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Introduction générale

La naissance de l'aviation a lieu en 1903 avec le Wright Flyer, le premier avion motorisé pouvant
effectuer des vols contrdlés sur quelques centaines de metres. Deés lors, les progres s’enchainent : en 1908,
Henri Farman réalise le premier voyage aérien sur une distance de 27 km, puis en 1909, Louis Blériot
réussit la premiere traversée de la manche en avion. Suivent ensuite la traversée de la méditerranée en
1913 et de I’Atlantique en 1919. Pour pouvoir se déplacer toujours plus loin et toujours plus vite, le
premier moteur a réaction est mis en service sur le De Havilland Comet en 1952 permettant ainsi d’aug-
menter la vitesse de croisiere de 450 a 800km /h. Par la suite, de nombreuses innovations vont permettre
d’augmenter le rendement des moteurs pour réduire la consommation de carburant tout en augmentant
la poussée et 'autonomie des avions. Un des facteur permettant une amélioration du rendement moteur
est la température des gaz de combustion. Pour augmenter cette température, les parties chaudes des
moteurs telles que les chambres de combustion doivent résister a des températures pouvant atteindre
actuellement plus de 1100°C. Les systemes barriére thermique ont permis d’améliorer le rendement des
moteurs et de diminuer la consommation de carburant via 'augmentation de la température au sein du
moteur. Une augmentation de la température de combustion de 100°C réduirait de 1% la consommation
de carburant. Ces systémes ont aussi permis d’augmenter la durée de vie des piéces moteur réduisant la
durée entre deux arréts pour maintenance. La figure 1 illustre les améliorations apportées sur les ma-
tériaux aéronautiques et leur gain sur la température des moteurs. Les superalliages sont utilisés sur
les composants des moteurs aéronautiques depuis le milieu des années 1940. Pour pouvoir augmenter la
température de fonctionnement des moteurs, une barriere thermique a été ajoutée a partir des années
1980.

Les études sur les composants des parties chaudes des moteurs portent principalement sur 2 axes :
Poptimisation du métal et le refroidissement du systéme. Diminuer la température de quelques dizaines
de degré permet d’augmenter la durée de vie des composants (espacement des déposes moteur, réduction
des endommagements des piéces) et de réduire la consommation de carburant. L’amélioration des carac-
téristiques thermiques et mécaniques des systémes barriéres thermiques (notamment la réduction de la
conductivité thermique) permet de réduire I’épaisseur des dépots (et donc le poids du systéme) tout en
maintenant le méme gain en température.

Les supperalliages utilisés sur les chambres de combustion sont des alliages base nickel tels que I'in-
conel ou des alliages base cobalt comme le Haynes 188. De nombreuses études ont été menées sur le
comportement de ces alliages (revétus ou non) & haute température ainsi que sur 'endommagement de
ceux-ci lorsqu’ils sont soumis a des sollicitions thermo-mécaniques. L’importance de la rugosité et des
contraintes résiduelles sur 'adhérence des barriéres thermiques a été démontrée. Cette connaissance de
ces superalliages et des barrieres thermiques plasma a permis leurs utilisation sur de plus en plus de
moteurs.

Toutefois, I'utilisation des barriéres thermiques ne suffit plus pour garantir la résistance des chambres
de combustion aux températures toujours plus hautes dans les parties chaudes des moteurs. A partir des
années 1990, les barriéres thermiques commencent & étre percées par laser pour laisser passer un flux
d’air refroidissant la surface de la couche céramique ainsi que le systéme complet par diffusion thermique
le long des parois des trous de refroidissement. Ces trous dont le diametre peut varier de 0,4 mm & 1,1mm
et dont 'angle de percage par rapport a la surface du superalliage peut atteindre 20° sont ajoutés sur les
nouveaux moteurs. Leur nombre varie entre 1000 et 25000 trous en fonction des pieces et des moteurs.
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FIGURE 1 — Gain en température par ’amélioration des matériaux pour moteurs aéronautiques. D’apres
[Théry, 2007].

La réalisation de ces trous de refroidissement géneére des zones critiques d’amorcage de fissure pouvant
réduire considérablement la longévité des pieces.

Quelques études ont été menées sur Veffet des parametres de percage laser sur la fissuration (au ni-
veau du métal ainsi que du dépédt). Sous 'effet du rayonnement laser, la matériau est chauffé, fondu puis
vaporisé engendrant une pression qui expulse la matiere liquide et gazeuse hors du trou. Des I'arrét du
rayonnement, le liquide non éjecté se solidifie sur les parois du trou en formation. Le trou complet est alors
formé par une succession de plusieurs impulsions laser enlevant petit a petit les matériaux constituant le
systéme barriére thermique (céramique, couche d’accroche, superalliage). Des études expérimentales et des
simulations numériques ont été effectuées pour comprendre U'interaction laser / matiére et les endomma-
gements résultants du pergage : fissuration dans le métal, fissuration a l'interface céramique/sous-couche.
Bien que 'optimisation des parametres de percage, 'utilisation de nouvelles sources laser et I'optimisation
des gaz d’assistances aient permis de réduire ces endommagements, il subsiste toujours une modification
de la matiere en bord de trou. Les études réalisées a ce jour se concentrent principalement sur I’optimi-
sation du percage et non sur la modification des matériaux constituant le systéme barriere thermique
a percer. De plus, les analyses des trous percés par laser s’effectuent en coupe au milieu du trou, mais
les endommagements, qui ne sont pas symétriques, n’ont pas été étudiés en 3D. Enfin, la majorité des
études portant sur le percage laser de barriéres thermiques ne traitent que de ’aspect géométrique du
trou et des endommagements a 1’échelle du trou, mais pas des modifications mécaniques engendrées par
le percage en lui méme.

Le travail de theése présenté ici a été réalisé au Centre des Matériaux de I’école des Mines de Paris,
situé & Evry, dans 'Essonne. Il fait parti d’un projet ANR Mat & Pro nommé ULTRA (Usinage par
Laser des sysTemes de Refroidissements en Aéronautique, numéro ANR-09-MAPR-001401) et s’inscrit
dans un contexte industriel avec la participation de SNECMA, CRMA, Laser Métrologie et LASAG ainsi
que le laboratoire PIMM (UMR CNRS 8006). Ce projet a pour objectif une meilleure maitrise du procédé
de pergage laser selon deux axes principaux : d’une part, la conception et la réalisation d’une téte laser
permettant la maitrise géométrique du trou et d’autre part une étude numérique et expérimentale visant a
comprendre et prédire les phénomenes physiques mis en jeux lors du percage. Cette these s’inscrit dans la
deuxieme partie. Elle porte sur la modification morphologique, mécanique et physico-chimique-chimique
de la couche d’accroche de maniere a réduire les endommagements lors du percage laser et notamment la
fissuration interfaciale. Le premier chapitre est consacré a 1’étude bibliographique. Il décrit la composition
d’un systeme barriere thermique avec la présentation du superalliage Haynes 188, ainsi que les couches
déposées pour assurer la protection thermique. De plus, le percage laser des barriéres thermiques et les
phénomenes physiques mis en ceuvre seront expliqués. Le deuxiéme chapitre est consacré aux méthodes de
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fabrication et de caractérisation des échantillons utilisés dans cette étude. De plus, une description du laser
de percage et des moyens d’analyse des trous percés laser sont présentées. Le troisieme chapitre consiste
en la réalisation et la caractérisation d’échantillons de barriere thermique ayant des caractéristiques
morphologiques, mécaniques et physico-chimiques spécifiques. Les modifications sont effectuées sur la
sous-couche uniquement de maniere a architecturer I'interface entre la céramique et la sous-couche. Pour
cela, les parametres de projection, le procédé de projection sont modifiés et des pré- ou post- traitements
sont réalisés sur la sous-couche. Des mesures de rugosité, de dureté et la détermination de contraintes
résiduelles permettent de différencier les différentes échantillons en fonction de leurs caractéristiques.
Parmi ces échantillons, ceux qui présentent le plus grand intérét sont sélectionnés pour étre percés par
laser dans la suite de 1’étude. Le chapitre 4 s’intéresse a I'interaction laser / matiére sur un échantillon
de référence. Ce chapitre établi des bases de discussion sur les différents échantillons dans la suite de
I’étude. Pour cela, 'effet d’une impulsion laser sur les différentes couches composant le systéme barriere
thermique sont présentés. Puis, des pergages interrompus sont réalisés de maniere a étudier 'influence de
chaque impulsion ainsi que les phénomeénes mis en jeu dans U'initiation et la propagation de la fissure a
Pinterface céramique / sous-couche. Enfin, des méthodes d’observation non destructives sont utilisées pour
analyser les endommagements induites par le percage laser en trois dimensions. Le cinquieme et dernier
chapitre présente I’étude de la fissuration interfaciale en fonction des différentes architectures d’interface
créées dans le chapitre 3. Des observations en 2D puis en 3D décrivent les différences au niveau des
endommagements induits par le pergage laser pour chaque échantillon. Ces résultats sont discutés de
maniere & décrire I'influence des caractéristiques morphologiques et mécaniques des barrieres thermiques
sur la fissuration interfaciale. Enfin, les contraintes résiduelles seront déterminées apres pergage laser et
comparées avec les données avant percage laser pour déterminer comment le procédé de percage modifie
les contraintes résiduelles au sein du dépo6t barriere thermique. La conclusion effectue la syntheése et
discute les résultats de I’étude. Un bilan de I'influence de I'architecture d’interface sur le pergage laser
est exposé de manieére & pouvoir optimiser le dépdt de sous-couche pour limiter la fissuration interfaciale
critique des les premiers stades de la fabrication pour améliorer la durée de vie en service des pieces

moteurs type chambre de combustion.
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1.1 Introduction

Les moteurs aéronautiques sont des systéemes tres complexes soumis a de nombreuses contraintes.
Les parties chaudes telles que les chambres de combustion sont soumises a des températures extrémes
(supérieur a 1100°C en sortie de chambre de combustion) et doivent étre protégées pour ne pas se dégrader
de maniere prématurée. Les différentes pieces composant les parties chaudes sont principalement soumises
a des contraintes thermiques liées aux cycles d'un moteur : le décollage et 'atterrissage sont des phases
ou le moteur fonctionne a fort régime et ou les températures sont les plus élevées. On consideére en
général qu'un cycle pour le moteur correspond a un vol soit un décollage et un atterrissage. En raison
des différents trous réalisés sur les chambres de combustion, la température vue par les différentes parties
composant une chambre de combustion varie de plus de 1100°C & moins de 1000°C, ce qui engendre
de fort gradients thermiques et un risque non négligeable de fissuration et de briilure. Des matériaux
avec une haute résistance mécanique et thermique, nommés superalliages ont été congus spécialement
pour les parties chaudes des moteurs d’avion. Pour protéger ces alliages et améliorer leur longévité, des
barriéres thermiques ont été spécialement développées pour réduire les altérations liées aux contraintes
thermiques et a 'augmentation de la température de fonctionnement. Toutefois, certaines atmospheres
telles que les déserts ou les zones volcaniques, qui sont riches éléments pouvant former des oxydes de
type CMAS (calcium, magnésium, aluminium, silicates) [Chen and Zhao, 2015]. Ces derniers fondent &
des températures de 1200°C environ et pénetrent dans les porosités du dépo6t de céramique protectrice.
En se solidifiant, ils provoquent une diminution de la protection thermique de la céramique et engendrent
un écaillage de celle-ci.

Ces superalliages et les barrieres thermiques associées ont évolués de maniere a étre toujours plus
performants et a mieux résister mécaniquement aux températures intenses liées a la combustion. Cette
évolution s’est déroulée selon quatre axes :

— La microstructure et la composition des superalliages ont été optimisées. Ces alliages métalliques
sont principalement composés de nickel, de cobalt et de chrome. Des éléments d’alliage tels que
Palumimium, le fer ou le tungstene ont été ajoutés et la quantité de chaque élément a été optimisée.

— La géométrie des piéces aéronautiques a été modifiée de manieére a réduire les zones de concentration
de contraintes et améliorer la tenue mécanique des pieces.

— L’ajout d’une barriére thermique a permis la réduction de la température vue par le superalliage
d’environ 100°C. Elle consiste en une couche d’accroche métallique (& base de Nickel) et une couche
de céramique (zircone yttriée).

— Des trous de refroidissement ont été ajoutés sur I’ensemble superalliage et barriere thermique de
maniére & faire circuler un film d’air froid a la surface de la céramique, réduisant encore la tempé-
rature vue par le superalliage. Ces trous mesurant entre 500um et 1mm de diameétre peuvent étre
réalisés par divers procédés dont le percage jet d’eau, laser ou encore par électro-érosion (le pergage
est alors réalisé avant le dépot de barriere thermique). Ces trous sont orientés et dispersés autour
de la piece selon des motifs répétitifs qui different pour chaque piéce. Le choix a été fait d’étudier
le percage par laser qui est le plus souvent utilisé par les industriels de ’aéronautique de part sa
rapidité et la possibilité de percer la céramique et le métal en méme temps.

Les barrieres thermiques présentent une zone de fragilité située a 'interface entre couche de céramique
et la couche métallique. Lors du percage par laser, cette zone est endommagée par la propagation d’une
fissure au niveau de cette interface comme cela est illustré sur la figure 1.1. Cette fissure semble se
propager au niveau des pics du profil morphologique de la sous-couche.

Cette étude porte sur deux de ces axes d’amélioration : 'optimisation du dép6t de barriére thermique
via la modification de la sous-couche et 'optimisation des parametres de percage laser par percussion du
systeme complet.

Ce chapitre traite du systéme barriére thermique défini comme I’ensemble comprenant le substrat
(superalliage) et le revétement de barriére thermique. Dans un premier temps, le systéme complet sera
présenté en décrivant les différentes couches le composant et les spécificités de chacune d’elles. Puis,
les moyens de réalisation des dépots de barriére thermique seront détaillés. Un état de D'art sera fait
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FIGURE 1.1 — Fissuration interfaciale dans la barriere thermique

sur différentes études portant sur les dépdts de barriere thermique et leurs propriétés morphologiques
et mécanique. Les techniques de caractérisation de ses systéme seront présentées. Ensuite le procédé
laser permettant le percage de ses systémes sera expliqué. Les endommagements induits par le percage
laser notamment la fissuration interfaciale seront détaillés. Les différentes techniques utilisées dans la
réalisation de ces trous de refroidissement seront détaillées. Les études portant sur le percage laser de
matériaux aéronautiques et de systemes barrieres thermiques seront présentées. Pour assurer une bonne
tenue mécanique et thermique des barriéres thermiques sur le superalliage, le dépo6t de barriere thermique
doit étre adhérent sur l'alliage métallique. La derniere partie de ce chapitre sera donc consacrée a la
présentation des études liées aux propriétés d’adhérence des dépots et plus particulierement des barrieres

thermiques.

1.2 Le turboréacteur et son fonctionnement

Avant de détailler les matériaux et les barrieres thermiques utilisés dans les turboréacteurs, il est
nécessaire d’expliquer le fonctionnement de ce type de moteur ainsi que la localisation des piéces chaudes
dont les matériaux sont étudiés par la suite.

Les turboréacteurs sont utilisés sur la plupart des avions de lignes. Le principe de fonctionnement
peut s’expliquer en sept grandes étapes :

— De lair froid entre dans le réacteur au niveau de la prise d’air (o sont localisées les aubes de fan).

— Une partie de cet air est injectée dans la partie centrale du moteur et I'autre partie part autour de
cette zone centrale. Ce type de moteur est nommé moteur a double flux.

— Cet air est mis sous pression par le compresseur basse pression, puis par le compresseur haute
pression.

— L’air ainsi compressé est envoyé dans la chambre de combustion. C’est 1a que se produit le mélange
carburant / air et ol ce mélange est enflammé.

— La combustion engendre une augmentation de chaleur et une dilatation du gaz présent dans la
chambre de combustion. Cette dilatation est a ’origine de la force de poussée servant a la propulsion
de l'avion.

— Le gaz (composé d’air et de produits de combustion) est expulsé hors de la chambre de combustion
vers la turbine haute pression. Cette turbine est alors mise en mouvement.

— La turbine étant fixée sur le méme axe que les aubes de fan et les compresseurs a I’entrée du moteur,
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ceux-ci sont aussi entrainés par le mouvement de la turbine.
— Le deuxieme flux, passant autour de la partie centrale est propulsé par des aubes et fourni une

deuxieme force de poussée.

Compressor (MN2)

Lawy Pressume
Compressor (N1)

F1GURE 1.2 — Coupe d’un turboréacteur avec la localisation des parties chaudes et froides. Source : CRMA

La figure 1.2 illustre les éléments qui composent les turboréacteurs en spécifiant les zones froides en bleu
et les zones chaudes en rouge. Les parties chaudes du moteur sont donc principalement composées de la

chambre de combustion et des aubes de turbine.

1.3 Le systeme barriere thermique

1.3.1 Description et composition du systeme barriére thermique

Les barrieres thermiques sont utilisées depuis une trentaine d’années dans le secteur aéronautique afin
de protéger les superalliages des hautes températures auxquelles ils sont soumis lors du fonctionnement
d’un moteur. Elles sont présentes sur les parties chaudes des turbomachines telles que les chambres de
combustion.

Les systémes barriére thermique pour application aéronautique sont soumis & des températures pou-
vant atteindre 1100°C. Outre leur fonction de protection thermique, ces systémes limitent aussi ’oxyda-
tion et la corrosion a chaud des piéces. La microstructure et la composition chimique de chaque systéme
barriére thermique sont adaptées aux conditions d’utilisation des pieces.

Les barrieres thermiques utilisées sur les parties fixes et sur les parties mobiles different par leur épais-
seur et les procédés utilisés pour leur fabrication. Les épaisseurs de barriere thermique varient entre 0,2
mm pour les barrieres thermiques des aubes de turbine jusqu’a 0,5 mm pour les barrieres thermiques des
chambres de combustion. En fonction de son épaisseur, le revétement des barriéres thermiques peut ré-
duire la température vue par le superalliage jusqu’a 300°C (ce AT dépend aussi des propriétés thermique,
chimique et de la porosité de la couche de céramique) [Tricoire, 2005][Stéver and Funke, 1999].

Un "systéeme" barriére thermique est composé de plusieurs couches comme cela est représenté dans la
figure 1.3 :

— Le superalliage, dénommé "substrat". Il est principalement composé de nickel, de cobalt et de

chrome.

— Une couche métallique intermédiaire nommée "sous-couche" ou "couche d’accroche", de composition
proche de celle du superalliage. Elle permet une meilleure adhérence de la couche céramique et
améliore la tenue a 'oxydation a chaud du substrat.

— Certaines barrieres thermiques, notamment celles réalisées en EB-PVD sont composées d’une couche
d’oxyde située entre la sous-couche et la couche céramique. Cette couche participe a la protection
contre 'oxydation du superalliage métallique ainsi qu’a son adhérence.
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FIGURE 1.3 — Schéma de principe d’un systéme barriére thermique. D’aprés [Tricoire, 2005]. Les épaisseurs
de chaque couche ne sont pas représentatives.

— Une couche de céramique poreuse et thermiquement isolante.

Ces différentes couches sont détaillées dans les paragraphes suivants.

1.3.1.1 Substrat : superalliage

La composition du substrat dépend des applications envisagées. Dans le milieu aéronautique, on
retrouve des superalliages base nickel de type inconel ou Renél11 ainsi que des superalliages base cobalt
tels que le Haynes 188. Ces alliages sont sélectionnés pour leurs points de fusion élevés, pour leurs stabilités
cristallographiques a haute température, ainsi que pour leurs propriétés mécaniques.

Le superalliage utilisé dans cette these, est le Haynes 188. Sa composition est donnée dans le tableau
1.1. Tl est principalement composé d’une matrice austénitique « ainsi qu’une phase v en solution solide.
On peut noter la présence de carbone qui se manifeste sous la forme de carbure au niveau des joints de

grain du superalliage.

éléments Co |Ni |Cr | W | Si C La | Fe | Mn
% massique | 39> | 22 | 22 | 14 | 0,35 | 0,10 | 0,03 | 3* | 1,25"

Tableau 1.1 — composition chimique de I'alliage Haynes 188. # complément pour 100%, * Maximum.
[Source : Haynes International, Juillet 2004]

La température en surface de cet alliage ne doit pas excéder 1100°C afin de ne pas modifier sa

microstructure.

1.3.1.2 Sous-couche : MCrAlY

Cette couche sert d’intermédiaire entre le substrat et la couche céramique. Les propriétés chimiques,
thermiques et mécaniques doivent étre comprises entre celles du substrat et celles de la céramique. Elle
doit contenir de I’aluminium pour la formation de la couche d’alumine protectrice. Cette couche est clas-
siquement obtenue par projection plasma (APS) d’une poudre de MCrAlY, M représentant Ni et/ou Co.
La composition de la poudre est choisie pour obtenir une sous-couche avec une morphologie particuliere
(porosité, infondus, oxydes, rugosité, et...) ainsi que des propriétés thermiques spécifiques. Un exemple
est donné par T. Taylor [Taylor and Walsh, 2004] dans un article ou il compare leffet de la composition
de la sous-couche sur le coefficient de dilatation thermique en faisant varier la composition de nickel, de
cobalt, de chrome, d’aluminium, d’yttrium et de molybdene. Le résultat montre une forte influence de

la concentration en cobalt qui s’explique par la modification des phases présentes dans la sous-couche en
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fonction de la teneur en éléments d’alliage. Certaines études comme celle de K. Khor [Khor et al., 1999)
démontrent 'intérét d’utiliser un gradient de composition pour améliorer la tenue mécanique du systéme.
Ce gradient peut étre obtenu a partir de poudres composites ou de poudres commerciales mélangées. Ce
type de dépot permet de supprimer l'interface entre la couche de MCrAlY et la couche de zircone yttriée.

1.3.1.3 Couche d’Oxyde intermédiaire

Certaines sous-couches subissent un traitement thermique pour faire croitre a leur surface une couche
d’oxyde. L’épaisseur de cette couche est de 'ordre de quelques micrometres d’épaisseur. Elle est prin-
cipalement composée d’oxydes d’aluminium. Elle est présente dans les barrieres thermiques appliquées
sur les aubes de turbines et améliore la tenue mécanique de la couche de céramique. Les barrieres ther-
miques déposées sur les chambres de combustion ne possédent pas de couche d’oxyde a U'interface entre
la sous-couche et la couche de céramique. En effet, bien qu’il soit possible de générer une couche d’oxyde
a la surface d’'un dépdt plasma de MCrAlY, elle n’est pas nécessaire pour garantir une bonne durée de
vie au dép6t de céramique. D. Naumenko montre que le mode de rupture a l'interface couche d’oxyde /
céramique est principalement d’origine mécanique et se situe au niveau des pics de rugosité de la couche

d’oxyde (identiques au pics de rugosité de la sous-couche [Naumenko et al., 2009]).

1.3.1.4 Couche : Zircone Yttriée

La céramique utilisée pour la couche de protection thermique est une zircone yttriée. La zircone est
bien connue pour ces applications barriéres thermiques car elle présente un point de fusion tres haut
(2715°C), un coefficient de dilatation thermique élevé pour une céramique ( supérieur a 8.107SK 1) et
une faible conductivité thermique (inférieure & 2Wm =1 K1, mais cette valeur dépend de la porosité de
la couche de zircone). L’ajout d’yttrine (Y2O3) permet de stabiliser la phase tétragonale de la zircone
apres refroidissement et retour a température ambiante. La quantité d’yttrine utilisée dans le domaine
aéronautique est d’environ 8%. Cette limite est fixée par le compromis entre les propriétés souhaitées et

le coiit de I'yttrine (dix fois plus cher que la zircone).

1.3.1.5 Systéeme barriére thermique industriel

Il existe deux principaux types de systéme barriére thermique :

— Les barriéres thermiques réalisées dans une enceinte sous vide par EBPVD. L’EBPVD (Electron
Beam Physical Vapor Deposition) est un procédé de réalisation de dépdts épais (quelques centaines
de micromeétres maximum). Il s’agit d’un dépot obtenu en phase gazeuse permettant la réalisation
de microstructures colonnaires. Ce type de dépo6t est notamment utilisé sur les aubes de turbine.
Ces barrieres thermiques posseédent une sous-couche en NiAl(Pt) ainsi qu'une couche d’interdiffusion
entre le substrat (un superalliage monocristallin) et la sous-couche.

— Les barrieres thermiques réalisées a ’air par projection plasma. Il s’agit d’un procédé de projection
thermique a partir de poudres. Les particules projetées sont fondues et se solidifient au contact du
substrat formant un dépot lamellaire. Ce type de dépot est utilisé sur les chambres de combustion.

La figure 1.4 illustre les différences des barrieres thermiques obtenues avec les deux procédés de
projection.

