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Contexte de l’étude 

Etat actuel de la turbine BP :  

 

• Alliage base Nickel, TiAl…. 

• Température élevée (> 700°C) 

• Contraintes mécaniques (fluage, 

fatigue…) fortes 

• Contraintes environnementales 

(oxydation, corrosion…) 

Objectifs :  

• Réduction globale de la masse 

des composants 

• Réduire la consommation de 

carburants et d’émission de gaz 

nocifs 

• Augmenter le rendement des 

moteurs (augmentation des 

températures de service, réduction 

du poids) 



Contexte de l’étude 
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Alliages ternaires intermétalliques 

Ti-Nb-Al+Si :  

• Possibilités de durcissement 

structural par précipitations de 

phase intermétalliques (σ-Nb2Al, 

α2-Ti3Al, O-Ti2NbAl…) 

 

 

 

Alliages réfractaire à compositions 

complexes :  

• Alliages à 5 éléments ou plus avec 

une teneur comprise entre 5%.at et 

35%.at 

• Recherche de systèmes 

multiphasés pour obtenir 

durcissement structural 
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Contexte de l’étude 

Système Ti-Nb-Al+Si Système Al-Mo-Nb-Ti-V 

Nouveaux alliages : Système Ti-Nb-Al+Si + (Mo, Zr, Cr…)  

 Microstructure BCC 

+ O-Ti2AlNb :  

 

 Bonne ductilité à 

température 

ambiante 

 Dissolution au 

dessus de 950°C 

Objectif : Rechercher une microstructure BCC + orthorhombique pour conserver une 

bonne ductilité à température ambiante, tout en améliorant les propriétés mécaniques 

à chaud par ajout d’éléments d’alliages tels que Mo, Ta, V… 

 Meilleures propriétés mécaniques à 

chaud du système AlMoNbTiV 

Compression 

sous air à 

800°C. 

ε = 10−4𝑠−1 

[Thèse L. Sikorav. Evaluation du 

système Nb-Ti-Al+Si, 2017]  

Problématique : Quel est l’effet de l’ajout d’un élément d’alliage sur le domaine 

d’existence de la phase orthorhombique? 
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Contexte de l’étude 

Base TCHEA1 : système Ti-Nb-Al 

 

P=1e5, n=1 

 x(Ti)=0.425, x(Al)=0.15 

Bases de données thermodynamiques mal définies pour les alliages réfractaires 



Couple de diffusion : Principe 
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800°C < T < 900°C 

Limite du domaine 

biphasé BCC+O 

Trouver un 

intervalle de 

composition où la 

fraction de phase 

O reste optimale 

Traitement 

d’assemblage  

Traitement de 

précipitation  

𝛁X 

TiNbAlSi 

TiNb(1-y)XyAlSi 

• Contrôle de la qualité 

de l’assemblage → 

Imagerie MEB 

• Mesure du gradient 

chimique → Profil EDS  

• Mesure de la fraction 

de phase → Imagerie 

MEB 

• Mesure du gradient 

chimique → 

Cartographie spectrale 



Couple Ti42Nb17Mo25Al15Si1/Ti42Nb42Al15Si1  
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Après assemblage : Analyse sur MEB à filament W (Zeiss DSM962) 

Contrôle de la qualité de l’assemblage : Imagerie BSE  

Mesure du gradient chimique : 

 → Interférence entre les raies Nb La et Mo La 

 → Limiter l’absorption sur les éléments légers Al et Si 

Profils EDS acquis à 10kV avec standards (Nb, Si, Mo purs et Ti3Al stœchiométrique) 

et déconvolution avec utilisation de standards. 

Nb Lα Mo Lα 



Couple Ti42Nb17Mo25Al15Si1/Ti42Nb42Al15Si1  
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Après assemblage : Analyse sur MEB à filament W (Zeiss DSM962) 

Mo 

Nb 

d=0 µm 

Conditions d’analyse :  

• Temps de comptage : 30s 

• Constante de temps : 3µs 

• Nombre de coups : ≈ 6000cps 

• Pas : 5µm 



Difficultés 
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Interférences de raies :  

 

• Ti Ka et V Kb → par EDS : Déconvolution par avec standards 

 

• Zr La, Nb La et Mo La → par EDS : Déconvolution avec standards 

 

• Ta Ma et Si Ka → Déconvolution avec standards au DSM962 ne permet pas 

bouclage parfait→ Couplage EDS-WDS sur MEB-FEG Zeiss MERLIN. Ti, Nb 

et Al mesuré par EDS et Ta et Si par WDS.  



