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PROBLEENMATHQ@UE

Les barrieres thermiques

But des industriels:
Augmentation des performances et du
rendement du moteur

: 3

Concept des barriéres thermiques:

Al
Systemes multicouches NLAIPY
= une couche de liaison: adaptation
mécanique, protection contre I'oxydation Zone d interdiffusion
_> une couche d’oxyde: protection thermique Superalliage

ZrO, partiellement stabilisée a I'yttrine (7-8% en masse de Y,0, )
- Conductivité thermique basse: K~ 2-2,5 W.m-1.K-! (dense)

- Coefficient de dilatation élevé (10-° K1)




PROBIEEMATN@UE

Les barrieres thermiques
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ZrO, partiellement stabilisée a I’'yttrine (7-8% en masse de Y,0, )
Température de surface maximum obtenue: 1200°C
-Transformation de phases au refroidissement
- Frittage a haute température




PRINCIPE

Le gravage aux joints de grains

> Intersection joint de grain/surface &> déplacement de matiere par diffusion
de surface (1)
de volume (2)
par évaporation/condensation (3)
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Le gravage aux joints de grains

> Intersection joint de grain/surface &> déplacement de matiere par diffusion
de volume
de surface
par évaporation/condensation

> TTH de plus en plus long - évolution des joints de grains par diffusion de surface si:
T° <Tf/2
temps courts
grains <10 um




PRINCIPE

Le gravage aux joints de grains

> |Intersection joint de grain/surface > déplacement de matiére par diffusion
de volume
de surface
par évaporation/condensation

> TTH de plus en plus long - évolution des joints de grains par diffusion de surface si:
meain

Saylor-Rohrer (1999)
Al,O5a 1400°C




PRINCIPE

Le gravage aux joints de grains

> |Intersection joint de grain/surface > déplacement de matiére par diffusion
de volume
de surface
par évaporation/condensation

> TTH de plus en plus long - évolution des joints de grains par diffusion de surface si:
T° <Tf/2
temps courts
joints de grains <10 mm

> Théorie de Mullins = profil du joint de grain au cours du temps:
dz/ot=-Bo‘z/oX* avec B =(D.y.ny?)/kT

basée sur les hypothéses:
Les différents types de diffusion sont indépendantes
L’énergie de surface est isotrope
La courbure est faible
Le joint de grain est perpendiculaire a la surface




MICROSCOPE ATEORCE ATONMIQUE

Principe du microscope

> Fonction 1eére: imagerie topographique 3D (trés hte résolution
spatiale et verticale pouvant atteindre la résolution atomique)
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Principe du microscope

> Fonction 1eére: imagerie topographique 3D (trés hte résolution
spatiale et verticale pouvant atteindre la résolution atomique)

> Pointe (Siz;N, ou SiO,)
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MICROSCOPE ATEORCE ATONMIQUE

Principe du microscope

> Fonction 1eére: imagerie topographique 3D (trés hte résolution
spatiale et verticale pouvant atteindre la résolution atomique)

> Pointe (Siz;N, ou SiO,)
> Microlevier (trés flexible)
> Céramique piézos

_ V= fLpct)

Laser Systéme
de Contrile I

Electronique
de régulation |

Al pnament

Forees Attractives Forces Répulsives Forces Friction

A2




MICROSCOPE ATEORCE ATONMIQUE

Principe du microscope

> Fonction 1ére: imagerie topographique 3D (trés hte résolution
spatiale et verticale pouvant atteindre la résolution atomique)
> Pointe (Si;N, ou SiO,)
> Microlevier (trés flexible)
> Céramique piézos
> Plusieurs types de forces

(Van der Waals, répulsion)
-> déviation du microlevier
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MICROSCOPE ATEORCE ATONMIQUE

Principe du microscope

> Fonction 1ére: imagerie topographique 3D (trés hte résolution
spatiale et verticale pouvant atteindre la résolution atomique)