Il y a deux parameétres importants concernant la réalisation de la couche de céramique. Elle doit dans
un premier temps avoir une faible conductivité thermique pour jouer son role d’isolant thermique. De
plus, son coefficient de dilatation thermique ne doit pas étre trop différent de celui du substrat afin de
limiter les contraintes internes qui favorisent la ruine du systeme lors du fonctionnement du moteur.
En effet, lors des phases de décollage et d’atterrissage, les parties chaudes des moteurs subissent des
brusques variations de température entrainant des contraintes thermiques. La sous-couche, quant a elle,
a la fonction d’intermédiaire entre la couche de céramique et le substrat. La présence de cette sous-couche
permet de limiter le risque de fissuration de la céramique. Elle doit adhérer au substrat et présenter
une surface sur laquelle la céramique aura la meilleure tenue mécanique pour protéger le substrat des
atmospheres agressives.
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Substrat T

(a) Dépot plasma

(b) Dépot EBPVD

FIGURE 1.4 — Différents types de barriéres thermiques (observation MEB)

1.4 Les méthodes de dépo6t par projection de poudre

Il existe plusieurs méthodes de dépo6t par projection de poudre dont la projection plasma sous air
ou sous vide, la projection cold spray (sans fusion des particules de poudre), la projection HVOF (High
Velocity Oxygen Fuel). Une des grandes différences entre ces méthodes de dépot est la température

atteinte par les particules de poudre.

La figure 1.5 illustre la position des différents procédés de projection en fonction des conditions de
projection (température du gaz, vitesse des particules). La projection plasma est le procédé dont la
température d’utilisation peut étre la plus haute, permettant de fondre des composés & haut point de
fusion tels que les céramiques. Le procédé cold spray, quant a lui, présente les vitesses de projection les

plus hautes permettant une adhérence mécanique des particules de poudre sans fusion[Rolland, 2010].

La technique de projection thermique la plus utilisée dans la fabrication de barriéres thermiques
pour application chambre de combustion est la projection plasma sous air (cette technique sera décrite
plus précisément dans le paragraphe suivant). La couche céramique est exclusivement réalisée par ce
procédé. Pour la sous-couche, il est possible d’utiliser d’autres procédés de projection thermique tels que
la projection HVOF et la projection cold spray. Ces derniéres techniques, ne sont pas encore industrialisées

pour cette application.

1.4.1 La projection plasma

La projection plasma est le procédé de référence pour la réalisation de dépo6ts barriere thermique pour
chambre de combustion.
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FIGURE 1.5 — Comparaison de la vitesse et de la température des particules projetées pour différents

procédés de projection thermique. D’aprés [Oksa et al., 2011]

1.4.1.1 Principe du procédé

Le procédé de projection plasma schématisé dans la figurel.6 peut étre décomposé en cing étapes :
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FIGURE 1.6 — Schéma de principe du procédé de projection plasma. D’apres [Fataoui, 2007]

La génération d’une source de chaleur et d’énergie cinétique créées par un arc électrique de forte
intensité entretenu entre une anode et une cathode au sein d’une tuyeére refroidie. Les gaz plasma-
geénes (argon, azote ou hélium, purs ou en mélange) présents entre ces deux électrodes sont ionisés
par 'arc électrique et créent un plasma thermique. Ce milieu fluide est conjointement accéléré ou
"soufflé" en passant a travers la tuyere.

L’injection de la poudre. Il existe plusieurs méthode d’injection de la poudre dans le plasma. L’une
d’elle consiste a injecter les particules au niveau de la sortie de la tuyeére afin qu’elles soient propulsées
par le plasma.

Le transport des particules. Au contact du plasma, les particules sont chauffées et fondues. Le flux
les transportent a grande vitesse en direction du substrat. La vitesse des particules et leur état
physico-chimique dépend de la température du plasma et des parametres d’injection de la poudre
dans le plasma (vitesse, angle...).

L’impact des particules et la construction du dépét. Au contact du substrat, les particules de poudre
s’étalent sur la surface et se solidifient en formant des lamelles. L’étalement des particules dépend

notamment de la vitesse et de la température des particules ainsi que de la rugosité et de 'oxydation
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du substrat. Apres le recouvrement du substrat par une premiére couche de particules, I'impact se
produit entre des particules de poudres fondues et les lamelles solidifées. Le dépot posséde donc

une structure lamellaire anisotrope.

1.4.1.2 Projection plasma appliquée aux barriéres thermiques

De nombreuses études portent sur les caractéristiques morphologiques ainsi que sur 'adhérence (&
chaud et & froid) des systémes barriéres thermiques (sous-couche et céramique). Dans un premier temps,
il est nécessaire de réaliser des dépdts plasma de sous-couche et de céramique aux propriétés souhaitées. L.
Li démontre par exemple que la granulométrie de la poudre de zircone yttriée (& composition identique)
a une influence sur la porosité du dépdt de céramique et par conséquent sur sa dureté et sa durée de vie
en cyclage thermique[Li and Belov, |. De plus, la modification de la poudre de zircone via l'utilisation de
poudres nanostructurées permet apres projection plasma supersonique d’obtenir des dépdts de céramique
plus résistants a la fissuration interlaméllaire. En effet, Y. Bai décrit des dépots de zircone yttriée na-
nostructurées sur sous-couche plasma de CoNiCrAlY présentant une meilleure adhérence interlaméllaire
que les dépots obtenus avec une poudre classique. Cette caractéristique permet a ces dépots d’avoir une
conductivité thermique plus faible (1,6 W/m.K contre 2,0 W/m.K pour le dépét non nano-structuré).
Toutefois, ils s’écaillent plus rapidement lors des cyclages thermique car ils fissurent plus facilement au
niveau de la couche d’oxyde entre la sous-couche et la couche de céramique [Bai et al., 2013].

Pour améliorer I'adhérence de la couche de céramique, il est aussi possible de modifier la sous-couche.
La rugosité de la sous-couche est une caractéristique influente sur la tenue mécanique de la couche de
céramique. M. Bozorgnezhad Nobijari montre ainsi par des essais de plots collés que ’'augmentation de la
rugosité de la sous-couche améliore "adhérence de la couche de céramique (augmentation de ’adhérence de
10MPa pour une rugosité passant de 9 & 21um) [Nobijari et al., 2013]. Les ruptures obtenues peuvent étre
cohésives (dans le dépot de céramique), adhésive (& 'interface entre les deux dépdts) ou une combinaison
des deux (mixte). Ces constatations ont été observées sur d’autres dépots plasma (dépot NiAl sur substrat
Ti6Al4V) par F. Bahbou [Bahbou and Nylén, 2005]. Il explique "amélioration de 'adhérence (mesurée
par essais de traction) par 'augmentation de la force d’ancrage de la lamelle lorsque la particule arrive
sur un pic de rugosité. Il est donc primordial de maitriser la rugosité de la sous-couche pour anticiper la
tenue mécanique de la couche de céramique.

Le mode de rupture des barriéres thermique a été étudié a chaud (cyclage thermique) et a froid
(traction, flexion 4 points). Le mode principal de rupture s’est révélé étre cohésif. Une étude du mode
de rupture des barriéres thermique & froid (traction et flexion 4 points) a été réalisée par Y. C. Zhou
sur des dépdts de zircone yttriée sur sous-couche NiCrAlY. Il s’aveére que les ruptures obtenues sont
exclusivement adhésives. Lors des essais de flexion 4 points, une fissuration verticale est observée avant
que la fissure a l'interface céramique / sous-couche ne soit initiée [Zhou et al., 2002]. Une étude du mode
de rupture des barriéres thermiques & chaud (par cyclage thermique a été réalisé par K.W Schlichting
[Schlichting et al., 2003]. Il décrit les différents modes de rupture d’un systéme barriére thermique avec
sous-couche plasma de NiCoCrAlY et substrat en superalliage base nickel. Il est conclu de cette étude
que la rupture se produit dans la couche d’oxyde et dans la céramique, au niveau des pics de rugosité de
la sous-couche, comme illustré dans la figure 1.7. Le mode de rupture des systémes barrieres thermiques
est donc essentiellement adhésif.

Pour améliorer la tenue mécanique des dépots de zircone yttriée, une solution étudiée a été la réalisa-
tion de gradients pour accommoder les écarts de propriétés (notamment mécaniques) entre la sous-couche
métallique et la couche céramique. Cette méthode, outre la disparition de I'interface, devrait permettre de
modifier la répartition des oxydes et de réduire la sensibilité a la fissuration du systéme (a chaud comme
a froid). Z.L. Dong a notamment étudié des dépots plasma formés par des gradients de composition
entre une sous-couche base nickel et une couche céramique en zircone. Il a obtenu un dépot a partir de
cinq mélanges de compositions différentes. La structure obtenue ne présente pas d’interface franche entre
chaque couche. L’utilisation du gradient de composition lui a permis de doubler 'adhérence du dépot
mesuré par traction a froid(17,8MPa contre 9,3MPa pour un dépét bi-couche). La figure 1.8 illustre le



1.4. LES METHODES DE DEPOT PAR PROJECTION DE POUDRE 21

AR S it

Epoxy 50 pm
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dépdt plasma & gradient de composition obtenu par Z.L. Dong [Dong et al., 1999].
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FiGURE 1.8 — Coupe micrographique d’un dépét plasma avec gradient de composition. D’apres
[Dong et al., 1999]

De plus, ces dépots ne présentent pas d’interface physique et les propriétés mécaniques (dureté, module
d’Young) ne présentent pas de variation brusque au niveau de 'interface, mais une variation progressive
sur tout le dépot de sous-couche. Cette propriété est mise en évidence par W. Hu [Hu et al., 1998] sur
des dépots & gradient de composition Ni/ZrOz et par K. A. Khor sur des dépdts de barriére thermique
avec variation de composition de la sous-couche entre 100% NiCoCrAlY et 100% ZrO»-Y2O3 en 5 couches
[Khor et al., 1999].

L’utilisation de gradients de composition modifie aussi les contraintes résiduelles incluses dans le
matériau. O. Kesler [Kesler et al., 1998] montre ainsi, par une analyse de contraintes résiduelles par
la méthode des neutrons, que pour un dépot a gradient de composition NiCrAlY /zircone yttriée, les
contraintes résiduelles varient de 50 MPa entre la couche 100% NiCrAlY et la couche 100% zircone
(passant de 350 & 300 MPa en traction en fonction de la quantité de MCrAlY dans la zircone yttriée).

L’utilisation d’un gradient de composition représente une solution tres intéressante pour améliorer la
tenue mécanique d’un dépot & froid (traction, flexion 4 points [Zhou et al., 2002]). Les ruptures obtenues
sont principalement cohésives [Dong et al., 1999] [Khor and Gu, 2000] et non adhésives comme les dépdts

de céramique sur sous-couche MCrAlY industrielle.
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1.4.2 La projection Cold Spray

La projection par gaz froid, dite cold spray est un procédé assez récent découvert par des scientifiques
russes. Il est défini comme tel : "procédé permettant de réaliser des dépdts en exposant un substrat
métallique ou diélectrique a4 un jet & haute vitesse (300 & 1200 m/s) de petites particules (1-50 pm)

accélérées au moyen d’un écoulement supersonique d’un gaz comprimé"' [Papyrin et al., 2007].

1.4.2.1 Principe du procédé

Contrairement aux autres procédés de projection de poudre, la projection cold spray ne fond pas
les particules pendant le vol. Un gaz porteur (en général azote ou hélium) est comprimé dans une buse
formant une tuyere de Laval. Celle-ci a pour effet 'accélération supersonique du gaz grace a sa géométrie
de type "convergent / divergent'. Les particules solides sont injectées dans le flux gazeux et sont accélérées
par celui-ci lors de la détente du gaz apres le passage au niveau du divergent. Le gaz porteur peut étre
chauffé jusqu’a 800°C de maniére & augmenter encore la vitesse des particules (pouvant dépasser 1000m/s,
selon les équipements et les parameétres de projection). Bien que les particules soient chauffées au contact
du gaz, le temps de trajets des particules est suffisamment faible pour que la température des particules
reste toujours treés inférieure a leur température de fusion. Le principe du procédé de projection cold

spray est illustré dans la figure 1.9.
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FIGURE 1.9 — Schéma de principe du procédé de projection cold spray. Source : http ://traitementsetma-
teriaux.fr

Le transport des particules par le flux gazeux leur fournit une grande quantité d’énergie cinétique.
Lors de I'impact sur le substrat, celles-ci se déforment plastiquement, permettant leur adhésion. L’énergie
cinétique libérée ne permet pas la fusion des particules [Moridi et al., 2014]. Le procédé de projection cold
spray est donc tres intéressant pour les matériaux sensibles a 'oxydation. Ce procédé est principalement
utilisé avec des poudres métalliques ot a matrice métallique dans le cas des composites.

La granulométrie de la poudre (en général inférieure & 50um), le débit de poudre, la vitesse des
particules et leur température ont une influence directe sur la microstructure du dépot ainsi que sur ces
propriétés morphologiques et mécaniques. L’avantage de ce procédé est I'absence d’oxydation du dépot,
le faible taux de porosité et le faible échauffement du substrat. Toutefois, ce procédé peut générer de

fortes contraintes résiduelles en compression dans la partie supérieure du substrat et dans le dépot.

1.4.2.2 Conditions d’obtention d’un dép6t cold spray

Les premieéres études menées sur le procédé cold spray ont été consacrées a la compréhension de
I’adhésion des particules, a 'influence des conditions de projection et d’impact, puis a la modélisation
notamment des écoulements [Raletz, 2005]|[Kairet, 2007]. De ces nombreuses études, il ressort que les
parametres les plus importants pour 'obtention d’un dépo6t sont la vitesse des particules et leur tempé-
rature.

En effet, le concept de vitesse critique (vitesse minimale des particules & partir de laquelle une adhé-
sion sur le substrat est possible) a été le sujet de nombreuses recherches expérimentales et numériques
[Fukanuma et al., 2006], [Grujicic et al., 2003] et [Giraud, 2014]. Il s’avére que pour des vitesses trop
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faibles, les particules rebondissent sur le substrat provoquant une abrasion par déformation du substrat
(formation de crateres). La figure 1.10 présente la notion de vitesse critique. La vitesse critique dépend de
la poudre utilisée, de sa température lors de I'impact, de 'oxydation des particules ainsi que du substrat
sur lequel le dépdt est effectué.
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FIGURE 1.10 — Schéma définissant la vitesse critique . D’apres [Rolland, 2010]

Pour une densité de matiere donnée, la taille des particules est trés importante pour obtenir une bonne
adhésion des particules sur le substrat, toujours en relation avec la vitesse atteinte a 'impact. En effet,
T. Schmidt [Schmidt et al., 2006] a montré qu’une taille de particule de minimum 10pm était nécessaire
pour I'adhésion des particules. De plus, il a établi que cette taille minimale dépendait de la conductivité
thermique du matériau et de sa masse volumique via la formule suivante :

A

derit = 36 X 1.1
! Cp X P X Vparticules ( )

Les principales hypotheéses permettant d’expliquer ’adhésion des particules par projection cold spray
sont la formation d’une zone de mélange & froid au niveau de l'interface particule / substrat dans le
cas ou les particules projetées ainsi que le substrat sont métalliques. Grujicic explique ce mécanisme via
le passage de la matiére & 1’état visqueux au niveau de linterface [Grujicic et al., 2003]. La vitesse des
particules au moment de I'impact générerait une instabilité impliquant ce passage a 1’état visqueux. Cette
instabilité peut s’observer dans certains cas en coupe micrographique via la formation d’un tourbillon
(vortex). Certains auteurs évoquent le passage par un état fondu a l'interface en relation avec les forces

de frottement lors du déplacement rapide et sous-pression de la particule en contact avec le substrat.

FIGURE 1.11 — Schéma de I’évolution des instabilités & linterface substrat (matériau 1) / particule
(matériau 2). D’apres [Grujicic et al., 2003]

Une autre hypothese est ’'adhésion mécanique liée a la déformation et I’ancrage des particules soumises

aux impacts répétés (martelage). Les impacts répétés des particules les unes sur les autres et sur le substrat
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réaliseraient selon Y. Danlos [Danlos, 2009] un compactage du dépot et renforcerai les liaisons & I'interface
substrat / particule. Ce processus serait d’autant plus important que la projection se fait sur un substrat
ductile. Lors de la projection des couches supérieures, ce martelage rendrait plus adhérentes les couches
inférieures. Ce phénomeéne est aussi observé par D. Giraud [Giraud, 2014] via une différence de densité
entre les couches inférieures et les couches supérieures par exemple dans le cas d'un dépét d’aluminium
sur substrat PA6,6 (figure 1.12).
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FIGURE 1.12 — Observation MEB de la densification de couches a cause de 'impact des couches supé-
rieures. D’apres [Giraud, 2014]

L’adhérence du dépot peut aussi s’expliquer par un phénomene de diffusion chimique a I'interface entre
les particules et le substrat. Ce mécanisme a notamment été étudié par S. Guetta [Guetta, 2010]. Une
adhérence par diffusion est trés dépendante de 1'oxydation des particules de poudre, une couche d’oxyde
en surface se comportant comme une barriere de diffusion entre les éléments constituants la poudre de

ceux du substrat.

1.4.2.3 Projection cold spray appliquée aux barriéres thermiques

Le procédé de projection cold spray a depuis quelques année été étudié comme moyen de projection de
sous-couche MCrAlY pour barriére thermique. Dans un premier temps, les conditions nécessaires pour la
réalisation de dépots de MCrAlY ont été analysées. T. Stoltentoff [Stoltenhoff et al., 2002] a notamment
expliqué que vu la difficulté de déformer plastiquement ces matériaux, une haute vitesse d’impact est
nécessaire pour obtenir un dépot. Une vitesse suffisante (environ 1000 m/s) peut étre obtenue en utilisant
de I’hélium comme gaz de projection.

Par la suite, Y. Ichikawa [Ichikawa et al., 2007] a étudié la réalisation d’un dép6t de CoNiCrAlY sur
un substrat en inconel 625 par le procédé cold spray. Il a obtenu un dépét tres dense comme illustré sur
la figure 1.13. Une analyse EDX au niveau de l'interface a montré que la composition chimique entre
le dépot et le substrat varie de maniere linéaire. Cette variation est probablement le signe d’une liaison
métallurgique du dépot.

Les propriétés des dépots de MCrAlY ont aussi été étudiées par L. Xiang Bo [Bo, 2009] via analyse
de la microstructure et de la dureté d’un dépot de NiCoCrAlY projeté sur un substrat en acier. La
microstructure obtenue montre une forte déformation plastique des particules lors de 'impact. De plus,
le dépdt obtenu est dense méme si des petites porosités sont visibles (la porosité est trés faible en
comparaison d’un dépot plasma). Une analyse par diffraction des rayons X montre qu’aucune modification
de phase ne s’est produite durant le dépdt et que les particules ne se sont pas oxydées. D’un point de
vue mécanique, la microdureté varie dans 1’épaisseur du dépot, illustrant le martelage des particules des
couches supérieures sur les couches inférieures.

Les barriéres thermiques étant soumises a des hautes températures, I’oxydation de ces dépdts a été étu-
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FIGURE 1.13 — Observation MEB d’un dépo6t de CoNiCrAlY par cold spray. D’aprés [Ichikawa et al., 2007]

diée. T. Niki [Niki et al., 2008] a montré la résistance a 'oxydation des dépots cold spray de CoNiCrAlY
comparé aux dépdts LPPS (Low Pressure Plasma Spraying) : I’épaisseur de la couche d’oxyde apres plus
de 500 heures de vieillissement est multipliée par deux pour les dépdts cold spray et par cinq pour les
dépots LPPS. W. R. Chen a complété cette étude via un travail sur 'oxydation du systéme complet
[Chen et al., 2010]. L’auteur a comparé la couche d’oxyde formée & 'interface sous-couche / céramique
pour des sous-couche plasma, HVOF et cold spray. Il s’avere que la croissance de la couche d’oxyde ne
suit pas la méme évolution pour une barriere thermique avec sous-couche APS (3 étapes linéaires) et
HVOF ou cold spray (croissance concave). De plus, les fissures obtenues aux interfaces apres exposition
a haute température sont plus élevées pour les systémes barriéres thermique avec sous-couche APS que
pour celle avec une sous-couche cold spray. Ainsi, 'utilisation d’une sous-couche cold spray améliorerait
la durabilité des systémes barrieres thermiques.

Ces études, décrivant les dépdts cold spray de MCrAlY et les comparant aux dépdts plasma ne traitent
cependant pas de la sensibilité a la fissuration de ces dépots. De plus, 'amorcage et la propagation de
fissure n’ont pas été étudiés. L’utilisation du procédé cold spray en remplacement du procédé plasma

pourrait-il réduire la fissuration induite par un percage par laser ?

1.5 La caractérisation des systemes barriere thermique

1.5.1 Observation par imagerie 3D

La majorité des méthodes d’observation des barrieres thermiques sont limitées a deux dimensions
(coupe micrographique, vue de dessus, fractographie). Depuis une vingtaine d’années, les techniques
d’imageries se sont perfectionnées, permettant d’observer en 3 dimensions des dépo6ts voir de suivre
I’évolution de la matiére en cours d’essais mécaniques ou thermiques. La radiographie X en est I'un des
plus grand exemple. L’ESRF (European Synchrotron Radiation Facility) a d’ailleurs consacré une ligne
de lumiére & I'imagerie par microtomographie ou laminographie [Boller et al., 2010].

Cette technique d’analyse a notamment été utilisée pour étudier des barrieres thermique EBPVD
[Maurel et al., 2012]. L’observation 3D non destructive permet aussi de visualiser des défauts tels que
des fissures sans endommager 1’échantillon. De plus, la tomographie permet d’analyser en volume les
dépdts obtenus par projection thermique. O. Amsellem a notamment mis en évidence les avantages
de la tomographie pour I’étude des dépdts plasma. Il a pu observer la répartition de la porosité et la
microstructure en 3 dimensions et se servir des données obtenues pour reconstituer numériquement un
dépdt [Amsellem et al., 2012].
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1.5.2 La morphologie

La morphologie de la sous-couche est une caractéristique importante pour ’adhérence de la couche de
céramique. Cette morphologie est souvent étudiée a travers la rugosité et notamment le Ra. La rugosité
de la sous-couche peut étre modifiée via I'utilisation de poudres de granulométries différentes. Ainsi, M.
bozorgnezhad utilise des poudres de CoNiCrAlY de granulométrie variant entre 10-38pum et 45-90um et
obtient des dépdts de sous-couche avec un Ra compris entre 9um et 21pum [Nobijari et al., 2013]. L’auteur
détermine aussi par des essais de traction que 'augmentation de la rugosité conduit a une augmentation
de l'adhérence (de 20 a 30MPa).

D’autres parametres ont aussi été étudiés par R. Eriksson pour caractériser la rugosité de la sous-
couche (dont Rq, Re, Rp, Rv, Rsk et Rku) [Eriksson et al., 2013]. Ces parametres décrivent entre autre
I’espacement entre les pics, la profondeur maximale des vallées, la hauteur maximale des pics et la répar-
tition des pics et des vallées. Pour obtenir des sous-couches avec des rugosités différentes, des poudres de
NiCrAlY de granulométries croissantes ont été projetées par projection plasma sous vide (VPS). La tenue
mécanique des échantillons réalisés est testée par la modélisation d’endommagements par cyclage ther-
mique et il en ressort que les barriéres thermiques ayant une rugosité faible (Ra=6,6um, Rp=19,2um et
Rsk=0,012) résistent moins au cyclage thermique que les échantillons avec une rugosité forte (Ra=9,7pum,
Rp=27,0um et Rsk=0,43) : 502 cycles pour la rugosité faible contre 850 pour la rugosité forte.

Ainsi, la rugosité de la sous-couche a un effet non négligeable sur la tenue mécanique et thermique de

la couche de céramique sur la sous-couche.

1.5.3 Contraintes résiduelles

La projection thermique géneére lors de la fabrication des dépots, des contraintes résiduelles d’origine
thermique : d’une part a cause de la trempe des particules fondues lors de I'impact avec le substrat
et d’autre part lors du refroidissement de la couche. Les contraintes liées a la trempe sont toujours
en traction. Les contraintes liées au refroidissement dépendent des coefficients de dilatation thermique
des particules et du substrat. Il existe différentes méthodes permettant de déterminer les contraintes
résiduelles dans un dépot dont la méthode de la courbure [Kesler et al., 1998], la diffraction des rayons X
[Kesler et al., 1998], la diffraction des neutrons [Matejicek et al., 1999], la méthode du trou incrémental
[Montay et al., 2002] et la simulation numérique [Seo and Na, 2004]. La méthode du trou incrémental
permet d’obtenir des valeurs de contraintes résiduelles en fonction de la profondeur dans le matériau.
Cette méthode est beaucoup utilisée sur les dépots de type barriere thermique.

