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par
J. BERHARD, B. BOUDOURESQUES, L. ALFILLE, R. KLERSY

ERRATA

Page 151 et 156,

Les figures de la page 151 sont & remplacer paf celles de la page 156,
ot vice-versa. Ies légendes et numéros des figures restent en place.

Page 91, figure 10b,

remplacer "aprés 1000 h & 450 oC"
par : aprés 100 h & 450 °C,

Page 126, figure 93,

5.\ 24

en ordonnée de la figurc, remplacer “ YR, g/m

par : é\R , 102 kg/mm2.
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MAGNESTUM, ALUMINIUM et ALLIAGES.

EMPLOI comme MATERIAUX de STRUCTURE.

par

*
J. BERNARD, B, BOUDOURESQUES, L. ALFILLE, R. KLERSY.( )
Commissariat & 1l'Energie Atomique

INTRODUCTION,

Parmi les quelques rares métaux dont les sections effi-
caces d'absorption aux neutrons thermiques rendaient ltemploi & prio-
ri possible dans des réacteurs & uranium naturel, le métallurgiste
nucléaire eut la satisfaction de voir figurer deux métaux tradition-
nels : le magnésium et l'aluminium,

Mais, pour traditionnels qu'ils fussent, la connaissance
de leur comportement mécanique & 1'état non allié stavéra en de nom-
breux points trop fragmentaire, et insuffisante & satisfaire aux be-
soins de la technologie nucléaire.

Aussi ne faut-il pas s*étonner qu'un de nos premiers sou-
cis ait été de compléter et d'élargir la connaissance des propriétés
mécaniques de ces métaux, lesquels cependant n'avaient pas attendu

FERMI pour trouver emploi - dans des conditions différentes, il est
vraia

*
( )Département de Métallurgie et de Chimie Appliquée, Service de
Technologie,
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Quant aux alliages éventuels de ces métaux qui pouvaient
&tre envisagés dans nos utilisations, ils devaient, une fois satis- ;
faits des impératifs d'ordre physico-chimique, répondre & des exi-
gences différant des exigences traditionnelles. Dans le domaine con-
ventionnel en effet on requiert principalement des matériaux utili-
sés une performsnce de tenue mécanique aussi élevée que possible.

Dans la perspective d'une utilisation nucléaire on leur
demande par contre d'offrir un compromis optimum entre leur tenue mé-
canique et leur absorption de neutrons (ces conditions bien entendu
n'étant pas limitatives). On leur demandera par exemple de remplir
une fonction mécanique donnée (charge & supporter, pression & conte- 2
nir) avec un coefficient de sécurité donné et au prix de la moindre
absorption de neutrons possible.

Il en résulte une orientation de la recherche métallurgi=- s
que nucléaire différente de celle de la recherche métallurgique tra-
ditionnelle.

Néanmoins le métallurgiste nucléaire ne manquera pas de
considérer quelles sont les aptitudes des alliages traditionnels &
l'utilisation spécifiquement nucléaire.

Ces différentes considérations se reflétent dans la com-
munication présentée ici.

Nous y avons groupé en effet les propriétés et caracté-
ristiques mécaniques gque nous avons relevées au Commissariat & 1'Ener-
gie Atomique, d'une part sur les métaux non 211ids (magnésium et alu-
minium), et d'autre part sur certains de leurs alliages ou cermets.
Les matériaux a& base de Mg ou d'Al que nous avons considérés appar-
tiennent pour une part & des familles traditionnelles, mais pour une
autre part aussi il s'agit de produits expérimentaux que nous avons
cherché & développer.

Nous avons volontairement laissé de c8té dans cette com-
munication le comportement physico-chimique de ces matériaux (résis-
tance & la corrosion gazeuse ou aqueuse), tout en reconnaissant le ca-
ractére déterminant que les paramdtres physico-chimiques présentent n
fréquemment dans le choix des matériaux pour réacteurs.

]

Par contre, en dehors des caractéristiques intrinséques
que nous avons relevées, nous mentionnons certains aspects technolo- .
giques relatifs & la mise en oeuvre : formabilité, soudabilité, etc..

Quelques études enfin ont été entreprises relativement & d
l'influence du rayonnement sur le comportement mécanique de certains

de ces matériaux. Nous rendons compte également des résultats corres-
pondants, résultats au demeurant assez modestes étant donnée la va-
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leur des flux de neutrons dont nous disposions jusqulici, clest &
dire avant mise en exploitation de notre réacteur expérimental &
haut flux EL3.

Terminons en insistant sur 1%absence de prétention des
études rapportées ici & une recherche métallurgique de base. Notre
travail était guidé vers un but essentiellement pratique, technolo-
g€ique. Le fond et sans doute la forme de cette communication sten
ressentent naturellement.
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I. MAGNESIUM NON ALLIE. : ' ‘

En dépit des nombreuses caractéristiques de ce métal dé-
jad publiées dans des articles et ouvrages traditionnels, certains
domaines d'utilisation spécifiques des réacteurs nucléaires reque-
raient une extension assez large des connaissances relatives au com- .
portement mécanique de ce matériau.

Celui-ci en effet présente & priori au métallurgiste nu-
cléaire un attrait considérable du fait de la trés faible valeur de
sa section efficace d'absorption aux-neutrons thermiques.,

I1 était normal, avant dt'étudier sous cet angle les al- -
liages de Magnésium -nécessairement plus absorbants que lui- dtentre~
prendre d'abord 1!'étude du métal non allié, pour en connafire les per-
formances possibles et en tous cas les limites d'utilisation. Outre p
la référence utile que cette connaissance devait constituer pour des
études ultérieures d*alliages, elle pouvait aboutir & l'adoption de
ce métal non allié pour la réalisation de certains organes de réac-
teurs. Cela fut, et cela reste d'ailleurs le cas de deux des réac-
teurs francais.

Les études que nous avons effectuées sur ce métal ont por-
té sur des puretés et des états différents. Toutefois, sauf indica-
tion contraire, ceux des résultats que nous présentons sont relatifs
au Magnésium de pureté commerciale, élaboré en France par la Société
UGINE, et essayé par nous & 1l'état brut de filage.

A titre indicatif, les principaux éléments d'impuretés ont
dans ce métal les teneurs maxima suivantes, en ppm @

Al 80
Fe 70
Mn 50
Si 50
C1 20

La mise en oeuvre de ce Magnésium s'opérait par filage &
des températures de l'ordre de 350°C et avec des vitesses de filage de
3 & 6 métres/minute. :

Nous présentons dans ce qui suit un certain nombre de ca-
ractéristiques relevées suivant le sens du filage, et exprimées pour
la plupart en fonction de la température. *
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1° = Caractéristigues en traction.

a) A la température ambiante,:

Le magnésium, dont la structure cris~
tallographique est hexagonale compacte, se déforme plastiquement,
on le sait, par glissement et maclage.

A la température ambiante un seul systéme de glisse- _
ment existe : suivant le plan de base (0001) et la direction [11203

Les lois d'allongement de l'agrégat polycristallin dé-
pendront donc naturellement de l'orientation du plan de base des
cristaux. Aussi faut-il stattendre 2 des valeurs trés différentes
de 1l'allongement & rupture du polycristal suivant l'ampleur de 1l'o-
rienta?ion acquise au cours de la mise en oeuvre (filage, laminage,
etCovele

Quant au maclage, il s'effectue principalement & la tem-
pérature ambiante suivant une surface pyramidale {10T2} .

Nous présentons sur la Figure 1 un diagramme de trac-
tion enregistré 4 la température ambiante sur le métal dans 1'état
défini plus haut; ce diagramme peut &tre considéré comme un diagram-
me moyen représentatif de cet état.

Sur cette figure, outre les valeurs de la contrainte &
rupture (R = 22 kg/hm2) et de 1la limite élastique conventionnelle &
0,2 % d'allongement permanent (LE 2 =13 kg/mm2), on reléve aussi
celle de 1l'allongement & rupture ?A =9 %).

Remarquons 1l'allure particuliére: du diagrsmme, typique
d*une rupture semi-fragile, sans striction.

La micrographie de la Figure 2 montre l'aspect du métal
aprés rupture par traction & l'ambiante. On y remarque que la dé-
formation imposée au métal a provoqué l'apparition de quelques ca-
vités, notamment aux joints triples.

Comme nous l'avons dit, ltaptitude du magnésium & la dé-
formation plastique est fortement fonction de sa texture. Voici par
exemple sur la Figure 3 une comparaison &.grande échelle des lois de
déformation respectives de deux échantillons de magnésium non allié.
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de puret’ et de condition de filage différentes, comparaison por-
tant sur la phase initiale des déformations, jusqu®ia la limite
élastique conventionnelle (vitesse de traction : 2 kg/mm2/minute).

L?'échantillon A, répondant & la définition métallurgi-
que mentionnée plus haut a donné comme caractéristiques :

(R = 21,9 kg/mm2
/%7 ( LE 0,2 = 13 kg/mm2
o ( LE 0,02 = 6,5 kg/mm2

(4= 845 %

Quant & 1'échantillon B :

R = 17,7 kg/nm2
{57 LE 0,2 = 6,5 kg/mm2
£- LE 0,02 = 3,2 kg/mm2
A= 9 %

A noter, pour des contraintes égales, la forte diffé-
rence de comportement plastique dans la phase de sollicitation ini~
tiale (valeurs des limites élastiques de 1l'échantillon B inférieu-
res de moitié & celles de 1l'échantillon A); néanmoins cette forte
différence de plasticité n'a pas affecté la capacité totale de dé-
formation (valeurs analogues de l'allongement 2 rupture).

Toujours sur la Figure 3 on observe des boucles d'ays-
térésis trés marquées.

Celles-ci se manifestent dés les plus faibles déforma-
tions. A titre d?exemple nous présentons sur la Figure 4 une bran-
che de diagramme de traction relevée grfce & des extensométres a
treés grande amplification, pour des allongements totaux allant de
0 & 0,1 %. On voit & cette échelle qulil serait vain de vouloir
définir une limite de proportionalité au sens strict du terme; en
tous cas celle-ci ne powrait qu'é&tre inférieure & 1 kg/mm2.

b) En fonction de la température.

Nous présentons sur la Figure 5 la va-
riation en fonction de la température des principales caractéristi-
ques de traction : charge de rupture, limite élastique convention-
nelle & 0,2 % d'allongement permanent, et allongement & rupture.
Ces caractéristiques ont été relevées avec une vitesse de mise en
charge constante de 1 kg/mmZ/minute, quelle que soit la températuze
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d'essai; il est utile de prendre cette vitesse en considération
lorsquton sait & quel point les propriétés mécaniques du magnésium
sont sensibles & la vitesse de déformation.

On constate au-~deld de 200°C un accroissement rapide
des valeurs d'allongements & rupture. Ceci est & rapprocher du
fait qu'd 225°C apparaissent de nouveaux systémes de glissement,
ce qui accroft la plasticité du métal.

La striction du métal évolue évidemment dans le méme

sens que l'allongement & rupture, mais dans des proportions enco-
re plus grandes que pour celui-ci, entre 200 et 300°C.

Ceci apparaft d'ailleurs d'une maniére flagrante en
comparant les formes d!éprouvettes rompues par traction & 200 et
300°C, présentées entre autres sur la Figure 6,

Observons aussi sur cette figure les aspects également
trés différents des éprouvettes rompues & 400 et 450°C; ceci est
4 rapprocher de 14 variation corrélative des allongements & ruptu-
re en fonction de la température : & partir de 400°C, en effet, et
rour les vitesses de mise en charge considérées, nous enregistrons
une baisse notable des allongements & rupture. De 400 & 500°C,
cette grandeur décroft m&me de moitié.

Nous pensons que l'existence et la position éventuelle
du maximum de la courbe des allongements & rupture en fonction de
la température sont largement fonction de la vitesse de déforma-
tion; dans cette hypothése, plus cette vitesse serait faible, et
plus ce maximum serait déporté vers les basses températures.

La micrographie de la Figure 7 montre 1ltaspect du mé-
tal aprés rupture & 500°C, On y reléve la présence de nombreuses
lignes de glissement. Contrairement au métal rompu & la tempéra -
ture ambiante, il n'apparaft pas ici de cavités aux joints des
grains.,

2° -~ Module d'élasticité longitudinal, et frottement
interne.

Nous présentons sur la Figure 8 (courbe en trait:
plein) la variation du module d'Young en fonction de la température.
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Op constate une décroissance sensiblement linéaire de ’
cette grandeur jusque vers 250°C; le coefficient thermoélastique
correspondant est de l'ordre de 2 kg/mm2/°c, et la baisse du modu- .
le entre 20 et 250°C est d'environ 10 %,

Dans cette plage de température les valeurs des modu-
les et leur variation sont pratiquement identiques pour des échan-
tillons différents, quelle gue soit leur définition métallurgique.

Il n'en est plus de m8me aux températures supérieures
a4 250°C, températures auxquelles le module d'élasticité stavere treés
sensible & 1'état du matériau. En particulier, & 1'état brut de fi-
lage déja précisé, on observe une décroissance accélérée du module
qui, de 250 & 500°C, -passe de 4100 & 2900 kg/mm2, soit une réduction
de 29 %; autrement dit, le coefficient thermoélastique moyen dans .
cet intervalle de température est de 4 kg/mm2, soit le double de ce-~
lui observé au-dessous de 250°C,

Lors de ces mesures de module en fonction de la-tempéra-
ture, les valeurs du décrément dlamortissement ont également été re-
levées.

Lrappareil utilisé était un élasticimétre type CABARAT
4 excitation électrostatique. Le principe de la mesure est le sui-
vant : on recherche la fréquence F de résonance de l'éprouvette,
soumise & des régimes vibratoires forcés de fréquence variable. On
repére l%amplitude maximum A des vibrations correspondantes. Au ni-
veau de la courbe de résonance (courbe de l'amplitude des vibra-
tions“en fonction de la fréquence) correspond une bande passante d'u-
ne largeur AF, laquelle est mesurée. Le décrément d'amortissement
est alors défini par la relation : =TT ég .

Ls variation de ce décrément en fonction de la températu-
re est présentée sur la Figure 9, pour 1l%'échantillon brut de filage
correspondant & la figure précédente.

Pour un état déterminé, on trouve entre échantillons
différents une 1égdre dispersion entre les valeurs du décrément 2 v
une température donnée. Mais l'ordre de grandeur esft toujours con-
servé, ainsi gque 1'allure des variations en fonction we la tempéra-
ture. La loi qui est présentée sur la Figure 9 a été choisie com~ .
me représentant la loi moyenne de l1l'ensemble des essais gue nous
avong effectués.

Il existe toujours un premier maximum du décrément vers
50°C, suivi d'un minimam vers 130 & 160°C, mais_ de l'ambiante jus-
dJ
) ? » 4
Ay - F o - 3 - e 4 i
quts 200°¢C, ies valeurs du décrément ne dépassent pas 5. 1077,
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Ctest & partir de 200°C que la croissance de cette
grandeur devient importante., Cette augmentation rapide du décré-
ment & ces température est due au fait que, comme nous l'avons si-
gnalé plus haut, un seul systéme de glissement existe aux .basses
températures ~suivant le plan de base~ tandis que de nouvelles pos-
sibilités de glissement- suivant des plans pyramidaux- apparaissent
vers 225°C,

Notons aussi l'existence d'un maximum trés accusé, qui
se situe & une température de 300 & 370°C, et qui correspond & des
maxima du décrément allant de 7 & 14. 10-2 suivant les échantil-
lons.

Au deld de ce maximum enfin la décroissance du décré -
ment est trés brutale : vers 500°C sa valeur est environ le tiers
du décrément maxinmum, '

39 - Influence de recuits sur les caractéristiques
précédentes.

Les matériaux de gainage ou de structure des
réacteurs risquent pour la plupart de séjourner pendant de longues
durées (par exemple 10000 h) & des températures souvent trés éle-
vées (350 & 450°C). Aussi importe-t-il de connaftre 1'évolution
éventuelle de structure et de propriétés lors de maintiens prolon-
gés & ces températures.

Dans le cas du magnésium, un tel traitement thermique
modifie tout d'abord considérablement les dimensions des grainse.
Si & 1'état brut de filage le magnésium présente une structure fi-
ne et homogéne avec des grains polyédriques de 25 & 30 p de diame-
tre, structure qui est évidemment stable & la température ambiante,
il en est tout autrement & partir de 350°C,

A ces températures en effet le grain grossit trés rapi-
dement; cette évolution est particulidrement importante au cours des
100 premiéres heures de chauffe. La structure devient trés hétéroge-
ne avec des grains de plusieurs millimétres voisinant avec d'autres
de quelques dizaines de microns.

La pureté du métal ne semble pas &tre un facteur impor-
tant du grossissement du grain. Des études métallographiques rela-
tives & du métal de grande pureté (99,97 %), traité dans les mémes
conditions, ont montré la méme évolution.
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La Figure 10 illustre ce grossissement considérable
du grain de magnésium : la Figure 10a présente la micrographie
(x 150) du métal brut de filage; quant & la Figure 10b. elle mon-
tre la macrographie (x 5) d'un échantillon de magnésium aprés
maintien & 450°C pendant 100 h,

Par ailleurs, les caractéristiques mécaniques relevées
4 la température ambiante sont notablement affectées par de tels
traitements.

Nous présentons comme exemple, sur la Figure 11, la
variation de la charge de rupture et de ltallongement & rupture
4 la température ambiante, aprés des recuits de 10, 100 ou 1000 h
& 400 et 450°C, Les caractéristiques que nous.présentons sont les
valeurs moyennes relevées aprés traitement de plusieurs éprouvet-
tes dans les m&mes conditions.

On observe aprés ces traitements des réductions impor-
tantes de la résistance mécanique et de la ductilité; l'ampleur de
ces variations est plus grande & 450 qu'a 400°C, pour une égale du-
rée de maintien.

Voici & titre indicatif 1'évolution moyenne de ces ca-
ractéristiques aprés un traitement de 100 h 3

Caractérigtiques & la température ambiante

Aprés maintien de 100 h :
Btat brut 3 400°C_ 3 _450°C_
R, kg/mm2 : 21 17 11
A, % : 6 3 2

En ce qui concerne l'influence de tels recuits sur les
valeurs du module d'élasticité, on peut dire qu'elle est nulle en-
tre l'ambiante et 250°C (cf. Figure 8). Par contre, au-dessus de
cette température, cette influence est grande : on voit se relever
notablement les valeurs du module d!Young, et la branche correspon-
dante du diagramme établi en fonction de la température vient pro-
longer exactement la branche relative aux températures inférieures.

Par exemple, un recuit de 100 h & 450°C réduit de 4 a
3 kg/mm2/°C le coefficient thermoélastique moyen relevé entre 250
et 500°C, Et le module & 500°C s'éléve de 2900 & 3350 kg/mm2.
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En ce qui concerne la variation corrélative des valeurs
du décrément d'amortissement en fonction de la température apreés
un tel traitement (100h & 450°C), on peut dire que, contrairement
4 ce qui se passe pour les modules, elle est sensible et & peu prés
uniforme sur toute la plage des températures; les valeurs de décré-
ment sont réduites de 1l'ordre d'un facteur 3, mais l'allure des va-
riations en fonction de la température est conservée (cf, Fig. 9 :
décréments. & 1!'état brut de filage).

40 -~ Résilience.

La variation de cette caractéristique en fonec-
tion de la température, de =100 & +500°C, est représentée sur la
Figure 12,

Ces valeurs ont été relevées sur des éprouvettes entail-
lées normalisées type UF (norme AFNOR n® A03-106). L'ensemble de
ces éprouvettes, tirdes de métal filé, avait subi avant essai un re-
cuit de normalisation de 30 minutes a 350°C,

On constate que de -100 & + 250°C les éprouvettes ont
donné lieu & des ruptures, du type fragile, obtenues par des éner-
gies de valeur croissante mais qui reste toujours faible.

Au deld de 250°C par contre toutes les éprouvettes es-
sayées sont passées entre les appuis sans se rompre; au-dessus de
350°C enfin, l'énergie absorbée au choc décroft notablement : une
né8me déformation plastique requiert des énergies de moins en moins
élevées,

L'ensemble de ce comportement renseigne qualitative -
ment sur l'aptitude au forgeage en fonction de la température.

Nous présentons sur les Figures 13 et 14 ltaspect mi-
crographique, au voisinage de 1l'entaille, d!'éprouvettes essayées

by

ad _100 et + 320°C respectivement.

Dans la micrographie relative & l'essai & basse tempé-
rature (Figure 13) on apergoit, prés de la zone rompue, une fissu-
re intercristalline. Noter aussi de nombreuses bandes de glisse-
ment.
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Quant & l'éprouvette essayée & 320°C, elle n'a pas,

elle, donné lieu & rupture., La plage présentée sur la Figure 14
est relative au voisinage de l'entaille (région & grande déforma-
tion plastique). Soulignons la cristallisation particuliérement
fine dans cette zone : ceci est vraisemblablement dff & une fragmen-
tation du grain sous l'action de glissements et de maclages succes-
sifs, ce qui conserve d'ailleurs aux cristallites un aspect polyé- '
driques En s'éloignant de la zone & grand écoulement plastique, on .
retrouve la taille du grain initial.

