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Contexte de I’'étude
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Compresseur BEP
Alliages blase Ti

Compresseur HP

Superalliages base Ni

état actuel de la turbine BP:

» Alliage base Nickel, TiAl....

« Température élevée (> 700°C)

» Contraintes mécaniques (fluage,
fatigue...) fortes

« Contraintes environnementales
(oxydation, corrosion...)

~
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JTurbine HP
Superalliages base Ni

Turbine BP
Alliages TiAl, AHE

Gbiectifs :

« Reéduction globale de la masse
des composants

* Reéduire la consommation de
carburants et d’émission de gaz
nocifs

* Augmenter le rendement des
moteurs (augmentation des

Ktempératures de service, réducti

>
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Contexte de I’'étude

= TABLEAU PERIODIQUE DES ELEMENTS .

1 10079 2 40026

2
g1
& H NUMERO DU GROUPE NUMERO DU GROUPE He
oo RECOMMANDATIONS DE L'IUPAC CHEMICAL ABSTRACT SERVICE
" 2 A ) 13 Al4d IVAIS VA 16 VIA 17 V HELIUM
3 6941|4 90122 13 1 5 1081(6 120117 14007|8 15999|9 18.998|10 20.180
9 Li Be NOMBRE ATOMIQUE — § 10,811 |— MASSE ATOMIQUE RELATIVE (1) B C N O F Ne
LLLLLLL BERYLLIUM SYMBOLE B BORE | CARBONE | AzoTE | Oxveene | FLuor NEON
11 22990 | 12 24.305 BORE NOM DE L'ELEMENT 13 26982 | 14 28,086 15 30.974 (16 32.065|17 35.453 (18 39.948
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/Alliaqes ternaires intermétalliques\ /Alliaqes réfractaire a compositions\

Ti-Nb-Al+Si : complexes :

» Possibilités de durcissement « Alliages a 5 eéléments ou plus avec
structural par précipitations de une teneur comprise entre 5%.at et
phase intermétalliques (o-Nb,Al, 35%.at
a2-Ti;Al, O-Ti,NbAlI...) * Recherche de systemes

multiphasés pour obtenir

\ / \ durcissement structural /

ONERA




Contexte de I’'étude
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Systeme Ti-Nb-Al+Si Systeme Al-Mo-NDb-Ti-V
1100
. - Compression
> Mlc_rostructure BCC 51000 coUs aif &
+ O-Ti,AINDb : S 900- 800°C.
o : —4g-1
S 8001 €=10""s
>
» Bonneductilitéa £ 700, |
p: © i
te m p e ratu re E 600 ——— AIMoNbTIV TT 1400°C/24h + TT 1000°C/24h
/ am b | ante 8 500 1 TiNbAISi TT 1425°C/24h + 800°C/168h
s . . 400 I ‘ I I I I Ti.‘NbAlSiTll'1425°C{24ll I I
& > Dissolution au 0O 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
dessus de 950°C Déformation plastique vraie (%)
AR = » Meilleures propriétés mécaniques a
[Thése L. Sikorav. Evaluation du chaud du systéme AIMoNDbTIV

systeme Nb-Ti-Al+Si, 2017] \/

Nouveaux alliages : Systeme Ti-Nb-Al+Si + (Mo, Zr, Cr...)

/Objectif : Rechercher une microstructure BCC + orthorhombique pour conserver une )
bonne ductilité a température ambiante, tout en améliorant les propriétés mecaniques
a chaud par ajout d’éléments d’alliages tels que Mo, Ta, V...

Problematique : Quel est I'effet de I'ajout d’'un élément d’alliage sur le domaine
\d’existence de la phase orthorhombique? -
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Contexte de I’'étude

Base TCHEAL : systeme Ti-Nb-Al

P=1¢5, n=1
x(Ti)=0.425, x(Al)=0.15

- 1. LIQUID
03 2: BCC_A2

800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400
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Couple de diffusion : Principe

Traitement de

Traitement précipitation
d’assemblage

800°C <T<900°C

Limite du domaine
biphasé BCC+0O

Trouver un
TVX — intervalle de
TiNby;. X, AlSi composition ou la
fraction de phase
O reste optimale
» Contréle de la qualité * Mesure de la fraction
de I'assemblage — de phase — Imagerie
Imagerie MEB MEB
* Mesure du gradient » Mesure du gradient
chimique — Profil EDS chimique —

Cartographie spectrale
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Couple Tiy, Al S1/Tiy Al

Aprées assemblage : Analyse sur MEB a filament W (Zeiss DSM962)

Contréle de la qualité de 'assemblage : Imagerie BSE

Mesure du gradient chimique :

— Interférence entre les raies Nb La et Mo La

— Limiter I'absorption sur les éléments légers Al et Si
Profils EDS acquis a 10kV avec standards (Nb, Si, Mo purs et Ti3Al stoechiométrique)
et déconvolution avec utilisation de standards.
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Conditions d’analyse :