Un des premiers essais réalisés sur une barriére thermique compléte est pratiqué par D.J. Greving en
1994 [Greving et al., 1994]. L’auteur teste plusieurs dép6ts dont un dépét plasma de NiCoCrAlY et de
zircone yttriée sur un substrat en hastelloy. Il obtient un pic en compression (-150MPa) dans le substrat
et un pic en traction (50MPa) dans la sous-couche. La couche de zircone est quand a elle en traction
proche de la surface et proche de l'interface avec la sous-couche (25MPa). Les contraintes en compression
dans le substrat ne proviennent pas d’une mise en compression par sablage. Toutefois, le substrat n’ayant
pas été décontraint avant le dépdt, il est possible que ce dernier posseéde déja un état de contraintes en
compression avant le dépot.

Cette méthode a été perfectionnée par la suite pour obtenir des profils avec une meilleure résolution
(jusqu’a 20pm au lieu de 100pum pour la publication précédente). Cette précision permet d’étudier I'in-
fluence de certains parameétres comme la température de projection ou la composition du substrat sur la
génération de contraintes résiduelles. Ainsi, G. Montay montre que pour un dépdt de zircone yttriée, la
quantité de contraintes résiduelles varie de 150MPa en fonction de la température de projection (mesure
a la surface du dépo6t, pour un substrat en aluminium) et de 150MPa en fonction du substrat (mesure a
I'interface substrat / dépdt pour un substrat en aluminium et un substrat en acier) [Montay et al., 2002].

Les contraintes résiduelles dépendent aussi du procédé de projection utilisé. C. R. C. Lima a réalise
4 échantillons ayant une composition de sous-couche et de couche de céramique différente (CoNiCrAlY
et NiCoCrAlTaY pour la sous-couche et ZrOq avec 8% ou 20% de Y203 dans la couche). Les dépdts
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de sous-couche sont réalisés par projection HVOF et la couche par projection plasma. Les profils de
contraintes résiduelles obtenues montrent pour tous les échantillons un pic de traction dans la sous-
couche (entre 500 et T00MPa), proche de I'interface avec la céramique. Un pic de compression est présent
dans le substrat proche de l'interface avec la sous-couche (entre -250 et -375MPa). Ce pic s’explique par
la mise en compression du substrat par sablage (-375MPa) et lors de la projection de la sous-couche
[Lima et al., 2006].

La distribution des contraintes résiduelles peut aussi se faire a un niveau plus fin, entre les pics de
rugosité de l'interface dépot / substrat [Hsueh et al., 1999]. C.H. Hsueh développe un modeéle numérique
permettant d’estimer les contraintes résiduelles au niveau d’une interface rugueuse. Il met ainsi en évidence
que les pics de rugosité sont contraints en traction (+50MPa) et les vallées en compression (-50MPa).

Ces contraintes résiduelles ont une influence sur la tenue mécanique des barrieres thermiques. C. W.
Clyne a notamment étudié 'effet des contraintes résiduelles sur d’adhérence de chaque couche formant
un systéme barriére thermique [Clyne and Gill, 1996]. Il explique qu’il existe une relation entre 1’état de
contraintes résiduelles et 1’énergie relaxée lors de la délamination du dép6t. La délamination apparait en
général lorsque la combinaison des contraintes résiduelles et des contraintes générées par une sollicitation
extérieure (thermique ou mécanique) dépassent la force d’adhésion du dépot. De plus, il évalue 1'énergie
de rupture interfaciale pour différentes parties d’un systéme barriére thermique 1.14.
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FIGURE 1.14 — Valeurs expérimentales de ténacité pour différentes interfaces d’un systéme barriére ther-
mique. D’apres [Clyne and Gill, 1996]

1.5.4 L’adhérence des systémes barrieres thermiques
1.5.4.1 Définition

L’adhésion est définie par I’Américan Society or Testing and Materials (A. S. T. M.) comme étant la
résultante des forces de liaison interfaciale. La mesure de I’adhésion correspond & 1’énergie nécessaire pour
rompre les liaisons a l'interface. L’énergie d’adhésion est la somme de toutes les interactions interatomiques
physico-chimiques a l'interface. Selon Dupré, elle peut s’écrire grace a la formule 1.2 avec vp et ~yg les
énergies de surface du dépdt et du substrat et ypg I’énergie de Uinterface.

Waan =vp +7s — Vps (1.2)

Cette valeur étant difficile a déterminer dans le cadre de dépots, il est nécessaire de définir une notion plus
adaptée : 'adhérence. Elle est définie comme 1’énergie nécessaire pour séparer deux surfaces et ’énergie
d’adhérence est souvent notée G.
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La notion d’adhérence fait intervenir I’énergie de séparation entre deux surfaces, la déformation plas-
tique, la microfissuration, le frottement entre les deux surfaces ainsi que les modifications microstructu-
rales. La propagation d’une fissure a I'interface entre un dépdt et le substrat est liée a ’adhérence de la
couche. On peut définir ’énergie nécessaire a la propagation de fissure G, a l'interface selon la formule
1.3 avec Wyqn V'énergie d’adhésion de l'interface et Wy;ss 'énergie dissipée lors de la propagation de la
fissure.

Ge = Waan + Waiss (1.3)

1.5.4.2 Traction

Les essais de traction sont souvent réalisés pour déterminer l'adhérence a froid des dépdts réali-
sés par projection thermique dont les barriéres thermiques. M. Bozoegnezhad en est un bon exemple
[Nobijari et al., 2013]. Les essais de traction & froid se font par plots collés. Cette technique a pour avan-
tage d’étre tres facile a utiliser, mais est limitée par la résistance de la colle utilisée. pour les barrieres
thermiques, la rupture se situe en générale au niveau de l'interface sous-couche / céramique. Cet essais
est donc un bon moyen de caractérisation de la tenue mécanique de 'interface. La résistance a la traction

de linterface est comprise entre 10 et 30MPa en fonction des caractéristiques des deux couches (MCrAlY
et ZI‘OQ—Y203).

1.5.4.3 Flexion 4 points

Les essais de flexion 4 points permettent d’évaluer la résistance a la propagation de fissure de l'interface
sous-couche / céramique. Ils consistent & mettre en flexion un échantillon revétu dans lequel une préfissure
a été réalisée a 'interface entre le substrat et le dépot. A. Kucuk a comparé différents systémes barrieres
thermiques en faisant varier I'épaisseur de la sous-couche et de la couche, la distance de projection et la
température du substrat (essais réalisés par projection plasma). Il met en évidence qu’'une augmentation
de I’épaisseur de la sous-couche réduit la limite élastique en flexion du systéme barriére thermique (le
module d’élasticité passe de 300MPa & 200MPa environ). Il explique ce phénomeéne par 'augmentation des
contraintes résiduelles qui fragilisent les interfaces en augmentant le nombre de défauts dans la structure
[Kucuk et al., 2000].

1.6 Le percage des systémes barrieres thermiques

Pour assurer le refroidissement du systéme barriere thermique et une plus longue durée de vie des
piéces moteur, des trous de refroidissement sont percés dans le systéme complet. La figure 1.15 montre
un exemple de percage effectué sur une chambre de combustion. Le nombre de trous varie en fonction
des moteurs et des pieces. Pour les chambres de combustions, le nombre de trous de refroidissement peut

dépasser les 20 000. Ces trous peuvent étre percés par laser, jet d’eau ou électron érosion.

1.6.1 Les procédés laser

Les procédés laser utilisent un rayonnement lumineux généré par une source laser (Light Amplification
by Stimulated Emission of Radiation). Le fonctionnement du laser est basé sur le passage d’un électron
d’un niveau d’énergie a un autre. Le passage d’'un électron a un niveau d’énergie supérieur peut se
produire lorsque l’atome est soumis a un rayonnement lui apportant un certain niveau d’énergie. Ce
phénomene s’appelle 'absorption. L’électron se trouve alors dans un état excité. Celui-ci peut revenir a
son état fondamental en émettant un rayonnement. Cette désexcitation se nomme émission spontanée.
Un électron préalablement excité soumis a un rayonnement peut se désexciter vers le niveau d’énergie
fondamental en émettant lui aussi un rayonnement venant s’ajouter au rayonnement initial. On parle
alors d’émission stimulée. Comme pour I’absorption, le passage d’un niveau d’énergie a un autre n’est
possible que si I’énergie du rayonnement incident est similaire a la différence d’énergie entre les deux états

électroniques. Ces variations d’énergie des électrons sont illustrées dans la figure 1.16.
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F1GURE 1.15 — Exemple d’un pergage sur une chambre de combustion. Source CRMA

Lors de ce processus, une amplification s’opére car pour une particule élémentaire regue, deux sont
émises. Les rayonnements regus et émis ont les mémes caractéristiques (longueur d’onde, phase, pola-
risation, etc...) et sont donc cohérentes entre elles. Le faisceau lumineux ainsi généré est une lumiére

cohérente.

La naissance de 'amplification de lumiere date de 1958 et le premier laser est mis au point en 1960

par T. H. Maiman. Depuis, de nombreuses applications ont été développées :

— Le soudage

— Le percage

— La découpe

— Le choc laser

— Le rechargement laser

— La fabrication additive

— Le micro usinage

— Le traitement de surface

— Le durcissement surfacique

— Et méme les traitements chirurgicaux...

Le choix du laser le plus adapté pour chaque application dépend du matériau usiné (métal, composite,
polymere, etc...) et des caractéristiques du laser : intensité, durée d’interaction, comme décrit par C. Y.
Yeo [Yeo et al., 1994] et dans la figure 1.17.

1.6.2 Les procédés de percgage laser

1.6.2.1 Historique du pergage laser d’un matériau

La réalisation d’un trou par un faisceau laser de puissance est le résultat d’une irradiation de la matiere
par un faisceau lumineux de haute intensité. Ce faisceau fond puis vaporise localement le matériau soumis
au rayonnement. La vaporisation crée une pression locale qui éjecte la matiere liquide et gazeuse hors
du trou. Le pergage laser des matériaux aéronautiques est étudié depuis les années 1980. P. Forget
[Forget et al., 1988] décrit le percage laser d’un systéme barriére thermique en effectuant le pergage du
cdté du métal (puissance moyenne 400W, durée d’impulsion <1 ms). Bien que les trous étudiés soient
réalisés a 90°, des microfissures sont observées entre la sous-couche et la céramique. Ces fissures mesurent
environ 50pum. De plus, des microfissures sont visibles sur bords du trou. Ces premieres observations
mettent déja en évidence la sensibilité de I'interface céramique/sous-couche & la fissuration lors du percage
laser.
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FIGURE 1.16 — Principe de I’absorption et de I’émission d’un rayonnement par un électron

1.6.2.2 Les différents types de pergage laser

Il existe trois types de percage laser qui sont schématisés dans la figure 1.18 :

— Le percage continu. Le faisceau laser émet un rayonnement continu jusqu’a ce que le trou soit
complétement percé.

— Le percage par percussion. Plusieurs impulsions laser sont émises et focalisées sur la surface d’un
matériau jusqu'au pergage complet (débouchant) du systeme. Quelques millisecondes suffisent pour
réaliser un trou complet.

— Le percage par trépanation. Il consiste en la réalisation d’un premier trou de dimensions inférieures
a celles du trou souhaité puis d’'une découpe sur le pourtour du trou primaire pour I'élargir et
atteindre les dimensions finales. Cette méthode est plus longue que la précédente (une seconde
environ contre une dizaine de millisecondes pour le pergage par percussion), mais permet d’obtenir
des bords de trou plus réguliers et des diametres de trou plus grands.

Seuls les pergages par percussion et par trépanation sont utilisés sur les pieces des moteurs aéronautiques.
Cependant, la plupart des études portant sur le pergage laser se concentrent sur le pergage par percussion
qui présente Pavantage d’étre plus rapide (gain de temps et d’argent pour les utilisateurs) et qui permet
de comprendre plus en détail I'interaction laser matiere et les défauts engendrés par le procédé. Le percage
par trépanation présente I’avantage de nettoyer les bords du trou des défauts générés lors de la formation
du premier trou. Ce "gommage" des défauts empéche ’observation et ’analyse des mécanismes précurseurs

générés des la formation du trou primaire.

1.6.2.3 L’interaction laser matiére

L’interaction entre le faisceau laser et la matiére se déroule selon quatre étapes :
— I'absorption du faisceau par le matériau et la chauffe de celui-ci
— la fusion du matériau

— la vaporisation du matériau et ’éjection de la matiere liquide et gazeuse hors du trou

la production d’un plasma proche de la surface
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FIGURE 1.17 — Schéma décrivant les utilisations des lasers en fonction de leur intensité et de la durée
d’interaction [Yeo et al., 1994].
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F1GURE 1.18 — Principes des différents types de pergages par laser.

Ces quatre étapes se produisent presque instantanément lors du contact entre le rayonnement laser et le
matériau [Girardot, 2014] [Schulz et al., 2013]. La figure 1.19 donne un aper¢u des phénomeénes associés
a ces quatre étapes.

L’augmentation de la température liée a ’absorption du faisceau laser par le matériau entraine la
fusion et la vaporisation de la matiere. Cette derniére s’accompagne d’une augmentation de la pression
dans le trou en formation. Cette pression nommée pression de recul entraine ’éjection de la phase liquide
hors du trou (réalisé lors de I'étape 3). La formation d’un trou par percage laser est donc la résultante de
deux phénomenes principaux : la vaporisation de la matiere et 1’éjection du matériau fondu sous l'effet
de la pression de recul [Mostafa, 2011].

Le plasma produit par l’ionisation des vapeurs métalliques et céramiques absorbe ensuite une partie
de ’énergie du faisceau laser (effet d’écran), avant qu’il n’arrive sur le matériau & fondre. Ceci peut
entrainer une modification de I'interaction laser / matiére et de I’homogénéité de 'enlévement de matiére
qui en découle [Yeo et al., 1994]. Pour obtenir le pergage complet d’un matériau, la puissance laser et la
durée et/ou le nombre d’impulsions doivent étre suffisants pour entretenir la fusion et la vaporisation de
la matiere sur toute ’épaisseur du matériau.

Les trous formés par le percage laser par percussion ont une morphologie trés caractéristique : le
diametre d’entrée est supérieur au diametre de sortie. Ainsi, le trou obtenu a une forme conique comme
cela est représenté sur la figure 1.20, avec (a) le diameétre au milieu du trou, (b) I'épaisseur de la zone
fondue et resolidifiée, (c) le diametre de sortie du trou, (d) la profondeur du trou, (e) le diamétre d’entrée,

(g) Dépaisseur des scories déposés sur la surface, (¢) Pangle formé par le cone & 'entrée du trou et («)
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F1GURE 1.19 — Illustration des différentes étapes de réalisation d’un pergage laser.
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FIGURE 1.20 — Géométrie caractéristique d’un trou percé par laser. D’aprés [Yeo et al., 1994]

I’angle formé par le cone sur ’ensemble du trou. La forme conique provient de l'agrandissement du
diametre lors de 1’éjection du gaz et du liquide hors du trou par Uentrée (tant que le trou n’est pas
débouchant). Les bords du trou sont délimités par une zone fondue et resolidifée. Des scories sont en
général visibles autour de I'entrée du trou.

Les bords des trous peuvent présenter des fissures a l'interface entre la zone fondue et le métal de
base ainsi que des microfissures dans la zone fondue [Yeo et al., 1994]. Ces microfissures sont présentes
sur tous les trous quelque soit la paramétrie de percage utilisée comme le montre la figure 1.21. Elles

seraient formées lors de la solidification du liquide non éjectée hors du trou [Sezer et al., 2006].

1.6.2.4 Influence des parameétres laser sur le trou formé

Energie laser

Pour obtenir un trou régulier, il est nécessaire de trouver le bon compromis entre ’énergie du laser, la
durée d’impulsion et la fréquence entre deux impulsions. Ces trois parametres sont reliés par la formule
1.4 avec P, la puissance créte en watts (W), E, Pénergie d’une impulsion en joules (J) et t la durée
d’impulsion en secondes (s). Augmenter 1'énergie E produit un trou plus large en entrée et une plus

grande quantité de liquide. Une modification de la durée d’impulsion changera 1’épaisseur de la couche
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FI1GURE 1.21 — Coupe micrographique d’un trou percé laser. Illustration des fissures en bord de trou.
D’apres [Sezer et al., 2006]

fondue resolidifée ainsi que la profondeur percée comme le montre les travaux illustrés par la figure 1.22.
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FIGURE 1.22 — Variation de la puissance laser en fonction du diameétre du trou. D’apres [Yeo et al., 1994]

Intensité du faisceau

Un deuxieme parametre important est la concentration du faisceau sur la surface du matériau. Cette

intensité du faisceau, notée I peut étre déterminée par la formule 1.5, avec I en W/cm?et A laire du
spot laser sur la surface, en cm?

I= % (1.5)

Focalisation sur la surface

Pour une méme puissance laser, plus le faisceau est focalisé, plus 1’énergie apportée par unité de surface
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au matériau est grande. L’énergie surfacique absorbée par le matériau est proportionnelle & 1’énergie
apportée par le laser par unité de surface, mais aussi de 'intensité absorbée et diffractée par le matériau
(qui varie en fonction du matériau, de la longueur d’onde du laser [Schneider, 2006] et de 1’état de surface
du matériau). La focalisation du faisceau est un parameétre déterminant pour la forme et la profondeur du
trou ainsi que la quantité de matiere fondue et éjectée. De plus, la position du point de focalisation influe
sur ’énergie surfacique apportée a la matiere. La position du point de focalisation optimale a été étudiée
par Yeo et John [Yeo et al., 1994]. 11 s’avére que la position (distance et angle) du point de focalisation a
un effet critique sur la forme et la profondeur du trou percé dans un matériau homogene (a parameétres
égaux). Cette position optimale est située légérement en dessous de la surface du matériau, de maniére
a obtenir une paroi de trou la plus réguliére possible. La figure 1.23 illustre leffet de la localisation du

point de focalisation sur le pergage.
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FIGURE 1.23 — Effet de la distance du point de focalisation sur la forme et la profondeur du trou formé.
D’apres [Yeo et al., 1994]

Le gaz d’assistance

Le dernier parametre influencant la formation du trou est le gaz d’assistance. Durant le percage, un
gaz est envoyé de maniere coaxiale au faisceau laser. Il a pour effet d’aider a ’éjection du liquide hors du
trou et de protéger la buse et les optiques des vapeurs métalliques ou céramiques et des projections de
particules liquides. Les gaz les plus utilisés sont lair et 'oxygeéne. L’oxygene a pour principal avantage
d’améliorer ’absorption du faisceau par la matiere et la vaporisation de la matiére en oxydant les parois

du trou en cours de percage. L’utilisation de 'oxygene pur permet donc d’améliorer le rendement du
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pergage [Yeo et al., 1994]. Néanmoins, I’air ou des gaz inertes peuvent aussi étre utilisés pour des raisons
économiques ou sur des matériaux sensibles a ’oxydation. Dans le domaine des turbines a gaz, ’'oxygene

est le plus couramment utilisé.

1.6.3 Percage laser appliqué aux systémes barriéres thermiques

1.6.3.1 Morphologie du trou obtenu dans un systéme barriére thermique

Les trous formés dans un systeme multimatériaux présentent des variations de largeur le long du trou

ainsi que des variations d’épaisseur de zone fondue comme en témoigne la figure 1.24.

Zone fondue

g resolidifiée
i

dans la
céramigue
<0.3 mm

Fissures 3
|
|

Microfissure
dans la zone
fondue <0.2 mm

FicureE 1.24 — Morphologie d’'un trou percé a 90° dans un systéme barriere thermique. D’apres
[Corcoran et al., 2002]

Sur cette micrographie, des variations de la composition de la zone fondue sont visible, ainsi que
des fissures dans la couche de céramique. Ces fissures, d’une longueur pouvant atteindre 0,3 mm sont
localisées proche de l'interface avec la sous-couche. Des microfissures sont aussi présentes dans la zone
fondue ressolidifé. Leur longueur excéde rarement 0,2 mm.

Ce phénomene de fissuration est aggravé lorsque le trou est réalisé avec un angle d’incidence par
apport a la surface du trou [Sezer and Li, 2009]. Des fissures pouvant atteindre plus d’un millimetre se
propagent & Uinterface sous-couche /céramique ainsi qu’a l'interface sous-couche / substrat. H. K. Sezer
explique la formation de ces fissures par ’effet bras de levier exercé par la pression de recul dans le trou
(figure 1.25).

La pression de recul exerce en effet une force sur le bord d’attaque (leading edge en anglais). Cette
force appliquée sur la partie supérieure de la couche de barriere thermique génere des contraintes de
traction au niveau de linterface [Girardot, 2014]. Cet effet est amplifié lorsque 'angle d’incidence du

percage augmente.

1.6.3.2 Influence des paramétres sur le percage des systémes barriéres thermiques

Dans un premier temps, les études se sont concentrées sur la compréhension de phénomenes se dérou-
lant durant le pergage puis sur l'effet de certains parameétres de percage (puissance, angle, gaz d’assistance,
etc...) sur les trous obtenus. A. Corcoran a étudié 'influence de la durée d’impulsion, de Iénergie, de la
densité du dépot et de la pression du gaz d’assistance [Corcoran et al., 2002] sur I’épaisseur de la zone
fondue et resolidifiée et sur la microfissuration dans cette zone, ainsi que sur le fissuration & l'interface
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Laser beam
entrance

Leading edge
(Angle to surface is
larger than trailing
edge due to entrance

erosion)

Trailing edge
(Angle to surface is
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angle)

TBC — ZrO2-= 6-8wt %203

Tension
BC - Co/Ni CrAlY

Ni based superalloy

FIGURE 1.25 — Effet bras de levier conduisant & la fissuration intefaciale. D’apres [Sezer and Li, 2009)

sous-couche / céramique (pour des trous a 90°). Il a mis en évidence que la microfissuration était dépen-
dante de I’énergie de I'impulsion laser : diminution de la microfissuration avec ’augmentation de I’énergie
(puissance créte et durée d’impulsion), mais augmentation de la fissuration interfaciale de la barriére
thermique. L’augmentation de la durée d’impulsion permet en revanche une diminution de la microfissu-
ration ainsi que de 1’écaillage dii a la fissuration interfaciale. Les différentes configurations étudiées par
A. Corcoran ne montrent pas de différence significative concernant la quantité de zone fondue.

K. T. Voisey [Voisey et al., | a étudié I'effet de 'oxygeéne comme gaz d’assistance ainsi que la porosité
de la couche de céramique sur la morphologie des trous et sur la quantité de matiere éjectée et a déterminé
que ces deux parametres n’ont pas un effet significatif sur les trous obtenus.

Par contre, I’angle de percage (angle formé par 'axe du faisceau laser et la surface du trou) a une
grande incidence sur la délamination entre les différentes couches. En effet, plus 'angle d’incidence est
faible, plus la délamination est grande (figure 1.26). Ce phénomeéne est en accord avec Uexplication de H.
K. Sezer concernant l'effet bras de levier sur la couche de céramique. [Sezer and Li, 2009] [Girardot, 2010]
[Sezer et al., 2006].
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FIGURE 1.26 — Influence de I'angle de percage sur la fissuration interfaciale. D’apres [Sezer et al., 2000]

La fissuration dans la barriere thermique lors du pergage laser peut étre liée a une rupture cohésive ou

adhésive. Dans le premier cas, la fissure se propage uniquement dans la couche de céramique , perpendi-
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culairement & la surface du trou. Dans le second cas, la fissure se produit a l'interface entre la sous-couche
métallique et la couche de céramique, quelque soit I'angle d’incidence du percgage.

Pour limiter cette fissuration, des simulations numérique des flux de liquide et de gaz lors du percage
laser incliné ont été réalisés. Ils montrent que malgré le gaz d’assistance utilisé pour le pergage, la force
exercée par le gaz (pression de recul) est supérieure a la résistance interfaciale de la couche de céramique
et conduit a sa délamination. Ces flux conduisent aussi a la formation d’une zone fondue plus importante
sur le c6té opposé nommé "effet tonneau".

Afin de contrer ce phénomeéne, H. K. Sezer a utilisé un second gaz d’assistance exercant une force
opposée a la pression de recul sur la céramique [Sezer et al., 2009].

(0]

Off-axis
jet no=le

Laser

Beam Lens

Co-axial
jet nozzle

e

Hole Cross-section

F1GURE 1.27 — Schéma de D'utilisation d’'un double jet de gaz pour contrer 'effet bras de levier.
[Sezer et al., 2009
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FIGURE 1.28 — Simulation du flux de gaz lors de 'utilisation d’un gaz d’assistance perpendiculairement
a Paxe de pergage. (a) flux des gaz d’assistance, (b) éjection de vapeur hors du trou, (c et d) éjection de
liquide hors du trou a 0.1ms et 0.2ms. D’apres [Sezer et al., 2009]

Les figures 1.27 et 1.28 illustrent le schéma du montage utilisé et la simulation numérique du flux
de gaz et de la matiere éjectée hors du trou durant le pergage. Les résultats de la simulation et des
expérimentations montrent que le deuxieme flux gazeux modifie la trajectoire du gaz et du liquide éjecté
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hors du trou conduisant & une diminution de la fissuration au niveau de la couche de céramique,mais une

création de fissuration & l'interface substrat/sous-couche, comme le montre la figure 1.29.