Difficultés 
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Ta 

Si 

7,320 Å 7,055 Å 

Spectre EDS 

Spectre WDS 

Discrimination 

des raies  

Ta-Mα et Si-Kα 



Couple Ti42Nb17Ta25Al15Si1   /   Ti42Nb42Al15Si1 
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Analyse EDS-WDS avec std (Nb, Ta, Si purs et Ti3Al 

stœchiométrique) à 10kV (MEB FEG -MERLIN) 

Analyse EDS avec std (Nb, Ta, Si purs et Ti3Al 

stœchiométrique) à 10kV (MEB W - DSM962) 

Bouclage à 99%.w dans la partie riche en Ta  Bouclage à 95%.w dans la partie riche en Ta  

Après assemblage : 



Couple Ti42Nb17Mo25Al15Si1/Ti42Nb42Al15Si1 
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Image MEB filament W Image MEB-FEG 

Limite de résolution en imagerie sur le MEB-W. Nécessité d’utiliser un MEB-FEG 

(Zeiss Gemini1) 

Mo Mo 

Observation des limites du domaine biphasée cubique centré+ orthorhombique à 

800°C 

BSE SE 



Couple Ti42Nb17Mo25Al15Si1/Ti42Nb42Al15Si1 

13 

Mo Imagerie :  

 

• Résolution élevée et taille de pixel 

fine afin de détecter les précipités 

et de garantir une bonne statistique 

de comptage → tranche large 

 

 

Cartographie spectrale :  

 

• Résolution et taille de pixel petite 

afin de mesurer finement 

l’évolution du gradient → tranche 

fine 

• Temps de comptage des spectres 

élevé afin d’avoir une bonne 

statistique de comptage (>10s) 

• Temps de mesure raisonnable 

(<12h) 

 

 

Objectif :  

• Observer les extrema de 

précipitations → champs 

importants 

• Mesurer le gradient chimique et 

l’évolution de la précipitation → 

Image découpée en tranche d’égale 

largeur  



Couple Ti42Nb17Mo25Al15Si1 / Ti42Nb42Al15Si1 
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Image découpée en tranche d’égale largeur  

Images SE  

→Analyse d’image sur 

chaque tranche 

→ Fraction surfacique 

de phase 

orthorhombique 

associée à chaque 

tranche 

→ Réalisé sur 10 

images 

Image spectrale 

64x64px, quantitative en 

chaque pixel  

→ Concentration des 

éléments en chaque pixel 

→ Somme des spectres 

dans chaque tranche 

→Concentration 

chimique associée à 

chaque tranche 

Traitement à 800°C 

% At Mo 

SE 

SE 



Couple Ti42Nb17Mo25Al15Si1 / Ti42Nb42Al15Si1 

15 

• Fraction surfacique de phase 

orthorhombique supérieure à 40% 

pour xMo < 5.5%.at 

• Disparition de la phase 

orthorhombique pour xMo > 9 % 

Traitement à 800°C :  

• Fraction surfacique de phase 

orthorhombique supérieure à 30% 

pour xMo < 3.5%.at 

• Disparition de la phase 

orthorhombique pour xMo > 6 % 

Traitement à 900°C :  



Couple Ti42Nb17Ta25Al15Si1 / Ti42Nb42Al15Si1 
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Traitement à 800°C Traitement à 900°C 

Interface initiale 

Précipitation très fine (<1µm) sur 

l’étendu du gradient (300µm) → Grand 

nombre de pixels nécessaires 

Interférence de raie Ta Ma et Si Ka et 

cartographie EDS-WDS plus lourd à 

mettre en oeuvre 

Limitation atteinte pour le 

GEMINI1, passage sur un 

MEB plus performant 

(MERLIN) → Meilleure 

résolution spectrale 

BSE BSE 



Couple Ti42Nb17Ta25Al15Si1/Ti42Nb42Al15Si1 
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• Fraction surfacique de phase 

orthorhombique supérieure à 40% 

pour xTa < 14%.at 

• Phase orthorhombique stable jusqu’à 

xTa > 25 %.at 

Traitement à 800°C :  

• Fraction surfacique de phase 

orthorhombique inférieur à 30% pour 

xTa < 5.5%.at 

• Phase orthorhombique stable jusqu’à 

xTa > 25 % 

Traitement à 900°C :  

Passage sur MEB MERLIN permet de réaliser des mesures fiables avec des barres d’erreurs faible, 

malgré l’interférence de raie  en EDS → Amélioration des performances (précision, rapidité 

d’acqusition X et électronique) 



Conclusion 
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Différents besoins en imagerie et en analyse chimique 

Utilisation des différents MEB disponible à l’ONERA pour répondre aux mieux à chaque 

besoin 

Mise au point d’une méthode d’analyse  
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