« Temps de comptage : 30s

« Constante de temps : 3us
 Nombre de coups : = 6000cps
« Pas:5um

d=0 um

o—o—o0 w.%(Al)
== %S5
hha oy %(ND)
—6— 4, % (Mo)
—8—® Somme

30

w. %

o —
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Difficultés

. TABLEAU PERIODIQUE DES ELEMENTS ...
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Interférences de raies :
« TiKaetV Kb — par EDS : Déconvolution par avec standards

« ZrLa, 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.
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Difficultés

6000 ] Ta

Spectre EDS

| a Discrimination
Spectre WDS | des raies
| | Ta-M, et Si-K,

S i \I‘L‘. | iﬂl‘

v "..‘:7‘\'“"‘:‘ LA Ta "“v;"“"-;" P Aoy —
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Apres assemblage :

Analyse EDS avec std (Nb, Ta, Si purs et Ti3Al  Analyse EDS-WDS avec std (Nb, Ta, Si purs et Ti3Al
stoechiométrique) a 10kV (MEB W - DSM962) stoechiométrique) a 10kV (MEB FEG -MERLIN)

124 26
;M.M@WM WWW
o—o—0 w.%(Al) —r .
oo wi(Al)
W e S ! . I:
Yy il S a0
w. (1) wn (T3}
A ']r.‘_%lf:,"'k'rlljjl A—h—d g T ND) 1
+——* 1 %(Ta) = 604 //,,»—w—"‘*—" S wii(T) = 60
= Senme = /

Distance {um)

Distance { pum)

Bouclage a 95%.w dans la partie riche en Ta Bouclage a 99%.w dans la partie riche en Ta
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Couple Tiy,

Observation des limites du domaine biphasée cubique centré+ orthorhombique a
800°C

Image MEB filament W Image MEB-FEG

o TN ey

T T W e s e

Limite de résolution en imagerie sur le MEB-W. Nécessité d’utiliser un MEB-FEG
(Zeiss Geminil)
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b[ectif :

Observer les extrema de
précipitations — champs
importants

Mesurer le gradient chimique et
I'évolution de la précipitation —
Image découpée en tranche d'égale
largeur

/Imaqerie : \

» Reésolution élevée et taille de pixel
fine afin de détecter les précipités
et de garantir une bonne statistique

de comptage — tranche large

&

Cartographie spectrale :

\

» Reésolution et taille de pixel petite
afin de mesurer finement
I'évolution du gradient — tranche
fine

 Temps de comptage des spectres
eleveé afin d’avoir une bonne
statistique de comptage (>10s)

 Temps de mesure raisonnable
(<12h)
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Couple Tiy,

Traitement a 800°C

Image découpée en tranche d’égale largeur

Images SE

—Analyse d’'image sur
chaque tranche

— Fraction surfacique
de phase
orthorhombique
associée a 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 a
chaque tranche




Couple Tiy,

Traitement a 800°C :

« Fraction surfacique de phase
orthorhombique supérieure a 40%
pour Xy, < 5.5%.at

 Disparition de la phase
orthorhombique pour Xy, > 9 %

Traitement a 900°C :

« Fraction surfacique de phase
orthorhombique supérieure a 30%
pour Xy, < 3.5%.at

* Disparition de la phase
orthorhombique pour Xy, > 6 %

1#1 Mo/Nb 800°C
"l 0 fy(xMo=0%) 800°C
‘%1 Mo/Nb 900°C
O fv(xMo=0%) 900°C
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fv : orthorhombic phase fraction
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'~ Traitement & 900°C

P

.

Précipitation tres fine (<1um) sur
I'étendu du gradient (300um) — Grand
nombre de pixels nécessaires

Limitation atteinte pour le
GEMINI1, passage sur un
— ——> MEB plus performant

Interférence de raie Ta Ma et Si Ka et (MERL_IN) — Meilleure
cartographie EDS-WDS plus lourd a résolution spectrale
mettre en oeuvre —
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Couple Tiy,

Traitement a 800°C : JE S S

« Fraction surfacique de phase
orthorhombique supérieure a 40%
pour X, < 14%.at

=
L

s
=

fv : orthorhombic phase fraction (%)

35
 Phase orthorhombique stable jusqu’a
3
Xr, > 25 %.at !
25
Traitement a 900°C : -
* Fraction surfacique de phase ; 1 Ta/ND 800°C 15
orthorhombique inférieur a 30% pour ; © fv(xTa=0) 800°C | 1
0 . +#1 Ta/Nb 900°C
xTa < 5.5%.at I ! 0 fu(xTa=0) 900°C || s
. . . ! fv(xTa=25) 900°C
+ Phase orthorhombique stable jusqua . . ... Lo reEeRa
X-. > 25 % 25 20 15 10 5 0
Ta xTa : Ta content (at.%)
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)
ONERA




Conclusion

Différents besoins en imagerie et en analyse chimique

Utilisation des différents MEB disponible a TONERA pour répondre aux mieux a chaque
besoin

Mise au point d’'une méthode d'analyse
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