Without [Off-axis Jet

FI1GURE 1.29 — Résultats de l'utilisation d’un deuxiéme flux de gaz pour contrer la pression de recul.
[Sezer et al., 2009

1.7 Conclusion

Les systemes barrieres thermiques sont des systemes multi-couches complexes qui ont été étudiés
sous de nombreux aspects notamment les propriétés thermiques, mécaniques, morphologiques et la tenue
mécanique. Afin d’optimiser ces dépots, la composition de la sous-couche, les parametres de fabrication
et méme les procédés de projection ont été étudiés et perfectionnés.

Le percage laser de ces systémes est étudié depuis une trentaine d’années, et les problématiques
associées (fissuration, écaillage, oxydation) sont bien connus. De nombreuses études ont été menées de
maniére & réduire le phénomene de fissuration a l'interface céramique / sous-couche. Pour cela, des études
numériques et expérimentales ont permis la compréhension des phénomenes physique lié au percage
laser, mais ces modéles ne prennent pas toujours en compte les systémes multi-couches et de nombreuses
grandeurs physiques liées au percage sont difficiles & mesurer et ne sont pas encore bien connues.

Afin de faire le lien entre les caractéristiques de la sous-couche et les endommagements liés au percage
laser, cette these est axée sur la modification des propriétés morphologiques et mécaniques de la sous-
couche, de maniére & comprendre comment ces propriétés influent sur interaction laser / matiére et sur

la fissuration & l'interface sous-couche / céramique.
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2.1 Introduction

Cette these présente et explore le pergage laser de systemes barrieres thermiques industriels, mais
aussi réalisés spécifiquement. On présente dans ce chapitre les techniques utilisées pour 1’élaboration et
la caractérisation de ces matériaux. Dans un premier temps les matériaux, poudres et procédés utilisés
pour I’élaboration des échantillons sont présentés. Ensuite, la technique de pergage laser est détaillée
(source de laser impulsionnel, montages expérimentaux). Enfin, les techniques servant pour I’étude et la
caractérisation des matériaux (percés ou non) sont présentées : observations et analyses microstructurales,

méthodes d’analyses sur les dépots obtenus, techniques d’observation 3D et mesures mécaniques.

2.2 Matériaux des systémes barrieres thermiques

2.2.1 Substrat métallique : superalliage base cobalt

Le substrat est un superalliage base cobalt de la société Haynes International. Il s’agit de 'alliage

Haynes 188 dont la composition chimique est indiquée dans le tableau 2.1.

Eléments Co Ni Cr W Si C La Fe Mn
% massique | 39= 22 22 14 0.35 0.10 0.03 3% 1.25"

Tableau 2.1 — Composition chimique de l'alliage Haynes 188. *complément pour 100% , “Maximum.
[Source : Haynes International, juillet 2004]

Cet alliage est fourni sous forme de plaques de 40mm x 120mm de surface et de 2mm d’épaisseur.
Elles sont traitées thermiquement en vue de relaxer les contraintes dans le métal avant la réalisation
du dépot de barriere thermique. Ces traitements thermiques sont réalisés dans les fours de traitement
thermique des sociétés CRMA et SNECMA. Les parametres utilisés pour nos plaques sont les mémes que
ceux utilisés directement sur les chambres de combustions et sont gardés confidentiels.

Le substrat subit ensuite un sablage manuel de corindon avec un angle de 45° par rapport a la surface
du substrat. Durant le sablage, le substrat est tourné de manieére a le sabler dans quatre directions
(rotation de 45° de ’échantillon aprés 15 secondes de sablage). Les parametres de sablage sont donnés
dans le tableau 2.2.

Distance de projection | Temps | Corindon | Angle | Rugosité (Ra) | Pression
70mm 60 s 250 pm 45° 3,0 pm 3 bars

Tableau 2.2 — Parametres de sablage

Apres sablage, la rugosité est mesurée afin de vérifier que le Ra est compris entre 2,8 et 3,3 wm.
Cette valeur est choisie a partir de données industrielles de maniére a obtenir une surface suffisamment
rugueuse pour améliorer 'adhérence du dépot. La rugosité est mesurée par un profilomeétre optique (cf.
§2.5.3 page 59). La valeur de rugosité est obtenue en faisant la moyenne de 10 mesures de 15mm de long

prises a bmm d’intervalles sur chaque échantillon.

2.2.2 Sous-couche métallique et couche céramique a partir de poudres

2.2.2.1 Caractérisation des poudres

Observation directe des poudres

Dans un premier temps, les poudres utilisées dans cette étude ont été observées de manieére directe
(sans enrobage, polissage ou métallisation). Les poudres ont tout d’abord été déposées a 1’aide d’une
spatule sur un palet de 1lcm de diametre revétu de scotch carbone. Un jet d’air sec est ensuite envoyé sur
I’amas de poudre de maniere a décoller les particules non adhérentes au scotch.
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La poudre est alors placée sous un macroscope afin de vérifier ’homogénéité de la répartition de
poudre sur le scotch. La poudre est ensuite observée au microscope électronique a balayage (MEB). Un
passage dans une enceinte sous vide avant de placer I’échantillon au MEB permet d’éviter la pollution
du MEB par des particules de poudre peu adhérentes sur le scotch. Aucune métallisation n’est effectuée
sur les poudres. Les poudres de MCrAlY étant métalliques, elles conduisent les électrons et n’ont donc
pas besoin d’étre métallisées. Pour la poudre de zircone, les paramétres du MEB (tension du filament,

intensité) sont adaptés de maniére a limiter la charge sur la poudre.

Des images des poudres sont prises a différents grossissements en électrons secondaires et électrons
rétrodiffusés de maniere a vérifier ’homogénéité chimique des particules et d’étudier par analyse d’image
la répartition granulométrique des poudres. Ces résultats sont donnés pour chaque poudre dans le para-

graphe suivant.

Granulométrie laser
La granulométrie laser est une technique qui utilise la diffraction d’un faisceau laser par les particules
de poudre dans un fluide (gaz ou liquide) pour déterminer leur diametre équivalent a ’aide des théories de
Fraunhofer et de Mie [Chatelet, 1996]. L’avantage de cette méthode est de pouvoir analyser rapidement un
grand nombre de particules de maniere plus précise que par les méthodes de tamisage ou par observation
et analyse d’image. L’inconvénient de cette méthode est de ne pas pouvoir visualiser leur forme. Or,
le modele mathématique permettant de remonter au diametre a partir de ’angle de diffraction a pour
hypothese la sphéricité des particules de poudre, ce qui n’est pas vérifié pour toutes les particules. En effet,
certaines peuvent étre allongées ou agglomérées. Les données obtenues par cette méthode ne prennent pas
en compte la composition de la poudre (difficulté dans le cas d’'un mélange de poudres)[Vinson, 2015].
Les études granulométriques réalisées dans ce rapport ont été réalisées a ’'aide d’un granulometre
Mastersizer 3000 de Malvern Instruments Ltd. équipé d’une cellule de mesure en voie séche (milieu
dispersant : air). Trois mesures ont été effectuées pour chaque poudre afin d’assurer une bonne statistique

des résultats obtenus. Les résultats sont parfaitement répétables pour chaque mesure.

2.2.2.2 Poudre de MCrAlY pour la sous-couche

La sous-couche d’un systéme barriére thermique est obtenue par projection d’une poudre de MCrALY
(M signifiant nickel et/ou cobalt). Les caractéristiques de cette poudre doivent étre adaptées au procédé
de projection utilisé. Différents procédés de projection ont été choisis pour obtenir des sous-couches avec

des caractéristiques morphologiques, physico-chimiques et mécaniques différentes.

Poudre de NiCrAlY (projection plasma)

La premic¢re poudre présentée ici est une poudre de NiCrAlY : Amdry® 962 de la société Oerlikon
Metco. Cette poudre est utilisée par les sociétés Snecma et CRMA pour la fabrication des sous-couches des
chambres de combustion. Elle servira a ’obtention des sous-couches par projection plasma. Le tableau 2.3
résume les données du fabricant concernant la poudre AMDRY® 962 et le tableau 2.4 donne la composition

chimique de cette poudre.

Granulométrie | —106 + 63um

Morphologie sphérique

Fabrication atomisation
Point de fusion 1320° C

Tableau 2.3 — Caractéristiques de la poudre AMDRY® 962 [Source : Oerlikon Metco]
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Eléments | Ni Cr Al Y
% massique | 67* 22 10 1

Tableau 2.4 — Composition chimique de la poudre Amdry® 962, *complément pour 100%. [Source : Oer-
likon Metco]

La taille des particules de poudre a une influence sur les caractéristiques du dépdt (porosité, rugosité).
La vitesse et la température des particules dépend de leur granulométrie. La forme et la granulométrie
des particules étant importante dans le choix des parametres de projection plasma, la poudre de NiCrAlY
a donc été observée au MEB afin de connaitre sa forme, ses défauts et obtenir une premiere estimation
de sa répartition granulométrique (figures 2.1).

(a) Vue globale (b) Vue détaillée

FIGURE 2.1 — Tmages MEB en électrons secondaires de la poudre Amdry® 962

D’aprés ces observations, les particules ont bien une forme sphérique. Toutefois, sur la plupart des
particules, on peut observer des petites particules collées & leur surface, appelés satellites (diamétre des
satellites de l'ordre de la dizaine de microns). De plus, on observe des particules non complétes et des
particules oblongues, formées de deux particules de poudre agglomérées (environ 1% des particules de
poudre). Ces particules plus grosses que les autres risquent de former des infondus dans le dépét.

Pour obtenir des données granulométriques plus précises que par observation MEB (mesure du dia-
metre d’un plus grand nombre de particules, toutes tailles confondues), la poudre a été analysée par
granulométrie laser. La figure 2.2 fournit la variation de la taille de la poudre commerciale AMDRY® 962
obtenue par diffusion de Mie a l'aide du granulometre laser.
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FIGURE 2.2 — Distribution granulométrique (pourcentage volumique) de la poudre de NiCrAlY Amdry
962
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Pour l'obtention des diametres, on fait ’hypothése que les particules sont sphériques (hypothese
cohérente avec les observations MEB en négligeant les satellites). Le diametre moyen des particules
(Dusg est de 81,7um, le Dvig vaut 63,7um et le Dvgg vaut 104,8pm.

Ces valeurs correspondent aux valeurs du fabricant. Les grosses particules qui n’étaient pas visible
au MEB (car peu nombreuses) sont analysées par le granulometre. Cependant, les particules issues de
l'agglomération de deux particules de poudres sont aussi prises en compte en tant que particules uniques
ayant un grand diametre. Ces particules n’étant pas présentes en grande quantité, on peut considérer
qu’elles sont négligeables et ne modifient pas les valeurs de granulométrie obtenues.

Les valeurs obtenues grace au granulometre laser permettent de déterminer la dispersion de granulo-
métrie de la poudre. On peut ainsi calculer la variance (équation 2.1), la finesse (équation 2.2) et I'indice
de dispersion ou span (équation 2.3), avec z la taille des particules et f la fréquence. Ces valeurs dé-
crivent la dispersion de la répartition granulométrique de la poudre : plus ces valeurs sont faibles, moins
la répartition est dispersée.

n

La variance o2 = Z (zi — ) f; (2.1)
i=1
La finesse — (2.2)
z
dgo — d
L’indice de dispersion % (2.3)
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On obtient les résultats suivant :
— Variance : 0% = 242um? soit o = 15, 5um
— Finesse : 0,20
— Indice de dispersion : 0,50
La variance, la finesse et I'indice de dispersion sont faibles, ce qui signifie que la poudre n’est pas tres

dispersée. Ainsi, le dépdt devrait étre assez homogene.

Poudre de CoNiCrAlY (projection cold spray)

La poudre de CoNiCrAlY utilisée est la Amdry® 9951 de la société Oerlikon Metco. Cette poudre n’est
pas utilisée industriellement pour la fabrication des chambres de combustion, mais est mieux adaptée a
la projection cold spray que le NiCrAlY. En effet, c’est la seule poudre ayant donné de bon résultats lors
de nos essais de projection cold spray. De plus elle est utilisée pour de nombreux essais de projections
de barrieres thermiques ([Chen et al., 2011] [Ichikawa et al., 2007] [Manap et al., 2012]). Sa composition
chimique est donnée dans le tableau 2.5 et sa morphologie est illustrée par une observation au MEB dans
la figure 2.3.

Eléments ‘Co Ni Cr Al Y
% massique | 38* 32 21 8 05

Tableau 2.5 — Composition chimique de la poudre Amdry® 9951, 2complément pour 100%. [Source :
Oerlikon Metco]

Certaines particules de poudre présentent des petites particules agglomérées et environ 3% des par-
ticules ont une forme allongée (mesure faite statistiquement sur le nombre de particules observées au
MEB). Oerlikon Metco indique une granulométrie de la poudre de -50 +10pum, valeur qui a été vérifiée
par une étude granulométrique dont le résultat est donné en figure 2.4. Le diameétre moyen (Dusg)des
particules est de 23,2um, le Dvig vaut 11,7um et le Dvgg vaut 40,1um.

Les deux poudres NiCrAlY et CoNiCrAlY ont une morphologie similaire (particules sphériques), mais
leur granulométrie est tres différente : les particules les plus petites de la poudre Amdry 962 ont un
diametre équivalent aux particules les plus grosses de la poudre Amdry 9951. De plus, leur composition
chimique est différente : présence de cobalt pour la poudre Amdry 9951.
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FIGURE 2.3 — Observation MEB de la poudre de CoNiCrAlY Amdry 9951 avant projection
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FI1GURE 2.4 — Comparaison de la granulométrie des poudre utilisées en projection plasma et cold spray.

On constate que les valeurs obtenues par le granulometre laser sont plus grandes que les valeurs du

fournisseur. Il est possible que les petites particules n’aient pas pu étre mesurées par le granulometre.

Cette poudre est tres fine et a tendance a former des agglomérats. Ces derniers peuvent fausser les mesures

de diametre de particules. La dispersion de la granulométrie a été calculée et les résultats obtenus pour

la poudre CoNiCrAlY sont les suivants :

— Variance : 02 = 106, 8um? soit o = 10, 3um

— Finesse : 0,44
— Indice de dispersion : 1,22

Cette poudre a une dispersion plus grande que la poudre NiCrAlY, mais reste toutefois peu dispersée.

2.2.2.3 Poudre de zircone : projection de la céramique

La fabrication de la couche de céramique est faite avec une poudre de zircone yttriée : Metco 204NS-G

de la société Oerlikon Metco. Cette poudre est utilisée industriellement pour la fabrication des chambres

de combustion par Snecma et CRMA et est adaptée & la projection plasma. Cette poudre, atomisée par

gaz est sphéroidale et elle est composée d’oxyde de zirconium (ZrOs) et d’oxyde d’yttrium (Y203) a 8%

massique.
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Oerlikon Metco indique une granulométrie de la poudre de -125 +11um et le diametre moyen des

particules est de 65pm.

2.3 Procédés d’élaboration des revétements

Les dépdts ont été appliqués par projection thermique de la poudre de MCrAlY puis de la poudre
de zircone yttriée. Traditionnellement, les poudres sont projetées par projection plasma. Néanmoins,
dans cette theése, un autre procédé de projection (projection dynamique par gaz froid, aussi appelé cold
spray) a été utilisé de maniere & obtenir des dépdts ayant des caractéristiques différentes. Ce paragraphe
décrit dans un premier temps les deux types de projection mis en ceuvre dans cette these. Ensuite, les
pré- et post-traitements effectués sur certains échantillons, dans le but de modifier leurs caractéristiques

mécaniques, morphologiques et physico-chimiques sont décrits.

2.3.1 Dispositif de projection plasma

La torche a plasma utilisée est une Oerlikon Metco F100 Connex, utilisée par CRMA ou des essais de
projection plasma ont été réalisés. Cette torche a une puissance maximale de 20kW. Elle est fixée sur un
robot 7 axes ABB - IRB2000 commandé numériquement par un language de type S2. Les échantillons sont
placés dans une cabine isolée et ventilée, sur une table tournante et le refroidissement des échantillons se
fait au moyen de deux buses soufflant de I'air & température ambiante et placés & 20cm des échantillons,
de part et d’autre de la table tournante. Deux distributeurs de poudre Sulzer metco Twin system 10-2
permettent 'injection de la poudre de MCrAlY puis de celle de zircone sans démontage du distributeur.

Le débit de poudre est réglé au moyen d’'un débitmetre massique et du débit de gaz porteur.

2.3.2 Parametres de projection plasma

On souhaite obtenir un dépot de référence proche des dépots industriels, avec une épaisseur de sous-
couche d’environ 200 um et une épaisseur de céramique de 500 um. La sous-couche et la céramique ont

été projetés avec les méme parametres (indiqués dans le tableau 2.6).

Intensité (A) 400
. . Argon : 30
4 -1
Débit de gaz (1.min!) Hydrogene : 4
Distance de projection (mm) 80
Nombre de passes 6

Tableau 2.6 — Parametres utilisés pour le dépot de NiCrAlY et de ZrOs-YO3

Le substrat est a température ambiante avant projection. Toutefois, avant la projection de la sous-
couche, la buse réalise un passage a vide (sans poudre) chauffant légérement le substrat. La température
du substrat continue d’augmenter durant toute la durée de la projection (chauffé par la buse lors de son
passage et par les particules chaudes qui sont déposées). Afin de limiter la montée en température du
substrat, ce dernier est refroidi par deux refroidisseurs. Il aurait été intéressant de suivre 1’évolution de
la température durant le dépdt, mais il n’a pas été possible de mettre en place cette mesure. Toutefois,
la procédure est la méme pour tous les échantillons.

Apres obtention du dépot, une observation a l’ceil en vue de dessus permet de vérifier que le dépot
ne contient pas de défauts majeurs de fabrication : masquage d’une partie de I’échantillon (pas de dépdt
localement), mauvaise répartition du dépot (plus ou moins épais par endroits), dépot non homogene

(différence de couleur du dépét), etc..
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2.3.3 Dispositif de projection cold spray

Le systéme de projection cold spray utilisé est un KINETICS® 3000-M de Oerlikon Metco. La torche
est composée d’une buse 24 TC avec un diametre d’étranglement de 2,7mm. L’enceinte de projection est
sous air a la pression atmosphérique. La figure 2.5 présente le systeme de projection cold spray utilisé
dans cette étude.

Arivée de
poudre

‘Axes XetY

FIGURE 2.5 — Photo de 'enceinte et de la torche cold spray (Centre des matériaux, Ecole des Mines de
Paris)

Le distributeur de poudre utilisé est un PF 4000 comfort, son plateau tourne avec une vitesse de
rotation de 3 tours par minute. Le gaz porteur guidant la poudre est du diazote ayant une pression de
3,25 MPa et un débit de 10,47 m®*h~! en moyenne. Avant de réaliser le dépot de poudre par cold spray, le
débit massique de poudre est mesuré. La poudre CoNiCrAlY Amdry® 9951 est projetée avec ce procédé.
Elle a un débit massique de 44,7 g/min. Lors de la détermination du débit massique, on observe un flux
discontinu de poudre.

Ces discontinuités sont liées au fait que la poudre a une mauvaise coulabilité. En effet, en versant
la poudre dans le distributeur, la formation de paquets a été constaté. Ce phénomeéne est induit par
la cohésion des particules de poudre et les frottements interparticulaires [Condotta, 2005]. Les pots de
poudre étant maintenus a température ambiante et a taux d’humidité réduite, la mauvaise coulabilité
de cette poudre ne peut provenir que du faible diametre des particules (granulométrie) ainsi que des
frottements interparticulaires. Durant la projection de cette poudre, des étincelles sont visibles, signe de

la présence d’électricité statique induite par les frottements entre les particules de poudre.

2.3.4 Parametres de projection cold spray

Pour se rapprocher du dépo6t plasma de sous-couche de référence, les parametres de projection ont été
choisis de maniere a produire une sous-couche avec une épaisseur d’environ 200 um. Pour déterminer les
parametres de projection optimaux, une pré-étude a été effectuée. Elle a permis de mettre en évidence
la nécessité d’utiliser de ’hélium comme gaz de projection. Ce gaz mono-atomique étant plus léger que
I’azote, il permet d’obtenir une vitesse des particules deux fois plus élevée que pour une projection sous
azote (1200 m.s™! au lieu de 600 m.st). Les parameétres de projection utilisés sont décrits dans le tableau
2.7.

2.3.5 Traitement thermique

Dans cette étude, des dépots ont été traités thermiquement dans l'optique de relaxer les contraintes
résiduelles. De plus, le traitement thermique peut modifier 'oxydation a la surface d’une couche et
peut avoir une influence sur Padhérence du dépdt [Valette, 2004]. Le traitement thermique effectué ici

n’a pas pour objectif une oxydation de la surface, mais une vérification sera effectuée. La température
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Parametre valeur
Nature du gaz hélium
Pression de gaz 3,0M Pa
Température du gaz 500°C
Débit de gaz Hélium : 38601.min*
Distance de projection 40mm
Vitesse de déplacement de la buse 200mm.s !
Débit de poudre 45g.min~"
Vitesse des particules 1200m.s~!
Nombre de passes 1

Tableau 2.7 — Parameétres cold spray pour la projection de CoNiCrAlY

choisie est de 800°C pendant quatre heures dans le four sous air. La température a été choisie d’apres
larticle de Claude Mons [Mons, 1996]. C. Mons indique que la température d’un traitement thermique
de détensionnement d’un superalliage base cobalt doit étre compris entre 700 et 980°C. Un traitement de

quelques heures suffisent pour obtenir un taux de relaxation de 50 a 70%.

2.3.6 Structuration de surface par laser

La structuration de surface consiste a réaliser un motif a la surface d’un échantillon. Dans cette étude,
un faisceau laser a été réalisé pour générer un motif régulier sur la surface traitée. De plus, le laser peut
étre utilisé sur de nombreux matériaux, qu’ils soient métalliques, céramiques ou polymeres. Pour cela, il
suffit de choisir un laser ayant une longueur d’onde absorbée par le matériau sur lequel le motif doit étre
réalisé.

La structuration de surface par laser a été réalisée par le laboratoire ILT (Institut de techniques
laser Fraunhofer). Deux types de structuration ont été choisies : une structuration dite "point" et une
structuration dite "ligne" comme illustré dans la figure 2.6. Les deux structurations permettent d’obtenir
un motif différent a la surface de I’échantillon (des trous pour la structuration point et des rainures pour
la structuration ligne).

3
¢
e

i

(a) Structuration point (b) Structuration ligne

FIGURE 2.6 — Vue de dessus (microscope optique) des structurations "point" et "ligne"

Le laser utilisé pour la structuration est un laser Trumpf TruMicro 5050 dont les caractéristiques sont
données dans le tableau 2.8 ci-dessous :
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Parametre Valeur
Longueur d’onde 1030 nm
Puissance moyenne 7,5 W
Durée d’impulsion 12 ps
Energie maximale d’une impulsion 250uJ
Fréquence 400 kHz
Vitesse de déplacement 500mm/s

Tableau 2.8 — Caractéristiques du laser utilisé pour la structuration de surface

Les deux structurations ont été réalisées sur des surfaces polies (substrat et sous-couche) pour tester
la structuration. Puis la structuration ligne seule sur la surface de la sous-couche NiCrAlY plasma brute
de projection (§3.3.6 page 78). Les structures obtenues ont été analysées au profilometre (§ 2.5.3 page
59) ainsi qu’aux microscopes optique et électronique (§2.5.1.3 page 58 et §2.5.1.4 page 58).

La structuration "point" n’a pas pu étre réalisée sur les échantillons revétus de sous-couche plasma
non poli (points trop petits par rapport & la morphologie de la surface de la sous-couche). Dans la suite

de la these, seule la structuration "ligne" a été étudiée.

2.4 Percage laser des barrieres thermiques

Cette section décrit le laser utilisé pour les pergages ainsi que les montages expérimentaux mis en
ceuvre dans cette étude.

2.4.1 Laser impulsionnel

La source laser utilisée dans cette étude est un laser Nd :YAG relaxé (grenat d’yttrium-aluminium
dopé par l'ajout de néodyme). Il s’agit d’'un HL201P de la marque Trumph. Les essais ont été réalisés au
laboratoire PIMM dans le cadre du projet ANR ULTRA. Les caractéristiques de ce laser ont été étudiées
par Schneider [Schneider, 2006] et sont vérifiées annuellement pour assurer la stabilité de la source. Elles
sont détaillées dans le tableau 2.9.

