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Contexte Mat�riaux

Superalliages � base de nickel polycristallins                                   
Am�lioration des performances

Superalliages � base de nickel polycristallins                                   
pour disques de turbine et compresseurs des turbor�acteurs 

en a�ronautique civile et militaire

D�veloppement d’une m�thode de mesure  
de d�formation intra et inter granulaire apr�s essais de fluage � 

chaud.

)          Augmentation de la temp�rature de fonctionnement (>700C�)          
et du temps d’utilisation de ces turbomachines (> milliers h)

N�cessit� de prendre en compte la d�formation en fluage � haute 
temp�rature de ces superalliages,  

et le r�le des m�canismes de  d�formation.
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Disque de turbine 
haute pression



Principe g�n�ral de la m�thode

Couplage 
�R�seau de joints et grains� et 

� champ de d�placement �

Calcul D�placements & 
d�formations  

�intra et  intergranulaire�

EBSD

Obtenir et caract�riser le 
r�seau de joints et les grains

Obtenir                                    

Microextensom�trie par MEB

Obtenir                                    
le champ de d�placement
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Caract�risation d'une m�me zone sollicit� en fluage � T>700 �C



EBSD : Analyse du r�seau de joints de grains

Limitations du r�seau de joints brut disponible avec logiciel commercial.

Carte d’orientation 
ou figure de p�les 
inverses R�seau de 

joints global

R�seau global.
Pas d’analyse individuelle 
possible des segments de 
joints entre points triples 
(multiples) non identifi�s.

Pr�sence de 
d�fauts r�siduels:
1: Discontinuit�s
2: Boucles
3: Ondulations
4: � Inclusions �

1 2

3 4
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Besoin sp�cifique : 

Diff�rencier les diff�rents segments de joints du r�seau global des joints

But:

Analyse individuelle de chaque segment 

attribution de param�tres sp�cifiques:

•M�canique : Amplitude du Glissement associ�

•Cristallographiques: D�sorientation, Nature: degr� de co�ncidence

•G�om�triques: Longueur, Orientation/axe sollicitation, etc..)

D�veloppement d’un logiciel d’analyse individuelle des segments de joints 
par analyse d’images des diverses cartes brutes EBSD du r�seau de joint.
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EBSD : Analyse du r�seau de joints de grains



Analyse individuelle des segments de joints.

Etape 1: Restauration du r�seau global

Boucle

Inclusion
discontinuitÄ

R�seau de joints continu avec 
d�fauts r�siduels

R�seau � restaur� � et reconstruit 
avec approximation lin�aire des joints 
Superpos�
au r�seau brut

6

EBSD : Analyse du r�seau de joints de grains



Analyse individuelle des segments de joints.

Etape 2: Individualisation des segments de joints entre points multiples

Segments de joints individualis�s
(1 couleur = 1 segment)

Base de donn�es des Segments et 
param�tres individuels associ�s:
-G�om�triques
-Nature cristallographique
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EBSD : Analyse du r�seau de joints de grains



Analyse individuelle des segments de joints.

Etape 3: Exploitation de la base de donn�es (exemple 1)
Visualisation des segments de joints 3 et g�n�raux
dans l’histogramme de r�partition de longueur de segments
et dans la carte du r�seau de joints associ�e

■ CSL3 
20to40Åm

■ General 20 to 40 
Åm

Histogramme de r�partition 
de la longueur de segments de joints
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EBSD : Analyse du r�seau de joints de grains



Analyse individuelle des segments de joints.

