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Des mesures de contraintes et de teneur en zircone quadratique ont été réalisées par diffraction de
rayons X sur des couches d’ oxyde formeées sur 2 alliages de zirconium : le Zircaloy-4 et le Zr-1%Nb.

L e recours au goniometre multi technique de laligne IF BM32 a été motivé par plusieurs raisons :

- le GMT permet de mettre en ceuvre la méthode classique du sin?()) tout en restant en incidence
rasante. Il est ains possible de localiser I'analyse dans |’oxyde sans étre géné par les raies de
diffraction du métal.

- les raies intéressantes de I’ oxyde sont des raies de bas indices ((-111) pour la phase monoclinigue et
(111) pour la phase quadratique) car elles sont intenses et isolées. Elles ont I'inconvénient d’ étre peu
sensibles aux déformations car situées a des angles de diffraction assez faibles mais I’ excellente
résolution angulaire du GMT rend néanmoins faisables les mesures.

- laligne est équipée d'un four pour des analyses in situ en température : il est possible ainsi de faire la
part entre contraintes intrinseques (liées al’ expansion de |’ oxyde) et contraintes d’ origine thermique.

Les conditions opératoires choisies ont éé les suivantes : longueur donde A = 1,5 A, déclinaison W
entre 20° et 70°, angle d'incidence I entre 0,9° et 4° selon |’ épaisseur d’ oxyde. Les mesures ont été
réalisées & |’ ambiante et 2 300°C sous un vide de 10™ mbar.

Les résultats obtenus sont illustrés sur les figures 2 et 3 et les conclusions principales sont les
suivantes :

- a300°C, I’oxyde est le siege de tres fortes contraintes de compression. Le niveau est plus élevé pour
le Zircaloy-4 que pour le Zr-1%Nb et il diminue quand I’épaisseur d’ oxyde augmente. Le retour a
I” ambiante entraine une relaxation partielle des contraintes de compression.

- lateneur en phase quadratique est plus élevée pour le Zicaloy-4 que pour le Zr-1%Nb. Elle diminue
quand I’ épaisseur d’ oxyde augmente. Des analyses a incidence variable ont permis de montrer que la
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phase quadratique est présente dans toute I'épaisseur des couches et pas uniguement localisée a
I"interface métal-oxyde.
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Figure 1 : schéma des échantillons et repérage des directions
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Figure 2 : contraintes dans |’ oxyde en fonction de la température et de |’ épai sseur
(a) casdu Zircaloy-4 (b) casdu Zr-1%Nb
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Figure 3 : teneur en phase quadratique dans I’ oxyde en fonction de la température et de |’ épai sseur
(a) casdu Zircaloy-4 (b) casdu Zr-1%Nb
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