Parameétre Valeur
Longueur d’onde 1064 nm
Puissance moyenne 200 W
Durée d’impulsion de 0,08 & 1,1 ms
Puissance créte de 1a 18 kW
Fréquence maximale 1 kHz

Tableau 2.9 — Caractéristiques du laser de percage impulsionnel HL201P

La figure 2.7 présente le schéma de principe du laser utilisé dans cette étude.

La qualité et la stabilité du faisceau laser sont contrdlées par les traitements qu'’il subit apres sa sortie
de la cavité laser (figure 2.7). En effet, le faisceau passe par une fibre optique définissant sa circularité ainsi
que son homogénéisation. Le faisceau est ensuite guidé a travers un montage optique nommé "téte laser",
composé de plusieurs lentilles et capable de fournir une visualisation coaxiale de la surface sur laquelle le
faisceau laser est focalisé par une lentille. Cette téte laser est mobile selon un axe z qui permet le réglage
de la focalisation. La puissance laser, la répartition spatiale et temporelle de I’énergie (en fonction de la
puissance créte et de la durée d’impulsion) ainsi que la reproductibilité des résultats sont caractérisées a
laide d’un montage con¢u au PIMM et d’une caméra CCD (figure 2.8).

La distribution de ’énergie laser est circulaire avec un diametre au plan focal de 330 + 10um. La
tension mesurée dans la cavité laser est représentative de la puissance délivrée par le laser et celle-ci est
atteinte apres un temps de montée, égal au temps de descente, compris entre 100 et 150us et est tres
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FIGURE 2.7 — Schéma de principe du laser HL201P [Schneider, 2006]
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FIGURE 2.8 — Répartition spaciale (a) et temporelle (b) de la puissance laser[Schneider, 2006]

stable au cours de l'impulsion. Cette stabilité n’est pas valable pour les puissances crétes tres élevées
combinées & de petites durées d’impulsion [Revuz, 2010], mais ces configurations ne sont pas utilisées
dans cette étude.

Le diameétre du faisceau ainsi que la répartition spatiale de ’énergie fournie par le faisceau évolue
en fonction de la focalisation du faisceau. Dans cette these, le faisceau laser sera toujours focalisé a
la surface de I’échantillon a percer. La puissance créte du laser étant linéairement proportionnelle a la
densité de puissance déposée sur la surface de ’échantillon, elle sera utilisé comme parametre du laser
[Schneider, 2006][Revuz, 2010].

2.4.2 Montages expérimentaux

Un montage spécial a été réalisé dans le but d’observer, sans polissage apres pergage, un trou réalisé
par laser. Le but de cet essai est d’obtenir de maniere non destructive un demi trou a analyser. De
plus, d’utilisation d’une caméra rapide durant le percage permet de filmer la phase de percage. Les deux

paragraphes suivant décrivent le montage expérimental et la caméra rapide utilisée pour cet essai.
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2.4.2.1 Montage verre / métal : adaptation de la méthode DODO

Cet essai est fondé sur 'adaptation de la méthode DODO ("Direct Observation of Drilled hOles")
développée en 2005 par Schneider [Schneider, 2006] et illustrée dans la figure 4.8 et du montage réalisé
par Revuz [Revuz, 2010]. La méthode DODO consiste & effectuer un tir laser & l'interface d’une cible
composée de deux parties métalliques identiques (par exemples deux échantillons d’acier) préalablement
polies jusqu’a obtenir un état de surface miroir puis accolées. Ces deux parties sont maintenues par un
étau qui applique une forte pression sur celles-ci afin que la lame d’air entre les deux surfaces polies soit la
plus fine possible. En séparant les deux parties apres pergage, on obtient deux coupes du trou percé laser
de maniere non destructive. Cette méthode donne aussi acces a la morphologie du trou et aux contours

de celui-ci a partir de deux demi-trous.
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FIGURE 2.9 — Description du montage de pergage de la méthode DODO [Schneider, 2006]. a) Préparation
des échantillons par polissage d’une face. b) Percage a l'interface entre les deux matériaux. ¢) Observation
directe des deux échantillons

L’utilisation de la méthode DODO nécessite que les deux parties soient composées du méme matériau
massif. Dans son étude, N. Revuz [Revuz, 2010] a adapté cette méthode en utilisant une partie métallique
accolée a une partie en verre. Cette derniere étant transparente a la longueur d’onde du laser, elle n’est
pas percée par le laser. L’état de surface de la lame de verre est similaire a celui d’un poli miroir. Cette
méthode, couplée a l'utilisation d’une caméra rapide permet d’observer les phénomenes qui se produisent
dans le trou lors du percage. Pour remplacer la partie métallique par une plaque de verre, il faut que la
surface de contact entre la partie métallique et la partie en verre soit la plus grande possible, de maniere &
appliquer une pression de contact uniforme et suffisante et éviter la présence d’une lame d’air a 'interface
entre les deux parties. Ces lames d’air sont critiques car elles permettent 1’éjection de la matiere liquide
le long de linterface métal/verre et perturbe son éjection et donc la forme du trou.

Le systéme barriere thermique étudié ici n’étant pas assez épais pour permettre un polissage par-
faitement plan et donc un bon contact entre la partie en verre et I’échantillon, un support en A2017
est utilisé comme support pour maintenir I’échantillon de barriere thermique contre la plaque de verre.
Ce support permet de maintenir une pression suffisante dans ’étau de maniére a éliminer la lame d’air.
Pour préparer ces échantillons, des échantillons de A2017 massif sont tout d’abord découpés de maniere
a obtenir les dimensions suivantes : 80mm de long et 30mm de haut pour que la surface soit supérieure a
celle de la plaque de verre et 22mm de c6té sur lequel I’échantillon sera maintenu. Un schéma descriptif
de ce support est présenté dans la figure 2.10.

L’échantillon est ensuite collé sur ce support avec de la colle ciano-acrylique de maniere a maintenir
en place ’échantillon durant la phase de polissage et la phase de pergage. Seul le substrat est collé afin
de ne pas induire de modifications dans le dép6t par diffusion de colle dans les porosités. L’ensemble est
ensuite poli jusqu’au drap diamanté 1pm pour limiter la formation d’une lame d’air. Apres polissage,
I’échantillon est observé au microscope optique pour vérifier qu’il n'y a pas de fissures présentes a la

surface et pas d’arrachements au niveau des dépots.

2.4.2.2 Réalisation de films avec caméra rapide

Le but de cet essai est de filmer & I’aide d’une caméra rapide la formation d’un trou. Cette caméra

(Photron Fastcam) a été utilisée avec une résolution de 164 x 56 px? avec une vitesse de 50 000 ou 100
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000 images par seconde. Elle est placée perpendiculairement & 1’axe du faisceau laser et coplanairement
a la surface de I’échantillon. De cette maniere, elle permet ’observation de la matiere éjectée ainsi que la
formation du trou. Pour obtenir le plus d’images possible, il est nécessaire de réduire la taille de la fenétre
d’observation au maximum pour observer la totalité de 'impulsion laser. En effet, le "buffer" (mémoire
tampon ol sont stockées les images durant 'acquisition avant sauvegarde sur l'ordinateur) de la caméra
limite la quantité de données acquises par la caméra.

Durant I'impulsion laser, la matiere est fondue puis vaporisée et partiellement ionisée. Elle émet ainsi
une lumiere trés intense ne pouvant étre observée directement & la caméra. Afin de pouvoir étudier les
phénomenes désirés, des filtres passe-bande ainsi que des atténuateurs ont été ajoutés a l’objectif de la
caméra. Une diode laser a ensuite été ajoutée pour éclairer le processus.

Les optiques de la téte laser sont protégées par un hublot en verre quasiment transparent au laser
et traité pour éviter les reflets. Ce hublot doit étre changé tres régulierement a cause des particules de
matiere éjectées qui se déposent a sa surface lors des tirs laser. Une quantité trop importante de particules

diminuerait I’énergie du faisceau laser car une partie en serait absorbée ou diffusée par ces particules.

2.5 Caractérisations

2.5.1 Analyses microstructurales

2.5.1.1 Préparation des échantillons

L’analyse des systemes barriéres thermiques et des trous percés par laser ont essentiellement été
réalisés sur des coupes longitudinales. Pour limiter les endommagements lors de I’étape de polissage
des échantillons et pour conserver 1’état de la matiére en bord de trou, les échantillons revétus et les
éprouvettes percées sont enrobés avec une résine époxy nommeée "epofix" de la société STRUERS. Cette
résine polymérise a froid en 12h sans réaction exothermique et avec un faible retrait limitant les contraintes
internes. Pour faire pénétrer la résine dans les porosités du dépot ainsi que dans les fissures, les échantillons
sont placés sous cloche a vide pendant 20 minutes. Les échantillons sont ensuite polis mécaniquement a
I’aide de papiers SiC de grades compris entre 400 et 2500. Les surfaces sont ensuite polies sur des draps
de feutre imbibés de pate diamantée dont les tailles de particules varient successivement de 6pm a 1pm.
Entre chaque polissage, les échantillons sont nettoyés a ’eau puis déposés dans un bain d’éthanol agité
par des ultrasons pendant 30 secondes. Les échantillons sont ensuite séchés a ’air comprimé.

Afin de révéler la microstructure du substrat ainsi que les phases de la sous-couche, certains échan-
tillons ont été attaques chimiquement. Deux types d’attaques chimiques ont été réalisés :

— une attaque électrochimique de sulfate de cuivre & 1% pendant 1 minute,

— une attaque avec le réactif "Marble" a base de sulfate de cuivre pendant 30 secondes.

Cette préparation a été utilisée pour les observations en coupe au microscope optique et au microscope
électronique a balayage ainsi qu’a la microsonde de Castaing.
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2.5.1.2 Erreurs de mesure liées a la préparation des échantilons

Positionnement de I’échantillon

Un mauvais positionnement de I’échantillon sous le laser peut conduire & un désalignement des trous
les uns par rapport aux autres. Afin que tout les trous soient alignés avec le bord découpé de ’échantillon,
le bord de I’échantillon est découpé par laser avec le méme alignement. Dés lors, une petite modification
de langle conduit aussi & une modification de 'angle de découpe (le bord du trou sera toujours aligné

avec les trous, mais la profondeur réelle percée sera différente de ’épaisseur du matériau).

Ensuite, la découpe de ’échantillon percé par plusieurs trous peut faire évoluer ’échantillon notam-
ment par une relaxation des contraintes. L’observation des échantillons découpés n’a pas montré de
déformation visible (fleche) prouvant la modification des contraintes. La découpe peut aussi conduire a

une augmentation de la taille des fissures.

Enfin, lenrobage des échantillons doit étre fait minutieusement afin de ne pas introduire un angle entre
le bord de I’échantillon et le plan de base de I’enrobage. Une étude des erreurs de positionnement et leurs
conséquences sur la justesse des mesures effectuées en coupe a été réalisée dans la thése de M. Schneider
[Schneider et al., 2010]. 11 conclu qu'une erreur de 0,01 rad sur le positionnement de I’échantillon par

rapport au plan des pergages peut provoquer une erreur de 5% sur le rayon mesuré.

Polissage de I’échantillon

Le polissage des échantillons avant observation est une méthode de préparation pouvant conduire a des
erreurs de mesure lors de l'observation. En effet, si le polissage n’est pas parfaitement parallele a I'axe
des trous, I’angle entre le plan de polissage et le plan de I'axe des trous induit une erreur de mesure sur
les épaisseurs, les diametres et la profondeur mesurées ainsi que la longueur de fissure. Il sera d’autant
plus difficile de polir droit jusqu’au milieu du trou que 'angle est important. Enfin, les mesures sont
réalisées au milieu du trou, mais 'arrét du polissage au milieu du trou est tres difficile a obtenir compte
tenu de la gamme de polissage utilisée pour le polissage des barriéres thermiques (voir §2.5.1.1 page 56).
Des trous de controle a 90° sont effectués en bord d’échantillon pour vérifier la planéité du polissage en
examinant la similarité des trous. Néanmoins, la précision apportée par ces trous de controle est limitée
par lalignement de I’axe de percage des trous de controles et des trous inclinés. Les erreurs de plan de
polissage sont limitées en mesurant ainsi la distance entre le milieu du trou et le bord de 1’échantillon et

en mesurant I’épaisseur polie ou en utilisant un support de polissage spécifique (Accustop, Struers).
3 types d’erreur peuvent étre commis et combinés entre eux :

— Polissage plan, arrét avant le milieu : le diameétre mesuré vaut %sina, avec d le diametre du trou au
milieu et a 'angle entre le centre du trou et I'intersection du bord du trou et du plan de polissage.
Pour un angle de 5° et un diameétre de trou de 1mm (soit un écart de 140p4m), on obtient une erreur
de 8% sur le diametre du trou.

— Plan XY : En vue en coupe, les quatre trous n’apparaissent pas en méme temps. Cela implique une
erreur de mesure différente pour chaque trou. L’espace entre 2 trous est de 5mm et le diametre du
trou vaut 1mm. L’erreur effectuée sur la diametre du trou est de I'ordre de 10% en se placant au
milieu de I’échantillon (erreur symétrique de chaque coté de ’échantillon).

— Plan XZ : En vue en coupe, le haut et le bas du trou n’apparaissent pas en méme temps. Cela
implique la méme erreur de mesure pour chaque trou. En se placant au milieu du trou au niveau de
I'interface céramique/sous-couche, un erreur sera faite sur le diameétre du trou (en entrée, en sortie
et au milieu), mais pas sur la longueur de la fissure. Néanmoins, on ne peut pas obtenir de valeurs

de diametre avec une erreur trop importante selon cet angle.

Le polissage comporte aussi un risque de créer des défauts notamment d’arrachement, et de planéité par
rapport a l'axe de percage. De plus, le polissage peut augmenter artificiellement la taille de fissure et
perturber la détection de la fissure interfaciale (sans confondre la fissure avec un pore ou une fissure

intrinseque au dépot).
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2.5.1.3 Microscopie optique

Le microscope binoculaire Axiovert 4056M ZEISS est un microscope qui permet d’obtenir des images
avec des grandissements variant de 5 & 100 sous lumiére blanche et polarisée. Celui-ci a été utilisé lors
du polissage de chaque échantillon pour vérifier la planéité du polissage, les diametres des trous et
I’arrachement autour des porosités du dépot.

La géométrie des trous peut étre observée grace a ce microscope. De plus, les images obtenues avec
le grandissement x 10 ont été utilisées pour déterminer la porosité des dépots par analyse d’image. Cela
revient a une taille par image de 2800pm x 2100pm.

2.5.1.4 MEB

Le microscope électronique a balayage permet d’observer les surfaces de sous-couches réalisées, les
microsctructures du substrat et les zones fondues et re-solidifiées lors du pergage. Deux modes ont été
utilisés : les électrons secondaires et les électrons rétrodiffusés.

— Les électrons secondaires ont une faible énergie. Ils révelent la topographie de ’échantillon observé.

Ils seront utilisés pour les surfaces et I'observation des poudres.

— Les électrons rétrodiffusés ont une grande énergie. Ils permettent la caractérisation de la nature
chimique des matériaux. En effet, leur quantité et leur énergie est significative du nombre atomique
des atomes rencontrés (les éléments lourds apparaissent en clair et les atomes légers en sombre).

Le Centre des Matériaux dispose de trois microscopes électroniques a balayage dont un microscope a
émission thermo-électronique (LEO 1450 VP) et un autre & émission de champ (ZEISS Gemini DSM

982) qui ont tous les deux été utilisés dans cette étude.

2.5.1.5 Microsonde de Castaing

La microsonde de Castaing est une technique d’analyse chimique basée sur le principe WDS : I’échan-
tillon est soumis & un rayonnement électronique sur un volume d’environ 1um?, le rayonnement émis est
analysée a I'aide de quatre spectromeétres verticaux. La microsonde utilisé dans cette étude est une SX100
de la société CAMECA. La surface des échantillons analysés avec ce matériel doit étre parfaitement polie
et plane pour un résultat optimal, ce qui rend l'analyse de la surface d’un échantillon tres complexe.
Cet équipement permet de déterminer la composition d’une phase de maniére quantitative mais aussi
de réaliser des cartographies qualitative et quantitative de la composition chimique d’un échantillon. La

surface analysée est d’environ 50pum x 50um.

2.5.2 Mesures sur les dépots

2.5.2.1 Epaisseur des dépots

11 est difficile de positionner la surface ou 'interface pour mesurer une épaisseur a cause de la rugosité
des dépdts. En effet, a cause de la rugosité de la surface, les différentes techniques de mesure d’épaisseur
peuvent donner des résultats variables : une mesure au palmer indiquera I’épaisseur maximale, au niveau
des pics de rugosité tandis qu'une mesure au microscope permet d’obtenir une mesure a mi-hauteur
(moyenne entre le sommet des pics et la base des vallées.

Les barriéres thermiques industrielles doivent mesurer (en fonction des applications) entre 80 et 250pum
pour la sous-couche et entre 250 et 600pum pour la couche de céramique. Pour se rapprocher d’une barriere
thermique industrielle, ’épaisseur du dépot choisi est de 200um pour la sous-couche et 500pum pour la
céramique. Les mesures de vérification apres dépot étant faites a I’aide d’un palmer, elles peuvent différer
de celles réalisées sur les coupes micrographiques. Les valeurs d’épaisseurs de dépdts sont obtenues a

partir de la moyenne de 5 mesures sur 5 zones différentes de 1’échantillon.
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2.5.2.2 Porosité

N

La porosité est mesurée a partir une image de microscopie optique et a I'aide du logiciel ImageJ
(méthode manuelle). Dans un premier temps, des images sont obtenues par microscopie optique au gros-
sissement x10. Cing images sont choisies pour I’analyse de porosité. Ces images ne doivent pas présenter
d’arrachements importants dus au polissage ni de rayures. Dans un premier temps, les images sont ro-
gnées de maniére a ne garder que l'intérieur de la sous-couche ou que la céramique. Le logiciel ImageJ
est utilisé pour seuiller ces images de maniére & séparer les porosités en noir du revétement (céramique
ou sous-couche) et des oxydes en gris dans la sous-couche. Une fois le seuillage effectué, 'image est bina-
risée et le taux de porosité est déterminé par décompte des pixels blancs sur le nombre total de pixels.
L’avantage de cette méthode est qu’elle peut s’appliquer sur tous les échantillons puisque le seuillage se
fait manuellement pour chaque image. L’inconvénient majeur de cette méthode est le temps qu’il faut
pour analyser plusieurs images. De plus, cette méthode ne prend pas en compte les zones situées pres des
interfaces.

Une deuxiéme méthode (automatique) a donc été élaborée au centre des matériaux (avec 'aide de
Franck N’Guyen). L’image compléte est utilisée. La méthode met en ceuvre des outils de morphologie
mathématique pour déterminer les interfaces sous-couche / substrat et sous-couche / céramique. Il s’agit
de calculer les contrastes locaux pour séparer les couches. Les valeurs de seuillages déterminées avec la
méthode précédente servent de point de départ pour connaitre les nuances de gris correspondant a chaque
couche. Une fois les interfaces trouvées numériquement, chaque couche peut étre analysée séparément. Le
seuillage se fait alors en fixant les valeurs de nuances de gris correspondant a la porosité. La figure 2.11

illustre la sélection de la zone a analyser pour déterminer la porosité d’une couche.

400 pm 400 pm

(a) Sous-couche (b) Céramique

FIGURE 2.11 — Détermination de la porosité d’un dépdt par analyse d’image

2.5.3 Profilométrie

La profilométrie permet de mesurer la topographie d’une surface. Dans cette étude, une profilométrie
optique multi-spectrale a été utilisée. Cette méthode non destructive consiste en la focalisation d’une
lumieére blanche proche de la surface de I’échantillon. Le rayonnement réfléchi est détecté par un capteur
confocal chromatique et analysé afin d’en déduire la hauteur point a point de I’échantillon. Un balayage
en x et en y permet d’obtenir un profil linéaire ou surfacique (a partir d’'une série de profils) et de
reconstruire la topographie de la surface en trois dimensions. Le profilomeétre utilisé ici est un Altisurf
500 de la société Altimet couplé a un logiciel d’analyse de profils. Il est alors possible de déterminer la
rugosité d’'une surface et la présence d’un profil de déformation sur un dépdt (bombé, décohésion). La

rugosité de la surface des dépots de sous-couche a été mesurée par profilométrie.
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2.5.4 Observation tridimensionnelle non destructive

La tomographie et la laminographie sont des techniques non destructives permettant la reconstruction
d’un objet en trois dimensions & partir d’un rayonnement X [Cloetens et al., 1997] [Boller et al., 2010].

2.5.4.1 Tomographie

La microtomographie par rayons X combine une source de rayons X, une platine tournante et un
détecteur de rayons X. Le microtomographe de laboratoire (laboratoire Navier, Champ sur Marne) utilisé
dans cette étude est décrit dans la figure 2.12. Il s’agit d’une source de rayons X GE (Phoenix) ayant une
puissance de 160kV et 15W. Elle permet de scanner un volume de 1pum?® avec une résolution de 3pum par
voxel. Cette installation a pu étre utilisée avec la collaboration de H. Proudhon (Centre des Matériaux,
Ecole des Mines de Paris).

Protection de

Source plomb anti
rayons X radiations
Détecteur

Table sur

coussins d'air

Table rotative

FIGURE 2.12 — Vue du tomographe de laboratoire Navier (UMR CNRS 8205)

Pour un meilleur rendu, il est préférable d’utiliser des échantillons cylindriques ou parallélépipédique.
Le diametre est déterminé a partir de 'absorption des rayons X des éléments chimique composant 1’échan-
tillon (par exemple, les superalliages base nickel sont trés absorbants, un faible diameétre (< 2mm) est
conseillé). Ce dernier est placé sur la table tournante, entre le faisceau de rayons X et le détecteur. La
table tournante et le détecteur sont placés de maniere a obtenir une image de ’échantillon la plus grande
possible sur le détecteur. Pour chaque rotation de 2° de la table tournante, une radiographie de ’objet
est effectuée. La radiographie X peut étre traduite par la loi de Beer-Lambert qui calcule, le long d’un
trajet donné des rayons X au sein de la matiere, le rapport entre le nombre de photons transmis N et le
nombre de photons incidents Ng (équation 2.4) [Amsellem, 2008].

N fp,s(ds)
— = 2.4
Ny © (24)

Le nombre de photons transmis dépend du coefficient d’absorption de chaque phase constituant le maté-
riau ainsi que de ’épaisseur du matériau. Pour obtenir la visualisation tridimensionnelle du matériau, la
microtomographie combine les informations fournies par un trés grand nombre de radiographies, chacune
étant réalisée pour un angle de rotation différent de 1’échantillon par rapport a la source de rayons X.
Si 'angle entre chaque radiographie est suffisamment petit, il devient possible de calculer par recons-
truction mathématique la valeur locale du coefficient 1 en chaque point (voxel) de 1’échantillon. Apres
reconstruction, une image volumique représentant la répartition des coefficients d’atténuation dans les
trois directions de I’échantillon est recomposée en niveaux de gris sous forme de "stacks" (empilement
d’images 2D). La taille du fichier obtenu est d’environ 800 Mo.
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2.5.4.2 Laminographie

La laminographie par rayons X est une technique tres proche de la tomographie. La platine tournante
est inclinée de 33°, ce qui permet de scanner un échantillon peu épais sans devoir réduire la largeur et
la longueur de I’échantillon. Une plaque peut ainsi facilement étre analysée. La source utilisée gréace a la
collaboration de Thilo Morgeneyer et Kucas Helfen est la ligne ID19 de 'ESRF (Grenoble). Une photo
du montage est donnée dans la figure 2.13.

Source rayons X

Tabl
d'échantillon tournante

FI1GURE 2.13 — Photo du montage de laminographie a 'ESRF

La source synchrotron permet de scanner un volume de 1pm? avec une résolution de 0,77pum par voxel.
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FI1GURE 2.14 — Comparaison des techniques de tomographie et de laminographie

L’utilisation de la laminographie apporte ici une meilleure résolution que le tomographe de laboratoire,
mais il est plus difficile de localiser correctement la zone a scanner. Dans notre cas, un fil de cuivre a
été déposé sur ’échantillon au niveau de la zone a étudier. Le cuivre ayant un coefficient d’absorption
différent de celui du nickel, il est facilement identifiable sur la radiographie X. Une fois que la zone sur
laquelle le fil de cuivre est posé est au milieu de la zone scannée, le fil de cuivre est enlevé pour ne pas
interférer dans la mesure.

