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Caractérisation de la tenue mécanique des assemblages bouchon-

gaine en acier ODS obtenus par soudage par résistance
Résumé .

Les aciers ODS (Ozide Dispersion Strengthened) ferrito-martensitiques, font partie des matériaux
candidats a la fabrication des pieces pour le gainage de combustible des réacteurs nucléaires de
4itme génération. L’assemblage type « bouchon-gaine » se fait par le procédé de soudage par
résistance (SPR) en bout ; procédé de soudage en phase solide, connu pour avoir un impact limité
sur la dispersion des nano-oxydes dans la zone soudée par rapport aux procédés de soudage par
fusion. Un des objectifs de ces travaux est d’évaluer et de comprendre les effets du SPR sur la
résistance mécanique finale de I'assemblage « bouchon-gaine » en acier 11Cr-ODS. Une approche
couplant caractérisations microstructurales et mécaniques avec des simulations numériques (du
procédé de SPR et des essais mécaniques) est adoptée. L’originalité de cette approche réside aussi
dans le développement de deux géométries spécifiques d’éprouvettes de traction, permettant de
localiser les sollicitations dans la zone soudée. En effet, les sollicitations thermomécaniques séveres
induites par le SPR génerent des hétérogénéités microstructurales au matériau avec des
conséquences directes sur la résistance mécanique. Des microstructures complexes en termes de
taille de grain, de texture locale, de phases en présence (ferrite, martensite, ferrite résiduelle) et
de type de grain (recristallisé ou déformé) sont obtenues. Les essais mécaniques réalisés ont mis
en évidence que la résistance mécanique de 'assemblage soudé peut étre principalement associée
a la zone interne du plan de joint, formant un angle d’environ 45° par rapport a 'axe de la gaine.
Cette zone subit une déformation plastique significative, présente les valeurs de dureté les plus
élevées et affiche un affinement plus prononcé de la microstructure. Un second objectif est
Iévaluation des effets d'un traitement thermique post-soudage sur les propriétés
microstructurales de la soudure et sur la résistance mécanique de I'assemblage soudé. Son effet
est significatif §’il est réalisé au-dessus de la température de transformation de phase 0 , tandis
qu’il est limité, s’il est effectué en dessous d’0 . Lors d’essais de traction a température ambiante,
la zone de rupture est déplacée de la zone soudée vers le métal a 1’état de réception lorsque

I’assemblage a subi un traitement thermique post-soudage adéquat.
Mots clés :

Aciers ODS, gaines de combustible, soudage par résistance SPR, caractérisations
microstructurales, simulation numérique, caractérisations mécaniques, traitement thermique

post-soudage.



Characterization of the mechanical strength of ODS steel plug-

clad joints obtained by pressure resistance welding

Abstract :

Oxide Dispersion-Strengthened (ODS) ferrito-martensitic alloys are among the candidate
materials for the manufacture of fuel cladding parts for 4™ generation nuclear reactors. The
« plug-clad » assembly is carried out by the Pressure Resistance Welding (PRW) process; a solid
phase welding process known to have a limited impact on the dispersion of nano-oxides in the
welded zone compared with fusion welding processes. One of the aims of this work is to assess
and understand the effects of PRW on the final mechanical strength of the 11Cr-ODS steel plug-
clad assembly. An approach coupling microstructural and mechanical characterizations with
numerical simulations (PRW process and mechanical tests) is adopted. The originality of this
approach also lies in the development of two specific geometries for tensile samples, enabling the
localization of stresses in the welded zone. Indeed, the severe thermomechanical loadings imposed
on the material during the PWR process generate microstructural heterogeneities in the material
with direct consequences on its mechanical resistance. Complex microstructures in terms of grain
size, local texture, phases (ferrite, martensite, residual ferrite) and grain type (recrystallized or
deformed) are obtained. The mechanical tests indicate that the mechanical resistance of the
welded assembly is primarily associated with the internal zone of the joint plane, forming an
angle of approximately 45° with respect to the axis of the clad. This area is submitted to
significant plastic deformation, presents the highest hardness values, and exhibits a more
pronounced refinement of the microstructure. A second objective is the evaluation of the effects
of a post-welding heat treatment on the microstructural properties of the weld and on the
mechanical strength of the welded assembly. Its effect is significant if it is carried out above the
phase transformation temperature, A, while it is limited if below Ac. During tensile tests at
room temperature, the fracture zone is moved from the welded area to the as-received metal

when the assembly has undergone adequate heat treatments.

