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INTRODUCTION 

Nous avons 6tudl<) la cavi tat ion accompagnant  la dTformst lon plasUque par 0t l rage de barres de 
z i rcon ium polycr lstal l lnes & I 'a lde de la technique de diffusion des neutrons aux petlts angles (DNPA). 

Ces dernlTres annTes, plusleurs travaux de recherche  ont  ~t<) entrepr ls  & I 'aide de Is DNPA, 
sur lea p h 0 n o m t n e s  de cavi tat ion se produlsant  solt sou l  I r radiat ion & fortes doses [~, z ] ,  solt au cours 
d 'essa ls  de fat igue & chaud [ ~ , 4 ] ,  

Par rapport  & oes •tudes, notre travai l ,  c lassique dens sa d~marche  expTrlmentale d'ut l l lsat ion 
de la DNPA, prTsente par cont re  I 'avantage de suIvre I ' e n d o m m a g e m e n t  d 'un mat<)rlau dont le mode de 
dTformat lon correspond <) une opTrat lon Industr lel le de raise en forms par <)tlrage. 

.METHODES EXPERIMENTALES 

Le zirconium consldTr<) dans cette <)tude <)talt de puret<) nucl<)alre. Trois <)tats dlff<)rents par 
leur dTformat lon ont <)t<) soumls & I 'analyse par DNPA. L'<)tat dlt  " init ial" cor respond a celul de barres de 
50ram de dlamTtre fll<)es & chaud. Le dlam<)tre de ces barres est ensul te  amen6 par uslnage & 25mm, 
pule par  mar te lage & ] 8mm (dTformat lon 6qulvalente:  3 = 0 ,665 .  Ces barres sublssent slots un recult  
de recr is ta l l lsat ion pendant l h  & 650"C. Une preml<)re r<)ductlon de dlam<)tre de 18 & ] 6 , 5 m m  (~ = 
0,175 par  6t l rage condui t  & I'<)tat (:lit " ln tarm~dia l re ' ,  une deuxlTme r~)ductlon de 16,5 & 13mm (~. = 
0,485 par  f i lage sou l  ga ins d 'ac le r  Inoxydable conduit  & I'<)tat dlt  " f ina l ' .  

Lea exp<)rlences de DNPA ont <)t<) r<)allsTes au Laborato l re  L<)on BRILLOUIN (CNRS-CEA, 
Sac lay,  Franoe)  et lea rTsultats obtenus ont <)t(b tralt<)s & I 'a lde des p rogrammes standards qul y sont 
d ispon lb lea.  En utl l lsant deux Iongueurs d 'onde  dlff<)rentes (,x = 0, 96rim et " 1 , 4 8 n m ) ,  pour une distance 
• chant i l lon-dGtec teur  de 5 m<)tres, lea inconv<)nients dos a la di f f ract ion mult ip le ont pu <)tre mlnimls<)s. 
Le d o m a i n s  de diffusion sinai access ib le  eat tel qua 3. ] 0 - = n m  -~  • q • 5. "10-J'nm -L :  q <)rant le vecteur 
de di f fus ion d~flni par q = 4wains. A -~,  OL~ 2e eat I 'angle de dif fusion. Lea Intenslt<)s dlffus<)es ont at<) 
enregis t rGes & I 'alde d 'un dTtecteur b id lmenslonnel  et ont  <)t<) transformGes en section efftcace 
dlffGrentl®lle coh<)rente (dcr/d~) par cal ibrat ion par rapport  au spect re de diffusion de I 'eau par I'<)quatlon 
de base aulvante:  

dk7 (IE - TEIR) TE 

( IH20 -- TH20 ICV) TH20 ( ~ ) H 2 0  (1 )  
dana laque l le :  
o repr0senta la sect ion eff lcaoe de diffusion cohTrente :  
¢J I ' ang le  sol ids dens lequel s 'op&re la diffusion 
T le fecteur de t ransmiss ion,  de I 'eau: THzO, de I '<)chanti l lon consider<): TE, 
I I ' lntensltG dif fuses, par I '<)chantil lon: Io,  par I 'eau:  IHzO, par le dlsposttlf exp<)rlmental (y 
oompr l s  le por te 6chant l l lon v ide ) :  IR, par la cel lu le d 'eau  de ca l ibrat ion vide: ~CV. 