La reconstruction du volume a partir des radiographies prend plusieurs heures. La taille du fichier
obtenue est d’environ 1Go.
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2.5.4.3 Préparation des échantillons

Cette méthode d’imagerie 3D consiste a reconstruire un volume a partir d’un rayonnement X transmis.
Elle nécessite que I’échantillon n’absorbe pas tout le rayon X entrant. Le systéme barriere thermique étudié
ici est composé d’un superalliage composé d'une grande quantité de cobalt et de nickel tres absorbant
des rayons X. Pour obtenir une image de la meilleure résolution possible, le systéme barriere thermique
ne doit pas excéder lmm pour la tomographie X et 0,8mm pour la laminographie X. Les tailles données
ici ont été estimées & partir d’essais réalisés sur d’autres échantillons de barriére thermique non percés.
C’est pourquoi il est nécessaire de découper et/ou de polir ’échantillon avant observation pour obtenir

une taille adéquate.

Choix de la géométrie de ’échantillon & analyser en tomographie X

L’échantillon de tomographie X doit avoir une section carrée qui ne doit pas excéder Imm de coté. La
hauteur de I’échantillon n’est pas limitée car ce dernier sera collé sur un support. Toutefois, seul 1mm sur
la hauteur sera enregistré. Le trou ayant un diametre de 600 wm, il reste une marge de 200 pm de chaque
cOté du trou pour obtenir le trou entier. De plus, le découpage de 1’échantillon trop pres du trou risque
d’augmenter la taille de fissures voire de créer un écaillage de la barriére thermique au niveau du trou.
Pour ne pas endommager les bords du trou, ’échantillon a été découpé loin du trou puis poli doucement
pour ne garder qu'un demi-trou permettant ainsi d’observer un demi-trou et les bords proches sur une
moitié d’échantillon. Le schéma de 1’échantillon obtenu apres découpe et polissage est donné dans la figure
2.15.
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FIGURE 2.15 — Schéma de principe de 1’échantillon pour la tomographie X.

Choix de la géométrie de I’échantillon a analyser en laminographie X

Pour I’échantillon de laminographie X, la préparation est différente car seule I’épaisseur a une impor-
tance pour l'absorption du faisceau X. Aucune découpe n’est nécessaire, il suffit d’amincir légérement le
métal et la céramique pour obtenir une épaisseur totale de 800um environ. L’enregistrement étant réalisé
avec 33° d’inclinaison, cela représente une épaisseur de 1,5mm a traverser. Un schéma géométrique de

I’échantillon est présenté en figure 2.16.

2.6 Mesures mécaniques

2.6.1 Profils des contraintes résiduelles

Plusieurs méthodes destructives et non destructives permettent de déterminer les contraintes rési-
duelles en surface ainsi qu’en profondeur d’un matériau [Auger and Buisson, 2010]. La méthode du trou
incrémental est une méthode destructive de mesure de relaxation pour établir un profil en fonction de la

profondeur.
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FIGURE 2.16 — Schéma de principe de 1’échantillon pour la laminographie X.

2.6.1.1 Meéthode du trou incrémental

Cette méthode destructive s’adapte a tous les matériaux et permet de déterminer le profil des
contraintes longitudinales (sans ajout de contraintes) dans la profondeur avec une grande précision. Elle
consiste en la réalisation d’un trou dans le matériau de maniére a ré-équilibrer les contraintes résiduelles
contenues dans le volume enlevé et la mesure des déformations associées. On obtient donc une relaxation
de la matiére autour de la zone percée. La mesure des déformations en surface couplées & une simulation
itérative par éléments finis de la relaxation en volume permet de déterminer les contraintes présentes
avant la relaxation par percage. Le détail de la méthode est précisée ci-dessous.

Systeme d'acquisition

FIGURE 2.17 — Photo du montage utilisé pour la détermination des contraintes résiduelles

Les essais de détermination des contraintes par la méthode du trou ont étés réalisés & 'UTT (Université
Technologique de Troyes) au laboratoire Lasmis (collaboration avec Guillaume Montay). La réalisation
de la partie percage du trou mécanique se fait par un systéme composé d’une perceuse munie d’un foret
hélicoidal & trois pointes. Le foret perce un trou de quelques dizaines de micrometres appelé incrément
(vitesse de rotation du forét : 5000 tours par minute). Ce foret permet de percer les matériaux & priori
sans générer de contraintes résiduelles pendant le percage. La perceuse est fixée sur deux axes (Y et
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Z) permettant de descendre la perceuse entre deux incréments (pour la mesure de déformations) et de
percer les incréments dont le pas ne doit pas étre inférieur & 20um pour ne pas provoquer d’erreurs
de positionnement. Les incréments choisis pour nos systemes barriere thermique vont de 20pm pour les
incréments les plus petits (au niveau des interfaces) & 50um pour les zones moins contraintes telles que
dans le substrat. La figure 2.17 montre le montage utilisé.

La mesure des déformations se fait par interférometrie speckle. Le speckle ou granularité laser en
francais se manifeste par la diffusion de la lumiere provenant d’une source cohérente par la rugosité de la
surface d’un matériau : quand un faisceau laser éclaire une surface rugueuse, 'onde lumineuse est diffusée
et subit un déphasage causé par la différence de chemin optique lié a la rugosité. L’interférométrie est
obtenue & partir d’un faisceau laser divisé en deux faisceaux cohérents par une lame séparatrice. Le
déphasage entre les deux faisceaux génére des interférences a la surface de I’échantillon [Smigielski, 2001].
L’image obtenue par la caméra CCD a un aspect granulaire. Un point du capteur regoit la superposition
des ondes provenant de différents points de la surface rugueuse. Les niveaux de gris sur cette image

correspondent & la différence de chemin optique entre I’échantillon et le capteur.

Pour déterminer des déplacements sur la surface de I’échantillon, une premiére image de la surface

de I’échantillon est prise avant percage, pour servir de référence. Cette image est obtenue par mesure de
, . . 4 . . e’ , , m

décalage de phase : 4 images sont prises pour 4 déplacements de miroir différents, déphasés de > avec

I, Vintensité moyenne et m le contraste. La phase ® peut donc ainsi étre déterminée.
Too = Iy (1 + mcos @)

Igo = I, (1 + mcos® + g)
Ligo = In,(1 + mcos® + )
3
Io70 = Iy (1 + mcos @ + 771-)

La qualité de I'image obtenue dépend de la rugosité de la surface de ’échantillon ainsi que du chevauche-
ment des anneaux d’interférométrie. Cette méthode étant sensible aux mouvements d’air, aux vibrations
et a la luminosité ambiante, il est conseillé de ne pas bouger durant la mesure et de protéger le banc
d’essai de la lumiere et des courants d’air. L’interférométrie permet la détermination des déformations a

la surface du matériau de maniére trés précise (au dixiéme de micro pres) sans collage de jauges.

Apres chaque incrément de pergage, une nouvelle image est réalisée par la méthode décrite précédem-

ment. La différence de phase entre les deux images (référence et aprés incrément) permet de remonter aux

déplacements point par point par la formule Ax = —260 ou 6 est 'angle entre le faisceau et la caméra.
Une démodulation de la soustraction de ces deux images est ensuite effectuée en utilisant un masque de
maniére & ne pas prendre en compte la partie de I'image correspondant au trou (pas de déplacement ni de
déformation mesurable). Cette démodulation permet d’obtenir une image de la déformation du matériau

en niveaux de gris. Les étapes sont illustrées dans la figure 2.18.

L’image des déformations en niveau de gris est ensuite enregistrée sous forme d’un fichier texte conte-
nant les coordonnées de chaque point ainsi que la valeur de déplacement correspondante. Un profil de
déformation est ensuite tracé en prenant les valeurs de déformation sur la ligne traversant le trou comme

illustré sur la figure2.18.
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FIGURE 2.18 — Etapes de détermination des déplacements a la surface d’'un matériau

Les déformations sont reliées aux contraintes résiduelles présentes avant la réalisation de l'incrément
par I’équation 2.5, avec A;; un coefficient de calibration déterminé a partir des propriétés mécaniques du

matériaux (supposées uniformes) et la méthode des éléments finis [Montay et al., 2011].

1
&
oA (2.5)

Pour les incréments suivants, les contraintes sont calculées a partir de la déformation mesurée apres

g; =

percage E}mes ainsi que de la redistribution des contraintes entre deux percages consécutifs. L’équation

2.6 décrit la méthode permettant d’obtenir les déformations liées a un incrément de pergage.
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el=¢l — el (2.6)

Cette technique permet de déterminer le profil des contraintes résiduelles dans I’épaisseur du matériau.
Le schéma 2.19 illustre un exemple de maillage utilisé pour la calcul éléments finis.

,rT

FIGURE 2.19 — Maillage 3D axisymétrique utilisé pour la détermination des contraintes résiduelles par la
méthode du trou incrémental

Apres avoir réalisé les essais de détermination de contraintes résiduelles par la méthode du trou
incrémental, des coupes micrographiques ont été effectuées afin de vérifier la profondeur totale percée
ainsi que la non fissuration des bords du trou percé mécaniquement. La barriere thermique de référence
avec sous-couche plasma ne fissure pas et les bords du trou sont lisses comme le montre la figure 2.20,
on peut donc analyser les courbes des déformations enregistrées et de contraintes résiduelles calculées.
Cette coupe micrograhique montre une déformation des bords du trou percé mécaniquement : les bords
du trou ne sont pas droits mais élargis en haut du trou. L’écart entre le haut du trou et le bas du trou
est de 70 wm, cet écart peut s’expliquer en partie par la relaxation des contraintes lors de ’enlévement
de matiére, par une légeére vibration du forét, ainsi que par un défaut de polissage (plan de polissage non

perpendiculaire a ’axe de percage.

FIGURE 2.20 — Observation en microscopie optique d’un échantillon apreés pergage mécanique par la
méthode du trou incrémental
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2.6.2 Microdureté

La dureté d’'un matériau est la mesure de la résistance de ce matériau a la pénétration d’'un indent.
Cela traduit une déformation plastique locale en relation avec la résistance mécanique d’un matériau.
La valeur de la micro-dureté d’un matériau dépend du traitement qu’il a subit et peut étre modifié par
exemple par traitement thermique. Dans les métaux, elle dépend aussi des contraintes résiduelles. Dans
cette étude, la comparaison des valeurs de micro-dureté entre les matériaux composant le systeme barriere
thermique permet de connaitre des variations de propriétés locales d’un systéme a I’autre au niveau des
interfaces. Une différence de micro-dureté trop importante au niveau de 'interface céramique/sous-couche
ou sous-couche / substrat indique que la matiére n’a pas la méme limite élastique et n’aura pas la méme
déformabilité durant le percage laser. Ainsi plus la différence est importante, plus le risque de fissuration
sera important.

La dureté peut se mesurer avec un grand nombre de méthodes : Vickers, Brinel, Knoop, Rockwell...
La micro-dureté Vickers est la plus utilisée et a une large gamme d’application. Elle est déterminée a
partir de la formule 2.7 (avec F la force appliquée, g accélération de la terre (9,80665m - s=2), et d la
moyenne des diagonales mesurées sur I’empreinte).

‘-n( 186t1e )

HV =2F x —2~
Vv X IEYE

(2.7)

Dans un dépdt céramique, A. Kobayashi [Kobayashi, 2007] montre que la dureté Vickers d’un dépot
plasma varie de maniere parabolique entre la surface et I'interface avec le substrat. De plus, il montre
une corrélation entre la porosité du dépot et la dureté : plus le matériau est poreux, plus la dureté est
faible. Il trouve une dureté Vickers moyenne de 1150 dans la zircone peu poreuse (12%).

Les dépdts plasma étant des couches poreuses, la dureté de ces couches dépend du taux de porosité. Il
est difficile de déterminer la dureté d’une telle couche : en effet, les indentations peuvent tomber sur une
porosité (moins dure) ou sur une partie plus dense (plus dure). Tous les points ont été pris en compte
(sauf ceux tombés exclusivement dans une zone ou un arrachement s’était produit lors du polissage car
les mesures étaient impossibles a faire). Les écarts types ainsi obtenus sont trés importants (pouvant
atteindre £50%), mais le nombre de mesures effectuées permet d’obtenir une valeur statistique de la
dureté en tenant compte de la porosité. La porosité peut dépendre du polissage (arrachements), ce qui
peut rendre la mesure difficile & faire. Dans cette étude, les échantillons ont tous été polis de la méme
fagon, de maniére & limiter les incertitudes liées au polissage. La gamme de polissage utilisée est prévue
pour ne pas provoquer d’arrachement. De plus, la présence de résine peut réduire la valeur de dureté
de la céramique et de la sous-couche. Ainsi, les conditions de préparation étant les méme pour tous les
échantillons, les valeurs indiquées dans cette étude sont comparables entre elles.

La micro-dureté Vickers des dépdts et du substrat a été déterminée par le microduremetre Buehler
Micromet 5124 du Centre des Matériaux. Les indentations sont réalisées avec une charge de 50 grammes
et un espacement de 50um minimum entre deux indentations. Les indentations sont réalisées sur des
échantillons enrobés et polis jusqu’au disque diamant 1um. Les valeurs données dans cette étude sont une
moyenne de 5 mesures sauf pour la couche de céramique pour laquelle une moyenne de 10 mesures a été
réalisée de manieére & obtenir une valeur statistique. Des filiations sont utilisées pour obtenir des mesures

régulieres le long de ’épaisseur des échantillons.
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3.1 Introduction

Lors du pergage par laser d’'une chambre de combustion revétue d’une barriere thermique plasma
(percage cOté céramique), une fissure peut étre provoquée au niveau de U'interface sous-couche/céramique.
Cette fissure est localisée sur le bord d’attaque ("leading edge") du trou. La taille de cette fissure dépend
pour beaucoup de l'inclinaison du faisceau laser par rapport a la surface de la piece. Cette fissuration
devient sensible pour des angles d’incidence inférieures a 30° par rapport & la normale a la surface de la
piéce [Sezer et al., 2006]. Elle peut étre critique si la fissure produite conduit & un écaillage prématuré
de la céramique. Mais ce sont ces trous trés inclinés qui permettent de produire une entrée stable et
bien orientée des gaz froids le long de la paroi de la chambre de combustion. Cela améliore 'efficacité
de l'isolation des parois et cela limite les points chauds dus a des turbulences aux abords du trou. Cette
fissure interfaciale est générée par le percage laser quelque soit le mode de pergage utilisé (percussion,
trépanation, continu). Elle est plus critique dans le cas du mode de percage laser par percussion étudié
dans cette thése, mais ce mode permet d’obtenir les trous les plus petits. Il y a donc un intérét majeur
a améliorer la tenue a la fissuration des barrieres thermiques lors du percage laser de trous inclinés par

percussion. Une vue typique en coupe d’un trou percé laser avec inclinaison est illustrée sur la figure 3.1.

Céramique

Fissure interfaciale

FIGURE 3.1 — Vue représentative en coupe médiane transverse d’un trou percé par percussion laser dans
une barriere thermique plasma avec fissuration interfaciale.

De manieére flagrante, lorsque I’on observe une fissure en coupe, on constate que le chemin de fissure est
mixte car il est situé juste a 'interface sous-couche/céramique (rupture adhésive) mais aussi & proximité
de celle-ci dans la céramique (rupture cohésive). De plus, on constate aisément que le faciés de rupture

épouse le profil morphologique de la sous-couche (figure 3.2).

Céramique
Sous-couche| =

FIGURE 3.2 — Chemin de fissure interfaciale caractéristique au niveau de 'interface sous-couche / céra-
mique sur le bord d’attaque d’un trou percé laser.

A la lumiere de ces observations, on suppose donc une influence directe de cette morphologie de
Iinterface sur la tenue mécanique de la couche de céramique, c’est a dire sur la propagation et la longueur
finale de la fissure interfaciale entre la céramique et le métal. En guise d’exemple démonstratif, on présente
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sur la figure 3.3 'observation en coupe d’une barriére thermique plasma apres projection thermique. Sur
cet échantillon, une zone est avec une sous-couche lisse par polissage (& gauche) tandis que autre (&
droite), aussi préalablement polie, a été structurée par laser (voir chapitre 2 §2.3.6, page 52) avant d’opérer
le dépot de la céramique simultanément sur ces deux zones. La présence d’une fissure uniquement sur
la zone lisse montre bien I'importance de la morphologie de la surface de la sous-couche sur 'adhérence
et la fissuration d’un dépot mais également le role atténuateur voire bloquant que peut avoir une zone

structurée de morphologie controlée.

Z I " Zone rugeuse :
pas"é‘,: dlr?Zfe'nce Adhérence du dépét

200 pm

FIGURE 3.3 — Vue d’une interface lisse et d’une interface structurée et role sur 'adhérence d’une barriere
thermique plasma

En étudiant précisément la morphologie de 'interface sous-couche / céramique, la fissuration inter-
faciale engendrée par le percage laser pourrait étre limitée, voire éliminée. Le lien entre cette notion
de morphologie de surface et la tenue mécanique des interfaces de dépots de céramique par projection
thermique est largement reconnue. Elle a été étudiée a travers de nombreuses études visant a caractériser
I'adhérence d’'un dépo6t en fonction de la rugosité du substrat et des parameétres du dépot par le biais
d’essais mécaniques divers (voir chapitre 1 §1.5.2 page 26). Par ailleurs, il est aussi reconnu que 1’état
mécanique initial, notamment les gradients de contraintes résiduelles et/ou de propriétés mécaniques

peuvent influer sur 'adhérence au niveau de U'interface (voir chapitre 1 §1.5.3, page 26).

Dans certains cas, en fonction du procédé de dépot, cette adhérence de la céramique peut étre modifiée
par la présence d'une couche de pré-oxydation sur le métal, ce qui modifie 'adhérence au niveau de
I'interface. Il s’agit méme d’une recommandation de fabrication dans le cas des barriéres thermiques
industrielles par EB-PVD. L’importance de 'oxydation de linterface métal / céramique nous incite aussi
a porter un intérét a I’état physico-chimique initial de cette interface si 'on considére son adhérence des

I'origine de la fabrication du dép6t et juste avant le percage.

Dans cette these, on applique donc une approche qui vise a modifier I’adhérence initiale de la barriere
thermique projetée afin d’étudier son comportement et sa tenue a la fissuration lors de 'enlévement de
matiére par pergage laser impulsionnel. Dans ce chapitre, on définit tout d’abord une notion d’architecture
d’interface appliquée aux barrieres thermiques plasma a travers le choix délibéré de parametres visant a
modifier les états morphologiques, mécaniques et éventuellement physico-chimiques (surtout en surface)
des différentes couches constitutives du systeme barriére thermique. De cette notion, on décline ensuite les
différents procédés sélectionnés dans cette theése (plasma, cold spray, laser), les pré- et post-traitements
associés visant tous & modifier, si possible de maniére prononcée, cette architecture d’interface par rapport
a une barriere thermique de référence. Cette démarche permet ensuite de classer les différents systémes
selon les états morphologiques, mécaniques et physico-chimiques dans et autour de la zone d’interface et

de sélectionner les cas les plus intéressants.
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3.2 Architecture d’interface associée aux barrieres thermiques

Le terme d’architecture est en général associé au domaine du génie civil, mais cette notion peut
trés bien s’adapter au domaine des matériaux et ce, a différentes échelles : macro-micro-nano, comme
lexplique Y. Brechet [Brechet and Embury, 2013]. Pour expliquer comment architecturer un revétement
et plus particulierement une interface (au sein d’un systéme revétu), il est nécessaire de bien définir les

notions d’architecture et d’interface lorsque ’on considere une barriere thermique.

3.2.1 Généralités

Une nouvelle approche dans la conception de nouveaux matériaux a été définie par Y. Brechet comme
une évolution des "matériaux par le design". Il définit une nouvelle gamme de matériaux dits "architec-
turés" pour lesquels la microstructure, le mélange de matériaux et 'optimisation de la géométrie leur
conférent de nouvelles propriétés [Brechet and Embury, 2013]. Le terme d’architecture est facilement em-
ployé pour définir des objets multicouches dont les choix de la nature, de I’épaisseur et du motif de la
succession de chaque couche sont a 'origine de propriétés nouvelles ou combinées. C’est le cas des empi-
lements nanométriques de couches minces [Garcia et al., 2010] mais c’est typique aussi des revétements
épais multicouches comme les barriéres thermiques [Schmitt et al., 2014] ou SOFC [Metcalfe et al., 2013].
Dans le cas des dépots projetés, c’est de cette architecture par empilement de couches que nait la propriété
globale du matériau fabriqué. Au cceur de cette architecture, on positionne des interfaces entre couches
qui deviennent cruciales car elles opérent une fonction de transfert ou de barriéere d’un milieu a l’autre et
deviennent constitutives des objets fabriqués. Cela se fait notamment a travers leurs tenues mécaniques.
La morphologie est I'une des clés majeures de la caractéristique de l'interface entre couches. Elle nous
oblige a bien considérer la structure d’un dépdt projeté comme l'imbrication imparfaite de particules
entre elles au sein du dépdt pour en estimer la morphologie globale (& I’échelle du dépdt) et locale (a
Péchelle d’une particule). Dans cette thése, on s’intéresse surtout & ’architecture entre couches (MCrAlY
et zircone yttriée) constituées elles-mémes d’empilements de lamelles étalées. Cette architecture a la fois
interne et de surface des dépdts doit étre consolidée pour améliorer la tenue & la fissuration.

Dans le domaine de la projection thermique, on matérialise I'interface d’un revétement par la surface
frontiére entre le dépdt et le substrat sur lequel il est appliqué. Par extension, il s’agit de la surface entre
deux dépots dans le cas d’un revétement multicouches comme les barriéres thermiques conventionnelles.
On considére souvent en projection thermique qu’il n’y a pas de zone d’interphase qui pourrait résulter
d’une diffusion lors du dépo6t d’une céramique. Ceci se traduit donc par une zone franche entre deux
milieux. Cependant, du fait de la rugosité des surfaces, on définira volontiers la zone autour de 'interface
physique comme "zone d’interface" qui est a 'origine de ’adhérence des dépots plasma de céramiques.

De plus, la zone de rupture entre le métal et la céramique est souvent mixte (adhésive /cohésive) lors
d’un essai d’adhérence, ce qui renforce la notion de zone interfaciale ou volume interfacial sollicité dans
le cas des dépdts céramiques.

Ainsi, dans cette étude, 'interface d’intérét sera bien définie comme étant la surface entre les deux
couches céramique et métallique mais aussi les premiéres dizaines de micromeétres (intégrant la rugosité)
de part et d’autre du plan moyen de cette surface. Selon cette approche, dans le cas de surfaces tres
rugueuses, la zone interfaciale engendrée par la présence des deux matériaux peut étre considérée comme
une interface volumique.

Dans le cas des barriéres thermiques réalisées par projection thermique, il existe deux interfaces. Une
premiére interface entre le substrat en superalliage et la sous-couche de MCrAlY (interface S/SC). C’est
une interface métal / métal entre deux matériaux, dont la composition chimique est relativement proche,
qui est sujette a la précipitation d’oxydes pendant l'opération de dépot. Une seconde interface, métal /
céramique, est constituée entre la sous-couche MCrAlY et la zircone poreuse (interface SC/C). C’est une
interface dont les matériaux constitutifs possedent des propriétés physico-chimiques et mécaniques tres
différentes. C’est cette possibilité d’associer des matériaux aux propriétés tres éloignées qui donne une

forte capacité d’applications originales de la projection thermique mais dont la faiblesse repose souvent
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sur la tenue mécanique de 'interface. Dans cette these, on étudie principalement l'interface sous-couche /

céramique qui est la plus sensible et la plus critique a la fissuration par percage laser en mode impulsionnel.

3.2.2 Architecturer une interface

L’objectif de cette étude est de créer un systeme barriere thermique résistant mieux au phénomene
de fissuration a l'interface entre la céramique et la sous-couche. C’est donc cette surface particuliere au
sommet de la sous-couche que ’on souhaite modifier en travaillant sur sa morphologie, sur ses propriétés
mécaniques et si possible sur les aspects physico-chimiques en surface. Ainsi, "architecturer" une interface
consiste & choisir et combiner les états morphologiques, mécaniques des couches et I’état physico-chimique
de la surface pour qu’ils renforcent la tenue mécanique de la zone d’interface lors du pergage laser. On
prend comme référence une barriére thermique de chambre de combustion industrielle usuelle obtenue
par projection plasma de NiCrAlY et de ZrO»2-Y20Os3. A partir de ce systéme, les états morphologiques et
mécaniques (éventuellement physico-chimiques) propres aux nouvelles architectures a construire peuvent
étre variés en modifiant les conditions d’obtention du dépét de sous-couche et/ou en pratiquant des pré-
ou post-traitements sur les dépots aux différentes étapes de la fabrication. Pour systématiser 'approche
expérimentale et faciliter ’analyse des expériences, les parameétres d’obtention de la couche de ZrOs-Y503
(y compris le préchauffage) sont figés (sauf éventuellement 1’épaisseur du dépdt de céramique).

