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Contexte : Vieillissement des matériaux sous irradiation
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Contexte : Développement de nouveaux matériaux
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- Comprendre et anticiper |'évolution des propriétés sous irradiation
- Développer de nouveaux matériaux plus résistants
=» Caractériser la microstructure et son évolution car les propriétés mécaniques dépendent de la microstructure
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| — Genesis : plateforme de caractérisation microstructurale

|| — Effets d’irradiation dans les métaux

lIl — Exemple 1 : Aciers de cuve des centrales de génération |l

IV — Exemple 2 : Aciers de structure pour la génération IV —irradiations modeles




I - GENESIS: Plateforme de caractérisation
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Challenge : observer des matériaux actifs a |'échelle nanométrique



I - GENESIS: Plateforme de caractérisation
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http://www.areva.com/
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IT - Effets de l'irradiation sur les matériaux

Origine du vieillissement sous irradiation Défauts ponctuels
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Collision balistiqgue = défauts ponctuels en excés + amas de défauts
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IT - Effets de l'irradiation sur les matériaux

Amas de défauts ponctuels
Précipitation induite/accélérée
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‘ IIT - Acier des cuves des REP frangais
These : H. Huang

Collab. EDF : P. Todeschini, F. Clémendot
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Programme de surveillance de l'irradiation
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IIT - Acier des cuves des REP frangais
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Formule de prévision de la fragilisation (EDF) Todeschini et al, 2008
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ATT = A.(1+ ap.(P-P*), + ag,.(Cu-Cu*), + ay;.Ni2.Cu).®"

avec P* = 0.008% et Cu*=0.08%

Validation/amélioration de la formule de prévision a partir des données microstructurales




IIT - Acier des cuves des REP frangais

Etude par sonde atomique tomographique a0
& # Steel Fl1
:E o4 || @ Steel F2 4
P Si Mn Ni Cu 52x52x135 nm3 ‘%13 o ymancss
g 12 - -
g L4F
= 6 .
= o j
’:- f-é- T y =0,dx +1,3
0 T T T T T T T
1 2 3 4 5 6 7 8 9

Neutron fluence (102 n m)

— Plus la concentration en Cu est
élevée, plus la densité augmente

— Effet Cu sans seuil

— Plus la dose est élevée,
ATT = A.(1+ ap.(P-P*), + ag,.(CuBu%), + ay;.Ni2.Cu).®" plus la densité augmente
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IIT - Acier des cuves des REP frangais

Identification - compréhension des mécanismes
Pourquoi ces clusters se forment alors que la thermodynamique ne le prévoit pas ?

Expérience et modélisation
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IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

ODS steels + alliages ferritiques martensitiques : candidats comme matériaux
de structure pour la GEN |V et les réacteurs a fusion.

Problemes clés :
- Fragilisation a basse température
- Fluage sous irradiation

B ———

Le Cr et les impuretés ont un effet important car ils forment des particules
nanomeétriques sous irradiation. Il faut comprendre comment ces objets se
forment et le role des différentes espéeces chimiques.

Irradiations aux neutrons :

- Treés couteuses

- Difficiles d’acces

- Trés longues

- Ne permettent pas de jouer sur les conditions

Cr

Si
Ni

Besoin de mener des irradiations modéles via des particules chargées

30%30%100nm3

Fe-Cr GETMAT model alloys
Dose : 0.6 dpa
Temperature: 3002C
Damage rate : 7.107 dpa/s

-
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IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

Mais différence de morphologie du dommage ... ... différence de taux de dommage... 107 dpa/s versus 10>- 103 dpa/s.

... injection d’atomes ...
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IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

- Pas de particules o' sous irradiation aux ions

Et cela ne donne pas toujours la méme microstructure
- Les clusters d’impuretés apparaissent dans les deux cas

Fe*
0.5 dpa
~210*dpa/s

neutrons
0.6 dpa
~ 7 107dpa/s

Cr
P Pourquoi ?
Si - Différence de taux de

creations de DP?
- Fe injecté ?
- Effetde flux?
- Dissolution balistique ? ...

49 x 49 x 71 nm3

v

46 x 46 x 115 nm3

v

Fe-12%Cr-NiSiP - 300°C




IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

Fe2* 2MeV irradiation — JANNuS Saclay Zone analysce
Damage rate: = 5.2 10 dpa/s at 375 nm
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O. Tissot et al., Mater. Res. Lett 2 (2017) 117-123




IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles
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IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

Fe-15at.%Cr@300°C

69 appm Fe

o' precipitation
appears under ion
irradiation at low dose
rate and low dose.