5¢ - Emboutissage. .

by

Nous avons effectué, 4 la température ambiante,
des essais dl!emboutissage de t8les laminédes de 1 mm d!'épaisseur,
conformément aux procédures normalisées PERSOZ et ERICKSEN (normes
AFNOR n°s A03-601 et A03-602),

Dans chacun de ces cas on reléve les efforts maxima d'em-
boutissage Pkg, ainsi que les profondeurs I mm de pénétration du
poingon au moment de l'amorce de rupture (indices PERSOZ et ERICKSEN)

Nous avons trouvé les valeurs suivantes

Charge Indice
~ Essai PERSO0Z
(t81e encastrée) 130 4
- Essai ERICKSEN
(t8le non encastrée) 150 2,8
6° - Fluage. .

L'utilisation de métaux légers et ultra-légers
en pile nécessite la connaissance préalable de leurs lois de défor-
mation et de rupture aux températures de service projetées. Ces
températures dtailleurs sont elles-mé&mes fréquemment déterminées
- en dehors d'éventuelles prescriptions d'ordre physico-chimique =~
comme étant les températures les plus élevées auxquelles ces maté-
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riaux peuvent "tenir" mécaniquement (cas fréquent des métaux de
gaine). Et lorsque ce n'est pas le cas des températures de service,
cela l'est en général des contraintes de service, Cl'est donc aux
matériaux eux-m&mes qu'il faut en fait demander leurs propres limi-
tes d'emploi.

On est donc conduit & une exploration du comportement mé-
canique des métaux étudiés, sur une large plage de température, et
notamment vers les hautes températures, auxquelles la composante vis-
queuse est prédominante dans les loid de déformation.

Des études systématiques de cette nature nécessitent un
équipement étendu et varié.

I1 faut tout d'abord déterminer les lois de rupture par
fluage. Mais, indépendamment de la durée de vie sous la contrainte
d*essai, il est souhaitable que les machines utilisées permettent en
méme temps un relevé correct des lois correspondantes d'allongement
en fonction du temps., Ceci suppose des dispositifs extensométriques
4 amplification moyenne, mais réglable.

Les deux types de machine présentés sur les Figures 15 et
16 -qui représentent des vues partielles de deux de nos laboratoires
de fluage- répondent & ces conditions (amplification des déforma -
tions s 10, 20, 40, 100 ou 200 & volonté). Indépendamment de 1'étu-
de des ruptures par fluage, ces machines permettent aussi une bonne
analyse des lois d'allongement en fonction du temps.

Lorsque la valeur des allongements de fluage est trées fai-
ble, il est nécessaire de pouvoir en relever les lois sur des machi-
nes 4 grande amplification. La Figure 17 montre une partie de nos
machines & amplification 1000, Certaines d'entre elles permettent
aussi 1'étude des lois de relaxation des contraintes. L'ensemble de
cet équipement est d'une sensibilité telle qu'il nécessite un local
& température strictement constante (salle climatisée, faux-plafond
diffusant).

Indépendamment de cela, il est fréquent que l'oxydation
par maintien de milliers d'heures & température élevée ne soit pas
un paramétre négligeable de 1la 1loi de déformation, et qu'elle doive
de ce fait 8tre évitée. Ceci nécessite alors un appareillage of-
frant & 1'éprouvette & la fois une atmogphére inerte et une extenso-
métrie précise. C'est le cas par exemple des machines de la Figure
18, qui sont alimentées en argon, distribué & partir d'une station
centrale de purification.

Enfin, mis & part 1'étude générale du comportement vis-
queux d'un matériau, il est souvent indispensable en derniére ana-
lyse de relever sa loi de déformation précise, dans les conditions
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exactes de l'utilisation, flux de neutrons excepté : température,
contrainte et milieu ambiant.

Il faut en effet remarquer que bien souvent le techno-
logue nucléaire met en oeuvre ses matériaux &4 des niveaux de fonc-
tionnement totalement inhabituels, trés proches parfois de condi-
tions critiques de fluage provoquant leur effondrement pur et sim-
ple. Cela n'est concevable en tout état de cause que si les mesu-
res précises ont été faites aux niveaux prévus, sans la moindre ex-
trapolation ou inconnue, autre que le rayonnement (encore cette res-~
triction n'est-elle qutun pis-aller, dont il faut aussi essayer de
se libérer).

Cl'est un exemple de ce genre que présente la Figure 19.
Pour sélectionner le matériau de gainage d'un des réacteurs fran-
cais & éléments combustibles horizontaux, et refroidi au gaz carbo-
nique, on a effectué comparativement, sur le magnésium non allié et
deux alliages de magnésium, un essai de fluage de longue durée
(3000 h) sous la contrainte effectibe supportée par les ailettes de
refroidissement (soit 16 grammes/mmZ) et &4 1la température prévue au
point chaud (400°C). Cet essai portait simultanément sur 4 éprou-
vettes de chaque matériau. Enfin pour que les conditions physico-
chimiques soient également respectées, ces essais étaient effectués
en atmosphére de COp, ce qui explique la "cage" renfermant la batte-
tie de machines, et le port d'un appareil respiratoire autonome par
le manipulateur (présence possible d'oxyde de carbone).

va) Fluage & rupture.

Nous présentons sur la Figure 20 1la
durée de vie en fonction de la contrainte, pour des températures é-
chelonnées de 20 a 250°C.,

On constate que le temps de maintien de la contrainte
est un facteur important de la résistance & la rupture.

Ceci est encore plus évident sur la Figure 21, ou nous
avons porté, en fonction de la température, les valeurs des contrain-
tes provoquant : la rupture instantanée (R), la rupture en 100 h
(r100), et 1a rupture en 1000 h (rq000).

On y voit en particulier qu'une durée déterminée de
maintien sous charge réduit la résistance & la rupture dans des
proportions rapidement croissantes avec la température.

Ctest ce qui apparaft aussi sur le tableau ci-dessous,od,
outre les valeurs de R, r1pop0 et rygpg en fonction de la température,
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nous avons porté celles du rapport I1000 |, ce rapport passe de
64 % & 20°C, & 18 % & 250°C, R

[ Bkttt e FTroTTTmT e t
! , Contraintes en kg/mm2 provoquant , p !
STempigature: la rupture 3 - ;OOO % 1
! yinstantanée , en 100 h ,en 1000 h, !
: . R ___T100 ., T1000 :
; 1 1 1 ’ 1] :
' 20 . 21,9 , 16 . 14 . 64 i
1
! 50 ' 19,1 ' 12,2 ' 10,7 : 56 i
1 ! H 1
: 100 ] 14"7 1 791 t 6 ] 41 :
1
1 150 ' 10,6 ' 4,1 3 't 28 ;
1 ] \] ] ] L
! 200 . 746 , 2,3 . 1,6 . 21 E
1
! 250 ! 5,1 ' 1,5 ' 0,9 ! 18 !
Y e e e o [ N P . B U, e —— t

b) Vitesses et allongements de fluage.

L At - —— G -t T e -

Nous avons relevé les lois de fluage
du magnésium non allié, en fonction des contraintes, pour des tem-
pératures allant de 100 & 450°C,

Les vitesseés de fluage secondaire correspondantes sont
présentées sur la Figure 22.

I1 faut souligner & ce propos que les courbes de flua-
ge en fonction du temps indiquent d'une manitre générale un fluage
transitoire trés paresseux, Plusieurs centaines d?heures s?écou-
lent en effet avant que l'on n'atteigne un régime de fluage secon-
daire 4 vitesse constante.

Nous illustrons ceci en présentant une courbe de flua-

ge enregistrée sous une contrainte de 16 g/mm2 % 400°C en atmosphé-
re de COp : Figure 23.

On voit que, de la 150&me & la 300&me heure la vitesse
moyenne ~d'ailleurs presque constante- est de 17.10'6/h. Puis, jus-
quta la 1000&me heure s!établit un nouveau régime d'écoulement vis-
queux, qui donnerait l'apparence d'un fluage secondaire si llessai
n'était pas prolongé. En effet, ce n'est qu'ultérieurement que le
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véritable fluage secondaire s'établit, sans conteste cette fois
comme on peut en juger sur cette figure. La véritable vitesse se-
condaire a une valeur de 0,34.10-6/h.

Par conséquent les vitesses de fluage relevées au cours
d!essai d'une durée limitée & quelques centaines d'heures, voire
1000 heures, ne peuvent &8tre présentées comme étant les vitesses du
régime stationnaire d'écoulement visqueux. Il est bon de s'en sou-
venir, compte tenu des écarts importants qu'il peut y avoir entre
ces différentes vitesses (cas de la Figure 23 : il existe un facteur
50 entre la vitesse seccndaire réelle et la vitesse & la 300éme heu-
re). Il est toutefois rassurant de venser qu'une extrapolatiocn des
allongements de fluage, & partir des vitesses relevées avant établis-
sement du régime seccndaire, ne peut aller que dans le sens de la sé-
curité.

En ce qui concerne les allongements de fluage, nous pré-
gsentons sur la Figure 24 la variation en fonction de la température
des allongements totaux atteints & 1la 100&me, 200¢me et 500&me heure
de fluage, sous des contraintes de 0,3, 0,5 et * kg/mn2.

On remarque gque, pour une contrainte donnée, 1'allonge-
ment total atteint par fluage croft rapidement avec la température.
Par exemple, sous une contrainte de 0,5 kg/mm2, l'allongement total
de fluage croft d'un facteur 10 par élévation de température de 50°C,
de 250 & 300¢C.

Pour en terminer avec les caractéristiques de fluage, nous
avons groupé sur la Figure 25 les lois de variation en fonction de la
température des principales valeurs des contraintes provoquant soit
la rupture, soit des allongements déterminés en un temps donné.

Nous présentons enfin sur la Figure 26 l'aspect micro-
graphique dfune éprouvette de fluage aprés essai de 500 h & 400°C
sous une contrainte de 0,3 kg/mm2, essai au terme duquel 1'éprouvet-
t s*'était allongée dtenviron 30 %, Op constate sur cette microgra-
phi 1la présence de grosses cavités, toutes situdes & des joints tri-
ples.

T Conclusione.

Outre 1'inter&t que présentent en
soi les propriétés et caractéristiques du magnésium non allié expo-
sées ici, dans la perspective d'utilisations nucléaires éventuelles
-et il y en a-, nous voudrions souligner les insuffisances qu'elles
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mettent en relief, et qui doivent nous amener & rechercher des amé-
liorations par voie d'alliage.

Il y a tout d'abord le grossissement exagéré du grain
de ce métal, grossissement qui est responsable de décohésions et
ruptures préjudiciables, dans le cas par exemple d'ailettes de tu-
bes de gainage aprés maintien 3 température élevée, Ceci nous a
conduits -et ce sera 1'objet du chapitre suivant- & rechercher un
affinage stable du grain de magnésium.

Il y a2 en second lieu les insuffisances de résistance
mécanique (résistance & la rupture ou au fluage) aux températures
élevées. Ces insuffisances nous ont amenés & développer -et nous
en traiterons 4 la suite-~ des alliages nucléairement admissibles
qui présentent une amélioration de ces propriétés, et permettent,
toutes choses égales d'ailleurs, de repousser plus haut en tempé-
rature le plafond dfutilisation des matériaux & base de magnésium.



A/CONF,15/P/1166 -18 -
FRANCE

IY ALLIAGES Mg-2r et Mg-Zn-Zr.

Clest & SAUERWALD(1) on le sait que 1lt'on doit d'avoir
établi, i1l y a vingt ans, le pouvoir considérable qu'a le Zirco-
nium d'affiner le grain du Magnésium,

Depuis lors de nouveaux chercheurs(a)(3) de différents
vpays ont étudié les techniques d'élaboration et le développement
pratique de tels alliages.

On sait aussi que ces études ont abouti & la production
commerciale dans plusieurs pays d'alliages de Magnésium contenant
du Zirconium. C'est le cas notamment d'alliages ternaires corroyés:
Mg-Zn-2Zr. '

En ce qui nous concerne nous avons entrepris une étude
systématique du comportement mécanique de deux alliages corroyés
contenant du Zirconium, et répondant aux compositions de principe
suivantes

Mg - 0,6 % Zr
Mg - 0,9 % 2n - 0,6 % Zr

Les teneurs en impuretés de ces alliages sont présentées
sur le Tableau I,

En ce qui concerne la teneur en Zirconium de nos échan-
tillons on peut la définir comme suit :

- Zr soluble & froid dans HC1l & 15 % 0,45 %
- Zr insoluble & froid dans HC1l & 15 % 0,10 %

: Ainsi quton le verra l'ensemble de cette étude a souvent
présenté l'aspect d'un examen comparatif entre ces deux alliages
d'une part, et d'autre part le Magnésium non allié dont les caracté-
ristiques ont été présentées dans la premiére partie.

L'élaboration de ces deux alliages a été effectuéde par
la Société "Dominion Magnesium Limited" (Toronto, CANADA), sur spé-
cifications établies par le Commissariat & 1'Energie Atomique (FRAN-
CE). Le métal de base utilisé était un Magnésium de haute pureté

(99, 95 %).
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Sauf indications contraires, ces alliages ont été es-
sayés par nous & 1'état brut de filage. Celui-ci était effectué
4 une température de 350°C, et avec des vitesses de 4 & 6 métres/
minutes,

10-~ Stabilité du graine.

Pour les deux alliages considérés le grain 2
1'état brut de filage est légérement plus fin que celui du Magné-
sium dans le méme état (diamdtre de 1'ordre de 15 1 pour les al-
liages).

Par contre -et ctest 1l& bien entendu le mérite du Zir-
conium= 1l'évolution du grain de ces alliages par maintien prolongé
aux températures élevées différe considérablement d'avec celle du
métal non allié.

Ceci est illustré par la Figure 27, qui montre pour ces
trois matériaux 1s variation du nombre de grains par mm2, en fonc-
tion du temps de maintien & 350, 400 et 450°C,

I1 est & remarquer que, quels que soient le matériau et
la temvérature du traitement, 1'évolution du grain se fait princi-
palement pendant les 100 premiéres heures.

Mais dans le cas des alliages au Zr on voit que, méme

dans les plus sévéres conditions (1000 h & 450°C) le grossissement
reste modéré. De surcroft il est pratiquement stabilisé.

Aprés un tel traitement (1000 h & 450°C) les facteurs
de grossissement de grains que l'on observe sont les suivants @

150 & 200 pour le Mg
4 pour le Mg-Zr
1,5 pour le Mg-Zn-Zr. .

Les Figures 28 et 29 présentent, respectivement pour
le Mg-Zr et le Mg-Zn-Zr, des micrographies & 1'état brut de filage
(Figures 28a et 29a) et aprés un recuit de 1000 h & 350°C (Figures
28b et 29b). On voit que dans le cas des alliages au Zirconium
non seulement la structure est beaucoup plus fine, mais elle reste
aussi beaucoup plus homogéne que celle du Magnésium,
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Nous présentons sur la Figure 30 un
diagramme de traction moyen relevé & la température ambiante sur
édprouvette d'alliage binaire Mg-Zr.

Pour comparaison nous y avons également figuré (en ti-
rets) le diagramme moyen correspondant relatif au Mg.

On voit que, si les charges de rupture sont du méme
ordre (gain de 2 kg/mm2 au bénéfice de l'alliage), la différence
est notable du point de vue des allongements & rupture (facteur
3,5). L'alliage donne lieu & striction, alors que le métal non al-
1ié n'en présente pas.

Nous avons porté également sur la Figure 30 une gran-
deur dont nous aurons & reparler sous peu 3 l'allongement total ré-

parti A, c'est & dire 1'allongement total {plastique + élastique)
atteint au maximum de la charge, avant striction.

L'allure des diagrammes de traction de l'alliage ter-
naire est analogue & celle que nous venons de voir, relative au
binaire. Toutefois, le Mg-Zn-Zr manifeste une amélioration sensi-
ble par rapport au Mg-Zr -et & fortiori au Mg- du point de vue de
la résistance & la rupture.

A titre comparatif, nous donnons ci-dessgus les valeurs
moyennes des principales caractéristiques de traction & 1l'ambiante

de ces trois matériaux, relevées avec des vitesses de déformation
identiques :

L S Mg-Zr_ Mg-Zn-Zr
R kg/mm2 21 23 29,5
LE , kg/mm2 13 19,5 27
0,2
A, % 6 23 21
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b) Influence d'un maintien prolongé 2
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haute température.

Des maintiens prolongés & température
élevée (350 a 450°C) affectent sensiblement les caractéristiques
de traction relevées & température ambiante. Le sens de cette évo-
lution est le m&me que celui observé pour le magnésium (abaissement
de la charge de rupture et de 1l'allongement 2 rupture). Toutefois
l1*amplitude des variations est moindre.

Nous présentons par exemple sur la Figure 31 la varia-
tion de la charge de rupture & la température ambiante du Magné-
sium et des deux alliages considérés ici, aprés des maintiens de
100 h & 350, 400 et 450°C,

Aprés 100 h & 450°C 1'alliage binaire n'a vu réduire sa
résistance 4 la rupture que de 23 & 20 kg/mm2, alors que dans les
mémes conditions celle du Magnésium non allié passait de 21 & 11
kg/mmZ.

Si nous considérons maintenant la variation simultanée
des différentes caractéristiques de traction (Figure 32 : cas de
1'alliage Mg-Zr) aprés des traitements de 10, 100 et 1000 heures 2
400°C) nous constatons que si la décroissance de la charge de rup-
ture et de 1la limite élastique est faible, celle de 1'allonge=-
ment & rupture est importante. En fait sa réduction relative est,
toutes choses égales d'ailleurs, du m&me ordre que celle constatée
pour le Magnésium (baisse de 55 & 60 % aprés 1000 heures & 400°C).

I1 faut par contre souligner que la valeur absolue des
allongements & rupture aprés de tels traitements conserve encore &
l1'alliage un aspect relativement confortable qui est refusé au mé-
tal non allié., Par exemple aprés 100 h & 450°C 1'allongement &
rupture du Mg-Zr est quatre fois supérieur & celui du Mg (8 % con-
tre 2 %).

Un point mérite d*8&tre souligné : il stagit de la manié-
re dont s'effectue cette réduction de l'allongement & rupture, telle
que peut le montrer l'analyse des diagrammes de traction. Nous a-
vons défini plus haut 1'allongement total réparti A (e¢f. Figure 30).
Or si, lors des essais de traction aprés traitements thermiqgues, on
reléve les valeurs de A, on constate (ef. Figure 32) qulelles ne va-
rient pas. C!est donc, par rapport au diagramme de traction initial,
la branche du diagramme correspondant & la striction qui est progres-
sivement rognée par de tels traitements. Autrement dit le diagramme
de l'alliage Mg~Zr présenté sur la Figure 30 tend & se rapprocher
alors de celui relatif au Mg présenté sur la mé&me figure.
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I1 convient d'ailleurs de noter que cette grandeur ap-
paremment invariable qulest l'allongement total réparti est la
partie la plus intéressante de 1'allongement & rupture : au deld
de A en effet le maintien de la charge fait évoluer irrémédiable-
ment 1'éprouvette vers sa rupture.

Nous ne présentons pas les caractéristiques de méme
nature que nous avons relevées sur le Mg-Zn-Zr; elles donnent lieu
& des variations qui sont qualitativement et quantitativement du
méme ordre que pour l'alliage binaire.

Il nous a par contre semblé intéressant —-pour le Mg-Zr
et le Mg-Zn-Zr- de rapporter les principales grandeurs mécaniques
(R, 4, A) relevées aprés ces différents traitements, aux dimensions
de grains correspondantes., C'est ce que nous avons fait sur la Fi-
gure 33. '

¢) En fonction de la température.

La variation en fonction de la tempéra-
ture de la charge de rupture, de la limite élastique conventionnelle
et de l'allongement & rupture, pour l'alliage Mg-Zr, est présentée
sur la Figure 34,

Ces variations sont du mé&me type que celles présentées
par le Magnésium. Toutefois la limite élastique de 1l'alliage est
nettement plus proche de sa charge de rupture, et d'autre part jus-
qu'a 300°C les allongements & rupture sont au moins doubles de ceux
du métal non allié.

A titre comparatif nous présentohs, sur la Figure %5, la
variation en fonction de la température des charges de rupture du
Mg, du Mg-Zr et du Mg-Zn-Zr,

30 -~ Module d'élagticité et frottement interne.

Les valeurs du module d'Young et leur variation
en fonction de la température sont du m&me ordre pour les deux allia-
ges, binaire et ternaire. Elles différent, peu d'ailleurs, de cel-
les du Magnésium.
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Toutefois la chute accélérée du module, que l'on avait
notée sur le métal non allié, au-dessus de 250°C, est beaucoup
moins accentuée pour les alliages.

Nous présentons sur la Figure 36 la variation du modu-
le d'élasticité de 1l'alliage Mg-Zr, & la fois & 1'état brut et
aprés deux traitements (1 h & 400°C et 100 h & 450°C). On voit que
ces recuits élévent sensiblement les valeurs du module.

En tous cas le coefficient thermoélastique moyen entre
20 et 250°C peut &tre considéré comme identique pour les trois ma-
tériaux, quel que soit leur état, et égal & 2 kg/mm2/°C.