Keywords :

ODS steels, fuel cladding, pressure resistance welding, microstructural and mechanical

characterizations, numerical simulation, post-welding heat treatment.
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Introduction
a. Contexte de I’étude

Les projets pour les nouveaux coeurs des Réacteurs nucléaires a Neutrons Rapides refroidis au
Sodium RNR-Na (Figure 1) conditionnent l'utilisation des gaines de combustible a des
températures de service comprises entre 400 et 650 °C ainsi qu’a des doses d’irradiation
supérieures a 150 dpa en fin de cycle (i.e. 6 a 8 ans) (S. Ukai 2012). Dans ce contexte, de
nouveaux aciers Ferrito-Martensitiques (F-M), renforcés par une dispersion d@Qxydes
nanométriques (ODS en anglais, pour Ozide Dispersion Strengthened), ont été développés. La
dispersion homogene d’oxydes nanométriques dans la matrice confere a ces matériaux
d’excellentes propriétés mécaniques aux températures élevées, notamment en fluage (Shigeharu
Ukai et Fujiwara 2002), ainsi qu'une bonne tenue au gonflement aux fortes doses d’irradiation
(jusqu’a 150 dpa) (Yvon et Carré 2009).

Figure 1. Schéma d’un réacteur nucléaire a neutrons rapides refroidi au sodium RNR-Na et d’une gaine de
combustible fermée a chacune de ses extrémités par un bouchon (« Generation IV Systems » 2012).

De nombreux alliages F-M ODS, avec différentes teneurs en chrome, ont été développés et
caractérisés au cours de ces derniéres années : alliages martensitiques 9Cr (Toualbi et al. 2013),
alliages ferritiques 12Cr (Narita et al. 2011), alliages ferritiques 14Cr (Karch 2015), alliages
ferritiques 18Cr (Singh et al. 2022) et alliages ferritiques 20Cr (Sun et al. 2016). Contrairement
aux alliages ferritiques, dans lesquels la teneur en chrome est supérieure a 12 % environ en masse,
les aciers martensitiques ont une résistance a la corrosion plus faible. Cependant, 1'exces de
chrome peut fragiliser le matériau par formation de précipités intergranulaires de chrome lorsque
ces matériaux sont soumis a des températures élevées (Kaito et al. 2004). Dans ce contexte, le
CEA (Commissariat a 'Energie Atomique et aux Energies Alternatives) et le JAEA (Japan
Atomic Energy Agency) étudient une nouvelle nuance d’acier ODS contenant 11 % en masse

de Cr (Tanno et al. 2016; Durand 2021). La résistance a la corrosion de cet alliage s’est révélée



améliorée par rapport a celle obtenue pour les alliages 9Cr-ODS (Kaito et al. 2004), tout en

conservant leur résistance au fluage a haute température (Ohtsuka et al. 2013).

b. Problématique de la these

Les gaines de combustible sont fermées a chacune de leurs extrémités par soudage d’'un bouchon,
permettant ainsi le confinement des pastilles de combustible nucléaire empilées a l'intérieur
(Figure 1).

Pour les aciers ODS, la fusion du matériau pendant ’étape de soudage modifie la dispersion des
nano-oxydes, entralnant une distribution hétérogéne dans leur matrice métallique et, par
conséquent, une perte locale des propriétés mécaniques (Shigeharu Ukai et al. 2005; Murty et
Charit 2008; M et al. 2007; Jerred et al. 2010). Afin de contourner ce probléme, les procédés de
soudage a ’état solide ont été préconisés pour les aciers ODS. Parmi ceux-ci, le soudage par
résistance (SPR) bout & bout a été choisi comme le procédé de référence au CEA pour la
réalisation des gainages du combustible en acier ODS. Le procédé de SPR se décompose
principalement en 3 grandes étapes, présentées Figure 2. Dans la phase d’accostage (1), la gaine
et le bouchon a souder sont positionnés dans deux électrodes et une force, 'O, est appliquée sur
la surface du bouchon, permettant la mise en contact des deux pieces. Cette force est maintenue
tout au long du procédé. L’étape de soudage (2) se poursuit par le forgeage (3). Dans ces deux
étapes, I'assemblage bouchon-gaine s’effectue grace a la combinaison des effets de chauffage, a
des températures tres élevées par effet Joule au niveau du contact entre les deux pieces, et de la
force appliquée. Le chauffage par effet Joule est induit par le passage d’un fort courant

électrique, 'Q pendant un temps de soudage, 0 .