> Pointe (Si;N, ou SiO,)

> Microlevier (trés flexible)

> Céramique piézos

> Plusieurs types de forces

(Van der Walls, répulsion)
-> déviation du microlevier

Eletionique Déeviation mesuree via la
deceyilition réflexion d’un faisceau
' laser - faisceau (émis par
une diode laser) focalisé

_ y=f(Dpet)

Laser Systéme
de Contrdle

Céramiiiie ¥
Pitra électrigue

v

sur le dessus du
microlevier puis réfléchi
Al pnament vers un quad I’ant de

Forees Attractives Forces Répulsives Forces Friction

photodiode




MICROSCOPE ATEORCE ATONMIQUE

Principe du sulvi

REPERAGE JOINT DE GRAIN
IMAGES AFM 1200°C -
de 3 a 96h (Zircone Yttriée)




MICROSCOPE ATEORCE ATONMIQUE

Principe du sulvi

REPERAGE JOINT DE GRAIN
IMAGES AFM 1200°C - PROFILS DU JOINT DE

de 3 2 96h (Zircone Yttrige) GRAIN A CHAQUE TEMPS

80 nm

—>

2000 nn




MICROSCOPE ATEORCE ATONMIQUE

Principe du sulvi

REPERAGE JOINT DE GRAIN
de 3 2 96h (Zircone Yttrige) GRAIN A CHAQUE TEMPS
. d= K'm(Bt)" , W = K(Bt)"
80 nm < >
VY Avec:

m= cos(y/2) , B = (D y;nw?) / KT

. D, coefficient de diffusion de surface
n nombre d’atomes par unité de volume
K, K’ constantes
k constante de Boltzmann

2000 nn




MICROSCOPE ATEORCE ATONMIQUE

Principe du sulvi

REPERAGE JOINT DE GRAIN
de 3 2 96h (Zircone Yttrige) GRAIN A CHAQUE TEMPS
. d= K'm(Bt)" , W = K(Bt)"
80 nm < >
VY Avec:

m= cos(y/2) , B = (D y;nw?) / KT

. D, coefficient de diffusion de surface
n nombre d’atomes par unité de volume
K, K’ constantes
k constante de Boltzmann

2000 nn

. 2

Pente 0,2 - diffusion surface
Pente 0,3 = diffusion volume
Pente 0,5 = évaporation/condensation




MICROSCOPEA EORCEATOMIQUE

REPERAGE JOINT DE GRAIN
IMAGES AFM 1200°C -
de 3 a 96h (Zircone Yttriée)

Principe du sulvi

OBTENTION DES

PROFILS DU JOINT DE
GRAIN A CHAQUE TEMPS

COEFFICIENTS

d= K'm(Bt)" , W = K(Bt)"

80 nm

Avec:
m= cos(y/2) , B = (D y;nw?) / KT

. D, coefficient de diffusion de surface
n nombre d’atomes par unité de volume
K, K’ constantes
k constante de Boltzmann

2000 nn

. 2

Pente 0,2 - diffusion surface
Pente 0,3 = diffusion volume
Pente 0,5 = évaporation/condensation




COUPLAGE AVEC IEEBSID

Principe du sulvi

REPERAGE JOINT DE GRAIN Hypothéses de la théorie de Mullins:
IMAGES AFM 1200°C - - Les différents types de diffusion sont
de 3 4 96h (Zircone Yttriée) indépendantes

- L’énergie de surface est isotrope
- La courbure est faible
-Joint de grain perpendiculaire surface

REPERAGE DU JOINT DE GRAIN

AU MEB 1200°C - 96h .