Par contre la loi de variation du décrément d’amortisse-
ment en fonction de la température est assez différente, entre les
deux alliasges notamment.

Ltallure de cette variation pour le Mg-Zr est du m8me
type que celle relative au Mg (Figure 9, Mg). Toutefois les va-
leurs du décrément & 1'état brut de filage aux basses températures
sont plus fortes que pour le Mg, ainsi quton le voit sur la Figu-
re 37 (Mg-2r).

Celle-ci montre aussi la baisse congidérable du décré-
ment sous l'effet d'un recuit.

Par contre 1'allure que présente la variation du dé-
crément de 1'alliage ternaire est une croissance continue, du moins
jusqu'a 400°C (Figure 38).

A la température ambiante les valeurs du module mesurées
4 1'état brut de filage sont étonnamment faibles : de ltordre de
10-5. Aux températures voisines de ltambiante l'influence de re-
cuits (1 h & 400°C, ou m&me 100 h & 450°C) est négligeable, contrai-
rement & ce que l'on a vu pour le Mg-Zr.

L*évolution d'ensemble aprés recuit est illustrée par
la Figure 38.

4° - Résilience.

Nous présentons sur la Figure 39 la variation en
fonction de la température, de -100 & +500°C, de la résilience des
deux alliages au Zirconium,
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Ces allures renseignent sur la forgeabilité respective
de ces deux alliages. Elles sont & rapprocher de la Figure 12 re- N
lative au métal non allié.

5¢ - Emboutissage. -

Nous avons relevé pour ces alliages, comme
nous l'avions fait pour le Magnésium, les valeurs des efforts ma- 4
xima d'emboutissage (P,kg) de téles (d'épaisseur 1mm), ainsi que
les profondeurs correspondantes (I, mm) de pénétration du poincon
au moment de l'amorce de la rupture (indices PERSOZ et ERICKSEN).
Rappelons que le poingon a un rayon de 10 mm dans sa partie hémi-
sphérique et que, dans l'essai PERSO0Z, la t8le est encastrée sur
sa périphérie sur un diamétre de 30 mm, alors qu'elle est libre
dans l'essai ERICKSEN,

Les résultats relatifs aux alliages traduisent une meil-
leure résistance & l'emboutissage & l'ambiante, que celle du Magné=-
sium non allié, ainsi qu'en témoigne . le tableau comparatif ci-des-
sous.

T . G - " > = — T _ S - T " D S . S W S ——— " - e S L -

Essai PERSO0Z Essai ERICKSEN

Indice I,'Charge P,' Indice I,'Charge P,

! T T '
1 ] ] 1
a - - i
! ! mm ' kg t mm ' ke !
: 1 ' t ] ;
! Mg ' 4 ! 130 te ’ ' 150 !
] 1] ! ] 1 1
y  Mg-ir . Ts5 , 380 . 5,6 , 420 !
! 1
! Mg-Zn-Z2r ! 5 ' 240 ' 3,8 1 240 :
b e e e e o e e e e ot et e e e o B e o o e e o o 9 B o o o e '
6° - Fluage. .

. Disons tout d'abord qu'il n'y a pas, du point de
vue résistance au fluage, de différence importante entre ces allia- .
ges et le Magnésium,.

Malgré tout, aux températures modérées, ces alliages re-
présentent un gain de l'ordre de 50°C par rapport au métal non allié
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Par exemple Mg-Zr et Mg-Zn-Zr & 350°C sont analogues & Mg a 300°C,
Au~dessus de ces températures le comportement de ces trois maté-
risux tend & se confondre. Leur comportement est pratiquement
identique a 450°C, :

Nous présentons & titre dtexemple sur la Figure 40 le
diagramme en fonction des contraintes des vitesses minima de flua-
ge de 1l'alliage Mg-Zn-Zr, aux tempédratures de 1504 450°C., Signa-
lons, comme nous l'avions fait pour le Magnésium, que le relevé de
ces vitesses secondaires est souvent difficile si 1l'on tient &
avoir effectivement la vitesse minimum. A titre d'ememple, on
vonstate sur la Figure 41 (Mg-2r & 400°C sous 0,1 kg/mm2) que
1000 heures peuvent parfois s'écouler avant que l'on n'atteigne
un régime secondaire identifiable. .

Nous présentons sur les quatre figures qui suivent
guelques lois de fluage de l'alliage Mg-Zr, qui peuvent &tre d'un
interét pratique dans 1'éventualité d'une utilisation de ce maté-
ridu & température élevée.

Le diagramme des contraintes provoquant un allongement
total de fluage de 1 % pour des températures de 300 & 450°C. est
d*abord présenté sur la Figure 42, Viennent ensuite les diagram-
mes des contraintes provoquant des allongements totaux de fluage
de 1,3 et 5 % & 350°C (Figure 43), 400°C (Figure 44) et 450°C

(Figure 45).

Quoiqu'il en soit, aux hautes températures (supérieures
ou égales & 400°C) aucun des trois matériaux considérés jusqutici
n'a la prétention de résister au fluage.

A titre dt'exemple nous présentons, sur la Figure 46, les
diagrammes de fluage relevés sur 4 éprouvettes de chacun des trois
matérisux comparés (Mg, Mg-Zr, Mg-Zn-%r), soumises & une m8me con-
trainte de 16 g/mm2 & 400°C, en atmosphére de C0p, Compte tenu de
la trés faible valeur de la contrainte appliquée, on peut dire que
le fluage est important & cette température. Bien que 1l'on observe
des différences sensibles entre le comportement moyen de chacun de
ces trois matériaux, essayés & ce niveau, on constate que l'ordre
de grandeur de leur déformation de fluage est le méme (allongement
atteint en 3000 heures : de 0,6 & 3 % pour l'ensemble des 12 éprou=
vettes).

En conclusion, disons que si, & cette température, on
envisage de faire assumer une fonction mécanique non négligeable &
des matériaux de structure, il faut se tourner vers d'autres famil-
les d'alliages, dans l'espoir d'améliorer la résistance & la ruptu-
re et surtout la résistance au fluage.,

Tel sera Yobjet du chapitre suivant,
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ITI. ALLIAGES de MAGNESIUM & HAUTE RESISTANCE aux

TEMPERATURES ELEVEES.,

Les métallurgistes traditionnels ont depuis longtemps
cherché & obtenir des alliages de Magnésium offrant, & température
modérée (par exemple 100 & 200°C), ou élevée, une résistance & la

\

rupture et au fluage supérieure & celle du Magnésium non allié.

Ceci aboutit notamment & la mise au point d'alliages
désormais classiques, dont les plus courants sont des ternaires
& 1'Al-Zn, ou des binaires & 1'Al ou au Mn. La plupart de ces pro-
duits peuvent dtailleurs se mettre en forme par moulage, ainsi que
par filage et laminage.,

Plus récemment des tentatives ont été faites pour éle-
ver encore les températures d!emploi des alliages de Magnésium, no-
tamment par introduction soit d!*éléments des Terres Rares, soit de
Thoriume Des résultats remarquables ont d'ailleurs depuis plusieurs
années permis la commercialisation de produits de ces deux familles,
mais uniquement & 1'état couléd.

Parallelement toutefois, des études expérimentales nom-
breuses étaient conduites en différents pays pour la mise au point
de matériaux corroyés de ces deux familles.

Ces études n'avaient encore nulle part débouché sur le
plan industriel lorsque nous avons effectué nous-m&mes les quel-
ques travaux qui sont rapportés dans ce chapitre.

Les principaux problémes dort nous avions & connaftre
-ou du moins les plus ardus d'entre eux- nécessitant la mise en oeu-
vre de matériaux corroyés (tubes,‘tbles, barres), clest & cette
classe de produits que nous avons limité notre propre contributione

Pour donner d'abord une idée des performances respec-
tives des diverses familles d'alliages que nous venons de mention-
ner, et qui existent commercialement, nous présentons sur la Figu-
re 47 un diagramme comparatif de la variation en fonction de la
température des charges de rupture des alliages suivants, comparés
au Magnésium non allié, brut de filage
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GA9 (aésignation AFNOR)
- produit corroyé (Société Générale du Magnésium)
-~ essayé & 1tat brut de filage
~ composition en % : 8,5 Al o 0,5 Zn . 0,25 Mn,.

ZW1 (désignation commerciale)
- produit corroyé (Magnésium Elektron Limited, G.-B.)
- essayé & 1'état brut de filage
- composition en % : 1,5 Zn . 0,7 Zr .

ZT1 (désicnation commerciale)
- produit de fonderie (Magnésium BElektron Limited, Ge=Ba)
- essayé & 1'état brutl de coulde
-~ composition en % : 3 Zn . 2,5 Th . 0,7 Zr .

ZREO (désignation commerciale)
- produit de fonderie (Magnésium Elektron Limited, Ge-B.)
- essayé & 1l'état brut de coulée
- compositicn en % 2 3 Terres Rares (Mischmetall)
0,5 Zn ., 0,7 Zr .

Cn constate sur cette figure que, deées 100°C, le Ma-
gnésium est de tous ces produits celui gui offre la moindre résis-
tance & la rupture.

Par ailleurs, jusqu'd 200°C les deux alliages cor -
royés sont & ce point de vue les meilleurs; les deux alliages de
fonderie par contre prennent tout leur avantage dans la plage 250=-
400°C,

Pour juger maintenant de l'interé&t relatif de ces ma=-
tériaux dans la perspective d'une utilisation nucléaire, nous
transcrirons les "charges de rupture” de la Figure 47 en "forces
spécifiques de rupture"(*) (Figure 48).

Autrement dit, nous avons en ordonnées, dans cette re-
présentation, les charges respectives que 1l'on peut supporter & la
rupture avec chacun de ces matériaux, pour une méme absorption de
neutrons.

(*)

Nous avons défini(4) la "force spécifique de rupture" d'un
matériau comme étant le rapport de la charge (R,kg) que suppor-
te & la rupture 1 mm2 de section géométrique, & la section ef=-
ficace d'absorption (Z mm2) relative & 1'unité de volume (1 mm3)
de ce matériau, Cette force spécifique R = _RB_ stexprime en
kg/mmZ. E
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Dans 1'impossibilité dtexprimer valablement la section
efficace du Mischmetall introduit dans le ZREO, nous avons éliminé
cet alliage de la comparaison en forces spécifiques de rupture.

Quoi qu'il en soit, on constate qu'id partir de 200° en-
viron l'inter&t global (mécanique + nucléaire) de ces matériaux est
du m8me ordre, le ZT1 excepté. Ce dernier alliage présente cepen=-
dant une section efficace d'absorption d'environ moitié plus forte
que celle du Magnésium non allié.

En ce qui concerne uniquement les produits de corroyage
(1es ZREO et 2T1 étant des produits de fonderie) les travaux publiés
depuis quelques années avaient également permis de fonder les meil-
leurs espoirs sur les alliages contenant 3

~ s0it des éléments de Terres Rares
-~ g80it du Thorium,

La connaissance bibliographique étant malgré tout insuf-
fisante & nous renseigner sur les possibilités et limites d'emploi
de tels alliages, dans 1l'éventualité d'une utilisation nucléaire,
nous avons repris certaines de ces compositions. Les études que
nous en avons faites ont principalement porté sur le comportement de
ces matériaux aux niveaux de service éventuels; leurs résultats per=-
mettent dans une certaine mesure une sélection entre ces divers al-
liages, en fonction des éléments d!addition et de leur teneur, ainsi
que des traitements thermiques.

19 = Alliages binaires Mg-Ce.

Les additions de Terres Rares les plus couram-
ment pratiquées en métallurgie concernent ltintroduction du mélange
naturel qui en est produit, et que l'on appelle "mischmetall",

Or ce composé renferme des éléments dont les sections ef=-
ficaces d'absorption différent considérablement : en effet si 1'é41é-~
ment le plus abondant y est le Cerium, gudre moins transparent que
1'Aluminium, on y trouve aussi un peu de Gadolinium, le métal le
pPlus absorbant qui soit (facteur 45000 entre les absorptions par uni-
té de masse de ces deux éléments).

Plus%eur auteurs -LEONTIS(5’6) et ROBERTS(7) d'une part,
MELLOR et RIDLEY\8+9) dtautre part- ont étudié ltinfluence des te-
neurs en Cerium et des traitements sur la résistance au fluage no-
tamment, d'alliages coulés ou corroyés, binaires ou ternaires, con-
tenant du Ceriume.
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LEONTIS, quant & lui, avait de plus effectué 1t'étude
comparative d'alliages "Magnésium-Terres Rares" en introduisant
dans le Magnésium des éléments isolés, ou des groupes d'éléments
de la famille des Terres Rares, ceci soit & 1'état coulé 5), soit
a 1'état ri1é(6),

. Les comparaisons gqui en résultaient, transcrites en
"forces spécifiques” (voir définition bas page 27), montraient
que pour une utilisation nucléaire on pouvait escompter un net
avantage des lg-Ce par rapport au Magnésium non allié.

, Par contre parmi les autres combinaisons aucune ne dé-
passait les possibilités du Magnésium; seuls des Magnésium-Lantha-~
ne présentaient & certains égards des forces spécifiques analogues
4 celles du métal non allié, sans plus. (Sections efficaces res-

- pectives du Ce et du La, en mm2/g : 0,27 et 3,42).

Aussi nous sommes-nous bornéds & reprendre l'édtude de
. guelques alliages de Magnésium et de Cérium pur..

a) Elaboration, filage et traitements.

Ces alliages Mg-Ce ont été élaborés
4 partir de Magnésium de pureté courante et de Cérium métal, pro-
duit par la "Société Frangaise des Terres Rares", dont la compo-
sition était la suivante, en % :

Ce 99,0 - Fe = 0,5 & 0,8
Autres Terres Rares = 0,15 & 0,25 - Si, P, C 0,1

Cing teneurs ont été retenues :
0,4 1 1,8 3,6 et 6 % en poids.

Les billettes, coulées par la "Société Générale du Ma-
gnésium" ont été filées =nsuite par les "Tréfileries et Laminoirs
du Havre", & une température de 480°C environ.

Ces alliages filés ont été essayés comparativement
dans différents états 3

- brut de filage
- - aprés mise en solution (traitement normalisé ASTM T4)
4 h & 565°C
~ aprés vieillissement (ASTM T5) :
16 h a4 200°C
- gaprés mise en solution suivie de vieillissement
(ASTM T6 = T4 + T5) 3
4 h & 565°C + 16 h & 200°C,
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Donnons tout de suite un apergu de leur structure
aprés ces traitements.

Dans la gamme de compositions étudiées, on est, & la
température ambiante, en présence simultanée de Magnésium et dteu-
tectique Mg - Mg9 Ce.

Pour des teneurs en Cérium inférieures & 1,6 % un trai-
tement & 565°C suivi de trempe permet la formation de solution so-
lide Mg—Ce °

Pour des teneurs en Cérium supérieures & 1,6 % un tel
traitement assure une certaine homogénéisation de l'alliage,

A 1t'état brut de filage la proportion dleutectique est
évidemment croissante avec la teneur en Cérium : voir Figure 49 1la
comparaison des microstructures d'alliages & 0,4 et 4 % Ce. Ces
micrographies, prises dans le sens longitudinal, indiquent de plus
un fibrage trés accusé.

Un traitement de quelques heures & 565°C assure une mise
en solution de l*'eutectiques Ceci est illustré par la Figure 50,
relative & 1%alliage Mg - 1,8 % Ceos A 1'état brut de filage la pré-
sence d'eutectique est notable, et le fibrage trés net. Aprés un
traitement & 565°C, et en dépit du refroidissement lent qui lui a
succédé dans le cas de cet échantillon, on constate qulune partie
du Cérium de l'eutectique est passée en solution solide; une au-
tre partie s'est reprécipitée au refroidissement (lent), et préfé-
rentiellement aux joints des grainse

La différence entre les deux structures de la Figure 50
est typique d'une amélioration de la résistance au fluage. En fait,
a4 300°C sous 0,5 g/mm2 le métal traité correspondant & cette struc-
ture a donné en 1000 h des allongements de fluage 13 fois moindres
que ceux relatifs & 1*état brut de la méme figure.

b) Influence du Cérium sur les paramé-

Bien que ces paramétres ne soient pas
au centre de nos préoccupations, nous voudrions les prendre comme
exemple de la sensibilité que présentent certaines propriétés phy-
siques du Magnésium & des additions croissantes de Cérium.
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En ce qui concerne par exemple le module d'élasticité,
on constate que des teneurs croissantes de Cérium en élévent 1la
valeur dtune fagon continue.

Ctest ce qui apparaft sur la FPigure 51, relative &
1'état brut de filage. A noter gue 1l'on n'a pas retrouvé ici
ltaspect particulier mentionné pour le Magnésium brut de filage,
et que jusquta 400°C la décroissance du module avec la températu-
re est sensiblement linéaire, avec -un coefficient thermoélastique
qui reste du m&me ordre que celui du Magnésium.

La mé&me influence, et la méme évolution, se retrou-
vent bien entendu pour tous les traitements. Nous le voyons par
exemple sous une gutre forme sur la Figure 52, relative au trai-
tement T5,

Lors de ces dernidres mesures, effectudes sur un élas-
ticimétre électrostatique CABARAT, les valeurs du décrément d'amor-
tissement (voir définition page 8 ) ont également été relevées, El-
les sont présentées sur la Figure 53, qui accuse également 1l'in-
fluence continue de la teneur en Cérium sur le frottement interne.

¢) Influence du Cérium sur la résistance

La Figure 54 illustre 1l'effet durcis-
sant notable du Cérium & la température ambiante : 1l!'indice de du-
reté Brinell croit continfiment de 37 pour le Magnésium, & 60 pour
1'alliage binaire & 6 % Ce,

\

Cette courbe est relative & 1'état brut de filage,
mais des traitements thermiques translatent simplement cette cour-
L paralleélement & 1l'axe des ordonnées.

Aux basses températures (20-100°C) 1la résistance & 1la
rupture croft également d'une fagon continue en fonction de la te-
neur en Cérium, quel que soit le traitement, mais la croissance
de cette caractéristique avec Ce % est toutefois moins sensibdble
que celle de la dureté.

Par exemvle & 100°C 1la charge de rupture relevée apres
traitement 75 passe de 12,6 kg/mm2 pour Mg - 0,4 Ce

.

3 17,2 kg/mm2 pour Mg - 6 Ce.
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On voit en tous cas dtaprés ces valeurs que si ces al=-
liages ont une prétention quelconque ce n'est pas de posséder une
résistance mécanique élevée aux basses températurese.

Par contre aux températures supérieures (par exemple
300°C) ils présentent un réel avantage. On le voit notamment sur
la Figure 55, relative aux alliages aprés traitement T6, et qui
montre en particulier que :

- contrairement & ce qui se passe aux températures voisines
de l'ambiante, la charge de rupture & 300 et 400°C ne
croit pas d'une maniére continue avec la teneur en Cériumj

~ il existe & ces températures un maeximum de résistance & la
rupture pour des teneurs de ltordre de 1 % Ce;

~ &4 3%00°C, pour cette teneur, le gain par rapport au Magné-
sium est de l'ordre d!'un facteur 23

by

& 400°C par contre le gain ntest que trés faible.

Notons qu'aux basses températures ctest le traitement
T5 qui nous a donné les résistances & la rupture les plus élevées,
alors qulaux hautes températures c'est le traitement T6 qui est le
plus avantageux,

Mais ctest surtout sur leurs performances en fluage
que lton peut juger de l'inter8t de ces alliages.

La Figure 56 présente 34 titre dt'exemple 1l'influence de
la teneur en Cérium sur les allongements totaux de fluage a la
100&me, 500&me et 10002me heure, apreés traitement T6, lors d'un es-
sai & 300°C sous 0,5 kg/mm2 de contrainte.

Cette courbe localise nettement ltoptimum de composi-
tion au voisinage de 1 %, Pour cette teneur les allongements en
1000 heures sont 500 fois moindres qu'avec le Magnésium non allié.

Notons que cette composition est nucléairement trés in-
téressante puisque, l'absorption du Cérium par unité de masse étant
juste double de celle du Magnésium, un alliasge Mg -~ 1 % Ce ne pré-
sente une absorption que de 1 % supérieure & celle du Magnésium.

Quant & 1'influence du traitement thermique, elle est
illustrée, pour les mémes nivesux d'essai, par la PFigure 57, qui
compare les allongements de fluage en 1000h atteints & 1'état
brut de filage et apres traitement T5. ©On constate combien est es-
sentiel le traitement : pour 1la teneur ovtimum l'allongement en
1000 h obtenu & 1%état T6 est le 100&me de celui atteint sans trai-
tement.
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2° - Alligges au Thorium.

Ctest SAUERWALD(1O) gqui indiqua le premier, il
Yy a plusieurs années, que le Thorium élevait & la fois la résistan-
ce & la rupture et la résistance au fluage du Magnésium, & 1'état
coulé ou corroyé.

4 sa suite 1EoNTIS('112) ot wELsON('32'%) notamment
développérent des alliages expérimentaux & base de Mg et de Th,
soit & 1'état coulé soit & 1'état corroyé.

.

