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®» Problématique EDF = prédiction du vieillissement des installations

®» Modélisation du comportement mécanique :
a) Milieu homogéne
b)[Prise en compte de la microstructure = micromécanique ]

Comportement microscopique =>Comportement macroscopique

®» Mesures expérimentales par EBSD

®» Obijecitifs : - Analyse de la sensibilité de la méthode
- Validation de la technique sur un cas connu
- Application a un échantillon industriel
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2.1) Comparaison des technigues de mesure

EBSD

Diffraction Micro Spectroscopie D|ff,ract|on
: des électrons
des rayons X Kossel Micro-Raman
au MET
Rayonnement Rayons X Rayons X Photons Electrons
Précision 1.10° 1.10° 1.10° 1.104
Resolution o4 i a1mm x4 um 0,8x0,8 um 1x1 nm
spatiale
Appareillage  Diffractométre MEB Microscope MET
Resolutionen 4 100 um ~1 pm ~10 nm 10 3 500 nm
épaisseur
Lame mince

Electrons
1.10%

50 nm
MEB

~20 nm

®» EBSD = combinaison attractive entre une grande résolution

spatiale et une bonne sensibilité a la déformation
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2.2) Avantages et limites de 'EBSD classique

Performances d’'analyse typiques

e résolution spatiale : 20-500 nm
e résolution angulaire : 0,5°
e cadence d’analyse : entre 10 et 600 points par seconde

SOLUTION = EBSD Haute Résolution (HR-EBSD)
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2.2) Description de la méthode de corrélation croisée

®» Les déformations élastiques et les rotations causent le
déplacement des bandes de Kikuchi

écran

Cristal de référence

non déformé\

Cristal déformé

A

®» Le déplacement q est mesuré par des techniques de corrélation
croisée entre un cliché EBSD de référence (zone supposée non
contrainte) et un cliché teste
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®» Mesure du déplacement du cliché :

TF

=+ filtre

Motif de réeférence

TF

brillant

Motif testé

Corrélation croisée

TF

Dy \

=~ + filtre
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®» Relier les déplacements aux déformations :
) axf (3)

ou, ou, oy
ox X, X
ou, ou, ou,
0%, OX, OX,
ou, oOu, Ou,
0%, OX, OX,

Avec u le déplacement a la position x

m Matrice de distorsiona: Q=r

m Systéme de 2 équations a 8 inconnues : 4 ROIs + géométrie du dispositif (Pattern Center)

O

8 inconnues

® Hypothéses:
® Contrainte plane ( 033 = 0 ) = 9ieme inconnue
® Petites déformations

(all a2l a31y (el 0 0% (0 el2 el3} [ will wl2  wl3)
al2 a22 a32|=| 0 e22 0 |+|e2 0 23|+ -wl2 w22 w23|
\al3 al3 a33) | 0 0 e33) leld e23 0 ) |—wl3 —wl23 w33)

4 4 4 @

Matrice de Matrice de Matrice de Matrice de
distorsion déformation cisaillement rotation
normale
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®» Passage aux contraintes :

® Loi de Hooke : g;; = Gy * g
avec o la contrainte, C le coefficient élastique et ¢ la déformation

= > ‘l;‘:‘f /
€, - T3

ju

_y,

b)m\l"

Visualisation des contraintes

2.3) Récapitulatif des améliorations

m Mesure directe des déformations élastiques et des rotations précision de 1.10-
® Mesures de désorientations = 0,002° (0,5° par EBSD classique)
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3. Application de la méthode HR-EBSD

3.1) Qualification sur monocristal de Silicium
3.2) Couche épitaxiée de Si, ;Ge, , sur substrat de Silicium
3.3) Soudure d’un alliage base nickel
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3.1) Qualification sur monocristal de Silicium

®» Sensibilité du logiciel :

Beam induced shift (pixel)

Parametre Sens du Variation | Distorsions
balayage
Constantes . 4
élastiques Harizontal + 5% =10
Beam shift Haorizontal + 5um 3,210
PCyx £ 0,01 +4510%
Horizontal PCy £ 0,01 +4010%
PCz + 0,01 +1510%
Pattern Center
PCyx £ 0,01 +38.10°
Vertical PCy + 0,01 +3710%
PCz £ 0,01 +21.10%
Angles d’'Euler Horizontal + 5% <{0+
Récapitulatif des paramétres logiciel
0,5

—ROI1

— RO 2

—ROI3

— RO 4

w—ROI5

RO G

RO 7

— RO 8

=—ROIS

Longueur du scan (um)

— RO 10

Correction du

—

beam induced shift

Beam induced shift {pixel)

a

[

W
50

—

100

- L
A P NS

150

]
200

Longueur du scan (pum)

— ROl 1
— RO 2
= ROI3
— RO 4
— RO S
= ROI &
ROI7
ROIE
ROIS
ROI10

Calibration du beam shift
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®» Sensibilité aux parameétres expérimentaux :

