2
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FIG. 3 — Schéma d’'une éprouvette de traction eri-tigve (a), éprouvette collée sur les pieces diate
(b), et partie inférieure du dispositif d'ancrage (a partie supérieure est symétrique. La foreemors et
des éprouvettes est optimisée pour limiter les ramants hors plan (« tilt » et flexion notamment)

FIG. 4 — Schéma et photo d'un essai de compresi&mmeau.

3 Création de motifs

La mise en ceuvre d’'une analyse par CIN requienisfence de motifs observables a la surface des
échantillons répondant aux criteres suivants: ridigion spatiale uniforme (pas de biais
« granulométrique »), taille caractéristique faibl@oonne résolution spatiale). Aprés polissage
métallographique, les surfaces étudiées présep&ntle source de contraste naturel : des motifgiats
doivent étre créés. La méthode de projection ddsépeinture aérosol couramment utilisées en CIN pou
créer des mouchetis n'est que peu applicable ddlx considérée ici, différentes alternatives ét#
proposées : création de rayures ou d’empreintes aweabrasif SIC de granulométrie fine, dépdt de
poussieres fines, attaque chimique. Cette derniéthode s’avére la plus satisfaisante du pointudedes
critéres CIN et peut permettre par ailleurs delgida microstructure de I'alliage.

L’attaque chimique des alliages a base zirconiuquiegt l'utilisation de solutions contenant de lte
fluorhydrique et de I'acide nitrique. Quelques epdas d’'images sont présentés sur la figure 5. gard
5(a) illustre que le contraste naturel est insaffigour la CIN sans attaque chimique. L'image ,5gbjenue
sur une gaine oxydée a 900°C, montre que I'attabireique a révélé dans la zone centrale la miarotre
de l'alliage oxydé. Prés des peaux externes, uneheodurcie par la présence d’'oxygene en solutéms te
métal n'est pas attaquée. Dans cette zone, leastatreste insuffisant pour la CIN. L'image 5(c) es
exemple de mouchetis crée par attaque chimiquéesuétal brut, c'est-a-dire non oxydé. Le motif teds
fin, uniformément réparti, et offre un bon conteasta qualité du mouchetis créé par attaque chieniqu
dépend ainsi étroitement de I'état du matériau.r Rauqualification des performances du dispositf d
microscopie, des configurations de type 5(c) sdilisées, en faisant I'hypothése que I'état de aef
engendré ne perturbe pas le comportement du matéria
3
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FIG. 5 — Exemple d’'images métallographiques deegaHircaloy-4. (a) et (b) - pré-oxydée a 500°C pend
12 jours + oxydé a 900°C pendant 100 minutes sapswr d’eau ; (a) avant attaque chimique, (b) aprés
attaque chimique. (c) vierge (sans traitement ddaxipn) et attaque chimique.

4 Correction de distorsion optique

La distorsion des images de microscopie due aurathms de I'optique introduit des erreurs sumesure
des champs de déformation. L'aberration sphérigtitaegrincipale source de distorsion et une prode
correction est nécessaire. Cette distorsion egleadt peut étre décrite par une approximatioyrpwhiale
du type [4] :

{xd:(x—xo)+k1(x—xo)[(x—xo>2+(y—yo)21 "

Ya =(Y = ¥o) + K (Y = Yo)l(X - X0)2 +(y- yo)z]

(X4, Yy) représentant les coordonnées d’un point de l'ingig®rdue,(X, y) ses coordonnées en I'absence
de distorsion, etxg,Yo) les coordonnées du centre de distorsion.

m iza 55 25598”]"1
2.527e+001
D i -1.985¢e+000 il W -1.887e+000

FIG. 6 — Composantes horizontale (en haut) etoadetilen bas) des champs de déplacement en pixeks ld
distorsion sphérique des images, obtenus pour placEment en translation suivant I'axe horizontdex25
pixels (soit 6 pm). A gauche : champ calculé nugquéinent avek, = 2,531.10; au milieu champ
expérimental obtenu par CIN avant correction ddideorsion sphérique; a droite : champ expérimentiténu

par CIN aprés correction de la distorsion sphérique

2.535e+001

2.524e+001

-1.717e+000 -1.611e+000
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Pour déterminer les paramétres du modéle de dmtorta démarche proposée dans [2] est utilisée :
détermination par CIN du champ de déplacement elgve images séparées par une translation connue de
I'échantillon et soustraction de la composante deivament de solide rigide ; le champ de déplacement
résiduel est di a la distorsion (figure 6, au @ntPar ailleurs, un champ de déplacement est léalcu
numériqguement en prenant en compte la translationue et la fonction polynomiale de distorsion pis#e

en (1) (figure 6 & gauche). Le paramétreet les coordonnéeso(y,) du centre de distorsion sont alors
déterminés en minimisant la différence entre ch&@tg expérimental et champ numérique. Le logiciel
utilisé pour la corrélation d'images a été dévetopp LMGC [3].

Les résultats du calcul CIN sur les deux imagessteaées en x de 25 pixels I'une par rapport dkg@apres
correction de distorsion, sont présentés a droitdasfigure 6. Il subsiste sur ces cartes de déphent le
bruit résultant du calcul CIN et une légére dérqud peut étre due a une composante de distorsion
prismatique non corrigée. L'effet de la distorsgphérique a été correctement supprimé, ce quadaitmpar

des cartes de déplacements relativement unifor@etse uniformité peut étre caractérisée par I'étge

des déplacements, qui passe de 0,06 pixels ducdépdent imposé avant correction, a 0,01 pixels aprés
correction.