Etape 3: Exploitation de la base de donn�es des points multiples (exemple 2)
Calcul du taux de points multiples
connect�s � 0, 1, 2 ou 3 segments de nature S3

Taux de points multiples 
connect�s �

0, 1, 2 ou 3 joints CSL3.
Positions des points multiples individualis�s
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EBSD : Analyse du r�seau de joints de grains



Principe g�n�ral de la m�thode

Technique de Microextensom�trie � chaud
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Microlithographie �lectronique en MEBMicrolithographie �lectronique en MEB

Proc�dure sp�cifique

Pr�cautions particuli�res

Contraintes de repositionnement dans MEB

Algorithmme sp�cifique

Marquage avec microgrille
de la surface de l'�prouvette

Acquisition image MEB 
avant essai fluage

Essai de fluage
T�>700 �C / qqes100h

Acquisition image MEB 
apr�s essai fluage

Calcul des champs 
"D�placement & D�formation � 

partir des 2 images MEB



Marquage par Microgrille par Microlithographie �lectronique
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Substrat D�p�t de 
r�sine

Irradiation par les 
�lectrons

D�veloppement D�p�t du 
mat�riau

R�v�lation

Principe

Sp�cificit�s de la microgrille
• Pas : 5 �m
• Largeur trait: 0.3 �m
• Dimensions : 370 x 370 �m�
• Mat�riau: HfO2

 Exigence de stabilit� du mat�riau constituf de la 
microgrille en pr�sence d'oxyg�ne r�siduel dans le four 
sous vide � T�> 700 C (essai fluage)
 Num�ro atomique mat�riau microgrille adapt� pour 
fournir un contraste de phase �lev� entre la microgrille et 
le superalliage.
 Adh�rence microgrille au substrat pour suivre les 
d�formations.

Technique de Microextensom�trie � chaud



D�p�t d’une matrice de microgrilles

sur �prouvette de fluage

Informations de mise en œuvre:
•Logiciel de laboratoire
•MEB � W �
•Temps gravure / grille ≈ 5 mn
•Temps total du proc�d� ≈ 1 jour

Technique de Microextensom�trie � chaud

Image MEB BSE 16 microgrilles

Matrice de 16 microgrilles
( 350 x 350 m / Grille)

Couverture d’un champ ≈  1.5 x 1.5 mm
dans zone utile de l’�prouvette



Acquisition des images MEB de la  microgrille avant et apr�s essai fluage
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Sp�cificit�s des param�tres d'acquisition MEB

~ 300 �m

~ 10 
pixels

~
0.3 �m

environ 10 pixels dans largeur d'un "Trait"

Image de 8000 x 8000 pixels

Haute r�solution num�rique 

Optimisation Signal / R�solution

Int�gration du signal BSE (32 Mes. /pixel)

Temps d'acquisition / image ~ 30 mn

Montage rigoureux �prouvette dans MEB
Acquisition des  2 images avant et apr�s 

essai ex-situ dans un m�me rep�re 
macroscopique li� � l'�prouvette.

(attention � une �ventuelle modification du grandissement
 Utilisation d'�chantillon de calibration possible)

Param�tres acquisition strictement 
indentiques pour les 2 images

THT, Courant, WD, 
Grandissement, Rotation �lectronique

Technique de Microextensom�trie � chaud



Essai de fluage haute � 750  C - Pr�cautions particuli�res 
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Param�tres essai de fluage

• Temp�rature d'essai : 700 �C � 850 oC

• Sous vide :  1.10-6 mbar < P < 3.10-6 mbar

• Temps total essai: quelques centaines heures

• Pi�ges � oxyg�ne r�siduel: Copeaux de TiZr

Pr�caution  n�cessaire pour limiter l'oxydation r�siduelle et la 
d�gradation de la microgrille pr�judiciable � l'�tape ult�rieure 

d'obtention du champ de d�placement par corr�lation d'images

Technique de Microextensom�trie � chaud



Calcul du champ des d�placements
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La d�formation en fluage � chaud d’un superalliage donne lieu � diff�rents 
ph�nom�nes qu’une microgrille met en �vidence via la d�formation de ses 
cellules ou le d�calage (courbure ou rupture) de ses barreaux :

• des bandes de glissement intragranulaires.
• de la plasticit� dans les grains et au voisinage des joints de grains.
• du glissement intergranulaire.