1. Accostage 2. Soudage + 3. Forgeage

o
>

U,=0 i i
SR=INEIER ==
Bouchon Gaine * : |
| % F, e b
= BEE i

Electrodes ! |

Figure 2. Principe du soudage par résistance bout a bout des assemblages de type bouchon-gaine.

Le procédé de SPR a été étudié auparavant pour différentes configurations de soudage en faisant
varier alliage étudié, la géométrie des pieces soudées ou leur positionnement par rapport aux
électrodes (Zirker et al. 1991; Corpace et al. 2012; Le Gloannec et al. 2016; Jerred et al. 2018).
Des études expérimentales et numériques ont permis d’investiguer la soudabilité opératoire et

métallurgique de ces différents assemblages, afin d’évaluer les effets des parametres opératoires

II



sur la qualité des soudures obtenues et de définir une zone opératoire permettant de générer des
soudures sans défaut tout en limitant un changement significatif dans la distribution et la taille

des nano-oxydes.

Corpace et al. (Corpace 2011; Corpace et al. 2017) ont montré des changements significatifs de
la microstructure dans la soudure, mais ils ne se sont pas intéressés a comprendre et identifier
les origines de ces modifications. D’autres études (Le Gloannec 2016; Jerred et al. 2018; Doyen
et al. 2019; Lear et al. 2022) ont été consacrées a la soudabilité métallurgique des aciers ODS,
avec l'objectif de déterminer et de comprendre les effets du SPR sur ’évolution de leur
microstructure et d’ainsi identifier les mécanismes associés lors du soudage. Pour cela, des
caractérisations microstructurales fines (EBSD, MET, microsonde de Casting, DRPA...) ont été
réalisées sur des soudures en acier 9Cr-ODS, 14Cr-ODS ou encore sur des éprouvettes modeles
ayant subies des chargements thermomécaniques équivalents & ceux imposés lors du SPR. A
I’échelle des grains, différentes zones affectées sont observées, dont une zone caractérisée par le
raffinement de la microstructure, localisée au niveau du plan de joint. L’origine de ce raffinement
a été attribuée au mécanisme de recristallisation dynamique, pour la nuance ferritique 14Cr-ODS,
ou a I'association de la recristallisation dynamique a des transformations de phase, pour la nuance
martensitique 9Cr-ODS (Le Gloannec 2016). Les caractéristiques microstructurales de ces zones
ont été reliées a la composition chimique de I'acier et aux cycles thermomécaniques subis par
celui-ci. A ’échelle des nano-oxydes, le SPR induit une augmentation de la taille de nano-oxydes
dans les zones recristallisées, ainsi qu'une diminution de leur fraction volumique (Doyen et al.
2019; Lear et al. 2022). Les modifications de taille des nano-oxydes restent néanmoins négligeables
par rapport aux autres procédés de soudage. Toutefois, ces modifications microstructurales
pourraient, étre néfastes pour la tenue mécanique de I'assemblage. A notre connaissance, aucune
étude sur le comportement mécanique des gaines en aciers ODS soudées par SPR n’a encore été

publiée dans la littérature.

Par ailleurs, la soudabilité opératoire et métallurgique de la nouvelle nuance d’acier 11Cr-ODS
n’a pas encore été investiguée. Dans le cadre de cette these, elle sera déterminée. Pour cette
nuance, lors du refroidissement, il y aura formation de martensite. Sa présence et les changements
microstructuraux qui surviennent pendant le soudage SPR peuvent potentiellement avoir un
impact négatif sur la résistance mécanique finale du joint soudé. C’est pourquoi, une attention
particuliere sera accordée a la caractérisation expérimentale de la ténue mécanique de la soudure
des assemblages gaine-bouchon réalisés en acier 11Cr-ODS. Des traitements thermiques apres
soudage (PWHT pour Post-Weld Heat Treatment), seront également réalisés afin d’identifier
leurs effets sur I’évolution de la microstructure de la soudure et sur la tenue mécanique de