Devant 1l'inter8t que présentaient ces alliages & haute
température, d'aprés les résultats publiés, et vu l'ignorance des
caractéristiques mécaniques aux températures trés élevées, que nous
visions, nous avons jugé utile de reprendre, dans le mé&me esprit
que nous l'avions fait pour les alliages Mg-Ce, une étude partiel-
le de certaines compositions utilisant le Thorium.

Les différents alliages dont il sera fait mention ici ont
été transformés par filage ou par laminage.

L'ensemble de ces matériaux a été essayé comparative-
ment dans deux états :

- aprés vieillissement (traitement ASTM T5) :
16 h & 205°C

- aprés mise en solution suivie d'un vieillissement
(ASTM T6 = T4 + T5) :
4 h & 565°C + 16 h & 205°C

a) Alliages binaires Mg-Th.

—— T B S — ——— - = — —— ——

La résistance & la rupture dtalliages
binaires Mg-Th croft avec la teneur en Thorium (du moins pour des
alliages faiblement alliés), quelle que soit la température dtessai
ou le traitement thermique préalable.

Nous voyons par exemple sur la Figure 58 la variation
en fonction de la température de la charge de rupture de deux al-
liages binaires & 0,7 et 3 % Th, obtenus par laminage et essayés
l'un et 1l'autre &4 1 état T5 et & 1'état T6. ‘

On constate également .sur cette figure que, aux basses
températures ( < 250°C) le vieillissement T5 donne les plus for-
tes valeurs de résistance & rupture. Aux hautes températures
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par contre ( A, 400°C) ctest le traitement T6 qui est le plus avan-
tageux.,

La variation corrélative des allongements & rupture
en fonction de la température présente une allure assez singulié-
re, quelle que soit la teneur (0,7 ou 3 % Th) ou le traitement
(75 ou T6). Nous présentons par exemple ces variations pour ltal-
liage Mg - 3 % Th laminé (Figure 59) : de l'ambiante & 300°C 1l'al- .
longement & rupture reste sensiblement constant, manifestant plu-
t8t une légére tendance 4 décroissance avec un minimum vers 250°C
(allongements & rupture & 250°C : 12 % en T5 et 17 % en T6). Au .
deld de 300°C ces valeurs croissent assez rapidement, surtout a
1'état 75, On observe les m&mes lois avec 1l'alliage Mg - 0,7 % Th.

Si nous nous bornons maintenant aux alliages traités
par mise en solution et vieillissement (TG), traitement dont nous
venons de voir qu'il est le plus avantageux aux hautes températu-
res, nous constatons quta 200, 300 et 400°C en particulier (Figu-~
re 60), la résistance 4 la rupture croft avec la teneur en Th. En
portant pour comparaison, comme nous l'avons fait, les charges de
rupture correspondantes du Magnésium non allié, on constate qu'a
300 et 400°C la résistance mécanique de l'alliage & 3 % Th est en-
viron quatre fois supérieure & celle du Magnésium,.

Donnons maintenant un apergu de la tenue au fluage de
ces produits.

Aux hautes températures (350 - 400°C) la meilleure ré-
sistance au fluage est obtenue aprés traitement T6, Voici par
exemple quels sont les allongements de fluage atteints par l'al-
liage Mg - 3 % Th, pour deux niveaux d'essai et deux traitements :

- ——— . ———— —— - - -t e - o - -

' Allongements % de fluage & la 100éme h :
' A 350¢°C A 400¢°C

- - o e - —— s e > = —— -———— - - - — o w— o o -

Aprés traitement T5! 3

Aprés traitement T6! 0,035

Pore B B s e s s W P s W Wes Wee W o
- e wm W w =

L T T L E L E PR L L L L L |

- —————— —— —— - ————— —— — —— - —— ———— — ——— . ——— ——— - T WP W TE W G G G e WS W - = fu
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Ceci s'observe d'ailleurs pour les deux teneurs consi-
dérées, comme on peut en juger sur le tableau ci-dessous :

- - ——————— " e G W G W S - " . A - N M S S . e - ——— -

5
1

Allongements % de fluage & la 1000&éme heure , !
4 400°C, sous 0,2 kg/mm2 : !

i

1

)

!

Mg - 3 % Th

1 1
] 1
Aprés trazitement T5 ' 6,5 ' 2,5
t t
1] 1]

Aprés traitement T6
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En nous limitant par conséquent au traitement T6, nous
présentons sur les deux figures suivantes une comparaison des ré-
sultats obtenus avec ces deux alliages binaires, comparés au Magné-
sium non allié, aux mémes niveaux d'essai :

- la Figure 61 montre la variation, en fonction de Th%
de 1l'allongement total de fluage en 100 h et 1000 h
400°C sous 0,2 kg/mm2 de contrainte;

14
8
a

- la Figure 62 indique la variation, également en fonc-
tion de Th %, de l'allongement total de fluage at -

teint & la 100éme heure : d'une part & 350°C sous
0,5 kg/mm2, d'autre part & 400°C sous 0,2 kg/mm2,

Ces figures illustrent d'une fagon flagrante le bénéfi-
ce que représente, du point de vue résistance au fluage, une addi-
tion de Th dans le Mg.

Pour n'en retenir qutun chiffre, on voit qutune addi-
tion de 3 % Th réduit 1'allongement total de fluage du Mg, atteint
en 1000 h & 400°C sous 0,2 kg/mm2, de 10 % & 0,6 %.

Ce bénéfice est le résultat conjugué de cette addition
de Thorium et du traitement T6 effectué.

A ce dernier point de vue, la Figure 63 montre, pour
la teneur de 3 % Th, la variation de structure opérée par ce trai-
tement : 1'état brut de laminage indique la présence notable d'eu-
tectique Mj;Th); le traitement T6 a provoqué une bonne réparti-
tion de ce composé, avec homogénéisation et mise en solution par-
tielle du Th de 1lteutectique, ce qui est typique d'une bonne résis-
tance au fluage.
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b) Alliage ternaire Mg - Th - Zr :

- — - —— - - —— - — - - — - -

Influence d'une addition de 0,7 % 2Zr
sur l'alliage Mg-3 % Th.

L'alliage que nous considérons ici
avait comme composition exacte : 3,25 % Th et 0,65 % Zr. Il avait
été mis en oeuvre par filage.

Au-dessus de 300°C, comme pour les binaires Mg-Th, le
traitement T6 fournit les charges de rupture les plus fortes.

Comparons donc dans cet état T6 les charges de ruptuge
du binaire (laminé) Mg-3 % Th et du ternaire (filé)Mg-E% Th-0,7% Zr.
(Figure 64).

On observe, par addition de Zr, une amélioration de cet-
te caractéristique aux températures inférieures & 300°C, Mais, ou-
tre que notre propos n'est pas de rechercher spécialement des maté-
riaux pour ces températures, dans 1'éventualité d'une utilisation
dans cette plage de température clest & 1tétat T5 qu'il faudrait
comparer ces matériaux,.

Quoi qu'il en soit, aux températures élevées, ltaddition
de Zr semble indifférente du point de vue de la résistance & la
rupture.

L'influence respective des traitements T5 et T6 sur la
résistance au fluage de cet alliage ternaire est analogue & celle
observée pour les alliages binaires Mg-Th.

Autrement dit, aux températures considérées (350-450°C),

la tenue au fluage est meilleure aprés traitement T6, qu'aprés trai-
tement T5.

Ceci semble d'ailleurs prévisible dtaprés les aspects mi-
crographiques de ces deux états, tels que présentés sur la Figure 65

Ces micrographies, relatives toutes deux au sens longitu-
dinal du métal filé, montrent aprés traitement T5 une structure trés
fine de composés complexes de Mg, Th et Zr, typique d'une bonne ré-
sistance mécanique aux basses températures, (Cet alliage a d'ail-
leurs montré une résistance & la rupture & l'ambiante de 28 kg/mm2
& 1'état T5, contre 21 & 1'état T6).

Par contre la micrographie du m8me alliage aprés traite-
ment T6 montre qu'il y a eu une bonne mise en solution des composés,
et que le reste de ceux-ci est bien dispersé, ce qui est caracté-
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ristique d'une bonne résistance au fluage & chaud.

Comparons donc les allongements de fluage atteints en
100 h et 300 h & trois niveaux dtessais, d'une part avec l'alliage
Mg-3 % Th laminé, d'autre part avec 1l'alliage Mg-3 % Th-0,7 % Zr
£filé, tous les deux & 1'état T6 :

, Allongements totaux de fluage, %

. 4 350¢°C ! a 400°C ' a 450¢°cC
Alliage ,sous 0,5 kg/mm21sous 0,2 kg/mm2'sous 0,1 kg/mmZ:
,2 100 h'a 300 h'a 100 h'}y 300 h'a 100 h'a 300 h!
________________ -y ———— ) e mem ) cmmmmmem ) e emmwemer ! cammcmamae § - :
1 ] 1 ]
Mg-3% Th ' 0,035 , 0,055 , 0,0t , 0,15 , 0,8 , 5 !
of o ' ? 1] ] 1] ? ;
Mg-3% Th-0,7 % Zr' 0,14 , 0,17 , 0,075 , 0,15 , 0,18 , 0,4 !
t

En prenant par exemple comme base de comparaison les
allongements atteints en 300 h, on observe le classement schémati-
que suivant, du point de vue résistance au fluage :

- & 350°C : Dbinaire > ternaire
- 4 400°C : binaire = ternaire
- & 450°C : YDbinaire < ternaire

Insistons toutefois sur le risque qu?'il peut y avoir &
tirer des conclusions, du point de vue résistance comparée au fluage,
au vu des allongements attéints en un temps t déterminé. Il est en
effet possible qu'en un temps t':# t on ait un classement différent.

I1 en est ainsi si l'on reprend la comparaison, pour des
temps échelonnés, lors de l'essai de fluage & 400°C sous 0,2 kg/mmZ
de contrainte, &4 1'état T6 :

1
25 e (]
! Allongements totaux de fluage, %, atteints en : !
: ~ ! "
' Alliage ' 100 h ‘ 300 h ' 1000 h '
e ——————— e —————— e —————— e —————————— '
' 1 ] 1] 'l
- Mg - 3% Th ,_ ____ 0,0 _____ S - 1L - S OO 27 1 S :
IMg- 3% Th-0,7% Zr' 0,075 ' 0,15 ! 0,35 ]

1



A/CONF.15/P/1156 - 38 -
FRANCE

On voit ainsi que dans ces conditions d'essai, le
classement schématique au cours du temps, du point de vue résis-
tance au fluage est le suivant :

- avant la 3002me heure

binaire > ternaire
- aprés la 300&me heure

binaire < ternaire.

) Alliages quaternaires Mg-Th-Zn-Zr.

D'une maniére générale pour l'ensem=-
ble des alliages de cette famille que nous avons étudiés, nous pou-
vons retenir que :

- du point de vue de la résistance & la rupture, les plus
fortes valeurs sont atteintes ¢

- au dessous de 300°C, aprés le traitement T5
- au dessus de 300°C, aprés le traitement T6

-~ du point de vue de la résistance au fluage entre 350 et

450°C, les meilleures valeurs sont toujours obtenues apreés
le traitement Té6,

a/ Influence de 3 % Zn sur un alliage

Les alliages ternaire et quaternaire
que nous avons comparés a l'état filé correspondaient respective-
ment en fait aux compositions suivantes en % H

_Ih_ _Zr_ _in_
Ternaire 3,25 0,65
Quaternaire 3,15 0,65 2,9

La Figure 64 qui compare la variation de leur résistan-
ce & rupture en fonction de la température, & 1'état T6, montre que
l'addition de 3 % Zn n'est bénéfique qutau deld de 400°C.

Par contre, aux basses températures, des trois alliages
comparés ici c'est le quaternaire qui, & 1'état T5, procure la meil-
leure résistance & la rupture. La différence de résistance est en

effet trés forte .pour cet alliage entre les états T5 et T6, ainsi
au'on le voit sur la Figure 66,
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Quant aux allongements & rupture en fonction de 1la
température, ils présentent & 1'état TS5 1allure déji mentionnée
pour les binaires (Figure 59) et ternaires; ctest & dire qutil y
a de faibles variations entre 20 et 300°C; avec un léger minimum
vers 250°C, et croissance sensible au-dela.

Par contre & 1'état T6 les allongements & rupture, qui
varient peu également, présentent un léger maximum vers 250°C, et
reproduisent & 400°C les valeurs que l'on trouve & l'ambiante,
soit environ 20 %,

Ces résultats se retrouvent dtailleurs, qualitative-
ment et quantitativement, pour l'ensemble des alliages quaternai-
res dont nous parlons icie.

Quant & la tenue au fluage aux niveaux d'essais habi-
tuels & 350, 400 et 450°C, elle n'est pas non plus améliorée par
cette addition de Zinc.

Voici par exemple les allongements de fluage respec-
tifs de ces deux alliages & 1'état T6 :

T T S S el G S T G= G S TS W S e IR N I Su . S T S D D D S . S S D S T a G G G G . S G S S D S S W the G -

r
v

t ' éllongements totaux de fluage, en % !
g '
] ] 1

' Allisge ,Aprés 1000 h ,Aprés 1000 h , Aprés 500 h !
' , & 350°C , & 400°C , & 450°C '
e 1s0us_0,5kg/mm2, sous_0,2kg/mn2,sous_0,1kg/mm2!
' 1 ] ] :
| 4 ]
, Mg-3% Th-0,7% Zr ' 0,3 ' 0,35 J 2 !
1] ] 1 ]

'Mg-3% Th=-3% Zn-0,7% Zr, 0,36 . 2,5 . rupture H
' . ' . en 200 h !
e e e e e S e e P Y0 . e B S S e S S o o S o [ &

B/ Influence du rapport Th/Zn.

(15)

Des travaux effectués dans

les laboratoires de la "Magnesium Elektron limited" (G.-B.) ont sou-

ligné 1'influence du rapport des teneurs en Th et Zn sur la résistan-

ce au fluage d'alliages coulés.

Par exemple, en prehant comme critére les allongements
atteints aprés 500 h de fluage & 316°C sous 2,4 kg/mm2, ces cher-
cheurs ont constaté que la meilleure tenue au fluage serait obte-
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Th

était de 1t'or-
Zn

nue avec des alliages pour lesquels le rapport
dre de 1,3,

Nous avons cherché & considérer également sous cet as-
pect les quelques alliages quaternaires que nous avons essayés.

Nous venons de voir déja dans le paragraphe précédent
qutun rapport IR = 1 pour un alliage 3 3 % Th n'avait pas dteffet
bénéfique par 20 rapport au ternaire correspondant,

Par ailleurs nous avons considéré deux alliages & méme
teneur en Th et en Zr et ne différant que par leur teneur en 2n @

Th
Zn

Mg -~ 2,2% Th - 2,2% Zn - 0,7% 2Zr (%%

1,4)
1)

Mg = 2,2% Th - 1,6% Zn - 0,7% 2Zr

"

La comparaison des charges de rupture en fonction de
la température de ces deux alliages & 1!'état T6 indique un léger
avantage de 1'alliage & 1,6% 2Zn (IR = 1,4) : Figure 67.

Zn

Comparons-les maintenant, du point de vue fluage, &
1tétat T6 :

- & 350°C sous 0,5 kg/mm2 1ltalliage & 2% = 1,4 est nettement
supérieur & l'autre; en 1000 h en ef= fet leurs allonge~
ments sont 0,01 % et > 5 % respectivement.

- & 400°C sous 0,2 kg/mm2 les allongements de fluage sont
les suivants, en % s

Ih/Zn ¢ ' 2100 h : 3 1000 h :
1,4 ' 0,01 0,1
1 . 0,1 1

Il y 2 donc un facteur 10 entre les déformations de
g%uage de ces deux alliages, au bénéfice de ltalliage &

—Z-E= 1’40

- & 450°C sous 0,1 kg/mm2 on atteint en 100 h les allonge~
ments de fluage suivants, en %

Th /zn = 1,4 0,04
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Par contre & la 1000&me heure ce classement est fran-
chement inversé, avec un facteur 20 entre les allongements de
fluage.

A cette exception prés on peut dire que nos résultats
3 350 et 400°C consacrent la supériorité de l'alliage & IR = 1,4

sur celui a Ik = 1, du point de vue résistance au fluage%n
Zn

Nous avons enfin essayé & 1*état filé

et aprés traitement T6 un alliage & faibles teneurs en Th, Zn et 2r 3
Mg - 0,4% Th - 0,5% Zn- 0,5% Zr.

‘De tous les alliages au Th mentionnés ici, ctest cet
alliage qui stest avéré le plus résistant au fluage, & 350, 400 et
450°C,

Pour ne citer qufun exemple, nous avons relevé avec cet
alliage des allongements totaux aprés 200 h de fluage & 450°C sous
0,1 kg/mm2, qui étaient 10 fois moindres que ceux atteints dans les
mémes conditions par les meilleurs des alliages précités :

‘ 0,03 % contre 0,3 %
(pour Mg-3% Th-0,7% 2Zr et Mg-2,2% Th-1,6% Zn-0,7% 2r).

a) Comparaison d'ensemble des alliages au

. T G - - . - - —— - G > T s - — - — —— . -

En nous limitant & la tenue au fluage,
qui est au demeurant la caractéristique la plus préoccupante dans
nos utilisations éventuelles, nous comparons schématiquement sur
la Figure 68 la tenue ay fluage de différents alliages au Th dont
nous venons de parler(*g, et celle du Magnésium non allié.

Nous avons pris comme élément de comparaison les allon-
gements totaux de fluage atteints en 1000h & 400°C sous 0,2 kg/mm2

(%)

Ces différents alliages avaient été élaborés et transformés
pour nous par le Centre de Recherche des Tréfileries et Lami-
noirs du Havre,
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On constate d'abord sur cette figure l'avantage qutof-
fre dans tous les cas le traitement T6 par rapport au traitement ’
T5.

On y voit aussi et surtout l'importante supériorité
des alliages au Thorium par rapport au métal non allié.

Le meilleur de ces alliages —qui se trouve &tre d'ail- -
leurs le moins allié- n'atteint en 1000 h qu'une déformation totale
de 0,04 % contre 10 % pour le Magnésiume

e) Considérations nucléaires.

- —— o —— - — . e - b e

Bien que nous nous soyons astreints 2
ne parler ici que du comportement mécanique des matériaux considé- '
rés, nous ne pouvons passer sous silence le probléme particulier
que poseraient des matériaux de structure ou de gainage contenant
du Thorium,

En effet les réactions nucléaires auxquelles donne lieu
le Thorium auraient des incidences & la fois sur l'aspect métallur-
gique et sur les conditions d'exploitation du réacteur.

Pour ces raisons elles méritent d'8tre considérées &
priori.

Ces réactions nucléaires sont différentes en présence
de neutrons lents ou de neutrons rapides.

B =~ Avec les neutrons lents, on obtient formation d'Uranium 233,
lequel donne lieu & des fissions.

a1/ Formation 4'U 233,

- Pour fixer les idées, sous un flux thermique de 1013
neutrons/cmZ-sec, il y aurait eu au bout d'un an un
peu plus de 2 noyaux sur 1000 qui se seraient trans-
formés en U 233,

~ Ct'est & dire que, sur les 3 grammes de Thorium pré-
sents au départ dans 100 grammes d'un alliage Mg -
3% Th, il y aurait eu formation de 6 & 7 milligrammes
aty 233 aprds séjour d'un an dans ce flux.
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«2/ Fission de 1'U 233,

N - Sur 104 noyaux de Thorium présents au départ, il y
en aurait environ 2 qui auraient donné lieu & fis-
sion, par 1l'intermédiaire d!'U 233, aprés séjour
d'un an dans un flux thermique de 1013 n/cm2-sec

- C'est & dire que, aprés une telle irradiation, il
. y aurait, dans 100 grammes d'un alliage Mg-3% Th,
environ 0,6 milligrammes de produits de fissions

thermiques de 1'U 233,

B - Avec les neutrons rapides, il y a possibilité de fission du
Thorium.

Pour fixer les idées, et en considérant un an de séjour
- dans un flux de neutrons de fission efficaces de 1,5 101 n/
cm2-sec ¢

- Sur 107 noyaux de Thorium présents au départ, il y
en aurait de 1 & 2 qui auraient donné lieu & fis-
sion rapide

- C'est & dire que l'on obtiendrait environ 5.,10"7
gramme de produits de fissions rapides dans 100
grammes d'un alliage Mg-3% Th.

L*'existence de fissions dans la masse d'un matériau de
structure ou de gainage a un double corrolaire :

- un soin trés particulier devra &tre apporté & llexa-
men, préalable & toute utilisation, de 1'évolution
des caractéristiques physiques et surtout mécaniques
sous flux de neutrons;

- si la contamination du milieu par les produits de
fission émis & la surface d'un tel matériau est inad-
missible'*/), ou bien si le taux d'émission de ces
produits de fission est incompatible avec la sensi-
bilité du "détecteur de rupture de gaine" utilisé
dans le réacteur projeté, l'emploi de matériaux au
Thorium sera conditionné par la mise au point préa-
lable d'un revétement étanche aux produits de fis-

- Sionu

(x)

Pour fixer les idées, on peut dire qu?un alliage & 3% Th,
dans les conditions de flux déja prises comme exemple, laisse-
ra échapper par mm2 de surface environ 40000 fois moins de pro-
duits de fission qutune m&me surface d!Uranium découverte.
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Toutefois ces deux difficultés particuliéres ne doi-
vent pas constituer & priori de réels obstacles.