Bandes de 
glissement 
intragranulaires

Plasticit� au voisinage d'un 
joint de grain

Glissement intergranulaire
Bandes de 
glissement 
intragranulaires

Plasticit� au voisinage d'un 
joint de grain

Glissement intergranulaire
Bandes de 
glissement 
intragranulaires

Plasticit� au voisinage d'un 
joint de grain

Technique de Microextensom�trie � chaud



Calcul du champ des d�placements des nœuds de la microgrille

Images de la Microgrille
AVANT & APRES
Essai de fluage

Extraction des 
positions des nœuds 

de la microgrille 
AVANT et APRES

l'essai

Calcul Champ des 
d�placements des noeuds

Visualisation 
d�placements 
relatifs des 
noeuds

Champ des  DÄplacements:
Norme du vecteur "D�placement"

Technique de Microextensom�trie � chaud



Calcul du champ discret des d�formations

en chaque nœud de la microgrille

     x x
xx

U x x, y U x x, y
x, y

2 x
  

 


     y y
yy

U x, y y U x, y y
x, y

2 y
  

 


Postions des nœuds AVANT et APRES
essai de fluage

X = N pas de la mricrogrille , (N≥1 entier) = domaine d'int�gration

• Ux, y : Vecteur d�placement du Nœud x, y

• X : Direction de sollication

• D�formation selon direction x:

• D�formation selon direction Y:
Ux(x+x, y)Ux(x-x, y)

Uy(x, y+y)

Uy(y, y-y)

(X, Y)

X
Y

Ux(x+x, y)Ux(x-x, y)

Uy(x, y+y)

Uy(y, y-y)

(X, Y)

X
Y

Technique de Microextensom�trie � chaud



Carte du champ discret des d�formations

en chaque nœud de la microgrille

Image MEB BSE Microgrille avant d�formation

Carte du champ de d�formation xx
selon la direction de sollicitation 

Zoom sur
bande de glissement 

intragranulaire

Technique de Microextensom�trie � chaud



Etapes principales

Couplage des donn�es cristallographiques et m�caniques

N�cessit� d'un m�me rep�re pour la mise 
en correspondance des donn�es

Analyse sp�cifique des donn�es EBSD "Brutes"

Appariement donn�es 
Cristallographiques et 

m�caniques

Extraction des grains et 
joints individuallis�s

Carte
Glissement aux joints

Carte 
D�formations 

intragranulaires

Exploitation sp�cifique des images Microgrilles
Avant et apr�s essai.

"Fusion" cartes 
"D�formations" & "Grains"



Appariement des images MEB et EBSD

Image "Indice de qualit�"
• Visualisation de la microgrille sans 
d�gradation de la mesure d'orientation
• Echantillon inclin� � 70� D�formation 
champ balayay� en trap�ze
• Image ~2000 x 2000 pixels

Mise � profit de la visualisation de la microgrille dans la carte IQ-EBSD et BSE-MEB

Image "MEB BSE" : Rep�re "r�f�rence"
• Visualisation de la microgrille (contraste 
de Z)
• Echantillon sous incidence normale
• Image 8000 x 8000 pixels

IQ-EBSD

BSE-MEB

1

1

2

2

3

34

4

Op�rateur d'homographie 
appliqu� 

� toutes les cartes EBSD

D�signation 
de 4 points homologues 

dans les 2 images

D�termination 
Op�rateur 

d'homographie

Couplage des donn�es cristallographiques et m�caniques



R�seau de joints de grains individualis�s   +   Image BSE

Superposition Images

"BSE-MEB"
et

"r�seau de joints individualis�s" 

Validations

• Proc�dure de recontruction et 
d'analyse inidividuelle du r�seau de 
joints

• Changemment de rep�re par 
homographie 2D

Couplage des donn�es cristallographiques et m�caniques



Calcul de l'amplitude moyenne du glissement aux joints 

A B

CD

A’
B’

C’
D’