I’assemblage apres PWHT.
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c. Objectifs et démarche de la these

Les travaux présentés dans le cadre de cette thése ont pour objectifs principaux d’évaluer les
effets du SPR et du PWHT sur les propriétés métallurgiques et mécaniques d’assemblages soudés
en acier 11Cr-ODS. L’originalité de I'approche proposée dans ces travaux réside dans la
conception d’éprouvettes de traction spécifiques visant a permettre d’évaluer la tenue mécanique
de Passemblage soudé et la soudure elle-méme dans 1’état brut de soudage et apres traitement
thermique. Cela permettra d’apporter des éléments de compréhension sur la contribution des

différentes zones affectées par le SPR a la résistance mécanique globale de I’assemblage soudé.

Afin d’atteindre ces objectifs, 'approche couplée expérience-simulation (Figure 3), comprenant 4

étapes clés, a été adoptée :

i.  Etude de la soudabilité opératoire de lacier 11Cr-ODS : l'objectif de cette étape est
d’évaluer les effets des parametres opératoires sur la qualité de la soudure et de définir
une zone opératoire générant des soudures sans défaut ;

ii.  Evaluation des effets du SPR sur la microstructure de lacier 11Cr-ODS par des
caractérisations microstructurales, ainsi que sur la résistance mécanique de I'assemblage
soudé a l'aide d’essais de traction réalisés avec des éprouvettes de type « bouchon-gaine ».
Les dimensions de ces éprouvettes ont été déterminées par simulation numérique afin de
localiser les sollicitations au niveau de la soudure. Cette étape vise également a
comprendre 'origine des différentes microstructures observées dans la soudure en fonction
des cycles thermomécaniques imposés par le procédé SPR, qui peuvent étre directement
liées aux parametres opératoires appliqués ;

iii.  Définition des PWHTSs optimisés en termes de durée et de température : étude de leurs
effets sur les caractéristiques métallurgiques des assemblages soudés, ainsi que sur leur
résistance mécanique en traction (réalisés avec des éprouvettes de type « bouchon-
gaine ») ;

iv.  Conception d’éprouvettes mécaniques spécifiques de type « tuile » pour analyser les effets
du SPR et des PWHT sur la résistance mécanique de l'assemblage soudé et plus
précisément de la zone soudée.

La simulation numérique par éléments finis avec le logiciel Cast3M (Cast3M 2021) intervient a
différentes étapes de l'approche adoptée (Figure 3), notamment afin de : simuler le procédé de
SPR et de maitriser son déroulement en fonction des parametres opératoires choisis ; déterminer
les cycles thermomécaniques induits par le SPR dans la zone soudée afin de comprendre les

différentes origines des microstructures observées; dimensionner les éprouvettes mécaniques par
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méthode inverse ; simuler les essais mécaniques de traction en prenant en compte les effets du

soudage, afin de mieux comprendre et interpréter les résultats expérimentaux.

Caractérisation mécanique de I'assemblage bouchon-gaine en acier 11Cr-ODS

i

A) Soudabilité opératoire de 'acier 11Cr-ODS

B) Effet du SPR sur la microstructure de |'acier

| 11Cr-ODS et la tenue mécanique globale de 'assemblage

soudé évaluée par des essais de traction avec des
éprouvettes de type bouchon-gaine

C) Effet du PWHT sur la microstructure de I'acier
11Cr-ODS et la tenue mécanique globale de I'assemblage
soude evaluée par des essais de traction avec des
éprouvettes de type bouchon-gaine

D) Effet du SPR et du PWHT sur la tenue mecanique de la
soudure évaluée par des essais de traction avec des
éprouvette de type « tuile »

Simulation numeérique par éléments finis (Cast3M)

Figure 3. Synoptique de la démarche adoptée dans ces travauzr de thése.

Ce manuscrit de these est ainsi organisé en 5 chapitres.

Le premier chapitre, la synthese bibliographique, rassemble les connaissances sur les principaux
sujets abordés, a savoir : les aciers ODS ; le soudage par résistance SPR des gaines de
combustible ; les effets du soudage et du traitement thermique post-soudage (PWHT) sur les

propriétés métallurgiques et mécaniques des aciers ODS.