Parametre Sens du Variation Distorsions
balayage
. Horizontal +2,0.103
+ o
Angle de tilt Vertical t1 +3,0.10%
Angle de Horizontal +0,5° £1,2.103
rotation
Pas de mesure Horizontal +2 um 0
Distance
caméra- Horizontal +1 mm +2,0.103
échantillon
Récapitulatif des paramétres expérimentaux
Ecran < ar :
= e S Piece polaire
rnospnhore +O 50
° -\
\ /
\‘L I
\
%
|
Camera CCD

Tilt 70°
® Erreur d’environ 2.10-3 en cas d’imprécision sur le positionnement de I’échantillon
® Possibles probléemes de reproductibilité entre les cartographies

~, ~ €DF



3.2) Couches épitaxiees de Silicium-Germanium

®» Obijectif : veérifier la fiabilité de la méthode de corrélation croisée
® Echantillons : couches d’alliages Si,_ Ge, sur substrat de Si

~4 um

-__—-’/

_—4/

_—-—-'-'-...—'_-_.

Traction

Sl

SiGe

L\

Hétéro-épitaxie de SiGe sur Si

r

Compression

.
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—g11
—_—g22

—w31

Déformations normales

» Si; ;Ge, , : balayage EBSD linéaire

-20 -15 -10
Profondeur dans le silicium (pm)

Déformation normale et rotation dans le substrat de silicium

0.003

0.002

0.001

-0.001

-0.002

-0.003

-0.004
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® Si; sGe, , : cartographie de la contrainte de von Mises

Mises Stress Sample Axes [GPa)]

0.5pm —

i 03
1.5pm —
- 1 03
2.8um — I
- 07
3.5um — 5
- 0.6
4.5pm — I
-8 05
B Burn — 5
- ' 0.4
E.5pm —
i ] -0.3
7.5pm — 1
- -0z
8. Bpm —
- -0.1
9 5pm —
ul [ 1 | | 1 1 1 1 1 [ 1 [ 1 1 1 -0
£ = £ Z £ = o = = = 5 i3 = 5 = ]
El El El El El = = = = = = = = = = =
3 3 3 3 3 3 3 3 3 3 3
500

450

400

|
M o
Y
M 250
h W 200
\ / 150
J V\’J 100

ACAALAT A AT |

-30 -25 -20 -15 -10 * 0

7.6um
[
Evolution de la contrainte de von Mises dans le silicium

Contrainte de von Mises {MPa)

Position {um)

® Contrainte au niveau de l'interface = 457 MPa
® Paramétre fixe : profondeur P a laquelle o, = 10% o,,,(max)

® Avec I'échantillon expérimental Siy sGey, : P = 7,6um .
’ ’ & SeDF
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» Simulation par éléments finis de Si, ;Ge,

nnnnn
uuuuu

A

Déplacement
0,253

A-O0C
I 400503

0,200

——cll
2l
e33

© 0,100

Dé&formations normales

10 20

.
i 2,00-03
N \

Profondeur (mm)

® | a déformation e22 est représentative du désaccord de maille entre le Si et le SiGe
m |_e silicium est en traction a proximité de l'interface
®me11 a un comportement opposé a celui de €22 en raison de I'effet Poisson
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®» Simulation de la contrainte de von Mises

W_MIS (MPa) 1, _

I]3]7‘

1098.

878.8

Contrainte de von Mises (MPa)

Profondeur de I'échantillon (mm)

Evolution de la contrainte de von Mises sur les faces

® On atteint pratiquement 1 GPa au niveau de l'interface

® Hypothése posée : la profondeur de persistance des contraintes varie linéairement avec
I'épaisseur de SiGe

® Avec la modélisation Sij gGeg, : P = 9um (a comparer aux 7,6um mesurés expérimentalement)
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® Les tendances observées avec la methode de corrélation croisée sont en accords avec la
théorie et les résultats issus de la littérature d’'un point de vue qualitatif

Le silicium est en traction dans la direction paralléle a l'interface
La contrainte est en compression dans la direction perpendiculaire a I'interface
La distorsion du réseau est visible au travers des rotations

® |es résultats expérimentaux concordent avec la simulation numérique

L’évolution des contraintes normales est semblable dans les deux cas

La profondeur d’évanouissement de la contrainte de von Mises est comparable sous
I'hnypothése d’une variation linéaire avec I'épaisseur de SiGe

® La couche d’alliage avec une concentration supérieure en germanium ne conduit pas a un
état de contrainte plus important

Des dlslocatlons d’ mterface on{gu étre générées pour accommoder le surplus de contrainte

¢ 9 dislocation

d'interface
00000000
00000¢

Si

: , . , - & =@DF
Dislocation d’interface et image MET pour Si/ TiN 9%



3.3) Soudure d’un alliage base nickel

® |_a corrosion sous contrainte (CSC) est un processus de développement de fissures,
pouvant aller jusqu’a la rupture compléte de la piéce sous I'action combinée d’'une tension
mécanique et d’'un milieu corrosif.