Microgrille
Etat initial

Joint de
grain

Microgrille
Etat d�form�

D�finition
vecteur glissement S

X
Y

Vecteur glissement Si � intersection i

Amplitude glissement � l' intersection i
22

yx iii SSS 

Couplage des donn�es cristallographiques et m�caniques

Smoyen
joint

 1
N

Si
i1

N



nm

450

900

1215

Pi
xe

l

nm

460

900 Calcul Amplitude 
Glissement � 
chaque intersection 
entre microgrille et 
joint

S

Si  B'B
 

 A ' A
 

 DB

 
DA

 DA

 
DB

 Si





Couplage Carte Amplitude Glissement aux joints  avec Joints individualis�s

Analyse possible des 
corr�lations 

entre ces param�tres

Informations aux joints individualis�s disponibles
• Amplitude du glissement (composantes du vecteur S)
• Nature du joint (selon le mod�le CSL)
• Orientation du joint / Axe de sollicitation
• longueur du joint

Couplage des donn�es cristallographiques et m�caniques

nm

450

900

1215

Pi
xe

l

nm

460

900

Amplitude glissement aux joints Joints individualis�s



Calcul de la d�formation m�canique moyenne intragranulaire

Champ de dÄformation xx
selon la direction de sollicitation

Carte dÄformation xx  intragranulaire
Valeur moyenne des d�formations dans un grain

Couplage des donn�es cristallographiques et m�caniques
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350MPa / 800�C
350MPa / 850�C

3  

Amplitude 
moyenne 

glissement 
(nm)

Influence de la nature du joint de grains et de la temp�rature sur l'amplitude 
moyenne du glissement en fluage (= 350 Mpa)

Mise en �vidence d’une relation 
entre nature du joint et sa � r�sistance � au fluage

Les joints de type 3 sont plus r�sistants au fluage que les joints 
de plus faible co�ncidence ou les joints g�n�raux.

Cet effet diminue avec la temp�rature.

Exemple de r�sultats :
Caract�risation superalliage base nickel (Th�ses ONERA A. Soula et K. Thibaut)



Influence de la temp�rature de fluage (= 700 Mpa, = 1%)

700 C 800 C

xx

Champ de d�formation xx Champ de d�formation xx

Distribution plus homog�ne de la d�formation
dans les grains et entre grains adjacents � plus haute temp�rature

Exemple de r�sultats :
Caract�risation superalliage base nickel (Th�ses ONERA A. Soula et K. Thibaut)



Influence de la temp�rature de fluage (= 700 Mpa, = 1%)

Diminution du glissement aux joints et de sa contribution 
� la d�formation totale avec l’augmentation de la temp�rature

700 C 800 C

A
m

plitude du glissem
ent S

 (nm
)

Glissement aux joints

Diminution du 
glissement 
aux joints

Smoyen

113 nm  60 nm

Diminution du 
glissement 
aux joints

Smoyen

113 nm  60 nm

Glissement aux joints
ε//

GB : D�formation intergranulaire moyenne dans la direction de sollicitation
t : D�formation totale moyenne
 ξ = ε//

GB / εt  : Contribution Glissement � d�formation totale

Diminution
Contribution ξ

du glissement � la 
d�formation totale

33%  19%

Diminution
Contribution ξ

du glissement � la 
d�formation totale

33%  19%

Exemple de r�sultats :
Caract�risation superalliage base nickel (Th�ses ONERA A. Soula et K. Thibaut)



Influence de la morphologie des joints (700�C, 700 Mpa)

Diminution significative de l’amplitude du glissement avec la 
microstructure � joints dentel�s

Microstructure 
� R�f�rence �

Microstructure �
joints � dentel�s

Amplitude Glissement aux joints Amplitude Glissement aux joints

Exemple de r�sultats :
Caract�risation superalliage base nickel (Th�ses ONERA A. Soula et K. Thibaut)

S (nm)



Influence de la microstructure – Taille de grains (= 700 MPa, 700 �C)

Diminution du glissement aux joints avec 
l’augmentation de la taille de grains

Microstructure
de RÄfÄrence

Smoyen = 116 nm

Microstructure
de RÄfÄrence

Smoyen = 116 nm

Microstructure
Å plus Gros grains

Smoyen = 80 nm

Microstructure
Å plus Gros grains

Smoyen = 80 nm

G
lis

se
m

en
t  

(n
m

)

Glissement aux joints

Glissement aux joints

Exemple de r�sultats :
Caract�risation superalliage base nickel (Th�ses ONERA A. Soula et K. Thibaut)
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