Le Chapitre 2 est dédié a I'étude de la soudabilité opératoire (étape A, Figure 3) de l'acier
11Cr- ODS. L’objectif est de définir une plage opératoire afin d’obtenir des soudures sans défaut,
notamment en évitant des problemes tels qu’un manque de liaison ou une fusion locale de matiere.
La définition de cette plage opératoire permettra par la suite d’assurer que le soudage se déroule
uniquement a I’état solide, tout en minimisant I'impact du procédé sur la distribution des nano-
oxydes dans la matrice métallique. Pour une meilleure compréhension de 'effet des parametres
opératoires appliqués et pour prédire les cycles thermomécaniques induits par le SPR sur le
matériau, un modele Electro-Thermo-Mécanique a été développé. Les prédictions de ce modele
ont été validées en les comparant aux résultats expérimentaux. Une étude numérique
paramétrique est finalement réalisée, permettant d’évaluer les effets de chaque parameétre

opératoire sur les caractéristiques de la soudure.

Le chapitre 3 est consacré, dans une premiere partie, a la caractérisation métallurgique des

soudures en acier 11Cr-ODS (étape B, Figure 3), via une méthodologie de caractérisation multi-



physique et multi-échelle. L’objectif est d’évaluer et de maitriser les effets du SPR sur la
microstructure des assemblages soudés en fonction des parameétres opératoires utilisés. La seconde
partie de ce chapitre vise & évaluer I'impact des modifications microstructurales sur la résistance
mécanique de I'assemblage soudé. Cependant, en raison de la taille réduite de la soudure (environ
1 mm de long), du fort gradient de microstructure au sein de la soudure et de la géométrie
particuliere de I'assemblage gaine-bouchon, il s’avere complexe d’extraire des échantillons
directement de la zone soudée pour étudier sa résistance mécanique. Par conséquent, des
éprouvettes spécifiques de traction de type « bouchon-gaine » sont congues et dimensionnées par
méthode inverse en utilisant des calculs par éléments-finis. Les résultats obtenus a partir de ces
essais ont permis de mieux comprendre les facteurs déterminant la résistance mécanique de la
soudure et apportent des éléments de compréhension sur la relation entre les différentes zones

affectées par le soudage et la résistance mécanique globale de 1'assemblage soudé.

Le chapitre 4 est consacré, dans une premiere partie, a I’évaluation de 'effet de différents PWHT
sur les caractéristiques métallurgiques des soudures (étape C, Figure 3), point qui n’avait
jusqu’ici jamais été abordé dans la littérature a notre connaissance. La deuxieme partie de ce
chapitre est consacré a ’évaluation des effets du PWHT sur la tenue mécanique de 1’assemblage
soudé, a partir d’essais de traction réalisés avec des éprouvettes de type « bouchon-gaine »
traitées thermiquement. Les résultats de ces essais ont permis d’apporter des éléments de réponses

sur les effets du PWHT sur la tenue mécanique de I’assemblage soudé.

Le chapitre 5 est dédié a la conception d’une éprouvette spécifique de type « tuile » (étape D,
Figure 3). C’est une approche originale de la caractérisation mécanique en traction des
assemblages soudés « bouchon-gaine ». L’objectif est de compléter les éléments de compréhension
sur les effets des modifications microstructurales liées au SPR et au PWHT sur la résistance
mécanique de la soudure. Les essais de traction sont menés sur des éprouvettes de type « tuile »,
sur 'état brut de soudage et apres PWHT. Les résultats obtenus offrent une meilleure
compréhension de la résistance mécanique de la soudure et, par conséquent, de la résistance

mécanique de l'assemblage soudé.

Enfin, une conclusion générale résume les principaux résultats de cette étude et propose

différentes perspectives pour la poursuite de ces travaux de recherche.
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1 Synthese bibliographique

Dans ce chapitre de synthése bibliographique, les connaissances sur les aciers ODS, le Soudage
Par Résistance (SPR) des gainages de combustible et les effets du SPR sur les propriétés
mécaniques et métallurgiques des aciers ODS sont présentés. Le but est de dégager les éléments
clés a prendre en compte dans cette étude dont l'objectif d’évaluer les effets du SPR et des
traitements thermiques post-soudage (PWHT) sur les propriétés métallurgiques et mécaniques
d’un assemblage en acier 11Cr-ODS ferrito-martensitique.