Nos <)chantlllons &relent  la l o rme de cyl lndres de 50mm d '~pa lsseur  et le volume de matl<)re 
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IrredlO etai t  de 2 2 0 8 m m '  le d lam0tre du faisceau etant de 7, 6mm. L 'axe de r0volut lon de ces cy l lndres,  
qul 8 eta place paral l01ement 0 la d i rect ion du fa isceau de neut rons,  coTncidai t  avec 18 d i rect ion 
d '0 t l rage du materlau. 

~ESULTATS ET DISCUSSION 
Los Intansltes dlffus0es se prOsentalent distrlbuOes de manlere  Isotrope dens le p lan 

d 'observeUon,  ce qul nous a permis de los regrouper  et de los t ra i tar  & I 'a lde des p rog rammes  
isotropes. Ce felt nous a donc sugger0 d 'ut l l lser  los modeles los plus s lmples conslderant  des cavlt0s de 
forme spher ique.  L.'utlllsatlon de I'approxlmation exponent le l le  de GUINIER I s ] ,  appl icable en systeme 
dl lue,  aux courbes de diffusion obtenues & 1"aide des deux Iongueurs d 'onde  dlffOrentes, nous a portals:  

- d 'une part, de mettre en 6vidence I 'ex istence d 'une  distr ibut ion de la tai l le des cavites quel  
qua solt re ta t  de dOformation, car  los points des d lagrammes de GUINIER (Fig. 1 et 2) ne sont  
pa s al lgnes sur des drol tas: 
- d 'aut re  part ,  d 'acceder  avec le plus grande Iongueur d 'onde  (~ = 1 ,48nm) & des cavltes un 
peu plus grosses dens la distr ibut ion en fai l le (Rg =, 40nm) qua cel lo (Rg =, 30nm) accesslb les 
8vec ), = 0 ,96nm (of. Tableau I ) ,  et dont  la t ract ion vo lumlque seml~le 0Ire peu dl f ferente 
compte tanu de la valour extrapolee de d e / d 9  (pour  q -~ 0) dens le cas des deux Iongueurs 
d 'onde.  

Los dlam0tres des cavltes ont 0tO calcul0s en supposant  des par l lcules dlf fusantes 
un l fo rmement  dlstr lbu0es dens le volume analys0. Dens cet te hypothOse le d lam0tre des spheres 
cor respondantes ,  D, vaut  2R G (R G 0tent le rayon de GUINIER). R G = R g ~ r ' 5 " ~ o O  P,g est le rayon de 
glraUon. 

Tableau I 

Echant i  11on 

INITIAL 
INTERMEO. 

FINAL 

0,66 
0,17 
0,48 

Rg(nm) 
0,96/1,48 

32/41 
32/40 
30/42 

D (nm) 
0,96/1,48 

82/I06 
82/103 
77/108 

AS/V(nm "I ) 
0,96/1,48 

344/183 
852/341 

I126/239 

Rp (nm) 
0,96/1,48 

15/30 

15/30 

15/30 

-&d/d.lO "6 

3,73 

114 

495 

Df 
0,96/1,48 

2,34/2,48 
2,27/2,28 
2,21/2,02 

Afln de compare r  cos resultats avec ceux obtanus par  une autre epproche de I ' endom-  
magement ,  nous avons effectue des observat ions en mlcroscop ie  61ectronlque & balayage sur 1"8tat f inal 
( f ig. 3 ) .  l o s  oavites qul sont detectees ont des tal l ies de I 'o rd re  de 0,25/~m & 3~m. II n 'y & pas I& 
cont rad ic t ion  reals conf i rmat ion du felt qua la dlstr lbuUon en ta l l le  des cavites s 'eta le sur une Ires large 
bande,  los domaines de detect ion des deux techniques (DNPA et MEB) etant senslb lement  adJacents 
avec peu ou pas de recouvrement .  