En effet, d'une part la proportion de noyaux donnant
lieu & fission est trés faible, nous l'avons Vu.

D*autre part, en ce qui concerne le probléeme d'une bar-
riére aux produits de fission, il peut trouver solution de diffé-
rentes maniéres. Compte tenu dtailleurs de la valeur du libre par-
cours moyen des produits de fission dans le Magnésium, nous pou=-
vons indiquer une solution qui consiste & rev&tir l'alliage Mg-Th
par un placage mince de Mg, ou d'un aglliage exempt de Th, l'ensem-
¥le venant de laminage ou de filage.

30 -~ Magnésium fritté.

Nous avons vu dans les paragraphes précédents
le bénéfice que l'on pouvait tirer du point de vue résistance a la
déformation & chaud, d'additions au Magnésium de métaux des Terres
Rares ou de Thorium, en particulier.

I1 est aussi une autre voie que 1l'on pouvait envisager,
c'est celle des produits frittése.

Compte tenu en effet des surprenants progrés qui
avaient été possibles dans la famille des produits & base d*Alumi-
nium, du point de vue résistance mécanique et au fluage & températu-
re élevée, en passant des matériaux alliés au métal fritté, il
était normal de tenter une transposition au systéme Mg-MgO de ce
qui avait été obtenu avec le systéme Al-Al03.

Une étude des produits Mg-Mg0 a donc été lancée au Cen-
tre de Recherche des Tréfileries et Laminoirs du Havre, gréce &
ltimpulsion de son directeur M. HERENGUEL, sous contrat d!étude du
Commissariat & 1'Energie Atomique.

Nous ne traiterons pas ici du détail de ces travaux.
Ceux-ci couvrent en effet les différents aspects technologiques
du probléme :

granulométrie

traitement oxydant des poudres

température de compression

conditions de transformation : filage, laminage.



- L5 - ACONF.15/P/1166
FRANCE

Nous nous bornerons donc d'une part & donner quelques
indications générales, et d'autre part & présenter & titre d'exem-
ple quelques caractéristiques relevées sur un produit & moyenne
résistance.

Par frittage de poudre de Magnésium oxydée, suivi de
corroyage, on obtient des caractéristiques mécaniques supérieures,
4 toute température, & celles du Magnésium corroyé habituel.

Comme pour les complexes Aluminium-Alumine ces carac-
téristiques sont sous la dépendance de la granulométrie des pou-
dres utilisées.

Si les gains jusqutici atteints par rapport au Magné-
sium pur semblent encore modestes, cette voie mérite néanmoins
d'&tre explorée & fond.

Dans certaines conditions de préparation, des produits
ont ¢té obtenus qui possédent & l'ambiante une charge de rupture
de 10 kg/mm2 supérieure & celle du métal ordinaire non allié (32
contre 22 kg/mmZ par exemple).

Par contre, comme pour les frittés d'Aluminium les va-
leurs d'allongement & rupture correspondantes sont trés faibles.
Par exemple pour le produit ayant donné 32 kg/mmZ de charge de rup-
ture & 1l'ambiante, l'allongement n'était que de 0,5 %.

Certains de ces produits, élaborés et transformés aux
Tréfileries et Laminoirs du Havre, ont été essayés par nous au Com-
missariat & 1'Energie Atomique.

Les résultats qui suivent sont relatifs & une nuance,
que nous appelons 1B, correspondant & un cas, disons moyen, clest
4 dire sans prétention spéciale du point de vue résistance mécani-
que, mais dont les valeurs de ductilité ne sont pas non plus ex-
cessivement faibles.,

La poudre utilisée avait été traitée dans une solution
de bifluorure d'Ammoniume. Elle avait subi deux compressions suc-
cessives, l'une & froid, la seconde & 500°C, sous une m8&me contrain-
te de 36 kg/mm2., La billette comprimée avait ensuite été filée 3
la presse, & 500°C,

La Figure 69 présente la variation en fonction de la
température des allongements & rupture, et des contraintes & rup-
ture, celles-ci étant comparées aux valeurs correspondantes du mé-
tal non allié ordinaire également corroyé.
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upture

On constate que les valeurs d'élongations r
4 % entre

sont faibles malgré tout, et croissent lentement de 2
1tambiante et 500°C,

by
a
P

a

Par contre la charge de rupture est, & toute tempéra-
ture, en amélioration sensible par rapport & celle du Magnésium.
A 300°C par exemple il y a un facteur 2 entre leurs résistances
respectives.

Comme il fallait s'y attendre, d'aprés ce qui a déja
été dit, la résistance au choc est trés faible. Toutes les éprou-
vettes essayées entre -100 et +500°C ont cassé avec des énergies
faibles de l'ordre de 20 & 40 kg-cm/em2. La Figure 70 présente
la variation de ces résiliences en fonction de la température. On
y retrouve l%'allure de la courbe correspondante relative au métal
ordinaire (Figure 12), mais avec des énergies beaucoup plus faibles.

De mé&me que pour le Magnésium par ailleurs, un maintien
prolongé & température élevée a pour effet de réduire sensiblement
4 la fois les valeurs de la résistance et de l'allongement & ruptu-
re & l'ambiante. La Figure 71 montre par exemple les variations de
ces deux caractéristiques aprés un recuit de 10 et 100 h & 400°C (en
atmosphére de 002). Elle est & rapprocher de la Figure 11 relative
au métal ordinaire. Op constate une égale réduction des charges de
rupture pour le Mg fritté et le Mg. Quant & la réduction relative
des allongements & rupture, elle est également du m&me ordre pour
ces deux matériaux, mais les valeurs absolues de ces allongements
restent évidemment différentes : par exemple aprés recuit de 100 h 2
400°C elles sont respectivement de 1,1 et 3 % pour le fritté et le
métal ordinaire.

Mais c'est du point de vue tenue au fluage que ce maté-
riau, aux performances par ailleurs modestes, offre un net avantage.

Nous présentons par exemple, sur la Figure 72, le dia-
gramme des vitesses de fluage secondaires de ce Magnésium fritté,

N

pour des températures de 150 & 400°C,

DY

Si on compare ces vitesses de fluage & celles du Magné-
sium non allié (Figure 73) on remarque que 3

- & une température donnée la vitesse de fluage crofit
plus vite avec la contrainte pour le Magnésium que
pour le Magnésium fritté;

- & une contrainte donnée, et pour une vitesse de flua-
ge admissible déterminée, on pourra utiliser ce Magné-
sium fritté & des températures nettement supérieures
& celles relatives au Magnésium.
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Pour chiffrer ceci de deux maniéres différentes, nous
dirons que, si nous prenons comme base une vitesse de fluage secon-
daire correspondant & un allongement de 1 % en 1000 h (soit une vi-
tesse de 10-2/h, on peut :

- 3 une température donnée (300-400°C), utiliser ce Ma=
gnésium fritté sous des contraintes 10 fois plus for=
tes que celles supportables pur le Magnésium;

~ sous une mé&me contrainte, utiliser ce Magnésium frit-
té & des températures trés supérieures & celles ad-
missibles pour le métal ordinaire, par exemple 400°C
au lieu de 250°C,

Ces avantages relatifs sont encore plus’'marqués si les
vitesg;s de fluage sur lesquelles on doit tabler sont inférieures
a4 10°°2/h.

En ce qui concerne les contraintes provoquant la ruptu-
re par fluage en des temps donnés, nous en montrons la variation sur
la Figure 74, Celle-ci est & rapprocher de la Figure 20, relative
au Magnésium. On constate que les durées de vie de ces deux maté-
riaux sont du mé&me ordre.

Sur la Figure 75 enfin, nous avons groupé la variation
en fonction de la température des principales lois de déformation
et rupture par fluage. Si nous la comparons & la Figure 25 relative
au Magnésium, nous constatons que si les durées de vie -comme nous
venons de le dire- sont analogues & celles du Magnésium ordinaire
corroyé, ce produit fritté 1B présente une nette amélioration du
point de vue résistance & la déformation.

Nous insisterons pour terminer sur le fait que les ca-
ractéristiques précédentes sont relatives & un matériau expérimental
dont les performances sont loin de représenter un optimum du point
de vue résistance & haute température. Et il convient d'attendre
l'achévement de cette étude pour présenter des conclusions défini-
tives.

Illustrons simplement l'accroissement de performances
qutil est encore possible d'espérer par rapport au produit expérimen-
tal fritté 1B que nous avons présenté, en comparant, sur la Figure 76,
les contraintes provoquant la rupture en 100 h du Magnésium ordinaire
et de deux produits frittés-filés expérimentaux\16) .,

Le produit B2 avait été obtenu & partir de poudre norme-
le, chauffée 24 h & 400°C dans 1l'air, précomprimée & 400°C, puis com-

S

primée et filée & 500°C,
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partir de poudre

Le produit B7 avait été préparé
400°C, précomprimée

traitée au bifluorure de NHy, chauffée 24 h

by

4 400°C, puis comprimée et filde & 550°C.

a
\
a

Le fritté B2 a fourni des durées de vie du m8me ordre
que celles du fritté 1B présenté précédemment.

De la .comparaison des durées de vie qui est faite sur
la Figure 76, il ressort que, m&me pour cette caractéristique,
dont nous avons vu qu'elle staméliorait relativement beaucoup
moins que la résistance au fluage lorsquton passe du métal ordi-
naire au métal fritté, la résistance & la rupture mécanique en
100 heures peut &tre doublée & 300°C en employant du Magnésium
fritté.
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Iv. COMPARAISON des ALLIAGES de MAGNESIUM

Aprés avoir considéré séparément chaque groupe dtallia-
ges, il convient maintenant d'en effectuer une comparaison d'ensem-
ble qui puisse éclairer le technologue sur l'interdt respectif de
chacun d'eux, suivant le mode de sollicitation et la température de
servicee.

1° -~ Résistance & la rupture.

a) Entre 20 et 250°C.

—— - G S - -

Nous avons groupé sur la Figure 77 la
variation des charges de rupture du Magnésium filé et de quelques-
uns de ses produits, également & 1'état filé. Ces matériaux ont été
choisis comme étant représentatifs chacun des performances que per-
mettent les alliages de chaque groupe dans la plage de température
considérée,

Ces matériaux sont les suivants ¢

- Magnésium non allié Mg

- Magnésium fritté Mg fritté 1B

- Alliage commercial & 1t'Al GA9

- Alliage au Zn-2r (1 % Zn) Mg-Zn-2Zr

- Alliage au Cérium Mg-6Ce (T5)

- Alliage au Thorium Mg-3Th-3Zn-0,7%r (T5)

Dans 1'hypothése d'une utilisation spécifiquement nu-
cléaire, il est bon d'effectuer la cgmparaison de ces matériaux
en "forces spécifiques de rupture"(* « Ctest ce que nous avons
fait sur 1a Figure 78,

I1 est instructif de détailler un peu cette comparaison,
en la découpant par exemple par tranches 'de température.

(*)

voir définition bas page 27.
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Ainsi on constate que le classement de ces matériaux
par ordre d!'inter8t décroissant est & 100°C

- pour les charges de rupture :
GA9 , Mg-Th , Mg-Zn-Zr

- pour les forces spécifiques de rupture :
Mg fritté, GA9, Mg-Zn-Zr.

A 200°C les alliages & 1'Al perdent de leur inter8t,
et ce sont les produits expérimentaux :

Mg fritté, alliage au Ce, alliage au Th

qui ltemportent,

On peut également faire une comparaison permettant dtex-~
primer des températures équivalentes entre matériaux différents. Par
exemple on peut rechercher quelles sont les températures qui permet-
tent de supporter & rupture, avec chacun de ces matériaux, une mé&me
charge totale pour une méme absorption de neutrons,.

C'est ainsi que, prenant comme base arbitraire une force
spécifique de rupture de 5000 kg/mma, on trouve sur la Figure 78 lies
dquivalences suivantes

- Mg H 125°C
- Mg-Zn-Zr : 160°C
- Mg-3Th-32n-0,7Zr (T5) : 190°¢C
- Mg-6Ce (75) : 210°C
- Mg fritté : 220°C

b) Entre 200 et 500°C,

Nous avons de mé&me retenu, pour la comparaison relative
4 cette plage de température, les alliages expérimentaux filés qui
nous ont semblé les plus résistants, aprés les traitements les plus
avantageux. Les matériaux comparés ici sont donc les suivants :

- Magnésium non allié Mg

-~ Magnésium fritté Mg 1B fritté
- Alliage au Zn-2r (1 % 2Zn) Mg-Zn-2r

~ Alliage au Cérium Mg-1Ce (T6)

- Alliage au Thorium Mg-3Th-0,7 2r (T6)

et Mg-3Th-3Zn-0,72r (T6)
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Nous en présentons respectivement sur les Figures 79
et 80 la comparaison en charges de rupture et forces spécifiques
de rupture.

Quelle que soit la température on constate la supério-
rité des alliages au Thorium & l'un et l'autre de ces points de
vue.

En ce qui concerne les charges de rupture, on voit
que

- le Magnésium & 200°C,
- le Magnésium fritté & 300°C

N

- les alliages au Thorium & 350°C

ont la m&me résistancee.

Par ailleurs, & 400°C, les alliages au Thorium permet-

tent de supporter & rupture une charge quatre fois supérieure &
celle du lge.

En ce qui concerne maintenant les forces spécifiques
de rupture, on peut dire que les alliages au Th permettent par
rapport au Magnésium un gain de ltordre de 150°C,

2° - Résistance au fluage,

Nous nous limiterons & ce point de vue, qui
est essentiel, & comparer une sélection des alliages dont nous a-
vons parlé jusqu'ici, & deux niveaux de sollicitation ¢

- essal & 350°C sous une contrainte de
0,5 kg/mm2 (Figure 81)

- egsai & 400°C sous une contrainte de
0,2 kg/mmz (Figure 82)

Cette comparaison porte sur :

- des alliages commerciaux
GA321 (3 % A1, 1 % Zn)
GA621 (6 % A1, 1 % 2Zn)
GA9  (8,5% A1, 0,5% 2Zn)
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- les alliages binaire et ternaire au Zr objet du
Chapitre II de cette communication ¢

Mg-Zr - (0,7 % 2zr)
Mg-2Zn-Zr (1 % 2n - 0,7 % 2r)

- ceux de nos produits expérimentaux qui ont manifesté
chacun, dans leur famille, la meilleure résistance 2 .
la déformation & chaud :

Mg fritté 1B
Mg-1% Ce (T6)
Mg=0,4% Th-0,5% Zn-0,5% Zr (T6). -

Etant donné les écarts considérables entre les allon-
gements de fluage atteints avec ces divers matériaux, nous avons
transcrit les diagrammes de fluage en coordonnées logarithmiques, -

On constate sur ces deux figures que les trois der-
niers produits expérimentaux (fritté, alliages au Ce et au Th) -
sont nettement les plus résistants au fluage.

Une constatation qui ne manquera pas de surprendre :
c'est le rang assez honorable que tient le Mg non allié, notamment
& 4000°C Nous tenons & préciser qu'il ne stagit pas 1li& d'un résul-
tat gberrant. Cet essai en effet, recommencé & plusieurs reprises,
s'est toujours fidélement reproduit. On voit donc qu'a 400°C notam-
ment le métal non allié surclasse trés nettement les alliages com-
merciaux & 1'Al-Zn, ainsi que les alliages binaire et ternaire au 2r.

, Toutefois on mesurera l'ampleur de l'amélioration de ré-
sistance au fluage dont on peut faire bénéficier le Magnésium lui-
méme, en retenant simplement qu'aprés 1000 h d'un tel essai & 400°C,
les allongements totaux atteints par le Mg non allié et notre allia-

ge quaternaire au Th faiblement allié sont respectivement de 10 %
et 0,04 %,
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v ALUMINIUM et ALLIAGES.

Nous n'examinerons pas avec autant de détail le compor-
tement mécanique des matériaux & base d'Aluminium que nous ne lta-
vons fait pour ceux de la famille du Magnésium.

Il nous semble toutefois souhaitable d!'exposer ici les
principales caractéristiques mécaniques de ces matériaux, et en
mesurer par lia-méme les limites d'utilisation.

Entre ces deux classes de produits, un point de vue
strictement nucléaire donne évidemment la faveur & priori aux al-
liages de Magnésium par rapport & ceux d'Aluminium. (Mg est 4,7
fois moins absorbant que Al traité par unité de volume?.

Mais ce seul aspect est insuffisant & nous renseigner
sur lt'aptitude respective de ces produits & une utilisation nucléai-
re, fonction complexe qui nous améne & rechercher le compromis opti=-
mum entre une absorption de neutrons et une résistance mécanique.

Dans la mesure ou les conditions physico-chimiques ren-
dent un choix possible, il est bon de ¢onnaftre sous cet angle les
performances des matériaux de ces deux familles. Aussi, aprés avoir
considéré pour elles-mémes les caractéristiques mécaniques de 1'A-
luminium et de ses alliages, effectuerons-nous une comparaison d'en-
semble de ces produits avec ceux que nous avons considérés jusqu'icie

De nombreuses études ont été effectudes en métallurgie
traditionnelle sur le comportement mécanique des différentes quali-
tés commerciales d'Aluminium non allié. Pour notre part nous nous
sommes bornés & en reprendre certains aspects dans le cas de 1'Alu-
minium A5 (appellation normalisée AFNOR, normes A02-001 et A02-002).

La pureté de ce métal est > 99,5 %. Les impuretés prin-
cipales sont le Fer et le Silicium, dont le total des teneurs est
& 0,5 % ; les autres.impuretés sont : Cu, Mn, Ti, Zn.

Nous nous bornons a présenter, sur la Figure 83, le dia-
gramme des vitesses de fluage secondaires que nous avons relevées,
de 100 & 350°C, sur du métal filé & 1'état demi-dur. On constate
que la résistance au fluage de l1l'Aluminium non allié est faible,
quelle que soit la température.
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En ce qui concerne les alliages d'Al que nous avons
considérés, nous nous sommes limités & des alliages filés, sinon
commerciaux du moins de compositions traditionnelles.

Parmi eux il en était qui & priori attiraient & double
titre le métallurgiste nucléaire., Nous voulons parler des allia-
ges Al-lMg. En effet, outre que l'addition de Mg dans 1!'Al ne fait
que réduire l'absorption de neutrons, ces alliages binaires présen-
tent une résistance mécanique nettement supérieure & celle de 1l'A-
luniniume, Toutefois la pratique traditionnelle a montré que les al=-
liages a titre élevé ( > 5 % Mg) sont impropres & la transformation
en métal corroyé du fait d'une grande difficulté d'homogénéisation
et d'une faible aptitude & la déformation. Aussi les alliages exisg-
tant sont-ils de teneurs modérées, par exemple 1,3 et 5 % Mg. Ces
alliages présentent de grandes qualités ¢ une bonne stabilité struc-
turale, une bonne ductilité, une bonne résistance mécanique et une
bonne soudabilité (avec une réserve toutefois pour lt'alliage & 5 %) .

Nous présentons quelques caractéristiques mécaniques re-
latives & un alliage A9-G5, & 5 % de Mg, mais élaboré & partir d'Alu-
minium pur (99,99 %).

Nous voyons sur la Figure 84 que 1lt'état d'écrouissage
du métal affecte nettement la résistance & la rupture aux basses
températures (comparaison des états 4/4 dur, 1/2 dur et recuit).

Sur la figure suivante (Figure 85) nous avons porté le
diagramme des vitesses de fluage secondaire pour des températures de
100 & 350°C.

A titre de comparaison avec 1l'Aluminium A5, nous présen-
tons, sur la Figure 86, les diagrammes des vitesses de fluage secon-
daire de ces deux matériaux & 100°C., On voit que sous de faibles
contraintes (3-4 kg/mm2 par exemple) il n'y a que trés peu de diffé-
rence., Mais au-dessus d'une contrainte de 10 kg/mmZ, le rapport en-
tre les vitesses de fluage est au moins dun facteur 100, au bénéfice
de l'alliage.

Par contre aux températures élevées 1'A9-G5 flue notable-
ment plus que 1'A5, Par exemple aprés 100 heures de fluage a 25000
sous 0,5 kg/mmZ, 1'A9~G5 s'est allongé de 25 % et 1'A5 de 0,3 % seu-
lement.

Pour lt'obtention de produits corroyés & base d'Aluminium,
offrant une résistance élevée au fluage & haute température, deux
voies ont été explorées avec succés en métallurgie classique :
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- des produits frittés-corroyés, complexes Al-Al03 ;

- des alliages complexes & traitement thermique,
contenant en général de 2 &4 4 % Cu, et 1 &8 2 %
d'éléments divers, comme Ni, Fe, Si, Mg ...

En ce qui concerne la premiére de ces deux catégories,
on connaft les performances remarquables qufont %es premiers mjses
en lumidre les travaux des Suisses VON ZEERLEDER(17) et IRMANN(18),
A leur suite des chercheurs de différents pays ont développé 1'é-
tude d? tels produits. Il revient en particulier & HERENGUEL et
BOGHEN(19) le mérite dtavoir dégagé l'influence respective, sur
la résistance mécanique de 1l'Aluminium fritté, des divers parame-
tres technologiques :

~ granulométrie des poudres
- épaisseur du film d'oxyde
- corroyage.