In this bibliographic chapter, knowledge about ODS steels, Pressure Resistance Welding (PRW)
of fuel cladding and the welding effects on the mechanical and metallurgical properties of ODS
steels, are presented. The goal is to identify the key points to be taken into account in this study,
with the objective of assessing the effects of PRW and post-welding heat treatments (PWHT) on
the metallurgical and mechanical properties of a ferrito-martensitic 11Cr-ODS steel assembly.



1.1 Introduction

Les aciers Ferrito-Martensitique (F-M) renforcés par une dispersion de nano-oxydes (en anglais
ODS, pour Ozide Dispersion Strengthened) sont de potentiels candidats pour la réalisation de
gainages de combustible pour les réacteurs RNR-Na (Réacteur a Neutron Rapide refroidi au
sodium). Ces aciers ODS sont caractérisés par de bonnes propriétés mécaniques a haute
température, notamment en fluage, grace a la dispersion homogeéne de nano-oxydes dans leur
matrice métallique. Au cours des derniéres années, de nombreuses nuances F-M ODS avec
différentes teneurs en Chrome (Cr) ont été développées : alliages martensitiques 9Cr, alliages
ferritiques 14Cr, 15Cr, 18Cr et 20Cr. Les aciers martensitiques se caractérisent par une résistance
a la corrosion plus faible que les aciers ferritiques, dans lesquels la teneur en chrome est supérieure
(> 12,0 % en masse). Toutefois, I’excés de chrome peut conduire a une fragilisation du matériau
par la formation de précipités intergranulaires a base de chrome lorsque ces matériaux sont
soumis a des températures élevées. Dans ce cadre, le CEA (Commissariat a ’Energie Atomique
et aux Energies Alternatives) et la JAEA (Japan Atomic Energy Agency) étudient une nouvelle
nuance d’acier ODS comme alternative, contenant 11 % de Cr en masse. Sa résistance a la
corrosion est donc améliorée par rapport a celle obtenue pour les alliages 9Cr-ODS, tout en

maintenant une bonne résistance au fluage a haute température.

Les gaines de combustibles se présentent sous forme de tubes fermés a chacune de leurs extrémités
par un bouchon massif d’'un acier de méme nuance ou pas, afin de confiner le combustible
nucléaire a l'intérieur. Cette fermeture se fait par un procédé de soudage avec apport de chaleur.
Or cette étape de soudage, en particulier les techniques de soudage nécessitant la fusion de
matiere, induit une dispersion hétérogene des nano-oxydes lors du refroidissement et donc de la
solidification dans les certaines zones affectées par le soudage. Localement les propriétés
mécaniques & haute température en sont forcément affectées. Pour surmonter ce probleme, les
procédés de soudage a I’état solide sont préconisés pour les aciers ODS. Parmi ceux-ci, le procédé
de Soudage Par Résistance (SPR) semble prometteur pour la réalisation des assemblages gaine-
bouchon. Le SPR est connu pour avoir un impact limité sur la dispersion de nano-oxydes par
rapport aux autres procédés de soudage, que ce soit a I’état solide ou liquide, quand il est maitrisé
(Section 1.3.2.2.4). Cependant, la maitrise du SPR des aciers ODS reste un défi car elle nécessite
une bonne connaissance de la soudabilité opératoire et métallurgique de chaque nuance d’acier
ODS étudié en fonction de la configuration de soudage étudiée (géométries des piéces et
électrodes). La littérature traite plutot bien les effets du soudage des aciers ODS comme il sera
présenté dans la Section 1.3. Toutefois, l'effet de traitements thermiques post-soudage (en anglais
PWHT, pour Post-Weld Heat Treatment) sur les propriétés métallurgiques et mécaniques de

I’assemblage soudé, n’est que trés peu abordé.

C’est pourquoi ce premier chapitre est divisé en trois sections. La premiere est dédiée a la

présentation des différentes nuances d’aciers ODS, avec une attention particuliere pour les



nuances martensitiques, et plus particulierement l'acier 11Cr-ODS. La seconde se consacre
surtout sur le procédé de SPR utilisé pour la réalisation des gainages de combustible. Ensuite,
une synthese des études expérimentales et numériques consacrées a la soudabilité opératoire et
métallurgique des aciers ODS par SPR est proposée. Finalement, la troisiéme section est
consacrée aux effets du SPR, ainsi que du PWHT, sur les propriétés métallurgiques et mécaniques

des assemblages soudés en géométrie bouchon-gaine.