.Dens  la f igure 4, nous 8vons represente 1'evolution de la surface totale des cavltes 
di f fusantes dens le vo lume Irradl8 (AS/V dens le Tableau I ) ,  pour los deux Iongueurs d 'onde  
oons iderees  dans ce travai l .  Rappelons qua z~S/V est obtenu & part l r  de I 'apprcxlmet lon asymptot lque de 
PORED [ 4 ]  sulvant I 'equat lon:  

4 
Z~S , d..~a q (2 )  

V ~ q ..4 m 2~ ( / ~ ) z  

dens laque l le  Ap representa la dif ference de Iongueur de dif fusion coh0rente entre le mat0rlau (PZr = 
0, 71 .10 -XZcm)  et le vide (p  = 0) .  Pour ~. = O.96nm,  nous constatons une augmentat ion d e  (z~S/V) de 
I '0tat Init ial 0 I 'e tat  f inal. Compte tenu qua los rayons de PORED ( Tableau I ) des cavlt0s diffusantes 
sont s lml la i res ,  on pout conclure qua le hombre de cos cavlt0s augmente nettement avec le taux de 
d0format lon Impos0 au cours des deux r0duct lons de sect ion des barres flf0es. 

Par con t re  pour ~ = 1 ,48nm,  on note qua (AS/V) n 'evo lue  pas de fa(~on slgnlf lcatlve. Dens le 
Tableau I, nous avons porto los densltOs relat ives des Ochant i l lons ( -  L~cl/d), on observe une chute 
Impor tante de 18 densl t0.  Donc sl Yon analyse simuItanOment tous los r0sultats, on nots la pr0sence de 
grosses cavl t0s (~  lp.m) "Invisibles" en DNPA, qua la populat ion de moyennes cavlt0s ( -0 ,  1Fro) testa 
s tab le,  et  qua la populat ion de petites cavit0s ( ( 0 , 1 F r o )  augmente  fortament,  toutes cos cavltOs 
con t r ibuent  & la chute de la denslt0. On pout donc supposer  qu'II y a deux phOnomOnes: le 
g ross issement  des cavlt0s (cro lssance) et 1'apparit ion de nouvelfes cavltOs de petltas tal l ies 
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( ge rm ina t i on ) .  
Ces r6sultats sont en bon a c c o r d  avec les conc lus ions de R. PAGE, J. R, WEERTMAN et M. 

ROTH [ s )  qul ont 6tudl6 la cav i ta t ion dana lea Joints de grain du culvre de haute puret6, Indulte Iors 
d 'essa ls  de fat igue effectu0s a haute temp6rature .  Ces auteurs ont en effet mont r6 ,  qu 'en fonct lon du 
nombre  cro issant  de cycles,  II se p rodu l t  d 'une per1 un d6p lacement  vers les d lam6tres plus g rands  et 
d ' au t re  part  une neUe augmenta t ion  du nombre de ces cavlt0s. Les rayons de GUINIER et de POROD 
reatant  respect lvement pour lea t ro is  &tats Ident lques & 5% pr6s. 

• En appl lquant la Iol de POROD (da /dg )  = C , / q  4 avec C4 = constente de POROD), nous 
avons constat6 une variat ion de I ' exposan t  th6or lque -4  de cette Iol, Fig. 5 et 6. 

En effet, en pessant de 1"6tat Init ial & 1'6tat f inal,  la valeur de cat  exposent  0volue entre --3 at - 
4. S lgna lons  qua BOEUF el el. [ e ] ,  dana 1'6tude de la pr6c lp l ta t ion des carbures  M23C 6 dens lea ac lers 
AISI 304, ont trouv6 une pente de  - 3 ,  7 dens le grephe de POROD pour I 'Gchantl l lon vlel l l l  a 700"c 
pendan t  5 Jours. Ces auteurs ont  conc lu  & une bonne vGrlf lcatlon de la Iol de POROD (avec un exposant  
de - 4 )  sans entrer dens le detai l  de la cons ld6ra t lon  de la nettete de I ' ln ter face p r6c ip l t6s -mat r l ce  sur le 
p lan de la rugoslt6 ou des f luc tuat ions de  la distr ibut ion des a tomes.  A lors  qu 'une  var iat ion semblab le  a 
ce l le  obtenue sur le z i rconium a 6t6 t r o u v l e  per H.D.  BALE at P.W. SCHMIDT ( 7 ] ,  dana 1"6tude de 
oer ta lne  charbons,  du type 1Ignites. Ces auteurs ont propose d 'exp l lquer  ce felt a I 'a lde d 'un mod61e qul 
oons ldGre la quallt0 de I ' ln ter face cav l t6 -mat r l ce .  Dens cette nouvel le  app roche ,  d o / d i l  = f ( q - a )  o1,'] 0[ = 
(6  - Of) 6tent un coeff ic ient dont  les va leurs  attelntes sont 116es & la rugosl t6 de I ' lnter face s6parant  la 
par t l cu le  dlf fusante de la mat r lce :  ceo l  eat traduIt par les valeurs du coef f ic ient  Of (d imens ion f rac ta le) .  
Pour  Of = 2, I ' lnterface est supposGe I lsse et on retrouve alors la valeur  - 4  de I 'exposant  de la Iol de 
POROO. 