Nous voudrions simplement souligner ici quant & nous
les qualités de tenue au fluage de l'Aluminium fritté.

La Figure 87 montre quelles sont ses durées de vie de
300 & 500°C, et la Figure 88 présente, en comparaison avec 1%Al,
ses vitesses de fluage secondaire & 300°C, Ces valeurs ont été
relevées sur un produit fritté-filé SAP 865, & 13,5 % d'oxyde, pré
paré par la "Société Anonyme pour 1'Industrie de 1'Aluminium"
(Suisse).

On voit en particulier quta 300°C, sous une contrainte
de 1 kg/mm2, la vitesse de fluage du SAP 865 est 4000 fois moindre
que celle de 1'A5 (0,03 contre 100 10‘6/h).

Considérons maintenant les caractéristiques des allia-
ges complexes & haute résistance au fluage.

On sait que les éléments qui améliorent le plus la ré-
istance de l'Aluminium & haute température sont : Cu, Mg, Fe, Ni,
Kn, Cre.s Toutefois 1'élément essentiel & ce point de vue est le
Cuivre. On sait par exemple que l'addition de 6 % Cu & 1'41 fait
croftre la charge de rupture relevée a 300°C, apreés 509 h de pré-
chauffage & cette température, de 1,5 & 13,2 kg/mm2(20 .

Mais il s'est avéré que les plus fortes résistances au
fluage étaient obtenués en combinant plusieurs de ces élémentse.
D'ou des alliages tels que : A-U4NT , A-U2GN , A-U2GNS , A-U2N ,
A-U2GN Zr ...
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Nous avons effectué des essais comparatifs sur plu-
sieurs de ces alliages, & 1'état filé, et nous mentionnerons des
résultats relatifs & deux d'entre eux : un A-U6 et un A-U2GNZr,
élaborés et transformés pour nous par la Société PECHINEY, et dont
les constituants étaient les suivants (teneurs en %) :

_-AZUe A-U2GNZr

Cu 5,98 2,32
Ni 1,30
Fe 0,22 1,24
Mg 1,65
Si 0,09 0,09
T 0,12 0,08
Zr 0,14
Mn 0,23

Les traitements respectifs étaient :

- A-U6 :
- mise en solution 100 h & 535¢°C
- trempe & l'eau bouillante
- 24 h aprés trempe, revenu de 16 h & 215°C

- A-~U2GNZr H
- mise en solution, 100 h & 530°C

3

- trempe & lteau bouillante
- 24 h aprés trempe, revenu de 20 h & 200°C,

Sur la Figure 89 nous comparons les charges de rupture
en fonction de la température de 1'A-U6 et de 1l'Aluminium fritté
SAP 865, & celles de deux alliages & 3 et 5 % Mg et du métal non al-
1ié AS.

On voit le gain considérable que ces alliages ou frittés
permettent de réaliser par rapport & 1l'Aluminium, du point de vue
résistance mécanique. A noter en particulier qutau-deld de 250°C
1tAluminium fritté est plus résistant que le meilleur des alliages.
La supériorité relative de ce produit croft d'ailleurs avec la tem-
pérature, et il mérite d?&tre souligné qutia 500°C sa résistance i
la rupture est encore de 10 kg/mm2 ?contre 2,3 kg/mm2 pour le plus
résistant des alliages)e.

Quant aux forces spécifiques(*) correspondantes, elles
sont présentées sur la Figure 90, Etant données les sections effi-
caces trés voisines des matériaux A5, A9-G3, A9-G5 et SAP 865, la

(*)

Voir définition bas page 27.
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situation relative des courbes correspondant & ces matériaux est
sensiblement la m8me en forces spécifiques de rupture qu'en char-
ges de rupture,

Il n'en est évidemment pas de mé&me de 1!'A-U6, qui voit
son inter8t relatif nettement réduit en forces spécifiques, du
fait de ses constituants absorbants (6 % Cu).

A noter que de l'ambiante & 200°C le produit le plus
intéressant est 1'A9-G5., Au-deld bien entendu clest 1'Aluminium
fritté qui est & préférer.

I1 faut remarquer cependant que si, pour une raison
technologique par exemple, l'Aluminium fritté ne peut &tre envisa-
gé, il vaut nettement mieux, & partir de 250°C, utiliser un allia-
ge absorbant tel que 1'A-U6 (& 6 % Cu) qutun alliage relativement
transparent comme 1'A9-G5 (& 5 % Mg).

En ce qui concerne la tenue respective au fluage de
ces matériaux, elle est illustrée par la Figure 91, qui reproduit

leur loi d'allongement par fluage a 350°C sous une contrainte de
0,5 kg/mmZ.

Nous constatons en particulier que la pureté du métal
est un paramétre important de la tenue au fluage de 1l'Aluminium
non allié : A5 (99,5 %) ou 499 (99,99 %).

Par ailleurs, comme nous l'avons dit plus haut, les al-
liages Al-Mg (ici : & 3 et 5 % Mg) présentent une moindre résistan-
ce au fluage que 1l'Aluminium A5,

On voit par contre la bonne tenue des alliages complexes
au Cuivre : 1'A-U2GNZr s'allonge en 1000 heures 100 fois moins que
1'45 (0,035 contre 3,5 %).

Enfin, de tous ces produits, c'est 1'Al fritté qui ré-
siste le mieux & la déformation par fluage; son allongement en
1000 h n'est en effet que de 0,02 %. '

Il nous semble utile, en terminant,de situer 1l'une par
rapport & 1l'autre les deux familles de matériaux que nous avons
considérés -a base de Mg et d'Al- & la fois en résistance mécanique
et en forces spécifiques. ‘

Nous présentons donc d'abord, sur la Figure 92, une com-
paraison entre 20 et 500°C des charges & rupture d'une sélection de
produits représentatifs de ces deux familles.
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Notons d*abord, en ce qui concerne les métaux purs,
qulaux basses températures le Magnésium est nettement plus résis-
tant que l'Aluminium A5, Par contre & partir de 200°C ils ont
des charges de rupture analogues.

En ce qui concerne maintenant les alliages, on voit
que l'ensemble de ceux de Magnésium est nettement moins résistant
que ceux d'Al, surtout aux températures inférieures & 250°C,

by

Toutefois a 450°C les meilleurs alliages des deux
Tamilles sont équivalents en exceptant 1'Al fritté, lequel n'est
d'ailleurs pas un alliage.

Tran?csivons maintenant ce graphique en forces spéci-
fiques de rupture pour la plage 20-400°C : Figure 93.

On constate d*abord la supériorité flagrante des al-
liages de Mg aux températures inférieures & 300°C, Clest ainsi
que, pour une mé&me absorption de neutrons, on peut supporter &
la température ambiante, avec des alliages de Mg, quatre fois plus
de charge qu'avec des alliages dtAl. '

Par contre dés 300°C il devient moins coflteux en neu-
trons dfutiliser de 1'Aluminium fritté ( SR = 1700 kg/mm2) que du
Magnésium non allié (‘SR = 1300 kg/mm2).

A 400°C il devient indifférent d'utiliser :

-~ un métal aussi transparent -mais aussi peu résis=-
tant~ que le Magnésium non allié;

- ou un alliage aussi absorbant ~mais aussi peu ré-~
sistant- que 1'A-U6.

Enfin, si le diagramme se prolongeait vers de plus
hautes températures on constaterait quti partir de 450°C 1'Al frit-
té dépasse le meilleur des alliages de Mg (Mg - 3% Th - 3% Zn -
0,7% Zr, T6).

Nous terminerons en présentant, sur la Figure 94,
les diagrammes d*allongement de produits représentatifs de ces
deux familles, par fluage & 350°C sous une contrainte de
0,5 kg/mm2,

(*)

Voir définition bas page 27.
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A noter les lois respectives de déformation des deux
Mg et A5. Les allongements atteints en 10 h

.
.

nétaux non alliés
avec le Mg sont 200 fois supérieurs & ceux de 1'A5.

Enfin on voit que la résistance au fluage des meil-
leurs produits de ces deux familles est & peu prés équivalente :

- Al fritté SAP 865
- Mg-0,4% Th=0,5% zZn-0,5% Zr (T6).

Mais il convient de souligner en terminant que notre
alliage expérimental au Mg-Th est 5 fois moins absorbant que

1tAl fritté.
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VI. QUELQUES ASPECTS TECHNOLOGIQUES des

MATERIAUX LEGERS et ULTRA-LEGERS.

Les caractéristiques intrins&ques que nous avons con-
sidérées jusqu'ici ne suffisent pas & renseigner complétement sur
lt'aptitude de ces matériaux & ltemploi en construction nucléaire.

Tout en laissant de c8té les paramétres physico-chi-
miques (corrosion, diffusion) dont nous avons convenu de ne pas
parler ici, il nous semble important de dire quelques mots de par-
ticularités de comportement de certains de ces matériaux, particu-
larités qui peuvent fixer des limites & leur mise en oeuvre et &
leur utilisation. Il stagit d'agpects technologiques liés & leur
emploi.

1© - Aptitude & la fonction support (étageére).
Singularités de comportement.

Les réacteurs & canaux verticaux posent le
probléme de la réalisation de supports intermédiaires pour éléments
combustibles.

Ces pidéces, appelées parfois étagéres, ont & satisfaire
entre autres aux conditions suivantes :

- faible absorption de neutrons

- faible section géométrique (perturbations de 1l'écou-
lement du fluidé de refroidissement)

- bonne résistance mécanique.

Au premier stade le double aspect "absorption + résis-
tance" suppose une sélection de matériaux d'apres la valeur de
leurs forces spécifiques correspondantes (rupture ou fluage).

De m&me le double aspect "section géométrique + résis-
tance" fait appel & la notion traditionnelle de contrainte limite
(contrainte & rupture ou limite de fluage).
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Nous voudrions par contre mentionner deux points par-

ticuliers relatifs & 1'utilisation de matériaux légers pour la
. réalisation de tels supports :

- lois de déformation gous charge
- risques-de rupture par fragilisation sous irradia-
tion.

a) Lois de déformation sous charge.

- Nous illustrerons ce point & 1l'aide
de résultats relatifs au type d'étagére représenté sur la Figure
95, et réalisé :

-~ 50it en Aluminium commercial AS
- soit en alliage Mg - 1% Zr - 0,7 % 2Zr.

La loi de déformation d'uune telle pitce sous l'action
de charges axiales de valeur croissante présente une allure telle
que celle de la Figure 96, relative & 1'alliage Mg-Zn~2r & la tem-
pérature ambiante., ‘On y a porté en abscisses les fldches relevées
au centre de la piece.

Lt'aspect ondulé du diagramme "effort-déformation" est
assez général pour des piéces de ce type, quelle que soit la forme
de la rosace ou le nombre de ses branches, Cette singularité est
due & une modification des conditions d'appui, ainsi qu'id une dé-
formation sans symétrie de révolution de la région centrale,

Mais c'est sur les lois de déformation par fluage que
nous voudrions insister.

Nous avons en effet étudié le comportement de ces piéces
sous des charges relativement faibles, vu leur résistance globale,
mais & des températures élevées.

A ces températures on constate que, pour un matériau
donné, une élévation de la charge influe considérablement sur la dé-
formation par fluage.

Par exemple les fléches relevées aprés 50 h sur une éta-
gére en Mg-Zn-Zr sont de :

- 0,08 mm sous 2 kg,
- 1,12 nm (soit 14 fois plus) sous 4 kg.
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Lorsque les déformations de fluage attéignent des va-
leurs assez fortes, il peut y avoir une modification importante
dans la loi "déformation~temps", analogue & celle constatée sur le
diagramme "effort-déformation™ de la Pigure 96, et pour leg mémes
raisonses C'est ce qui apparait notamment dans la loi de fluage
dtune telle étagére en Mg-Zn-Zr sous 4 kg & 400°C (Figure 97).
Aprés environ 70 h de maintien sous charge, la vitesse de fluage
est accrue de l'ordre d'un facteur 5,

Mais le point le plus important & indiquer concerne le
comportement de telles piéces sous charge constante mais dans des
conditions de cyclage thermique,

Considérons par exemple (Figure 98) la déformation d'u-
ne piéce en A5 sous une charge constante de 2 kg et & température
d'abord constante : 400°C, La vitesse de fluage de cette rosace
était modérée et en 450 h la fléche ne dépassait pas 0,36 mm, ce qui
correspond & une vitesse moyenne de fluage de 8,2 10-4 nm/h.

A ce moment nous avons poursuivi l'enregistrement de
la déformation en maintenant la charge initiale de 2 kg, mais en
faisant cycler la température entre 400°C (température initiale)
et 200°C, Ces cycles de température ont été effectués avec une pé-
riode de 1h 35 min.

Puisque, dans les conditions habituelles d'essai, l'am-
plitude des déformations par fluage sous une contrainte coastante
est d'autant plus grande que la température est élevée, on pourrait
penser & priori gque des variations de température au-dessous de la
température -jusque 1la constante- de 400°C réduirait la vitesse du
fluage.

C'est le contraire que l'on observe., En effet dés le dé-
but du cyclage la vitesse s'accroft considérablement (d'un facteur
15 environ).

Le m&me phénoméne s'observe avec l'alliage Mg-Zn-Zir
(Figure 99). On constate également sur celle-ci que, en période.
de fluage & température cyclée, la déformation en fonction du temps
sl'effectue avec une forte décroissance progressive de la vitesse
‘de fluage, analogue toutes proportions gardées & ce qui se passe
dans la période de fluage transitoire des essais traditionnels, iso-
thermese

Il n'’est pas impossible d'ailleurs qu'en prolongeant
l'essai suffisamment longtemps on ne finisse par retrouver la méme
vitesie de fluage que dans les conditions isothermes initiales (a
400¢°C). ’
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Quoiqu'il en soit il importe de retenir, pour la con-
ception de telles piéces, que seules les lois de fluage correspon-
dant aux conditions thermiques effectives du réacteur doivent &tre
retenues., A ne pas le faire, on pourrait dans certains cas mettre
en danger la stabilité d'un empilement d'éléments combustibles,

2° «~ Risques de rupture par fragiligation sous
irradiation.

Sans anticiper sur le comportement sous irra-
diation, qui fera l1'objet de notre dernier chapitre, nous voudrions
souligner, dans le cas de piéces-support, le risque particulier
qutentrafne la fragilisation due au rayonnement.

Ltinfluence fragilisante du bombardement est & redou-
ter principalement pour les matériaux dont la ductilité & 1'état
initial est déja trés faible. Parmi ceux que nous avons considé-
rés ici, c'est principalement le cas des frittés, soit d'Aluminium,
soit de Magnésium.

Nous illustrerons ceci par un exemple relatif & des ro-
saces en Aluminium fritté d'une nuance dite "Frittoxal 4".

La Figure 100 montre le diagramme "charge-fléche" rele~
vé & 1l'ambiante sur une rosace & 6 branches dont la géométrie est
illustrée par la photographie a de la Figure 101,

On constate que, pour des efforts croissant lentement,
la charge totale & rupture est de 590 kg.

A ce diagramme nous comparons, sur la méme figure, le
diagramme correspondant relevé dans les mémes conditions sur une
étagére du m&me lot aprés un service en pile ayant entratné une
faible irradiation (flux intégré thermique = 3,25 . 1018 n/cm2).
On note une réduction des charges et fléches & rupture.

Mais il arrive que des étagéres identiques, aprés une
irradiation intense, soient extraites de la pile déjid rompues,
C'est le cas de la photographie b de la Figure 101, relative & une
piéce dont le flux intégré était 20 fois supérieur a celui de 1la
rosace qui a fourni le diagramme (en tirets) de 1la Figure 100, A
nhoter qu'ici la fragilité du matériau est accusée par la présence
de fragments rompus de petites dimensions, sorte d'éclats dont 1l'e-
xistence ne serait pas concevable si l'on n'avait & faire & un
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matériau extrémement fragile. Il nous est en fait arrivé de voir
de telles pieces irradides se briser en éclats en tombant d'une
hauteur de 2 cm seulement.

Une analyse morphologique des cassures fait ressortir
une structure de rupture fragile qui va croissant avec le taux dtir-
radiation.

Ceci est illustré en particulier par les photographies de
la Figure 102, obtenues par la technique des répliques, et qui pré-
sentent au grossissement 40 des fractures d'une rosace non irradiée
et d'une rosace formement irradide (flux intégré thermique =
6’5 . 1019 n/sz)o

Au total il nous semble nécessaire de mettre les utilisa-
teurs en earde contre les risques importants de voir 1l'irradiation
fragiliser d'une maniére préjudiciable des matériaux qui peuvent par
ailleurs &tre trés tentants par leur résistance élevée & la rupture
et au fluage. Les matériaux qui, dans les conditions normales, pré-
sentent déja de¢ faibles valeurs d'allongement & rupture et de rési-
lience, ne devront en tout état de cause &tre utilisés qutaprés un
examen approfondi du comportement aprés irradiation des piéces en-
visagéese.

30 «~ PFormabilité du Magnésium et de ses alliages.

Les matériaux que nous avons considérés précé-
demment étaient presque tous obtenus par filage & la presse. En ce
qui concerne le Magnésium et ses alliages, ces filages étaient ef-
fectués & des températures allant de 350°C pour le Mg & 480°C pour
ses alliages les plus résistants au fluage.

La Figure 103 présente quelques sections-types de tubes
profilés & ailettes réalisés en Mg et alliage par la Société des
"Iréfileries et Laminoirs du Havre" pour le compte du Commissariat
& 1'Energie Atomique, On voit que de semblables profils permettent
de conjuguer la nécessité du support et du centrage de 1'élément
et celle d'un refroidissement efficace.

\,

L'aptitude & la déformation plastique des tubes obtenus
est illustrée par lafigure de p8les (Figure 104) obtenue sur des
tubes filés de Magnésium non allié. Cette figure de p8les a été dé-
terminée & partir de diagrammes de rayons X par transmission avec
une anticathode de Cuivre et un filtre de Nickel. Elle montre que
les plans de base (0001) sont sensiblement paralléles & la surface
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du tube. On observe que pour la grande majorité des cristaux la
déviation par rapport au parallélisme rigoureux n'excéde pas 21°
Cette texture n'est pas modifiée par un traitement de 800h & 320°C.,

Les tubes & ailettes acceptent aprds filage des défor-
mations importantes,

La Figure 105 montre par exemple la possibilité d'on-
duler & froid les ailettes longitudinales pour accroftre les échan-
ges thermiques avec le gaz de refroidissement.

Mais nous nous agttacherons surtout & déterminer l'apti-
tude & la déformation & froid de la portion cylindrique de tels pro-
filés, pour répondre aux problémes posés par leur utilisation éven-
tuelle comme gaines de combustibles. Cl'est cet aspect que nous al=-
lons développer maintenant.

Les essais qui vont &tre décrits maintenant ont été ef-
fectués sur des tubes de gainage comportant 4 grandes ailettes por-
teuses et 12 petites ailettes de refroidissement, type G2. Ils con-
cernaient tous un alliage binaire Mg-0,6% Zr, tel que déecrit dans
notre second chapitre.

Nous avons étudié lt'aptitude de tels tubes au remplissa-
ge de gorges géométriquement définies et de profils progressivement
variables, usinées dans yn barreau d'acier qui tenait la place du
combustible., L'opération de déformation plastique de ce tube édtait
effectuée & la température ambiante par application d'une pression
él?gfs, ainsi qutil est procédé dans certaines opérations de gaina-~
ge .

Ces essais ont été effectuds en utilisant les tubes dans
deux états différents :

- brut de filage

- aprés fragilisation par maintien prolongé & tempé-
rature élevée (cf. Figure 32) : 1000 h & 400°C,
ou 100 h & 450°C,

Les gaines utilisées avaient un diamétre intérieur
¢ = 30 cm, et l'épaisseur minimum de la paroi était de 1,5 mm.

Dans le cas du gainage dit "& gaine 1iée"(21), le bar-
reau comporte une série de gorges circulaires ou hélicoidales, usi-
nées par tournage; la gaine vient s'incruster dans ces gorges par
application a2 froid d'une pression hydrostatique, par exemple de
quelques tonnes/cm2.
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Nous avons utilisé comme barreaux d'épreuve des bar-
reaux usinés suivant deux profils différents :

- profils % gorges de largeurs variables, mais &
argeur ;
rapport 5?3%33363? constant (profil A)

- profils & gorges de largeurs variables, mais a
rapport 5%%%%%%§Ef également variable (profil B).

Les valeurs de ce rapport ié%ﬂE%E (=1 ) des gor-
ges étaient : prolondeur P

- pour le profil A
- pour le profil B

Pour les deux profils, les largeurs de gorges stéche-
lonnaient de 0,75 & 9 mn,

Nous présentons sur la Figure 106 des schémas (échel-
le 1,5) des profils A et B relatifs aux plus grandes gorges.

Ces barreaux ont été introduits dans les tubes de gai-
nage, avec un jeu de 0,1 mm; ils étaient ensuite soudés & des bou-
chons normaux, et l'ensemble était soumis & une pression hydrosta-
tique de 3,5 tonnes/cm2.