1.2 Les aciers ODS

Par définition, les aciers F-M ODS sont des alliages Fer-Chrome renforcés par une dispersion
homogene nanométrique d’oxydes d’Yttrium, afin d’améliorer la résistance mécanique du

matériau, notamment aux températures élevées.

1.2.1 Composition chimique, différentes familles d’aciers ODS

La classification des aciers ODS est principalement basée selon leur teneur de chrome & savoir
les aciers martensitiques, avec une teneur en Cr inférieure a 12% et les aciers ferritiques, avec

une teneur en Cr supérieure a 12% (Figure 4).

La famille des aciers ferritiques possede une meilleur résistance a la corrosion en température, en
raison de la teneur plus élevée en Cr (Guo et al. 2019). La forte teneur en Cr inhibe la
transformation de phase ferrite/austénite dans ces aciers (ODS ou pas). L’acier reste ferritique
jusqu’a sa température de fusion (Toualbi 2012). Ils sont donc moins susceptibles de subir des
changements microstructuraux lors de traitements thermiques et la restauration des propriétés
mécaniques de l'acier est facilitée, notamment sa ductilité. En revanche, la famille des aciers
martensitiques subit une transformation de phase lorsque la température dépasse la température
d’austénitisation (0 ), lors du chauffage. La détermination de début et de fin de transformation
de phase est classiquement déterminée par dilatométrie. Pour la nuance 11Cr-ODS étudiée par
Erwann (Erwann 2015), dont la composition nominale est 11Cr-1W-0,3Ti-0,2500 -0,1C, les
températures de début et de fin de transformation ont été déterminées respectivement a 850 °C
et 900 °C, par dilatométrie (vitesse de chauffage et refroidissement de 10 °C/min). Ces
températures sont influencées par la composition nominal de ces aciers. Le Tableau 1 présente
les éléments d’alliage majoritairement utilisés et leur effets désirés sur les propriétés et la

microstructure.
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Figure /. Diagramme d’équilibre binaire Fer-Chrome (Hary 2017). Zone bleue et rouge indiquent le pourcentage

massique en Cr dans les nuances martensitiques et ferritiques respectivement.

Tableau 1. Eléments d’alliage majoritairement utilisés dans la composition des aciers ODS et leurs effets.

Yttrium

Présente sous forme de nano-oxydes 1 }= d’Yttrium dont la dispersion fine et
dense permet d’améliorer les propriétés mécaniques en fluage 4 haute
température (Ukai et al. 1993; Ukai 2012)

Chrome (Cr)

Elément U-géne qui permet de stabiliser la phase ferritique nécessaire pour la

résistance 4 la corrosion (London et al. 2015).

Titane (Ti)

Elément U -géne ajouté pour favoriser la précipitation de nano-oxydes de type
Y-Ti-O trés fins, augmentant ainsi leur densité. L’ajout de titane permet
d’améliorer les propriétés mécaniques a haute température en traction et en
fluage (Ohtsuka et al. 2004; London et al. 2015; Dadé et al. 2017).

Tungsténe (W)

Elément U-géne contribuant au durcissement du matériau par effet de
solution solide. Cet élément contribue également & ’obtention d’une

dispersion homogéne de nano-oxydes (Kim et al, 2003).

Nickel (Ni)

Elément g-géne, permet de stabiliser la phase austénitique et sa formation
durant un traitement thermique, en garantissant une structure martensitique

aprés refroidissement rapide (Yamashiro et al, 2016).

Carbone (C)

Elément g-géne interstitiel fortement durcissant, favorisant 1’élargissement du
domaine austénitique et ainsi la trempabilité des aciers. Les aciers ODS sont
généralement caractérisés par une teneur faible de ’ordre de 0,1 %
(Lambard 2000).