Quatre grandes voies de modification ont été expérimentées et appliquées seules ou en combinaison
dans cette these :

— Modification du mode de projection du dépét MCrALY :

Ce dernier conditionne notamment la nature, la porosité, ’épaisseur, la rugosité et 'oxydation du

dépdt pour une poudre donnée. Le cas extréme concerne I’absence de sous-couche. Dans cette thése,
la projection plasma et la projection cold spray sont envisagées pour la sous-couche. Ce sont deux
procédés industriels tres différents, tous deux fondés sur la projection de poudre.

— Modification de la poudre précurseur de la sous-couche MCrAlY :

Que ce soit en projection plasma ou cold spray, la nature, la granulométrie et la morphologie de la
poudre influencent les caractéristiques du dépot de sous-couche. De plus, un des avantages majeurs
des dépots par projection de poudre est de pouvoir réaliser de la co-projection pour former des
sous-couches en mélangeant métal et céramique, éventuellement avec des gradients de composition.

— Application d’un post-traitement avec enlévement de matiere sur la sous-couche :

La structuration morphologique superficielle de la sous-couche par enlévement de matiére permet
d’obtenir une morphologie de surface avec un motif controlé. Cette structuration peut étre réalisée
a l'aide d’un traitement laser applicable industriellement.

— Application d’un traitement thermique :

Les traitements thermiques jouent un réle déterminant sur I’état mécanique de 1’échantillon, notam-
ment & travers les contraintes résiduelles. Le détensionnement par un traitement thermique peut
étre effectué sur le substrat et la sous-couche avant le dépot de la céramique ou sur la barriére
complete selon les cas d’étude.
Sur la base de ces modifications envisagées pour architecturer l'interface sous-couche / céramique du
systeme barriere thermique, on peut essayer d’anticiper les effets produits sur les états morphologiques,

mécaniques et physico-chimiques du dépdt de sous-couche.

3.2.2.1 Aspects morphologiques

L’état morphologique de la surface de la sous-couche est en relation avec la morphologie interne du
dépdt de sous-couche (étalement, fragmentation de gouttelettes, présence d’infondus, porosité). Il peut
étre analysé qualitativement par observation mais il est résumé presque toujours a ’aide des parametres
de rugosité. Le profil de rugosité de la surface est déterminé a partir d’un profil 2D ou d’une série de
profils 2D qui permettent de recomposer un profil 3D de la surface. Les parameétres de rugosité permettent
de mesurer la distribution statistique de la hauteur des pics et la profondeur des vallées en mesurant des

parametres d’amplitude, d’espace ou une combinaison des deux (parametres hybrides) en 2D (parameétres
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R) ou 3D (parametres S). Les parametres linéaires (R) donnent des informations locales sur la taille
et la fréquence des pics et des vallées, mais ne permettent pas d’obtenir des données sur leur volume

(contrairement aux parameétres de surface S).

On peut également apprécier directement de maniére qualitative, éventuellement quantitative, le facies
de la surface par une observation en vue de dessus au MEB ou en coupe transverse. On observe le degré
de I’étalement des particules et surtout la présence d’infondus et de pores en volume qui peuvent parfois
générer des hétérogénéités fortes dans la sous-couche. Ces détails morphologiques spécifiques reliés a la
microstructure hétérogeéne ne sont pas facilement identifiables au profilomeétre mais peuvent avoir un

impact sur 'analyse des profils de rugosité.

Dans cette these, afin de faire varier I’état morphologique & partir d’une sous-couche de référence

obtenue par projection plasma, plusieurs méthodes peuvent étre utilisées :

— Eliminer la sous-couche et opérer directement sur le substrat sablé.

— Réaliser une couche avec des particules de MCrAlY plus fines (obtenues par tamisage).

— Opérer un post-traitement de structuration par laser sur la sous-couche.

— Modifier la rugosité a partir de la sous-couche MCrAlY.

— Utiliser un autre procédé de projection (cold spray) qui donne des conditions d’étalement de la
matiere différentes.

3.2.2.2 Aspects mécaniques

Les aspects mécaniques de I'architecture d’interface de la barriére thermique sont reliées aux proprié-
tés mécaniques de chaque couche dont la résultante sur la tenue mécanique de l'interface influera sur la
réponse a une sollicitation complexe comme le pergage laser. Si on modifie I'une ou plusieurs des propriétés
mécaniques initiales des couches, on peut envisager d’examiner leur influence sur la réponse au percage
laser. Il est intéressant également d’apprécier les gradients de ses propriétés entre les couches, notamment
a travers les interfaces. Dans cette these, on s’intéresse particulierement aux profils des contraintes rési-
duelles avant le percage et également aux profils de microdureté pour apprécier 1’état mécanique initial
global des barriéres thermiques. On privilégiera des méthodes permettant d’obtenir des profils (méthode

du trou, profil de dureté & partir de coupes).

Les contraintes résiduelles du systéme dépendent directement des propriétés intrinseques des phases
des matériaux (module d’élasticité et limite élastique essentiellement) et des conditions d’apport et de
transformation de la matiére. Ces propriétés sont trés complexes (au regard de ’hétérogénéité des mi-
crostructures) et dépendent aussi des températures et des efforts subis pendant le dépot. Pour simplifier
I'approche phénoménologique des contraintes résiduelles, on s’intéresse uniquement au dépoét final dont
les propriétés, réduites au domaine élastique, sont surtout reliées a la microstructure trés hétérogene
(présences de pores, de microfissures et de phases oxydées dans la sous-couche de référence). Sur cette
base, pour des parameétres plasma identiques pour la céramique (champ thermique subi par la piéce sup-
posé identique ou proche), on tente de modifier les contraintes résiduelles qui sont générées lors de la
fabrication du systéme complet :

— En changeant le rapport entre les épaisseurs de couche (y compris sous sous-couche). Ce changement

devrait modifier la raideur du systéme.

— En modifiant la nature de la sous-couche :

— Avec des mélanges MCrAlY / ZrO;Y203 de composition variable & la place ou en sus de la
sous-couche seule. de MCrAlY,

— Avec la projection cold spray de MCrAlY. Ce procédé confere par essence des propriétés méca-
niques différentes d’une couche de MCrAlY par plasma (dureté et contraintes résiduelles).

— En opérant un post-traitement thermique :

— Sur la barriére thermique compléete.
— Sur une sous-couche cold spray, fortement écrouie a ’état brut de projection. Cela permettrait de

réaliser facilement un nouvel état mécanique par détensionnement avant le dépot de la céramique.
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3.2.2.3 Aspects physico-chimiques

La physico-chimie d’un dépdt regroupe la nature et la distribution des différentes phases le consti-
tuant. Un des aspects importants a considérer est la présence d’oxydes a 'interface SC/C. La présence
d’une couche d’oxyde a la surface de la sous-couche métallique peut affecter I'adhérence d’un dépot
céramique projeté brut de fabrication [Valette, 2004]. De méme, la présence d’adsorbats et de conden-
sats sur la surface du substrat peut affecter 'adhérence a travers I’étalement des premieres particules
[Fauchais et al., 2004] [Chandra and Fauchais, 2009]. Ces aspects sont reliés a la température du sub-
strat lors de la projection plasma de la céramique, qui peut éliminer ces molécules plutét néfastes pour
I’adhérence, mais en favorisant la création d’oxydes superficiels. Pour apprécier I’état physico-chimique en
surface, on s’intéresse également a la distribution des phases avec les techniques analytiques a disposition
(MEB, WDS, DRX ).

Les sous-couches & base de MCrAlY sont congues pour étre peu sensible & 1'oxydation pour des
températures allant jusqu’a 800°C. Cependant, une oxydation se produit nécessairement lors du passage
a I’état liquide de la particule MCrAlY en contact avec l'air lors de la projection plasma. Les dépdts cold
spray quand & eux ne sont pas oxydés apres dépots (pour les dépdts de MCrAlY). Dans cette these, il n’a
pas été cherché une pré-oxydation volontaire des sous-couches méme si les traitements de détensionnement
opérés sous air affectent I’état d’oxydation. Selon la méthode de projection thermique utilisée pour créer

de nouvelles sous-couches, I'oxydation résultante peut étre différente.

3.3 Mise en ceuvre des architectures d’interface modifiées

Comme expliqué précédemment, il existe différents moyen de modifier 'architecture d’interface sous-
couche / céramique d’une barriere thermique. Il reste cependant difficile de ne modifier qu'une seule
caractéristique, car chaque modification a une influence sur les autres caractéristiques des matériaux.
Dans notre cas, ces caractéristiques de I'interface ont été modifiées tout en tentant de limiter I'influence
de ces modifications sur les autres caractéristiques.

Pour tous les systémes mis en ceuvre par la suite, la nomenclature désignant chaque nouvelle barriere

thermique est rapportée a la modification appliquée & la sous-couche.

3.3.1 Sous-couche NiCrAlY plasma (référence)

Le systeme défini comme barriére thermique de référence est constitué d’une sous-couche réalisée par
projection plasma avec des parametres industriels. Les parametres utilisés pour la fabrication des dépots

sont décrits dans le chapitre 2 (voir chapitre 2 § 2.3.2, page 50).

3.3.2 Sous-couche NiCrAlY plasma avec poudre tamisée (plasma tamisé)

En vue de modifier la morphologie de la sous-couche sans changer la nature de celle-ci, la poudre
de NiCrAlY a été tamisée de maniere a produire un lot de poudre avec des particules plus fines. Pour
obtenir des dépdts moins rugueux, on préconise I'utilisation de poudres plus fines pour créer des lamelles
plus fines et un dépo6t plus compact avec moins de grosses particules pouvant conduire & des infondus.
Le tamisage est réalisé a ’aide de tamis mécaniques de différentes tailles, mais seules les particules de
diametre inférieur & 80um sont conservées. Apres analyse de la poudre au granulometre laser, il s’avere
qu’il subsiste (malgré le tamisage) des particules de poudre de diameétre compris entre 80pum et 90pm.
Les caractéristiques de la granulométrie des deux poudres avant et apres tamisage sont données dans le
tableau 3.1. Cette variation de granulométrie de poudre devrait modifier la rugosité et la porosité du dépot
de sous-couche obtenue. La figure 3.4 montre le résultat de la variation de distribution granulométrique
entre la poudre de référence et la poudre tamisée.

La granulométrie moyenne (Dsg) de la poudre tamisée est de 71,5um contre 86,2um pour la poudre
commerciale. Cette poudre tamisée ne contient plus les particules les plus grosses et limite le risque
d’infondus. Cette poudre est différente de la poudre commerciale : le diameétre moyen (D5g) de la poudre
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Granulométrie | Poudre commerciale | Poudre tamisée
Dv10 67,0um 58,2um
Dv50 86,2um 71,5um
Dv90 111pm 88,1um

Tableau 3.1 — Valeurs de granulométrie des poudres commerciale et tamisée
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FIGURE 3.4 — Comparaison de la distribution granulométrique de la poudre de référence et de la poudre
NiCrAlY tamisée

commerciale correspond au diametre des particules les plus grosses (Dgg) de la poudre tamisée. Apres

tamisage, le volume de poudre obtenue correspond a 25% du volume total du pot initial (volume apparent).

3.3.3 Sous-couche NiCrAlY plasma fine

La raideur du systéme barriére thermique en relation avec les épaisseurs des couches influe sur I’état
mécanique initial, notamment les contraintes internes. Pour étudier I'influence de ’épaisseur du systéme
barriére thermique sur les caractéristiques de 'interface, une barriere thermique avec des épaisseurs de

sous-couche et de couche réduites de moitié a été réalisée.

3.3.4 Sans sous-couche (substrat sablé)

Pour mieux comprendre comment la sous-couche améliore la tenue mécanique du systéme barriére
thermique, on propose de comparer une barriére thermique avec sous-couche et sans sous-couche. La
couche de céramique a donc été directement projetée sur le superalliage préalablement sablé avec les
mémes parametres que pour la barriére thermique de référence. Le dépot de la céramique réalisé directe-

ment sur le substrat est adhérent et pourra faire ’objet d’essais de percage.

3.3.5 Barriere thermique compléete traitée thermiquement

Un traitement thermique a été réalisé sur le systéme barriere thermique référence complet. Ce traite-
ment est réalisé durant 4h a une température de 800°C sous air. La température de 800°C a été sélectionnée
car elle est supposée suffisante pour relaxer les contraintes dans le substrat et la sous-couche MCrAlY
[Mons, 1996]. La durée de quatre heures devrait permettre de relaxer la majeure partie des contraintes

tout en limitant 1’oxydation.

3.3.6 Sous-couche NiCrAlY plasma structurée par laser

La morphologie de I'interface peut aussi étre modifiée par la structuration a I’aide d’un laser UV pulsé
(durée du pulse 20ns) appliqué sur la surface de la sous-couche de référence. Cette méthode permettrait
de modifier la morphologie de la surface de maniere maitrisée sans modifier I’épaisseur et la porosité
de la sous-couche. Ce post-traitement mené ex situ lors de la fabrication de la barrieére thermique peut

cependant induire une différence avec la référence. En effet, I’histoire thermique pendant la construction
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du dépot céramique est différente car elle n’est plus déposée en continuité de la sous-couche qui est

généralement encore relativement « chaude » (parameétre non contrdlé industriellement).

3.3.6.1 A partir d’une sous-couche polie

Une sous-couche lisse a été choisie pour déterminer ’effet d’une structuration laser en s’affranchissant
de la rugosité intrinseque de la sous-couche. Deux parametres de structuration laser ont été étudiés lors
d’une étude préliminaire sur sous-couches lisses (NiCrAlY plasma poli miroir ) : un motif & base de points
et un motif a base de lignes. Ces deux motifs sont illustrés sur la figure 3.5. Les conditions laser sont

données dans le chapitre 2 (§2.3.6, page 52).
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FIGURE 3.5 — Schémas de structuration laser de sous-couche NiCrAlY pour deux motifs différents

Un dépot de céramique a ensuite été réalisé sur ces échantillons avec les méme parametres que pour
la barriere thermique de référence. On peut immédiatement constater que le dépot n’adheére pas sur
les zones polies, mais semble adhérent au niveau des zones structurées. La figure 3.6 montre les coupes
micrographiques des interfaces obtenues.

Sur ces coupes micrographiques, on peut observer la forme des motifs réalisés sur les sous-couches ainsi
que les différentes entre les différents profils. Les motifs obtenus par structuration laser sont répétables.
Les motifs point forment une cuvette d’environ 10um de profondeur, dont les bords sont droits et le fond
en forme de demi cercle. Les motifs lignes forment des sillons en V d’environ 10 um de profondeur. Les
bords sont plus creusés que pour le motif point, ce qui signifie que l'interface entre la sous-couche et la
céramique présente une plus grande surface de contact. Ces coupes micrographiques montrent la présence
d’un exces de métal redéposé a la surface de la sous-couche, en bord des cuvettes et des sillons formés par
le passage du laser. Il est dii a la redéposition du métal en bord de trou lors de I’éjection de matiere lors
de la formation des motifs. Il serait possible d’optimiser cette surépaisseur en bord de motif en jouant sur
les parametres laser, mais la présence de telles aspérités peut avoir une influence sur la tenue mécanique
de la céramique. Cela montre bien 'intérét d’un tel motif.

Ces résultats ne montrent aucune fissure a linterface céramique / sous-couche apres dépot. De plus,

la céramique remplie complétement les trous formés par la structuration laser. Ces premiers résultats
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(a) Sous-couche polie (b) Motif point

(c) Motif ligne

F1GURE 3.6 — Coupes micrographiques obtenues apres dépdt plasma sur surface polie et structurée

sur éprouvette polie sont prometteurs quand & la possibilité de réaliser une structuration sur éprouvette
rugueuse. Afin d’obtenir la plus grande surface de contact entre la céramique et la sous-couche, on
privilégie la structuration en ligne pour la suite de I’étude. De plus, la structuration en ligne sera plus

facile & détecter qu'une structuration en point sur une surface déja rugueuse.

3.3.6.2 A partir d’une surface de sous-couche rugueuse

La structuration d’une surface rugueuse a été réalisée pour évaluer l'influence de la structuration sur
la sensibilité a la fissuration par pergage laser en comparant les résultats de ce systéme barriere thermique
avec le systeme de référence. Pour structurer la surface de la sous-couche, on choisit de traiter la surface
rugueuse avec un déplacement du faisceau en lignes espacées et croisées a 90° selon le motif décrit dans
la figure 3.5. Le détail de cette structure sera détaillé dans le paragraphe 3.4.2, page 93.

3.3.7 Sous-couche plasma d’un mélange NiCrAlY / céramique

Dans le but d’accommoder de maniere graduelle les déformations liées & la différence des propriétés
mécaniques entre la céramique et le métal de base, différentes sous-couches mélangeant NiCrAlY et ZrOo-
Y203 ont été réalisées. Cette méthode de fabrication de barriére thermique a été brevetée par la société
CRMA en 2011 [bre, 2010] dans le cas d’un mélange NiCrAlY/ZrOs-Y303 projeté en surépaisseur sur
la sous-couche NiCrAlY usuelle de référence. Le principe est simple, au lieu de projeter successivement
les deux poudres NiCrAlY puis ZrOs-Y203 , elles sont co-projetées par le méme injecteur en contrélant
de maniere découplée le débit de chaque poudre. Avec cette méthode, la notion d’interface surfacique
est alors remplacée par la notion d’interface volumique ou interface composite de composition variable.
Notons que dans ce cas I'épaisseur totale de la barriére thermique peut varier par rapport a la barriere
thermique de référence, ce qui affecte également la raideur du systéme.

Trois types de dép6ts contenant un mélange NiCrAlY/ZrOs-Y2O3 ont été réalisés :
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— Type 1 : La co-projection d’un mélange NiCrAlY/ZrO2-Y20O3 monocouche de composition unique
a la place de la sous-couche usuelle NiCrAlY (échantillon « mélange 1 »)

— Type 2 : La co-projection d’un bicouche avec la mélange NiCrAlY/ZrO»-Y203 de composition
unique au-dessus de la sous-couche usuelle NiCrAlY (échantillon « mélange 2 »).

— Type 3 : La co-projection d’un mélange NiCrAlY /ZrO2-Y2O3 de composition graduée a la place de
la sous-couche usuelle NiCrAlY (échantillon « gradient »). Pour cela, on commence & projeter de
la poudre de NiCrAlY seule sur le superalliage, puis au fur et & mesure que le dép6t se forme on
augmente la quantité de céramique en diminuant la quantité de NiCrAlY dans le mélange jusqu’a
obtenir un dépét de céramique seule.

Pour ces cas d’architecture, on s’éloigne peu des conditions plasma de référence car elles sont déja
appliquées avec les mémes parametres plasma pour le NiCrAlY et le ZrOs-Y2O3 de référence. Les pa-
rametres opératoires des débits afin de réaliser un mélange contrélé et reproductibles de chaque poudre
dans le dépdt ne peuvent étre divulgués ici. Le schéma 3.7 ci-dessous figure les différentes stratégies

d’architecture réalisées et la différence avec celle du dépot de référence. Ce schéma présente des dépots

Référence Mélange 1 Mélange 2 Gradient

[ | Superalliage
B nicraly
Il zircone Ytrige

FIGURE 3.7 — Schéma illustrant les différents types de sous couches réalisés a partir d’'un mélange
NiCrAlY/ZrO3-Y503 par plasma

d’épaisseur identique. Dans la réalité, une variation d’épaisseur entre le systéme de référence et les bar-
rieres thermique avec mélange de poudre a été observé. La couche de céramique ayant la méme épaisseur,
la projection de la couche de mélange en sus de la sous-couche plasma de NiCrAlY seul provoque une

légere surépaisseur du dépdt dans sa totalité (environ 50um).

3.3.8 Sous-couche CoNiCrAlY par cold spray

En utilisant ce procédé cold spray, les particules ne sont pas fondues, ce qui permet d’obtenir un
dépo6t avec un état mécanique fondamentalement différent. La projection cold spray est un procédé qui
génere des contraintes résiduelles d’origine mécanique (écrouissage par déformation plastique intense) et
d’origine thermique. Toutefois, les contraintes thermiques ne sont pas similaires a celles obtenues par
projection plasma car les poudres ne sont pas fondues (pas de changement d’état) . De plus, les particules
projetées n’étant pas fondues, le dépot obtenu ne sera pas oxydé. Enfin, la morphologie de la surface de la
sous-couche sera différente du fait de la déformation des particules sur la surface qui differe foncierement
entre les procédés plasma et cold spray.

Dans cette theése, une étude préliminaire a été menée en vue de revétir avec plusieurs poudres de
MCrAlY par projection cold spray (pré étude en Annexe 3).

Sur les 5 poudres étudiées (NiCrAlY, CoNiCrAl, NiCoCrAlY, CoCrAlY et mélange de poudre), seule la
poudre de CoNiCrAlY a permis 'obtention d’un dépot dense, adhérent et d’épaisseur suffisante (200pm).
Q. Zhang [Zhang et al., 2008] a réussi a obtenir un dépot cold spray d’une sous-couche NiCrAlY a partir
d’une poudre sphérique plus fine que la poudre (52pum de diameétre moyen) et broyée (broyage planétaire
haute énergie) et d’un systéme de projection cold spray non commercial (& 500°C et sous 2,5MPa d’hé-
lium). En plus du broyage qui modifie I’état mécanique, 1’état cristallin et la morphologie des poudre, la
taille des particules est un facteur influent sur la vitesse des particules et leur adhérence.
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Les différentes poudres testées pour obtenir une sous-couche par cold spray n’ont pas permis d’obtenir
un dépot et ont érodé la surface du substrat sauf la poudre de CoNiCrAlY. Les caractéristiques de cette
poudre et les parameétres de projection utilisés pour obtenir un dépot sont présentés dans le chapitre 2.
Apres projection, on observe que le dépdt présente des hétérogénéités de hauteur de dépot (environ 30
pum) pouvant aboutir & une modification partielle de I’épaisseur de couche en fonction de la localisation sur
I’échantillon . Ces variations n’étaient pas visibles sur les petits échantillons de la pré-étude et devraient
conduire & une nouvelle optimisation des conditions de dépots. Ces variations sont liées essentiellement :

— au taux de recouvrement entre deux lignes de dépot (0,8mm pour ces échantillons), et & la cinéma-

tique en général,

— a la variation du débit de poudre sous forme de pulses probablement & cause de I’agglomération des

particules au niveau de l'injecteur,

— a I’érosion locale du dép6t par les particules elles-mémes, qui est aussi fonction de la cinématique

et du débit massique.
La mesure de I’épaisseur mesurée au microscope optique indique un dépot de 0,22mm en moyenne. Ce
dépdt est un peu plus épais que le dépdt NiCrAlY plasma de référence, mais est compris dans la gamme

d’épaisseur acceptable de +0, 05mm.

3.3.9 Sous-couche CoNiCrAlY par cold spray traitée thermiquement

Dans l'optique de modifier I’état mécanique du dépot de CoNiCrAlY, un traitement thermique a été
effectué sur la sous-couche avant le dépot de la couche de céramique. Des parametres identiques a ceux
appliqués aussi sur la barriére thermique de référence (800°C/4H) ont été aussi sélectionnés de maniére
a limiter l'oxydation de la sous-couche CoNiCrAlY tout en favorisant une relaxation des contraintes

internes.

3.3.10 Récapitulatif des modifications d’architecture attendues

Si I'on passe en revue les différentes pistes envisagées visant a modifier les états morphologiques,
mécaniques et éventuellement physico-chimiques de la sous-couche, on peut d’ores-et-déja envisager les
effets recherchés et possiblement induits ou ceux non escomptés entre ces différents états. Ces effets sont

récapitulés sur le tableau 3.2.

3.4 Modifications morphologiques obtenues

Concevoir de nouvelles interfaces avec des morphologies différentes incite a définir des typologies

d’interface. Le schéma de la figure 3.8 résume les différents types d’interfaces qui ont été réalisés.