CARTOGRAPHIE EBSD

sonm o, DE LA DESORIENTATION
4 v l
> INDEPENDANCE
ool  ANGLE DIEDRE \/ / DESORIENTATION




ZIRCONE Y TTRIEE

Exemple de suivi par AFM a 1400°C

Evolution d'un joint de grain de YFSZ
traité a 1400°C




ZIRCONE Y TTRIEE

Exemple de suivi par AFM a 1400°C

Evolution d'un joint de grain de YFSZ
traité a 1400°C




ZIRCONE YA RIEE

\Wf Exemple de suivi par EBSD a 1400°C

I Boundary levels:  20°
12.00 pm = 20 steps 1Q 22.6..137.65

XN\
F

“ = W
Pt A7



ZIRCONE Y TTRIEE

Suivis par AFM

w
N

log (W en nm)

N
N

oy
|

2 o
W — K(Bt)n m=</s 1200 °C
Diffusion en surface | 4,3.10-16
Détermination du type de Incertitudes 2 10-16
diffusion , Levi (2004) 31016
1400°C
diffusion en volume m2/s 1400 °C
= 1200°C Diffusion en volume |1,7.10-17
Incertitudes 2.1018
Pente ~ 0,2
diffusion en surface
35 4 4,5 5 55 6

log (t en sec)




ZIRCONE Y TTRIEE

Suivis par AFM

W = K.(Bt)" m2/s 1200 °C
Diffusion en surface |4,3.10-16
Détermination du type de Incertitudes 2.10-16
- diffusion | Levi (2004) 3.10-16
g diffusion en volume 1400°C m?2/s 1400 °C
S = 1200°C Diffusion en volume | 1,7.10-17
32’7 | ././l/. Incertitudes 2.1018
o Pente ~ 0,2
L/ diffusion en surface Association des deux diffusions:
2’23,5 4 45 5 55 6 ((L_V:/)_l = (%—V,:/)s_l + ((L—V:/)v_l
log (t en sec) Relation empirique de Feder:
daw W
dt  nt




ZIRCONE YarRIEE
Incertitudes

= Résolution:

- Taille image: images 10 mm sur 10 mm - erreur max. ~ 10 nm
- Mesures: AW ~ 50 nm, Ad ~ 5 nm, Ay ~10°




ZIRCONE YarRIEE
Incertitudes -

= Résolution:
- Taille image: images 10 mm sur 10 mm - erreur max. ~ 10 nm
- Mesures: AW ~ 50 nm, Ad ~ 5 nm, Ay ~ 10°

[j ADs = A@Aw 4 4kT —W3.AW

WHKT

. K473”W2t




ZIRCONE YarRIEE
Incertitudes iy,

= Résolution:

- Taille image: images 10 mm sur 10 mm - erreur max. ~ 10 nm
- Mesures: AW ~ 50 nm, Ad ~ 5 nm, Ay ~ 10°

Dg =

WAKT

K47/ sn Wzt

|

jAD N

= Erreur systématique:

—aDS AW = 4.

KT w3aw

K47/5n wzt

Liée a la géométrie de la pointe et de la surface
Liée a la manip (sensibilité des piézo, bruits ext.)




ZIRCONE YTTRIEE

Incertitudes

PROFIL VRAI
surface de la pointe PROFIL RESULTANT
image de la surface \ U POINTE

> Erreur systématigue:

Liée a la géométrie de la pointe et de la surface
Liée a la manip (sensibilité des piézo, bruits ext.)




ZIRCONE YTTRIEE

Incertitudes

Caractéristiques de la pointe:

pyramide a base triangulaire
rayon de courbure <20 nm
angle d’ouverture < 50°

Angles mesurés:

entre 80 et 150°

> Erreur systématique:
Liée a la géomeétrie de la pointe et de la surface
Liée a la manip (sensibilité des piézo, bruits ext.)




CONCLUSION

« Sélection d’une technique pour un suivi de joints de grains:

microscopie confocale, interférometrie, AFM

- Meilleure résolution: AFM

* Mise en place d’un suivi de joint de grain par AFM / EBSD

» Suivis de joints de grains pour YFSZ:
- A 1200°C: diffusion en surface > Ds ~ 4.10"® m?/s

- A 1400°C: diffusion en surface et en volume
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