Lors d’un refroidissement continu, la transformation martensitique se produit lorsque les vitesses

de refroidissement (@ de l'austénite sont supérieures a la vitesse critique de trempe (0w ). Le

diagramme de Transformations en Refroidissement Continu (TRC) présenté dans la Figure 5

montre que les vitesses critiques pour 'obtention d’une microstructure purement ferritique ou

martensitique pour une nuance 11Cr-ODS sont respectivement de l'ordre de 0,5 °C/s et 2 °C/s

(Durand 2021). Evidemment, ces vitesses peuvent varier d’'une nuance a une autre et sont

influencées principalement par la taille de grain de ’austénite primaire et la composition chimique



nominale de 'acier (Brachet, Lambard, et Alamo 1999; Yamashiro et al. 2016). De maniere tres
générale, dans le cas des aciers ODS, la présence des nano-oxydes dans la matrice limite la
croissance des grains austénitiques a quelques microns, impactant directement la taille finale des
grains (Brachet et al, 1999). C’est aussi cette taille des grains austénitiques qui va conditionner
les vitesse critique de trempe avec des vitesses critiques 'ordre de 1000 °C/h et des tailles de
grains de la phase gamma de quelques microns pour les aciers ODS. Leur présence influence aussi
la vitesse critique de trempe pour une méme nuance, comme l'acier 11Cr non-ODS (Figure 5).

On peut voir qu’elle est supérieure en présence des nano-renforts.
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Figure 5. Comparaison des diagrammes TRC d’une nuance 11Cr-ODS (trait vert foncé) et 11Cr non-ODS (trait
vert clair) (Durand 2021).

1.2.2 Propriétés microstructurales des aciers ODS

Cette étude s’intéressera surtout au soudage SPR de la nouvelle nuance d’acier 11Cr-ODS. Il est
a noter que cette nuance d’acier ODS n’a été jusqu’ici que tres peu investiguée dans la littérature
contrairement a la nuance martensitique 9Cr-ODS. Dans cette section, une synthese présentant
les microstructures et les propriétés mécaniques des nuances ODS en particulier 'acier 9Cr-ODS

et 11Cr-ODS est proposée.

1.2.2.1 Caractéristiques des grains et textures locales

Les nuances martensitiques 9Cr-ODS et 11Cr-ODS qui ont subi, apres extrusion dans les méme
condition, des traitement thermiques d’austénitisation (1050 °C pendant 1 h), suivis d’'un
refroidissement lent, présentent des microstructures 100% ferritiques (Toualbi et al. 2013). Les

grains sont équiaxes et de taille micrométrique. Quelques soit la composition aucune texture n’est



relevée (Figure 6) (Toualbi et al. 2013; Jaumier et al. 2019). Le type de microstructure obtenue
s’explique par le mécanisme de recristallisation intervenant au cours du traitement thermique.
Ce mécanisme de germination puis croissance des grains permet d’effacer la morphologie initiale
des grains, de modifier leur taille et d’atténuer la texture cristallographique initialement présente

et due a l'utilisation du procédé d’extrusion (Natira et al. 2004; Toualbi 2012).

Figure 6. Cartographie EBSD (pour Electron Backscatter Diffraction) d’un acier 11Cr-ODS aprés filage et
traitement thermique a 1050 °C pendant 1 h (Erwann 2015).

Des études menées au CEA et au JAEA ont cherché a élaborer des aciers ODS martensitiques
contenant de la ferrite résiduelle (Figure 7) (Ukai et al. 2002; Tanno et al. 2013;
Yamashiro et al. 2016; Durand 2021; Durand et al. 2022). Cette ferrite résiduelle représente la
fraction de grains martensitique (ou ferritique) non transformée en austénite lors du traitement
thermique d’austénitisation. L’intérét de sa présence au sein de la matrice martensitique est
d’améliorer les propriétés mécaniques, notamment en fluage (Ohtsuka et al. 2013; Durand et
al. 2022). Durand (Durand 2021) a montré lors de la caractérisation d’une nuance d’acier 10Cr-
ODS que la ferrite résiduelle se manifeste par des grains allongés possédant une texture de fibre
| , avec les directions <110> paralleles a la direction de filage (Figure 7a,b). Au contraire, en
s’appuyant sur des analyses EBSD, Yamashiro et al. (Yamashiro et al. 2016) ont observé dans
un acier 11Cr-ODS que la ferrite résiduelle peut étre également caractérisée par des bandes de
grains équiaxes de petite taille, bandes paralleles a la direction d’extrusion (Figure 7¢). La ferrite
résiduelle caractérisée par des grains fins présente une dureté plus élevée par rapport a la phase

ferritique & gros grains (Figure 7c).





















































































































































































































































































































































































































































































































































































