Nous avons alors examiné, par radiographie X, la péné-
tration du métal de la gaine dans les gorges du barreau.

Considérons d'abord le cas de l'alliage Mg-2r & 1'état
brut de filage.

Dans ce cas on constate que :

- pour L constant = 10, la pénétration est excellente
pour °~toutes les largeurs de gorges; toutefois &
partir de largeurs de 4,5 mm on apergoit un trés fai-
ble manque de métal dans les angle des gorges.

- pour 1 variable, la pénétration est trés bonne égale~
ment pjusqu'é 3 mm de largeur de gorge; au deld, on
constate, pour des valeurs de L &£ 7,5 un manque de
remplissage de plus en plus net & fond dtangle;
aux conditions les plus sévéres, le métal de gaine
ne parvient pas & atteindre méme le fond de gorgee.
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Nous présentons sutr la Figure 107 deux agrandissements
(x 3) de radiographies locales, prises au droit d'une petite ailet-
te, pour les gorges de largeurs maximum de chacun des deux profils
A et B,

La photographie de la Figure 108 présente deux trongons
de gaines en alliage Mg~Zr, aprés application & 1t'état brut de fi-
lage sur des barreaux de profils A et B, et découpage & la frai-
seuse.

On observe sur cette figure que le remplissage des gor-
ges, comme il fallait s'y attendre, ntest pas de révolution., Il y
a en effet des méplats au droit des petites et surtout des grandes
ailettes. Ceci est dfl & la contribution impdrtante des ailettes
au raidissement de la gaine, qui géne 1l'alimentation en métal &
fond de gorge.

En ce qui concerne d'ailleurs le mode de déformation du
métal des ailettes, il est illustré par la Figure 109, relative a
une petite et & une grande ailette, aprés gainage sur un profil B,
c8té des larges gorges.

On constate une tendance au flambage des petites ailet-
tes au droit des gorges les plus larges (9 mm%.

I1 est bon en tous cas de remarquer que les déforma-
tions les plus sévéres imposées & ces gaines étaient =~dlailleurs
volontairement- trés supérieures & celles que comportent nos opé-
rations courantes de gainage.

Considérons maintenant le cas de gaines traitées ther-
miquemente.

On observe dtabord sur la Figure 110 la forte diffé-
rence de structure entre les deux états essayés. Le métal brut de
filage présentait un important fibrage que le traitement thermique
(100 h & 450°C) a effacé. Les deux plages considérées sont relati-
ves au métal des ailettes.

La Figure 111 montre l'aspect des petites et des gran-
des ailettes de 1l'alliage traité, dans la région des larges gorges
(profil B, largeur 9 mm)., On y voit que les conditions les plus
sévéres de déformation sont localisées :

- pour les petites ailettes : au droit des ar8tes, et
dans un plan perpendiculaire & l'axe;

- pour les grandes ailettes : au niveau des gorges,
et suivant le sens longitudinal.
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Dans les conditions les plus dures on note d'ailleurs
des fissurations qui apparaissent suivant ces directions dans les
deux régions indiquées.

Il est intéressant d'examiner & 1'échelle microscopi-
que les conditions d!écoulement du métal correspondant aux diffé-
rents essais effectués,

Nous présentons d'abord & ce sujet, sur la Figure 112,
les micrographies relatives au métal non traité aprés gainage sur
un barreau de profil A (L = 10) au droit des ar8tes de gorges de
3 et 6 mm de large. P

Le régime d'écoulement staccroft avec la largeur (donc
aussi la profondeur) des gorges, ainsi qu'il fallait s'y attendre.

Dans des conditions plus sévéres, telles que celles cor-
respondant & la figure suivante (Figure 1135 on voit apparaitre des
conditions d'écoulement critiques. En effet cette micrographie,
relative au m&me essai que les précédentes mais prise au droit des
ar8tes des gorges de 9 mm de large et de 0,9 mm de profondeur, fait
ressortir deux lignes de cisaillement, suivant lesquelles il y a
risque de fissuration et par conséquent de fuites ultérieures.

Les aspects micrographiques relatifs au métal fragilisé
par recuit, dans les m&mes conditions de déformation, sont treés
différents,

Nous en voyons l'exemple sur la Figure 114, qui concerne
les gorges de 6 et 9 mm d'un profil A, Ces deux micrographies sont
donc & comparer & celles des Figures 112 et 113. Opn constate que
le métal traité se d4forme moins facilement que le métal brut et
qu'il donne lieu & des fissurations importantes par décohésion in-
tergranulaire. Il est & remarquer d'ailleurs que ces fissures ap-
paraissent suivant les plans de cisaillement que nous avons obser-
vés sur la Figure 113,

I1 est par ailleurs important de connaftre, dans le méme
esprit, quelle est 1l'influence de la température sur la résistance
& la déformation et sur la capacité de déformation & rupture, dans
lthypothése de déformations locales correspondant par exemple 2
celles imposées lors d'une opération de gainage.

Aussi avons-nous effectué sur des t8les d'épaisseur 1 mm
un essai de pénétration, type emboutissage, mais exercé par un poin-
¢on de petites dimensions. L'hémisphére terminal de celui-ci avait
en effet un rayon d'1 mm. La t8le, non encastrée, reposait sur une
assise comportant un orifice axial de 10 nnm.
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Dans ces conditions 1'effort de déformation s'exercait
vraiment localement et évitait une fléche d'ensemble de 1'échantil-
lon. Précisons qu'il stagissait d'essais de courte durée.

La Figure 115 présente pour le Mg, et ses alliages
Mg-Zr et Mg-Zn-Zr, la variation en fonction de la température des
charges provoquant la rupture dans ces conditions, et des flé&ches
correspondant & l'instant de l'amorce de rupture.

Considérés sous cet angle, ces trois matériaux se si-
tuent comme le font d'une part leurs charges de rupture en fonec-
tion de la température, et d'autre part leurs allongements & rup-
ture en fonction de la température., Ils ne sont donc pas trés dif-
férents entre eux & ce point de vue, et 1l'influence du paramétre
température est sensiblement la méme pour chacun d'eux.

Constatons qu'en tous cas, comme on pouvait le penser
& priori, des températures croissantes réduisent la résistance 2
la déformation et augmentent la capacité de déformation & rupture.
Autrement dit une opération de gainage sur barreaux 4 gorges, tel-
le que considérée plus haut, sera de la méme maniére facilitée par
la température., Elle le sera d'ailleurs sensiblement autant pour
les 3 matériaux comparés ici.

Par contre il est bon de rappeler une fois encore lt'in-
convénient majeur que présente le Mg, & 1l'encontre des concurrents
que nous lui opposons ici. Cet inconvénient est illustré par 1la
Figure 116, ou l'on compare les micrographies d?une méme extrémité
d'ailette en Mg non allié. Ces micrographies ont été prises sur la
méme ailette, & 1'état brut de filage d'abord (vue supérieure), et
aprés un séjour de 170 h dans une atmosphére de CO2 & 400°C (vue
inférieure).

Les dimensions énormes des grains alors obtenus -aprés
un traitement qui est cependant moins sévére que l'utilisation
effective~ sont telles qu'il existe en de nombreux points de la gai-
ne des grains qui débouchent sur les deux parois de celle~ci. En
pareil cas on risque des strictions locales précoces et importantes
qui peuvent conduire rapidement & une rupture d!étanchéité. Et,
méme sous de telles déformations du cristal unique, il est évident
qu'une décohésion intercristalline le long d'un seul joint de grains
fait échec & la sécurité de 1'élément combustible tout entier.

C'est principalepent pour cette raison que, toutes cho-
ses égales d'ailleurs, nous avons préféré au Magnésium non allié
un de ses alliages au Zirconium,
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49 - Soudgbilité du Magnésium et de ses alliages.

On sait que la‘'soudure du Magnésium est une opé-
ration relativement simple.

Les quelques exemples de soudures qui sont présentés ici
sont tous relatifs & la technique de 1'Argon-arc.

Le type de soudure & bords relevés est couramment prati-
que pour l'assemblage étanche des tubes de gainage et de leurs bou-
chons.

Pour simple que soit cette opération, elle n'en nécessi-
te pas moins des précautions systématiques si 1l'on veut assurer 1la
qualité de soudures en série. Faute par exemple de jeux adéquats en-
tre les pieces & assembler, ou d'un décapage suffisant, on risque une
perte d*étanchéité. Un exemple de mauvaise soudure de Mg non allié
est présenté sur la Figure 117.

a) Soudure des alliages Mg-Zr et

—— e o ———— - - S T o —— i -

De grandes séries dtessais de soulure
ont été effectudes sur ces alliages en utilisant comme piéces dtes-
sai des tubes de diamétre extérieur ¢ = 29,2 mm et d*épaisseur 1,6mn,
3 gsouder par Argon-arc & des bouchons plats dont les lévres avaient
une épaisseur de 1,5 nm.

Les piéces étaient prédalablement dégraissées, décapées
et rincées.

Pour les deux alliages les profondeurs de pénétration
obtenues dans les conditions de réglage utilisdes, allaient de 1 &
1,4 mm,

Pour ces quglités de soudure la résistance mécanique au
cisaillement était comprise dans les fourchettes suivantes pour 1les
deux alliages : '

- Mg-Zr 800 kg { R 1000 kg
- Mg-2Zn-Zr : 1150 kg < R £ 1250 kg

e
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Des esgais d?étanchéité effectués comparativement sur
ces deux alliages ont fourni statistiquement une garantie d'étan-
chéité du mé&me ordre, Celle-ci était contr8lée par détecteur &
spectrographe de masse.

Toutefeois il faut noter gque, dans le cas de 1l'alliage

ternaire,d'une part le décapage est assez délicat & effectuer,
d'autre part l'opération de soudage elle-m&me provoque des pro-
jections de métal incandescent dues & la présence du Zinc, avec

tendance & légére cratérisatione.

Une étude métallographique du métal de la région soudée
a été faite apres maintien prolongé en atmosphére de COp & haute
température, Elle met en évidence une précipitation importante
dans les grains des deux alliages, et en plus une précipitation
abondante aux joints des grains de 1'alliage Mg-Zn-Zr.

Ceci est illustré par les Figures 118 et 119, relatives
respectivement au HMg~Zr et au Mg-Zn-Zr, dont on voit 1'évolution
micrographique aprés maintien d*un mois & 410°C en atmosphére de
co

2.

b) Soudures mixtes.

Les qualités complexes parfois requises
des matériaux de gainage aménent dans certains cas & envisager des
liaisons étanches entre matériaux différents. Nous ne considérerons
ici que le cas.de matériaux & base de Magnésium. De telles soudures
mixtes présentent des possibilités trés intéressantes & exploiter :
elles permettent en effet de lier entre eux des matérigux qui, parce
qu'ils ont & assumer des fonctions différentes, peuvent eux-mémes
8tre différents. Ce peut &tre le cas par exemple de certains é1¢& -
ments combustibles verticaux, dont la gaine doit suivre docilement,
et sans résistance notable, la sollicitation due & la pression ou
aux déformations du combustible, et qui par contre doivent comporter
un bouchon-support résistant au fluage.

Nous nous bornerons & présenter des exemples de soudures
de ce type, de différentes qualités, obtenues & l'Argon-arc.

La premiere (Figure 120) est relative & une liaison
Mg/Mg-Zr. Noter la cristallisation grossiére de la zone fondue, qui
comvorte de plus oxyde et précipités.
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Un second exemple (Figure 121) est relatif & une sou-
dure mixte Mg¢Zr/Mg-1% Ce qui présente une bonne Jjonction.

Enfin nous présentons des soudures analogues entre le
Mg=Zr et deux alliages commerciaux de fonderie : le 2Z2T1 (Figure
122) et le ZREO (Figure 123)., Dans la premidre de celles-ci la
jonction entre la zone fondue et le Mg-Zr n'est pas trés bonne,
ltinterface étant trop nettement marqué. Par contre la soudure
Mg-Zr/ZREO montre une bonn€ interpénétration des structures,
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VIiI. INFLUENCE de 1'IRRADIATION sur . quelques MATERIAUX

4 BASE d!AL ou de Mg.

Ainsi que nous l'avons indiqué au début de cette com-
munication, la valeur des flux de neutrons dont nous disposions
jusqutici -ctest & dire avant mise en exploitation de notre réac-
teur expérimental & haut flux ELz- ne nous a permis d'atteindre
dans nos irrsdiations ?ue des flux intégrés modérés, de l'ordre par
exemple de quelgues 10 8 neutrons/cmz, en ne retenant que les neu~
trons d'une énergie > 100 eV.

Les variations corrolaires de caractéristiques mécani-
ques ou physiques sont donc elles-mé&mes d'une amplitude modeste.
Du moins avons-nous cherché, dans les cas ou cela était possible, 2
pallier luz modicité des variations par une analyse statistique des
valeurs expérimentales. Clest ainsi que 1l'on verra figurer pour les
résultats de dureté les "limites de confiance" & 95 %, clest & dire
les limites entre lesquelles la moyenne théorique a une probabilité
de 95 % de se trouver.

Les conditions expérimentales des essais relatés ici ne
différaient pas de celles pratiquées dans les essais conventionnels.

A titre indicatif, aprds une vue partielle (Figure 124)
du laboratoire d'essais de matériaux "chauds", dont on notera l'agen-
cement, nous présentons les dispositifs utilisés 'pour certains es -
sais de traction (Figures125 ot 126) et de résilience (Figure 127).

Toutefois les conditions géométriques des éprouvettes
utilisées étaient trés différentes suivant les machines. L'exemple
de la Figure 126 ne constitue & ce point de vue gqutun cas moyen, car
nous présenterons ici des résultats de traction relatifs & des éprou-
vettes dont les diamétres, pour certaines séries d'essai, étaient les
diameétres standards de 13,8mm, et dans d'autres cas extr8mes de 1,5mm
seulement.

Les températures d'irradiation de l'ensemble de nos échan-
tillons ne sont connues qutapproximativement; elles sont de l'ordre
de 40 & 50°C,
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Tous les échantillons avaient été recuits avant irra-
diation, sauf les frittés d'Al et de Mg, Les témoins sont donc
aussi 4 1!'état recuit.

19 - Dureté.

Les indices de dureté relevés sur divers maté-
‘riaux & base d'Aluminium (A5, A9-G5, Al fritté SAP 865) accusent
tous une é1évation faible mais significative aprés des irradiations
de 2.10'8 neutrons/cm2 et plus.

Les plages de dispersion des indices ne se chevauchent
vas entre les mesures faites avant et aprés irradiation.

Nous présentons sur les tableaux II, III et IV, les ré-~
sultats obtenus sur 45, A9-G5 et SAP 865, Les valeurs indiquées cor-
respondent suivant le cas & des indices Brinell ou Vickers, mais tou-
jours aprés maintien pendant 15 sec d'une charge de 5 kge. Dans le
cas des mesures Brinell, la bille utilisée avait un diamétre de 1 mm.

En ce qui concerne le Mg, aprés un flux rapide iqtégré
de 2,2.1018 n/cm2, son indice Vickers croft en moyenne de 4 % & 1l'am-
biante.

29 -~ Caractéristiques de tractione.

a) Hg.

Des essais de traction sur ce métal non
allié, recuit puis irradié, ont mis en évidence une baisse notable
de la ductilité, ainsi qutune augmentation de la limite élastigue,

Par exemple aprés une irradiation de 3,1018 nvt les va-
riations correspondantes sont de

\

- 37 % pour l'allongement & rupture,

+ 7,6 % pour la limite élastigue.
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Nous présentons quelques résultats dans le Tableau V.
Ils sont relatifs & des éprouvettes de dimension standard (¢'=
13,8 mm) sur lesquelles un relevé du diagramme de traction a été
effectué & 1'aide d'extensométres & grande amplification (x 1000).

La Figure 128 compare les diagrammes moyens ainsi obte-
nus., Un cycle "charge-décharge" a été fait, en partant dans les
deux cas de la m&me contrainte initiale (3;2 kg/cmZ).

Crt constate notamment que :

- 1l'aire du cycle "charge~décharge" proportionnelle &
1t'énergie absorbde diminue considérablement aprés ir-
radiation; de 1,72 10=3 jeule/cm3 gour les éprouvet-
tes témocins, elle tombe & 1,09 10~ joule/em3 pour
les éprouvettes irradides (valeurs planimetrées sur
enregistrements & grande échelle), soit une diminu-
tion moyenne de 35 %;

- 1'allongement rémanent (OB sur la Figure 128) & 1la
fin de cette décharge, diminue aprés irradiation; sur
une gsérie dl'essais portant sur deux éprouvettes non
irradiées et trois irradiées, la diminution moyenne
de cet allongement rémanent est de 35 %.

b) Mg~Zr.

Le comportement de cet alliage aprés
irradiation est assez analogue & celui du Magnésium. Les Tableaux
VI, VII et VIII représentent les résultats de trois séries d'essais
de traction sur cet alliage, irradié & des flux intégrés rapides de
1l'ordre de 3.41C nvte.

On note des variations assez irréguliéres des caractéris-
tiques mécaniques, dont les valeurs moyennes sont les suivantes ¢

- gugmentation de la charge de rupture : 3 a 1%

-~ augmentation de la limite élastigue : 8,5 a 16,5 %
-~ diminution de l'allongement & rupture : 8 a 11 %

- diminution de la striction : 21 %

- augmentation du module dtélasticité : 9 %.
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c) Mg-Z4n-Zr.

(alliage & 0,85% 2Zn et 0,6% 2r)

Aprés une irradiation de 4.1018 nvt
(rapides) on note une faible augmentation de la limite élastique,
dont la valeur moyenne passe de 25,0 ¥ 0,4 & 25,9 % 0,6 kg/mm2, et
une diminution de 12% de 1l'allongement & rupture, les valeurs moyen-
nesravant et aprés cette irradiation étant respectivement de 25 et
22 %o

a) zwit.

(alliage & 1,5% 2Zn, 0,7% 2Zr)

Les caractéristiques de traction de
cet alliage évoluent sous irradiation dans le m&me sens que celles
des matériaux précédents.

Le Tableau IX groupe les résultats dtune série d'essais
de traction sur des éprouvettes ayant subi une irradiation de
.3.,10'8 nvt., Dans les m&mes conditions que celles indiquées pilus
haut pour le Mg, nous avons effectué un relevé extensométrique a
grande échelle du diagramme de traction. (cf. Figure 129).

On constate aprés irradiation

- une augmentation de 4,5 % en moyenne de la limite
élastique;

- une diminution d'environ 5 % de l'allongement &
rupture;

- une réduction de 37 % de l'allongement rémanent
aprés décharge depuis une contrainte de 20 kg/mm2;

- une diminution de 8 % de l'énergie dissipée au
cours d'un cycle.

e) Mg fritté 1B.

Ce matérigu fritté-filé a été essayé
en traction en fonction de la température, & 1'état brut. Une sé-
rie d'éprouvettes identiques, sans traitement thermique préalable,
a été irradide jusqu'a 3.10'8 n/cm2 (n rapides).
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Contrairement & ce qui a été observé sur tous les au-
tres matériaux que nous avons essayés par ailleurs, cette irradia-
tion a provoqué une réduction de la charge de rupture & la tempé-
rature ambiante.

_ Il est & remarquer (Figure 130) que cette réduction
affecte aussi les valeurs de la charge de rupture & toutes tempé-
ratures de 20 & 500°C, en dépit dtailleurs d'un temps de maintien
% la température d'essai, avant traction (montée en température :
15 minutes environ ; palier de plusieurs minutes avant essai)e

L'ordre de grandeur de la variation moyenne de la char-
ge de rupture est de - 5% & la température ambiante, et = 15% a
300°C,

Quant aux allongements & rupture correspondants, ils
présentaient une forte dispersion, et aucune variation significa-
tive n'a pu &tre relevée,

f) Aluminium fritté SAP 865,

- o —— - T - . S - =, W - . S =

Aprés une irradiation correspondant
5 . - 2’ ’ 18 ’
4 un flux rapide intégré de 4,10 nvt nous avons observé

- une diminution de 8% de l'allongement & rupture

~ une élévation de 5% de la limite élastique.

Quant aux valeurs de la charge de rupture elles n'ont
pas évolué de facon significative aprés cette irradiation.

30 = Résilience.

Tous les essais de ce type ont été effectués sur
éprouvettes standardisées type U.F,

Ltinfluence d'une irradiation de 1,7.1019 nvt (rapides)
sur le Mg non allié est présentée sur la Figure 131, On voit que
la variation est significative mais de faible amplitude, La tempé-
rature de transition entre les rézimes fragile et ductile est peu
affectée par cette irradiation. Quant au maximum de résilience en
fonction de la température, il décroft d'environ 10%,
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Lt'influence de l'irradiation sur 1l'alliage Mg-Zr est
beaucoup plus importante (Figure 132). Dans ce cas, aprés une ir-
radiation de 4.,1018 nvt, on constate que la température de transi-
tion stéléve d'environ 100°C, tandis que la diminution de 1'éner-
gie maximum de rupture par choc est du m&me ordre que celle obser-
vée sur le Mg (10%).