Les champs de déformations calculés aprés comedtda distorsion sphérique, c'est-a-dire parveéadn

des cartes de déplacement de droite sur la figuprédentent une amplitude de I'ordre de quelq@es 1
(pour une translation simple : fenétre de corrétaft4,1 x 24,1 ufapas de la grille 12 pm). Ceci fournit un
ordre de grandeur de la limite de déformation nedsler dans nos conditions d’observation. Une fois
déterminé I'optimum des paramétres de correcties,iinages réelles des essais mécaniques peuvent étr
corrigées avant de procéder a leur CIN.

5 Essais de compression d’anneau

Ces essais ont été réalisés pour tester les penfices du dispositif de CIN microscopiques dans des
situations de déformation réelles. Ce type d’ed8airasement est d’une part simple & mettre en @setvr
d’'autre part génére de forts gradients de défoonatiotamment dans la région équatoriale de I'amnea

la peau externe du tube est en traction tandislajgene interne se trouve en compression. Lessedsai
compression sont réalisés par paliers de 50um, avewitesse de déplacement de la traverse de 2& um
Une image de la région équatoriale est prise aushaalier. Les champs de déformation obtenus pidr Cl
sont comparés aux champs de déformation calculém@aélisation par éléments finis (figure 7). L'aot
expérience/calcul est satisfaisant du point dedauta répartition globale et de l'intensité desodéiations.
Sur le résultat expérimental, la courbure des Bgdé&sovaleurs de déformation au centre peut révéle
I'existence d’'une composante de déformation haas p4]. Les deux zones sombres sur la gauche dagha
expérimental révelent probablement une perturbatien’analyse CIN a cause d'un effet de bord. Ces
résultats grouvent que le dispositif mis en plaeemet la mesure locale de faibles déformationss dan
gamme 10.
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FIG. 7 — Zoom sur la zone équatoriale lors d'uraede compression d’anneau : mouchetis (a gauche),
cartes d’'isovaleurs de la composagyiede déformation pour un écrasement de 'annea@deuin (soit
ADID = 1%), déterminées experimentalement par CIN (¢igupsur la zone d’étude délimitée en
pointillés oranges (520x430 P)ret par calcul aux éléments finis ol tout I'eskacompression d’anneau
est modélisé (a droite).
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6 Essais de traction uniaxiale

Des essais de traction uniaxiale ont été réaliségmouvette semi-tubulaire de gaine oxydée sapew
d’eau & 1100°C. lls nous ont permis de mettre aot @b de tester le dispositif de collage et d’ager avec
cette géométrie d'éprouvette. Ce type d'éprouvettgdée a haute température présente une rigidité
importante et casse pour de faibles déformatioes. fésultats obtenus confirment du point de vuéade
mesure des faibles déformations les bonnes perfaresadu dispositif de CIN microscopiques mis eela
Par ailleurs, les champs de déformation mesuréslaltv une hétérogénéité spatiale cohérente avec la
microstructure du matériau, dont la taille de ggines le traitement a haute température est dird'ale la
centaine de um (figure 8). L'analyse doit étre gaivie pour corréler déformation et microstructure.

6.294e-003
-
200 pm ‘
1.734e-003
FIG. 8 — Microstructure a gros grains d'une épraievee Zircaloy-4 oxydée a 1100 °C (a gauche) et
composante,, du champ de déformation mesuré en traction uri@siar ce type d’éprouvette, pour une

déformation macroscopique suivant I'axe y de 0.5&aille de la zone d’étude est 540x430°ulan taille
des fenétres de corrélation est de 24,1 x 244 @mnfeur espacement est de 4,8 um.

7 Conclusion

La mise en place d'une optique de microscope lomgsiance sur une machine d'essai en compression ou
traction a permis d’obtenir des images métallogips des éprouvettes pendant leur déformatiore, @ve
résolution de I'ordre du micron. Des techniquegdiparation métallographique et d’attaque chimigoe

été adaptées pour obtenir des images dont la éwalie morphologie des motifs sont adaptées dda en
ceuvre de la corrélation d'images numériques a éetielle. Aprés correction des aberrations inttedypar
I'optique, des déformations locales aussi faible guelques 1D deviennent mesurables, avec une
résolution latérale estimée a une dizaine de pm anconditions optimales pour une acquisitiomésita 40

mm de I'échantillon. Cette résolution dépend en fs caractéristigues du mouchetis créé par ataqu
chimique, qui elles-mémes dépendent de I'étataindiu matériau constituant I'éprouvette. Des esdais
compression d’anneau avec du matériau brut ontipattester le dispositif d'imagerie sur des zoaes
gradient de déformation. Des premiers résultatsamtion uniaxiale ont confirmé les bonnes perforoes

sur gaines oxydées a haute température. L'analgsamique débutera avec du matériau de gainage oxydé
dans le domaine biphasé du diagramme Zr-O, pouérgéndes microstructures composites du type
inclusions fragiles dans une matrice ductile.
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