Lea f igures 5 el  6 p r~senten t  lea d lagrammes de POROD, alnsl que les valeurs exp6r lmenta les 
de  I 'exposant  de la Iol de POROD. Los va leurs de Df quI s 'en d6du isent  sont portGes dana le Tableau I. 
On oonsta te  dana les deux c a s q u e  Df se rapproche de 2 de I '~tat init ial vers I '~tat f inal,  donc que la 
qua l l t~  de I ' lnterface s 'ame l lo re ra l t  s tat lsUquement.  

On peut 6mettre deux types d'hypoth~)ses: 
- solt les mGcanlsmes de  format ion et de c ro lssance des cavl t6s sont diff<)rents. Le premier  

c o r r e s p o n d e n t  A la creat ion d ' une  In ter face rugueuse & cause de la c r l s ta l lograph le  de la d6formaUon 
par t l cu I I6 rement  s61ectlve dana le cas  du z i rconium, cecl  dana des zones de concent ra t ions de 
¢ont ra ln tes :  Interfaces pr~)c lp i t6-matr lce,  Joints de gra ins ,  e t c . . .  ( 8 ] .  Le second provoquant  un I issage 
s ta t ls t lque de I ' lnterfece. En effet ,  le carec t6re  fractal  eat sur fac lque,  a lors que la c ro lssance et Is 
c o a l e s c e n c e  InduIsent une reduct ion  du rapport  sur face-vo lume.  

- solt le mGcanlsme de ge rmina t ion  6volue de tel le faQon que lea oavlt6s quI "nalssent" solent 
de mo lns  en molns fractales. Cet te seconde  hypoth~)se pourra l t  co r respond re  au felt que les cavlt6s qui 
"na lasent "  en premier  appara lssen t  sur  des d6fauts ( Incompat lb l l i t6s  de deformat ion)  alors qu 'ensui te  
des  cav l t6s "nalssent" au mtlleu des gra ins .  

Ces aspects sont & app ro fond l r  par des observat ions  en mlc roscop le  61ectronlque en 
t ransmiss ion  sur des r6pl lques des sur faces  des 6chant l l lons,  alnsl  que par  des s imulat ions d '~volut ions 
de popu la t ions  avec comme param~t res  les cln6Uques de germinat ion  et de c ro lssance.  

Nous remerc lons v lvement  Mesdames A. BRULET, M. HENNION et M. B. FARNOUX du 
Labora to l re  LOon 8r l l louln de Sac lay  d 'avo l r  mls & notre d isposi t ion leur appare l l lage  de diffusion 
neu t ron ique  aux petite angles et M. J . H .  SCHMITT, chercheur  au Laborato l re  de G6nle Physique el 
M6can lque  des Mat0rlaux de I 'ENSIE de Grenoble,  pour les mesures  de densl t6s relat ives. 
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Diagrammes de GUINIER des r~sultats obtenus par DNPA pour les trois Itats 
d~forn~s et les deux longueurs d'ondes utilis~es. 

Fig.3 : Micrographies 61ectroniques i 
balayage d'6chantillons pr61ev6s 
dans l '6tat final ayant subi un 
polissage ionique (a), ayant 6t6 
rompus a 1'azote liquide (b). 
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Fig.4:  Graphes traduisant la variat ion 
de la surface sp~cifique des cavit6s 
diffusantes pour les trois ~tats 
d6form~s et ]es deux X consid~r6es. 
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Diagrammes de POROD des r6sultats 
par DNPA pour les trois itats d~form~s 
avec X = 0.96 rim. 
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Fig.6 :Diagrammes de POROD des r~sultats 
obtenus par DflPA pour les t ro is  
( ta ts  d(form(s avec X = 1.48 nm. 