Pour illustrer 1t'élévation par irradiation de la tempé-
rature de transition, nous présentons sur la Figure 133 des photo-
graphies de cassures d!éprouvettes de résilience rompues & -60 ,

+ 200 et + 400°C,4 la fois sur des éprouvettes irradides et des
éprouvettes témoins. Les photographies relatives aux basses tempé-
ratures montrent dans ces deux états la m&me rupture fragile. De
méme l'aspect des éprouvettes aprés essai & 400°C est le méme dans
les deux cas, typique d'une rupture ductile. Par contre, pour la
température intermédiaire de 200°C, dans la zone de transition, on
observe une rupture & fragilisation accentuée par l'irradiation.

-Les Figures 134 et 135 présentent la variation corres-
pondante des résiliences et des cassures, dans le cas de lt'alliage
Mg-0,85% Zn-0,6% Zr. La température de transition de cet alliage
étant supérieure & celle de 1l'alliage Mg-Zr précédent, nous avouns
choisi la température de 250°C pour illustrer 1'influence de l'irra-
diation sur le type de cassure, dans la zone de transition.

Enfin nous présentons sur la Figure 136 1l'influence de
lt'irradiation (3.1018 nvt) sur la résilience en fonction de la tem=
pérature du Mg fritté 1B, En dépit d'une forte dispersion, il sem~
ble se manifester avec ce matériau des évolutions de sens inverse
de celles observées avec tous les autres matériaux considérés ici;
4 savoir

- réduction de la température de transition

~ augmentation de la valeur maximum de résilience.

Ces observations assez surprenantes sont & rapprocher de
ce qui a été constaté, quant au sens d'évolution par irradiation de-
la charge de rupture de ce matériau, celle-ci étant réduite par 1le
bombardement neutronique, & l'inverse de .ce que nous avons observé
pour tous les autres matériauxe

49 ~ Paramétres élastiques.

Indépendamment des mesures de module d'élasti-
cité que nous avons effectuédes, et qui n'ont fait apparaftre d'ail-
leurs aucune variation significative, nous avons sollicité en tor-
sions alternées des éprouvettes irradiédes et leurs témoinse.
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les diagrammes dthystérésis correspondants étaient pé~
riodiquement enregistrés, ce qui permettait de relever, outre les
valeurs du module de rigidité, celles de la contrainte maximum de
cigaillement et du frottement interne, correspondant & 1l'angle de
torsion constant imposé aux éprouvettes.

La grandeur adoptée pour caractériser le frottement in-
terne dans ce cas était : = %ﬂ R
ou :

- AW est 1l'aire du cycle d'hystérésis
- W est 1l'énergie potentielle en un sommet du cyclee.

Les trois grandeurs considérées ont été relevées en
fonction du nombre de cycles, pour l'ensemble des échantillons, ir-
radiés ou témoins.

Nous en présentons la variation, sur les Figures 138 et
139, dans le cas de l'alliage 2ZW1 (Mg -1,5% Zn -0,7% Zr§, irradié 2
5.,1018 n rapides/cmE.

On observe une légére élévation du module de rigidité,
de 1'ordre de 5 % sur toute la plage (6 % & 104 cycles, et 4 % a
107 cycles).

Par irradiation, la contrainte maximum de cisaillement
est élevée, et le frottement interne réduit.

Des essais analogues effectuéds sur 1'Aluminium fritté
SAP 865 ont conduit & des variations de sens opposé & celles ob-
servées avec le ZW1, Pour l'Aluminium fritté en effet (voir Ta-
bleau X), une irradiation & 1.1019 nvt (rapides) a s

- réduit (de l'ordre de . 8 %) la valeur du module de ri=
gidité,

- réduit aussi la contrainte maximum de cisaillement,
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CONCLUSIONS.

Nous avons cherché, au long des travaux qui viennent
dté&tre rapportés ici :

- d'une vart & nous renseigner sur 1l'aptitude & 1l'uti-
lisaticn nucléaire de matériaux déja connus,

~ d'autre part & développer dans une certaine mesure
des matériaux nouveaux, répondant plus spécifique-
ment aux conditions vosédes par cette utilisation.

Mis & part l'examen de quelques paramétres technolo-
giques —~dont certains au demeurant sont impératifs (soudabilité,
formabilité)- et nos tentatives d'évaluation des déghts causés
par les flux neutroniques, nous avons donc fait tendre principa- -
lement nos efforts vers la recherche d'un compromis optimum entre

..

- une fonction mécanique & assurer, fonction gui cons-
titue souvent la raison d'&tre de la piéce,

- et 1l'absorption de neutrons provoquée par l'utilisa-~
tion de celle-ci.

On souhaite en effet que les matériaux de structure
utilisés puissent assumer dans des conditions définies la fonction
mécanique qui leur est confide, tout en affectant aussi peu que pos-
sible la densité de neutrons.

Ainsi avons~nous fréquemment fait appel au langage des
"forces spécifiques” qui sous cet angle nous semble permettre le
mieux des comparaisons valables.

Par ailleurs, dans la perspective d'une utilisation nu-
cléaire, il est demandé fréquemment aux matériaux de pouvoir suvpor-
ter, toutes choses égales dtailleurs, des températures aussi élevées
que possible. (C'est le cas 4vident des réacteurs de puissance).

Nous avons donc souvent poussé nos essais jusqu'a des
températures généralement inexplorédes pour ces familles métallurgi-
ques (5000¢ par exemple). Ceci nous a permis de situer en quelque
sorte les plafonds d'utilisation des matériaux étudiése.
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A ce point de vue nous voudrions persuader le construc-
teur et le thermicien nucléaires que, pour une résistance mécani-
que donnée (& la rupture ou au fluage) requise des matériaux, les
températures maxima d'utilisation ne pourront guére continuer a
croftre avec le temps pour les matériaux considérés ici. Au-deld
des 400°C maintenant atteints,il faut avoir conscience que les
gains en température seront modiques, et laborieux.

Toutefois, nous adressant aux métallurgistes -dont nous
sommes~ nous dirons que les efforts doivent &tre poursuivis en re-
cherche métallurgique proprement dite, et qu'ils permettront malgré
tout, nous en sommes convaincus, de repousser un peu plus haut en-
core le plafond des températures, grice & la mise au point de pro-
duits nouveaux.

Mais, quelgue bénéfice que l'on puisse raisonnablement
attendre de ces études métallurgiques, nous estimons que, paralle-
lement, des efforts doivent &tre exercés dans dtautres voies, ol

*

il y a beaucoup & faire aussi, et beaucoup & gagner.

On ne doit pas en effet se borner & rechercher des ma=-
tériaux satisfaisant & des conditions de travail donndes; on doit
tout aussi bien, & 1vinverse, rechercher les conditions de travail
gui s'adatent le mieux aux lois physiques de déformation des maté-
riaux, lc.s contre lesquelles au demeurant on ne peut rien. Autre-
ment dit,il est nécessaire de rechercher dans chaque cas une con-
cention des piéces mettant le mieux & profit les caractéristiques
particulieéres des matériaux utilisése.

I1 nous scemble dlagilleurs qu'en se résignant & prendre
les matériaux tels qutils sont -et en s'appliquant tout autant 2
s'accommoder de leurs défauts gu'is exploiter leurs qualités~ le tech-
nologue nucléaire pourrait souvent accomplir d*importants progrés.

Pazr exemple, réformer sans autre examen un matériau, sous
le seul prétexte qutil flue & la température visde, nous semble pro-
céder d'un postulat déraisonnable. Il existe des cas en effet ol
l'inconvénient que présente ce fluage veut &itre exploité confortable~
ment par le constructeur, si celui-ci congoit en conséquence la struc-
ture correspondante.

De méme, & condamner d'avance un matériau dont la ducti-
1ité lui semhle médiocre, le technologue se prive du concours de ma-
tériaux remarquables. Il est souvent possible cependant de modifier
la conception de 1a piéce de telle manidre que la sollicitation en
déformation tombe & un niveau admissible par le matériau.
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Quoi qutil en soit, aucun effort ne doit &tre épargné,
qui peut contribuer ,

~ & la fois par l'utilisation de meilleurs matériaux,
- et par une meilleure utilisation des matériaux,

4 améliorer la rentabilité et la sécurité des installations nu-
cléairese.

Au terme de cette communication il nous est agréable,
autant qu'il nous semble équitable, de¢ remercier ceux de nos col-
légues et nos collaborateurs, dont les conseils ou le concours
nous ont été précieux au cours de ces travaux.

Grice & eux tous, cette communication est véritable-
ment le fruit d'un travail d'équipe.
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Figure 2 Mg Structure micrographique d'une
éprouvette de traction rompue a
20 °Cc , (x150)
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Figure 3 Mg

Diagramies de traction
comparés d!échantiilons
de définiticn différente.
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traction & grande échelle.
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Figure 6 Mg

Aspect d'éprouvettes de traction rompues
a4 différentes températures.
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Figure 7 Mg Structure micrographique d'une
éprouvette de traction rompue 2

500 °C . (X 150)
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) Figure 13 Mg Structure micrographique d'une

éprouvette de résilience aprés essai
3 - 100 °C , au droit de la cassure,

Figure 14 Mg Structure micrographique d'une
éprouvette de résilience apreés essai
a + 320 °C .,

La plage considérée se trouve dans le
zone de plus grande déformation,
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Figure 17 Vue partielle d'un
laboratoire de fluage (climatisé).
Machines ADAMEL: fluage & grande
amplification (1000), et
relaxation.

Figure 18 Vue partielle d'un
laboratoire de fluage. Machines
ESSER (amplification 1000),
alimentées en argon purifié.

Figure 19 Batterie de machines
de fluage, pour essais sous trds
faible contrainte (16 g/mm2) en
atmosphére de €02, (Le manipula-
teur est muni d'un appareil respi-
ratoire autonome).
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Figure 26 Mg Structure micrographique d‘'une
éprouvette de fluage, aprés essai de
500 h a.400 °C, sous une contrainte de
0,3 kg/mm2 -~ allongement total de

l'ordre de 30 % . (X 450).
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Figure 35 Mg,Mp-Zr,Mo-Zn-Zr
Variation des charges de
ruptures en fonction de la
température.

Figure 36 hg-Zr

Variation du module d'élas-
tieité avec la température
et le traitement ther.ique.
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Figure 91 Alliages Al Allongenent en fonction du temps, par fluage,
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20 et 500°C.
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Figure 95 Etageére 4 3 branches,
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Figure 103 Mg et Alliaces
Types de sections de tubes &
ailettes, réalisés par la
Société "Tréfileries et
Lamincires du Havre".

PLAN (oo002),
AXE DU TuBE

Eleure 104 Mz

Figure de pSles sur tube
lisse £114.

Figure 105 Mg

Exemple d'ondulation d'ailettes
par déformation & froid.
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Figure 106 3 Profils (6chelle 1,5) des barreaux d'épreuve utilisés pour
essals d'aptitude de gaines & la déformation.

Radiographie aux Rayons X .(x 3) du remplissage des gorges (largeur 9 mm)
de barreaux profils A et B, aprés gainage hydrostatique & froid dlun
tube & ailettes (profil 625 en alliage Mg~Zr. Vues prises au droit

d'une petite ailette,

Figure 107
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Figure 108 Vue intérieure de fragments de gaines & ailettes, en alliage Mg-Zr
aprés gainage hydrostatique & froid sur barreaux de profils A (Haut)
et B (bas), et découpage 3 la fraiseuse,

Figure 109 Section longitudinale (échelle 1) du droit d‘'une
petite et d'une grande ailette, aprés- gainage 2
froid d'un alliage Mg-Zr brut de filage.
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Aurds 100 h a 450°C.,

Figure 110 Mg-Zr Structure nmicrographique (x 150)
du métal dlailette, dans deux détats dif-
férents,
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Figure 111

- 136 -

Section longitudinale (x 1,5) au droit
df'une petite et d'une grande ailette,
aprés gainage a froid d'un alliage Mg-Zr
ayant subi un traitement préalable de
100 h & 450°C,
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Figure 112 Mg-Zr Micrographies (x 150) aprds gainage
hydrostatique a froid. Etat initial
brut de filage. Vues prises au droit
des arétes,

Dimensions des gorges 3

Vue du haut au droit d’une) largeur 3 mm
grande ailette : ) profondeur 0,3 mm

Vue du bas au droit d'une ) largeur 6 mm
petite ailette : ) profondeur 0,6 mm
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lignes de cisaillenent

Figure 113  Lig-Zr DMicrographie (x 150) au droit
C'une petite ailette apres gainage hy-
drostatique & froid. Etat initial :
brut de filage. Vue prise au droit de
l1'aréte d'une gorge de :

~ largeur : 9 mm
- profondeur : 0,9 mm,
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Figure 114 Mg-Zr Micrographies (x 150) au droit
diune petite ailette, apres gai-
nage hydrostatique a froid.
Traitement avant gainage ¢
100 h & 450° C.

Noter 1a présence de fissures
ne débouchant pase




= 140 -

A/CONF ,15/P/1166

FRANCE

¢ anjdnx ey 9p jumisuy
d 8eBIvYd sep axnjuij:

cwwfayoz|

9

U~

=1~}

2.6 oot

*(31x23 xy0a) uoduyed un,p uorjvxygupd awd

ocog

A=A 7=0(]

C R 903UTLYIV J SIYIQTF AL 10 ‘exanjdsa vy juevanboroxd
3 VT 8D UOTINGOF US TOTUTILA

1750 B
[age V]

STl o4AbTd

(=4

oy

ez By —=———-

76y ——

oty

o4

°G>1 ‘Ci

09




- - A/CONF ,15/P/11
141 FhanCe /P/1166

Figure 116 M Micrographie (x 80) d'une méme extré-
nité dfailette
— en haut : & 1'état brut de filage
— en bas : apnreés traitement de
170 h & Booe°cC.
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Figure 117 Soudure g Exemple d'une soudurc de
masuvaise qualité,
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Figure 424 Vue partielle du laboratoire d'essais de matériaux "chauds®

Figure 28 Enceinte de la machine de traction a enregistrement
graphique, Vue intérieure (directe et par renvoi de miroir),
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Figure126. Tétes d'amarrages des éprouvettes de traction pour la machine a enregis-
trement graphique,

Figure 429 Vue intérieure de l'enceinte du mouton~pendule de 3 kgm : chambre froide,
four, plateaux de présentation des éprouvettes,
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Influence de 1'irradistion sur
la résilience en fonction de
la température,

Fig, 1

Zd.1.

Influence de 1'irradiation sur
le module de rigidité en
fonction du nambre de cycles
(torsions alternées).
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interne en fonction du nombre
de cycles,
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Tobleau 1 - Compersitions de dliages Mg.Zr. et Mg.Zn.Zr etudiés..

Composent

) S Za. | Zr [ Ma. | Fe. [ Ni.|cu. | si. | Pb. | 5. |cd. |HE | Mg.
A I l lage /o /o /o Yo Yo %o Yo. | 7o %o Yo A

Mg.;zr- 0,6 |0,002|0,001|0001 |0,0001(0,005|0,003|0001 [gocees |0, oM le reste
Mg.Zn.zn 09 (06 [0002|6001|0,001 0,001 |0,005 0,003 |0,001 [0,0001Q0012 |{e resle

Tableau 1 ‘nﬂuznce de lirradiation sur la
durete de I'Aluminium A5 el de

I'Alliage A9GS5.
o Variotio
Hofenau ) Nyt Nombre Durele Limite de |sur ia "
(€ > foowv) |de mesures| moyenne |confiance f-oa ",::,':;Zg
Af Non {rr:u:fé 60  |Hes;:22.71223.227 }_‘_4'40/’
22.10 39 |" 27,7 |233-27
Nonirradie | 8o  [Ha, 758 554561
Asas | g o oK g+3.4°/°
2,’2. 10 8o d 77:7 7717- 78;4
NoGs | ot 20 [ 1763|72.6-368 }m,?%
27.46® | 50 | * .60 |59,6.692
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Tobleauy ll ot 1V influence de lirradiatiorn sur la

durete de l'aluminium fritté SAP 865

NvE Nombre | Durcte Limite de [Variaton
(& > teoev) [demesures| moyerne conlance |fur valeur
H\s_ 45 (¥=0,95) |moyenne.
Nunircudiee | 150 97,1 |9¢,&- 98
/
8 + &0
22 .o 150 (o1 100, 8- 101 L
NO
eprewvette | Nompre | NvE. Durete Liemite de Vurichien
- 2 mefureS (E? ﬂooe\i) moyenne HV5_15 cor\-\/—\'un:c moygnne
! o Neo ivvadic 97,8 9675.99 | °
1,40 19 00,7 99 1023 + 3%
o3 N Now I‘f(‘ad‘né 98,7 9'7,4.-16‘0 2
S I Y tOR 1,6 | toog-doz7 | *
10 Non ivradic 95 929.9¢3
7Lt T ok | Sraties | 712
A AO Nov ivreo @ 2¢,7 24,3981 +5
Ao 19 AcA, € 100,102 7
7‘ (o Non trracaid 97 8 95100
4 ko9 99,7 98 74007 | © 19
& Ao Nen ivraai é 27 8 Sc,8.98,7 + ? 2
A 10" 1ol loO_- 402 ‘
7 1o Nonivrad.e 22,6 90,8.94,3 +7 ¢
A 997 | 9811013 ~
8 do Non “‘f‘ad;ﬁ‘/ 90 o) &8.—94,}
o oaet _9é _| 9841-100 | 32
9 A O Non irrad e 88,9 &6,2-917 4
A At _____"‘P_']___ 99,7-102 3 +"?'6
Nen | 959 S4,3_97
40 \ von lerq £ ’ 7 ’Q
© 1 oA 107 997 1023 | * Y
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Tableau Y Influence de lirradiation sur
Ier Car‘ocl’ériﬂ'iques mécaniquc;

du Magnesium,

Nvt= 2,9.10" (E=1ooev)

Caractdrisriques| Nonircadié }rr'c;o(:'e/ Yariation /o
R xglmm®* | 20,6 21,6
21, 8 20,6
Mmovenng 20,9 %%g o
Le kg"mmc 3 5,2
2 3.3
3,2
moyenne 3 32 + 76
4+ 6,5
/A O/O 14 A
A0
moyenna AL 8,8 -37
'Module , 4950 455 0
d'elasticite A3eo ~950
£ tgimm A Tho° nen
v | 4405 L5500 significakive
Energie d-(fq:ze 1017 =9
au cours d'um 1,67 ;‘"g;'
cyde char: e- dechatge )
7’/W' 2Ty em? |mi 1,72 4,09 - %5
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Tableaux E)le et Vil Influence de l'irradiation

sur leg caracteristiques meécaniques du Mg-Zr:

NVC R z Le . Ao/o
( E > 400ev) kgjmm kg jmm
o | 22,6 x01 | 187 xon | 250106
a8
7,2 .40 23,2 201 | 203+03 | 22,7t09
Var'a h'onf}o +31 +85 -40,&.
NvE R, le Ao
(Thermiqueg | Wg [mm kg /mm™
O 209103 | AL p 108 /90t A3
19
8,3 ,lo 232107 | 189407 | A]5 %42
Vorakons 76l 4 +17 8 - 8
Strickicn | Module
N\lt R LE ° P 1 ol ’
(E=>%o0ey)| kg mm™ kg 'mm™ AV e iﬂcnt«cn"ie
o 27 to, 2. | N5+ 0,8 |206£14| 45113 0| 4,080
A8
2,2 4o 229+05 | 117 +07 (25912,8 75,5:7,} 4. 445
Variablons%  £39 4 0,6 |fompolive] ~21 +9

-
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Tableau IX Influence de lirradiation sur les caracteristiques
mecaniques de lalliage ZW1._

- Charge de Limite ,Modu(Q ,| Energie Allongement
N\It rupfure Al(ongemenf Striction é(aﬂ‘:que delashicite d.’(f.'pz‘e au courf permunent |
E > 100ey| kKg/mw? ) /o K [mm = ka3 (m e 4 Un cycle Sou s Zokg/med
0 28,4 17,8 45,7 20 4500 (228167 iwd| 0,210 Yo
28 18.3 47,3 Zo 4.%00 | 22,4 0,182
278 20 49,8 Zo 4.50c | 47,9 o, 2o
Moyenne| 281 187 46,9 Zo 4.500 203 0,200
3310% | 282 | 178 7 | 208 | 4.fon | 195 0122
28,4 174 36,7 20,6 | 4 500 | 16,5 0135
28,9 18,3 Y 21,4 L Goo 49,1 0,122
Hoyznne 28 1‘7, 8 78, Lt 29, =] 4 .700 18,7 0,126
Noriationf o -7 18 +Le 5 ° -8 -37
D/O

Tableau X Variations des caractéristiques
elastiques de l'aluminium fritte SAP 865
aprés irradiation: NvE =140"(E>1oc ev)

-+

7 & 7

“ io 1o

Nombre de cycles o AC

Aalternance

Mantire™ ) 3410 | 5416 | 3596 | 340

Modale
de | Apres ire®] - 8
gt HMeo | 3155 | 3115 | 3015
Kg/mmi‘ Yariabion Y JT7e 7T 84 |_87

Avant ive 7} & 35 634 | 632 | £34
Conlrainte
maxi. de |Pords irr® 55¢ 245 2,90 | 5,87
ciailernent| : ! . .
KS,"mmz dariat'c ny 2,4 Al -6 -7, 4

7
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