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Utilisation de différentes techniques pour la détermination du taux d’oxygéne dans le
zirconium
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Résumé :

L’¢laboration de matériaux en lien avec leurs propriétés microstructurales et leur
stabilité nécessite une compréhension des diagrammes de phases. La connaissance de ces
diagrammes permet de prévoir le nombre de phases, les températures de transition de phases
selon la composition du systéme considéré. En effet, I’étude du diagramme de phases O-Zr,
Figure 1, met en évidence 1’existence de plusieurs phases ainsi qu’une transition allotropique
a 1136 K entre la phase a-Zr, de prototype Mg et de groupe d’espace P63/ mmc, et la phase
B-Zr, de prototype W et de groupe d’espace | m3m.

De plus, I’étude du diagramme de phases Zr—H et plus particuliérement, 1’obtention de
la phase vy, de prototype PtS et de groupe d’espace P4,/ mmc, est étroitement liée au taux
d’oxygéne dans le matériau initial selon plusieurs auteurs [1-2]. Nous avons ainsi sélectionné
différentes nuances de zirconium ayant des taux d’oxygene différents.

Une étude au prealable des impuretés en oxygéne dans ces matériaux avant
hydrogénation a été réalisée par Spectrométrie a Plasma a Couplage Inductif (ICP).
La Diffraction des Rayons X (DRX), ou les paramétres de maille ont été obtenus apres un
affinement Rietveld [3], et I’Analyse Thermique Différentielle (ATD) et bi-différentielle ont
été effectués au laboratoire dans le but de relier le taux d’oxygene avec les paramétres de
maille et la température de transformation allotropique, Figure 1. Le couplage de ces trois
techniques nous permet de corréler les résultats obtenus entre ces différentes techniques et
ainsi de mieux déterminer le taux en oxygéne de nos matériaux.

Le but in fine est la détermination, aprés hydrogénation, du taux d’oxygéne présent

dans ces différents lots de zirconium. La mise en place expérimentale de la technique d’ATD
bi-différentielle y sera notamment discutée.
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Figure 1. Diagrammeé de phases O-Zr.
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