La CSC se produit la
plupart du temps dans des
milieux peu ou non
agressifs a I'égard du
métal ou de I'alliage en
I'absence de toute
contrainte.

Un moyen pour réduire cette
corrosion est I'élimination
des contraintes résiduelles
par traitement thermique de
détentionnement.
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®» Présentation de I'échantillon : joint soudé entre un métal de
base (alliage 600) et un métal d’apport (alliage 182)

Ligne de
fusion

Zone Affectée Thermiquement (ZAT)

>y

Analyse EBSD d’une soudure d’un aliage base nickel

® | a procédure de soudage chauffe localement le matériau de base et modifie sa
microstructure dans une région appelée Zone Affectée Thermiquement. Cette zone est
plus affectée par la Corrosion Sous Contrainte.
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®» Analyse EBSD classique

Angles d'Euler Désorientation locale Angles d’Euler Désorientation locale

Traitement thermique

10h 4 610°C
=20 pm; BC+E1-3; Step=1 pm; Grid2( | il =20 pm; BC+E1-3; Step=1 pm; Grid2( I -20 um: BC+E1-3; Step=1 um; Grid2( | =20 pr; BC+E1-3; Step=1 pm; Grid2(
200pum*250pm 200um*250um
Pas = 1juym Pas = 1jum

Influence du traitement thermique sur l'alliage 600 a c6té du joint

m Désorientation locale = reflet de la plasticité

Local Misorientation Mi-superalloy [1007%] Local Misorientation Mi-superallay [100%]
| Recuit
3 l‘ “Illll'. : " . ; : L : il . g :
E_ . E— .

Histogrammes de la désorientation locale
® Diminution de la désorientation locale aprés le traitement thermique
# Adoucissement de l'alliage 600 lors du recuit
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® Analyse des données de corrélation croisée dans la Z.A.T.

511 Strezs; Sample fwes [GPa] Mizes Stresz Sample Ares [GPa]
Ba
Jprm 5 i %:k' rwffﬂ ELH#\& S =
—J‘-I“"'L"_""—'"_‘—'""""_bu’bﬂﬂm—rb"_gl"ln o
O AT Famille 2 jH: 15um
“
Z5um - . < e [@f"” 25um
- \‘ 1 -
\
A8 — % = B Fhprmn —
\ bl . .
1 i -06 - Gradient de contrainte
45um — 3 B A5um — X
| A8 _IZI.2 |
: BBpm — »
Famille 1 ' 1
EE[.LITI i =
-0.6
F5um = F5um — ™
H v -0z

Plans de glissement Contrainte de von Mises dans la ZAT (avant recuit)
® | a méthode de mesure des contraintes ® Des gradients de contrainte sont
est trés sensible a la microstructure. observables avant traitement thermique.
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4. Conclusion générale
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®» La géométrie de 'analyse s’avére pénalisante en termes de
reproductibilité entre les cartographies.

®» La méthode de corrélation croisée s’est montrée qualitativement
cohérente avec une simulation numérique et les resultats de la
litterature.

® Cette technique est permet d’accéder a la mesure des
déformations locales mais de maniere relative.
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5. Perspectives

‘
~, ~ €DF



5. Perspectives

®» Développement d’'un porte échantillon dédié

® Etudier un échantillon polycristallin de référence

® Intégrer une référence non contrainte par le biais d’'une simulation
dynamique du cliché de Kikuchi

,. & v
Cliché expérimental Simulation dynamique

Figure 20. Diagrammes EBSD simulés

® Verrous technologiques =
Une détermination précise des parametres de projection (Pattern Center)
Le temps nécessaire a la simulation dynamique
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®» Analyse par HRSTEM (champ réduit)
®» Analyse par CBED (convergence, épaisseur => over lapping)
®» Analyse par NBD (bon compromis, épaisseur résolution spatial)
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®» Artéfacts

® Des lignes parasites sont présentes dans les cartographies

E33 Homal Strain Sample Axes

- =20 pm; MapE; Step=0.5 pum; Grd200:200

(b)
Figure 19. Composante e33 (a) et qualité d'image (b) au niveau de la Z.A.T.

® | a qualité d'image renseigne sur la qualité des clichés de Kikuchi
® |_es regions déformées et les joints de grain apparaissent en noir sur I'image (b)
m Cette analyse confirme un probleme d’écrouissage lors de la préparation de I'échantillon
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Indexation d’un cliché

] -
i 138 a—
pl= 130 =443 gl= RIIT

Choix d’'une solution

Cl : indice de

confiance

espace de Hough

30 - Stage R&D - 10 Septembre 2010

identification

=

des bandes

IQ : indice de

qualité d’image