X >28at.%
V =40 x 40 x 10 nm3
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IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

Les deux familles de clusters sont observées pour la
premiere fois dans les deux cas. Neutrons lons

®Cr
® P, Si, Ni

Electrons

neutrons

30%30x100nm*

34x33x76 nm3

V=49 x 49 x 71 nm3
V

65 x 63 x 104 nm3

A

300°C- 0.6 dpa

Fe-12CrNiSiP

Fe-15CrNiSiP 0.5 dpa @ 500 nm
5 MeV Fe* -300°C

-
Mais différences quantitatives (concentration, densité) Fe-9CrNiSiP 2 Sr=>rnrl

Groupe de Physique des Marériaux




IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

1 MeV High Voltage Electron Microscope (HVEM) — CEA Saclay: M
Dose rate: 4.10° dpa/s Fel5Cr
Dose: 0.012 — 0.7 dpa

Temperature: 300°C APT Tip after annular milling (FIB)

Pre-APT needle in HVEM

Tip with 1 tm radius
Collab. CEA : O. Tissot, E. Meslin, J. Henry

CSNSM : B. Décamps




IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

Fe-15at.%Cr@300°C comparaison entre ions — électrons et neutrons:

A [ 5
*

(1]

0.7dpa - électrons (5h) Fe (4-30 h) 0.8 dpa 1.8dpa— egfrf)ns* B

48 x 48 x 10 nm?3
8 x48 x 10 nm3

N2

~ 410 dpa/s ~ 510 dpa/s

La précipitation a’ est beaucoup plus développée aux électrons :
» Différence en taux de creation de défauts ponctuels et en densité de puits
» Contribution possible de la dissolution balistique qui n’existe pas aux électrons

*Marquis et al. INM 74 (2014) 48



Couplage Modélisation / Expériences

*ab initio’
Molecular Dynamics
Inm’ 0—1ps (10-30 nm)* ns
* ——‘—

m’?

40 - 60 yrs

cn’ o
n
L
10-100 um- * <.t (30-100 nm)’

e ¥ heyr
Crystalline Rate Kinetic theory

Plasticity Dynamics

um’




Merci pour votre attention .UNIVERS|TE
DE ROUEN

R M A N D I

L)

Normandie Université
5\""’“5554"% GENESIS w
52N
asP Groupe d'Etude et de Nano- o
Equipex n’ analyses des EffetS RANEY.
E ] d'IrradiationS - NORMANDIE
REPUBLIEQUIE FRI};NCAISE \QCZ)D I'
‘ Basse-Normandie
-
-

ROUENNOR

m | UT
—melropole— LABEXCMC " AR OT

Iea nnnnnnnnnnnnnnn




Moyen existants
» Pelletron (LSI - Palaiseau) : 150 keV a 2.5MeV / 150nA a 200uA / Pas de refroidissement
actif (limitation des taux d'endommagement a ~101° dpa/s)
» Microscope électronique a haute tension (CEA Saclay): 1MeV / 10> a 10 dpa.st/
irradiation d'échantillons de faible taille

objectif: facteur 100 sur les
doses / LSI (= 0.1dpa en 10
jour)




Projet: objectifs

Développement d'une chambre d'irradiation aux électrons avec refroidissement actif en
Normandie pour l'accélérateur d'électrons CERAP Cherbourg (10pA a 1 mA / 200keV a

3.5MeV)

objectif: facteur 100 sur les
doses / LS| (= 0.1dpa en 10

jour)
* Etude des mécanismes de formation des amas (Cr)NiSiMnP
]
| T PR | . I
AR AR Durcissement et fragilisation
| % .._,;; e ;‘3 ‘;ﬁ‘ <l sous irradiation
e PP T nd RN - ;':f
R Wl Ip D . IR
{ ».;'"‘:Y g . . f
b': - Cr, NiSIP Jf I cec s , .
Contribution de différents mécanismes
3 .
>0x50x250nm (couplage de flux, thermodynamique)

modifient cinétique et état stationnaire
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IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

Injected interstitials strongly reduce o’
precipitation

Why ?

Injected Fe have two major effects:

- enhancement of recombination between vacancies and interstitials

- creation of a high density of point defect sinks (interstitial clusters, dislocation loops).

= significant decrease in concentration of PD required for the precipitation of a'
precipitates.

—> Balistic dissolution is likely to be enhanced

= a' precipitation kinetics is reduced.

CSMNSM




IV - Aciers de structure pour les centrales de génération IV - irradiations modeles

Irradiation in HZDR: 0.5 dpa — 2.10"* dpa/s @ 300°C
Fe*:0.5 MeV, 2 MeV, 5 MeV
1.00 180.00 €
- 160.00 &
©
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8 0.50 3
S - 8000 §
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- 60.00 o
L.
- 40.00 g
2000 9§
c
0.00 0.00 ~
0 500 1000 1500 2000
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_190,
- Damage profile flattened but so does the Fe injected profile Fe-12%Cr
= o' precipitation strongly reduced
- Damage rate x5 f 'ga\‘,}'i’ AT

Pareige et al., J. Nucl. Mater. 456 (2015) 471
O. Tissot et al., Mater. Res. Lett 2 (2017) 117-123




IIT - Acier des cuves des REP frangais

Durcissement sous irradiation
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100

80

60
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40

stress

20

mF3 7 Variation de la limite élastique (DR)
- /V =0.07x corrélée a la densité et la taille des
—Linear fit / particules observées en sonde.
|
/ - Plus la densité augmente, plus
- I'alliage durcit or la densité
;// - augmente avec la dose

AR ™ =a-M-p-b-p-d

= Continuité avec la dose

500 1000 1500 2000
dR,*°(Mpa) with o = 1

Corrélation Formule de prévision /Microstructure

ATT = A.(1+ ap.(P-P*), + a,,.(Cu-BxX), + ay;.Ni2.Cu).®"

- Effet Cu sans seuil
- Continuité avec la dose
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