La figure 3.8(a), représente une interface lisse (par exemple une sous-couche polie). La figure 3.8(b),
relative aux interfaces surfaciques rugueuses illustre toutes les sous-couches brutes de projection (sous-
couche plasma, cold spray, etc...). Le schéma de la figure 3.8(c), relatif aux interface 2D structurées,
représente les interfaces ayant subies une structuration (par exemple par laser) et dont la morphologie
de surface respecte un motif & I’échelle de la rugosité. Le schéma de la figure 3.8(d), relatif aux interface
volumiques (3D) rugueuses, que 'on attribue aux sous-couches trés rugeuses contenant des irrégulari-
tés tels que des infondus proche de la surface. Le schéma de la figure 3.8(e), relatif aux interfaces 3D
structurées, représente les interfaces ayant subies une structuration (par exemple par laser) et dont la
morphologie de surface respecte un motif a ’échelle de la centaine de micrometres. Enfin, le schéma de
la figure 3.8(f) représente les interfaces volumiques ou composites (3D) telles que celles formées par les
mélanges de poudre et le gradients de composition. La suite de ce chapitre va permettre de positionner

nos différentes architectures par rapport a cette schématisation.
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Nomenclature Description Modifications
Morphologique Mécanique Physico-chimique

Plasma référence  NiCrAlY de réfé- Ref Ref Ref
rence

Plasma tamisé Poudre NiCrAlY e X X
tamisée

Plasma fin Epaisseurs 2X o ° X
plus faible

Sablé Substrat sablé e ) )
seul

Plasma déten- Systeme complet X ° X

sionné traité thermique-
ment

Plasma structuré ~ Couche NiCrAlY e X o
structurée par la-
ser

Plasma mélange 1 Monocouche o ° X
NiCrAlY
/ ZI'OQYQ 03

Plasma mélange 2  Bicouche Ni- o . X
CrAlY +
NiCrAlY
/ ZI'OQYQ 03

Plasma gradient Gradient continu o ° X
NiCrAlY—
ZI'OQYQO?,

Cold spray CoNiCrAlY cold e ° °
pray

Cold spray déten-
sionné

CoNiCrAlY cold
spray traité ther-
miquement

o : effet recherché o : effet induit possible

x : sans effet escompté

Tableau 3.2 — récapitulatif de effets attendus sur les états morphologiques, mécaniques et physico-

chimiques & partir des modifications d’architecture envisagées

(a) Interface lisse

gueuse turée

(d) Interface volumique 3D ru- (¢) Interface volumique 3D struc- (f) Interface volumique 3D compo-

gueuse turee site

FIGURE 3.8 — Schéma de la variation de morphologie d’une interface

(b) Interface surfacique 2D ru- (c) Interface surfacique 2D struc-
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Dans une premiere partie, les coupes micrographiques des 12 échantillons apres dépot de céramique
seront présentées. Les parametres de rugosité représentatifs des surfaces seront analysés en relation avec
des observations de surface (MEB, profilométre 3D) sur les échantillons de sous-couche prélevés avant
dépot de céramique (sauf mélanges et gradient NiCrAlY/ZrO3;Y 203 qui ne peuvent étre étre prélevés).

3.4.1 Observations et analyses des morphologies d’interface

3.4.1.1 Observations micrographiques en coupe

Afin d’observer et de comparer les différentes architectures d’interface, les coupes micrographiques

ont été regroupées dans la figure 3.9 selon la nomenclature récapitulée dans la figure 3.2.

Les coupes micrographiques montrent bien certaines des différences de morphologie qui étaient atten-
dues entre les barriéres thermiques mises en ceuvre dans cette thése, notamment celles avec une interface
« surfacique » (telle que linterface substrat sablé) ou « volumique » (comme le gradient ou les mé-
langes de poudre). L’ensemble des revétements métalliques et céramiques fabriqués sont adhérents et
chaque architecture correspondante sera susceptible d’étre comparée aux autres notamment par leurs
réponses au pergage laser (chapitre 5). Pour la plupart des cas étudiés, I’épaisseur de céramique visée
est conforme (0,50mm % 0,05mm) et constante pour chaque dépdt. En revanche, comme attendu, la
condition « plasma fin » (figure 3.9 (c)) conduit & une barriére thermique plus fine avec une épaisseur de
céramique de 0,25mm et de sous-couche de 0,09mm, ce qui correspond bien a un ratio de 2 par rapport
a la référence (figure 3.9 (a)). Notons également dans ce cas particulier d’architecture que le substrat est
également volontairement plus fin méme si un ratio de 2 n’a pas été strictement appliqué sur I’épaisseur
de substrat (1,5 mm contre 2 mm pour le substrat de référence). En effet, un substrat d’1 mm d’épaisseur
se déformerait trop sous 'effet des contraintes internes lors de la projection plasma. Par ailleurs, toujours
dans ce cas particulier, on a constaté que ’épaisseur faible du dépot de sous-couche, rend le dépot tres
sensible aux disparités de recouvrement local et a la présence de particules infondues. Cela peut mener a
des variations locales de ’épaisseur pouvant aller jusque £0.04mm dans certaines zones : soit la moitié

de I'épaisseur moyenne de ce dépot plasma de NiCrAlY.

Sur ces coupes micrographiques, on peut également remarquer une différence du taux de porosité dans
la couche de céramique. Celle-ci est liée surtout aux arrachements de particules lors du polissage. Pour
obtenir une mesure de porosité plus fiable, il est nécessaire d’améliorer la procédure d’enrobage et de

polissage des échantillons.

La barriére thermique avec une sous-couche issue de NiCrAlY tamisé (figure 3.9 (b)) ne se distingue
pas de maniere flagrante de la référence comme c’est le cas d’un substrat sablé seul (sans sous-couche)
(figure 3.9 (d)). Une analyse des profils de rugosité est nécessaire et proposée dans le paragraphe suivant

pour distinguer d’éventuelles différences entre les sous-couches.

Naturellement, aucune différence macroscopique n’est observée en coupe sur la barriére thermique
de référence apres avoir été traitée thermiquement (figure 3.9 (e)). Il en est de méme pour les sous-
couches par cold spray avant et apres traitement thermique. Ces dépots de CoNiCrAlY sont identiques
morphologiquement et présentent un aspect rugueux et une microstructure tres dense et homogene tel
que cela est visible sur les coupes (k) et (1) de la figure 3.9. Le contour des particules n’est pas visibles sur
les coupes micrographiques, ce qui traduit bien une compacité élevée. La morphologie de la surface d’un
dépot cold spray est bien différente de celle d’'un dépot plasma. En effet, la déformation des particules
sur le substrat puis sur les particules précédemment déposées se fait a ’état solide par une déformation

plastique intense au niveau des particules et de la cible.
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Céramigue Céramique

(a) Plasma référence (b) Plasma tamisage

Céramique

Céramique

Substrat 500 pm

(c¢) Plasma fin (d) Plasma sablage

Céramique

Céramique

(e) Plasma détensionné (f) Plasma laser

Céramique
Céramique

(g) Plasma mélange 1 (h) Plasma mélange 2
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FIGURE 3.9 — Présentation des coupes micrographiques des architectures réalisées

—

(k) Cold spray détensionné

Les barriéres thermiques avec une sous-couche initialement rugueuse puis structurée par laser ((figure
3.9 (f) et (g)) présentent une morphologie macroscopique en coupe similaire & celle de la référence. 11
est nécessaire d’observer les échantillons & plus fort grossissement pour mettre en évidence des sillons
micrométriques générés par le laser sur la surface. Un sillon est défini comme étant la trace laissée
par le passage du faisceau laser et n’est pas égal & son diametre. Méme & fort grossissement, il est
difficile de généraliser sur la morphologie des motifs générés car la profondeur affectée par I’enlevement
de matiere est faible et se confond presque avec les détails de la rugosité initiale. La profondeur usinée
par la structuration laser est estimée a 30um 4+ 10pm. On peut néanmoins observer sur les coupes
micrographiques la diminution des pics les plus hauts du dép6t (écrétage) par rapport a la sous-couche

plasma de référence.

De plus, aucun repérage suffisamment précis ne permet de connaitre la position exacte du plan de
coupe par rapport au motif rectiligne du parcours du faisceau laser. Les distances entre deux sillons
sont respectivement de 70um et de 55um et la largeur d’un sillon est d’environ 20um. Ces distances
mesurées au MEB (voir § 3.4.2, 93) en vue de dessus sont difficiles a retrouver en coupe micrographique.
Ces distances étaient cependant faciles a distinguer sur les échantillons polis avant structuration. Ainsi,
dans le cas de la structuration, l'interaction laser / matiére est dépendante de la rugosité de la surface.
De plus, comme montré sur la figure 3.10, suivant l'orientation de la coupe micrographique, le plan
d’observation peut conduire a différents espaces inter-sillons. En effet, bien que les coupes micrographiques
aient été réalisées parallélement aux sillons,un léger angle (méme petit) durant le polissage peut modifier
le plan d’observation en coupe micrographique. Les traces du passage du laser observées sur les coupes
micrographiques et sur les vues de dessus au MEB ne sont donc pas identiques au motif théorique dessiné
sur la figure 3.10. Il a donc été tres difficile de distinguer sur les coupes micrographiques les traces du

passage du laser.

Les barriéres thermiques avec une sous-couche plasma formée d’un mélange NiCrAlY / ZrOs—Y20s3
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Structuration en vue de dessus

Coupes
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m— Axe d'observation des coupes micrographiques

FIGURE 3.10 — Schéma représentant la distance entre les sillons laser en fonction de 'orientation de la
coupe micrographique réalisée

(figure 3.9 (g) & (i)) sont définies comme des interfaces volumiques. En utilisant ce type de co-projection,
Pinterface ne peut plus étre définie comme une limite franche entre deux couches. On a des domaines
d’épaisseur de ces zones de mélange qui varient entre 250pm et 300um au lieu de 200um. Ces épaisseurs
restent dans les tolérances indiquées par les constructeurs de turbines aéronautiques et pourraient étre
optimisées facilement dans le futur. Pour mieux décrire les gradients de composition dans ces trois cas
différents, des dosages de chaque phase ont été obtenus par analyse d’image (description chapitre 2
§2.5.2.2, page 59) dans les différentes zones de mélanges homogenes (plasma mélange 1 et plasma mélange
2) et dans trois zones représentatives dans ’épaisseur pour le plasma gradient. Les résultats sont reportés
dans le tableau 3.3.

Composition | % wvol. pores | % vol. NiCrAlY | % vol. ZrO2Y>—03
Plasma référence
NiCrAlY seul | 2,2 | 97,8 | 0
Plasma "mélange 2"
NiCrAlY seul 1,1 98,9 0
Mélange 4,1 52,3 43,6
Plasma "mélange 1"
Mélange | 3,9 | 53,4 | 42,7
Plasma gradient
proche substrat 0,5 73,8 22,5
milieu gradient 2,1 28,6 69,3
proche ZrOs—Yo—03 3,7 0 99,5

Tableau 3.3 — Proportion volumique de NiCrAlY, ZrOs—Y20O3 et de pores dans les dépots avec co-
projection de poudre

Le dosage de chaque phase dans la zone de mélange homogeéne (méme proportion de NiCrAlY et
de ZrO3—Y303) des deux conditions est bien identique. Le taux de porosité est plus élevé dans ces
zones de mélange par rapport a une sous-couche de NiCrAlY seul (de 1,1%, on passe a 4,1%). Pour la
condition « plasma gradient », on a bien une évolution graduelle de la composition, en passant d’une zone
riche en NiCrAlY & une zone riche en ZrO5—Y503 entre le substrat et la couche de céramique pure. Le
graphique de la figure 3.11 ci-dessous montre I’évolution de la concentration des phases dans 1’épaisseur
de la sous-couche a gradient mesurée par tranche de 20um.

La variation de composition est continue et linéaire (R? = 0.98). On constate également que le taux
de porosité total dans la zone graduée croit avec 'augmentation de la teneur en céramique déposée pour

atteindre presque 10% en volume dans les 50 & 100 derniers micromeétres avant la céramique seule (figure
3.12).
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FIGURE 3.11 — Variation de la composition en porosité, NiCrAlY et zircone yttriée dans I’épaisseur de la
sous-couche a gradient (plasma gradient)

FI1GURE 3.12 — Coupe micrographique de la barriere thermique avec sous-couche plasma a gradient en
composition (plasma gradient)

3.4.1.2 Analyse de la rugosité de l’interface sous-couche/céramique

La morphologie, observée en coupe ou en vue de dessus peut étre quantifiée par différents parametres
de rugosité surfaciques (S) ou linéaires (R). La rugosité peut étre déterminée par profilométrie en surface
ou par analyse d’image en coupe pour obtenir les différents parameétres de rugosité aptes a différencier
les différentes architectures. Dans cette thése, les parameétres de rugosité ont été déterminés a l’aide d’un
profilometre (description chapitre 2 § 2.5.3, page 59). Deux types de grandeurs peuvent étre calculés sur
une longueur de base 1 ou sur la longueur totale L du profil de rugosité (filtré de ’ondulation et/ou de la
courbure si besoin). Pour chacune de ces grandeurs, explicitées ci-dessous, I'indice i désigne le numéro du
point de mesure et 1 désigne la longueur de base selon la norme NF EN ISO 4287 pour les profils linéaires
et ISO 25178 pour les surfaces.

Pour choisir des parametres les plus adaptés a la caractérisation d’'un dépo6t plasma, les parametres
utilisés dans la littérature ont été analysés. Dans la majorité des publications, le parametre utilisé
est le Ra, qui décrit 'amplitude moyenne d’un profil. D’autres parameétres viennent parfois s’ajouter
ou remplacer cette moyenne pour décrire plus finement un profil (Rt [Mellali et al., 1997], Rz et Rq
[Bahbou et al., 2004], Rsk et Rku [Fukumoto et al., 2004]. Peu d’études sur adhérence des dépots de
céramique plasma traitent de la rugosité d’un point de vue surfacique. Cette thése va les comparer pour
décrire les différentes surfaces des sous-couches étudiées. Les parametres choisis dans cette these pour

décrire la rugosité d’un profil sont les suivants :
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— Ra : le Ra représente la moyenne arithmétique de la valeur absolue du profil de rugosité sur la
longueur de base 1. Cette valeur est la plus utilisée dans la littérature car c’est la valeur la plus
stable. Pour un dép6t plasma de sous-couche MCrAlY, cette valeur peut varier entre 9 pum et 21
pm [Bozorgnezhad-Nobijari et al., 2013]. M. Bozorgnezhad montre que 1'adhérence du dépot de
céramique (mesurée par plot collé) augmente avec la rugosité de la sous-couche (20MPa pour un
Ra de 9um a 30MPa pour un Ra de 21 um). Cette valeur existe aussi en analyse surfacique et se
nomme Sa. Toutefois, cette valeur n’est pas encore utilisée dans la littérature pour 1’étude de la
morphologie des dépéts plasma similaires aux notres. La valeur de Ra se calcule avec la formule

suivante : l
Ra = 1/ |Z (z)|dx
L Jo

— Rq : le Rq représente la moyenne quadratique des pics et des vallées. Cette valeur est plus sensible
que le Ra aux pics hauts et aux vallées profondes. Cette valeur, décrite par F.Bahbou semble d’apres
lauteur avoir une correlation avec ’adhésion d’un dépot plasma de Triballoy 800[Bahbou et al., 2004].
L’auteur présente l'influence de 'angle de sablage d’un alliage base titane sur la rugosité (Ra et
Rq). La valeur de Rq varie entre 3,8um et 5,2um tandis que le Ra ne varie que de 3,0um a 3,7pum.
L’adhérence des dépots de Triballoy varie avec la rugosité passant de 21,8MPa a 28MPa.

L 1/2
! / |Z?<x>|dx]
1,

— Rp, Rv et Rz : le Rp est défini comme la hauteur maximum des pics du profil de rugosité sur la

Rq =

longueur de base 1 par rapport a la ligne moyenne. Ce parametre correspond a la hauteur maximale
des pics sur le profil considéré . En complément de la grandeur Ra qui indique 1’écart moyen
arithmétique du profil redressé par rapport a la ligne moyenne, il indique la présence éventuelle
d’un pic plus haut que la moyenne des pics et des vallées, tel que 'on peut le voir dans la figure
3.13. On suppose que les pics les plus grands peuvent intervenir sur la maniére dont une fissure qui
est amorcée par percage laser se propage (voir chapitre 4 § 4.3.2, page 145). Il existe un parametre
équivalent pour les vallées : Rv, et un parametre représentant ’écart entre le pic le plus haut et
la vallée la plus profonde : Rz=Rp+Rv. Dans la littérature, les quelques hauteurs ayant utilisés
ce type de paramétres ont plutot choisi le Rz. M.F. Bahbou [Bahbou et al., 2004] étudie a travers
ces parametres U'effet de 'angle du sablage sur la rugosité de la surface avant dépét d’une couche
métallique de Tribaloy 800. L’auteur arrive a faire varier de 25% la rugosité en augmentant ’angle
de sablage (Ra de 3.2um et Rz de 20um pour un angle de 45° & Ra de 4pm et Rz de 25um pour
un angle de 90°). Il s’avére que la meilleur adhérence des dépots est obtenue pour les maximum
de rugosité (27MPa contre 23MPa) [Bahbou et al., 2004]. Ces valeurs existent aussi en analyse
surfacique et se nomment Sp, Sv et Sz. Mais elles n’ont pas été utilisées dans la litterature pour

caractériser des surfaces avant projection thermique.
Rp = Max(Zp;)

Rv = Max(Zv;)

— Facteur d’asymétrie du profil de rugosité sur une longueur de base | (aussi appelé « skewness ») :
Rsk. Ce parametre représente le degré de symétrie du profil de rugosité par rapport a la ligne
moyenne. Le signe de Rsk traduit la prédominance de pics si Rsk >0 ou de vallées si Rsk<0. Ce
parameétres a été étudié a travers la caractérisation de sous-couches [Eriksson et al., 2013] et de

substrats polis [Fukumoto et al., 2004]
IR
1 [ 12w
L Jo

1
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— Facteur d’aplatissement du profil de rugosité sur une longueur de base 1 (aussi appelé kurtosis) :
Rku. Ce parametre est un indicateur sur le degré d’acuité de la distribution des pics (Rku=3 :
Normale ; Rku>3 : en pointe ; Rku<3 : applatie). Ce parameétre est en général étudié en méme temps
que le Rsk [Eriksson et al., 2013]. Il s’avere que pour des Ra similaires, les valeurs d’asymétrie et
d’aplatissement peuvent étre tres différentes, permettant ainsi de différencier morphologiquement
deux surfaces. Si le facteur d’asymétrie vaut 0 et le facteur d’applatissement 3, le profil suit a
une distribution gaussienne. Les valeurs Ssk et Sku représentent I’asymétrie et ’aplatissement d’un
profil 3D. Elles ne sont pas étudiées dans la littérature, mais seront traitées dans cette these.

!
: / |Z4(x>|dx]

La figure 3.13 montre les différents parametres de rugosité retenus pour I'analyse de la surface d’une

1

sous-couche. Les marqueurs Zp et Zv présentent respectivement un exemple de hauteur de pic (Zp) et
de vallée (Zv) mesurés sur le profil. La figure 3.14 illustre la forme des profils types correspondant a
différentes valeurs de Rsk et de Rku.
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FIGURE 3.13 — Parametres de rugosité sélectionnés et représentatifs d'un dépdt de sous-couche
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FIGURE 3.14 — Représentations des profils types obtenus pour différentes valeurs de Rsk et de Rku.
D’apres [Raphet, 2005]

L’adhérence des dépdts est traité entre autre par ’idée que ’espacement entre les pics et la forme des
pics et des vallées doit étre en relation avec la taille des particules de céramique projetées par plasma.
Dans cette these, la fissuration et la propagation de fissure a linterface céramique/métal sont aussi
considérées en lien avec la rugosité de la sous-couche. On suppose qu’une plus grande rugosité (a I’échelle
micrométrique) peut affecter la fissuration interfaciale en augmentant par exemple la surface de contact
et la tortuosité entre la sous-couche et la céramique.

L’observation en coupe micrographique montre que la hauteur des pics n’est pas réguliere sur tout le
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dépdt. Par exemple, sur une coupe de 2mm de long de la sous-couche plasma de référence (figure 3.15),
certains pics prononcés sont trés proches (120 um de distance) et d’autres, séparés par une zone plus
lisse (430 pm de largeur). Ces coupes micrographiques ne donnent qu’une vision 2D de la rugosité. En
considérant l'aspect aléatoire des pics de rugosité du dépdt de sous-couche, il parait évident d’étudier
des données de rugosité en 3D (parameétres S). Les mesures de rugosité en 2D et en 3D doivent étre
déterminées sur une distance représentative de I’échantillon. Une taille de 4 mm? a été sélectionnée
car représentative de la surface d’une fissure interfaciale entre la couche céramique et la sous-couche
métallique apres percage laser.

Infondu

& Pics
i gloignés
proches

==

FI1GURE 3.15 — Coupe micrographique du systéme barriere thermique de référence illustrant la répartition
aléatoire des pics prononcés de la rugosité

La rugosité des échantillons présentés dans le paragraphe précédent a été mesurée par un profilometre
avec des parametres d’acquisition décrits dans le chapitre 2. Les résultats sont regroupés dans les figures
3.16, 3.17 et 3.18. Les sous-couches plasma mélange 1, mélange 2 et gradient ne peuvent étre analysées

au profilometre car elles sont intégrées par construction dans la barriére thermique compléte.
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FIGURE 3.16 — Valeurs de rugosité moyenne des différentes sous-couches réalisées : Ra et Sa (a), Rq et
Sq (b).

La figure 3.16 montre des différences et des similitudes morphologiques entre les sous-couches. Tout
d’abord, les valeurs de rugosité 3D (Sa et Sq) sont plus élevées que les moyennes 2D (Ra et Rq), pour tous
les échantillons sauf la sous-couche plasma tamisage. Les écarts de mesures entre la valeur minimum et
la valeur maximum (mesurés sur ’ensemble des profils) sont similaires pour tous les échantillons excepté
le substrat sablé : écart entre les deux extremums et écart type trés faible (0,4 pour le Ra et 0,6 pour le
Rq). Le cas un peu particulier du plasma tamisé sera plus amplement décrit par la suite.

Naturellement, le substrat sablé se distingue immédiatement de part sa rugosité moyenne tres faible
(Ra = 2,9um, Rq = 3,8um), environ 5 fois plus faible que celle des autres sous-couches. La sous-couche
plasma fin posséde la plus forte rugosité moyenne ((Ra = 18,0um, Rq = 23,0um). Cette forte rugosité
est liée a la présence d’infondus dans la sous-couche. Les sous-couches plasma de référence et tamisé ont
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une rugosité intermédiaire entre la sous-couche plasma fine et les sous-couches plasma structuré et cold
spray. Ces courbes permettent de classer les surfaces par ordre décroissant de rugosité : Plasma fin >
Plasma tamisé > Plasma référence > Plasma structuré > Cold spray »Substrat sablé.

La sous-couche "plasma tamisé", contrairement a ce que 'on pouvait penser, a une rugosité 2D et 3D
moyenne plus élevée que la sous-couche plasma de référence (Ra=16,1pum pour la sous-couche tamisée et
Ra=14,6um pour la sous-couche de référence). Cet écart est suffisant pour considérer ces deux surfaces
différentes, mais la variation de granulométrie des deux poudres avant projection ne peut pas justifier cet
écart de rugosité, car la rugosité devrait diminuer avec la diminution de la granulométrie de la poudre.
Ainsi, la variation de granulométrie par tamisage tel que réalisé dans cette thése n’est pas adaptée pour
faire varier la rugosité. Lors de la projection thermique des deux sous-couches plasma de référence et
tamisée, le nombre de passes nécessaires pour obtenir une épaisseur de sous-couche de 200um differe : il a
fallu 4 passes pour la sous-couche tamisée au lieu de 3 pour la sous-couche de référence. Cette différence
du nombre de passes est probablement a 1’origine de la variation de la morphologie de la surface.

200 e ] 200

150 ‘ 150
Max ° ®

100 - ® 100

‘ .Ecart
50 Win * * 50 type
* —Rv

m P \ Hm ®Sv
L & (&a & Q{b (,5\ ~Q\z
@ <@ L & KR El
q\'s) ("!'@ & > o8 0\6 6&
2 < @ &
<& N & N
Q\,g—) < Q\—b‘: k)
(b) Rv et Sv
400 e 400
350 @ 350
300 ® 300

. ‘ ‘ ®sz
pm & & & Q(S\ & pm
@ < &
& & & & &
< N & S < &
& @ S <
QE Q@
(c) Rz et Sz

FIGURE 3.17 — Maximums locaux des parametres représentatifs des pics et des valées : Rp et Sp (a), Rv
et Sv (b), Rz et Sz (c) des différentes sous-couches réalisées

La figure 3.17 montre les variations des extremums locaux des profils 2D de rugosité et de la surface 3D
correspondante. Ces diagrammes conduisent au méme classement des sous-couches que celui des moyennes
quadratique en fonction de leur rugosité. Ce qui signifie que les sous-couches étudiées ayant le plus grand
Ra ont aussi le plus grand Rz. Toutefois, des informations supplémentaires sur les sous-couches sont
fournies par ces diagrammes. Les valeurs moyennes de Rp représentant les pics les plus élevés sont du
méme ordre de grandeur pour les sous-couches plasma référence, fin et tamisé. Toutefois, la sous-couche
plasma fine possede les Rp et Sp les moins élevés des trois tandis que les valeurs de Sv sont les plus
élevées, ce qui signifie que cette sous-couche possede des vallées plus profondes pour des pics de méme
altitude. La sous-couche plasma de référence au contraire possede des vallées moins profondes et des
pics plus rugueux. La sous-couche plasma tamisée quand a elle possede des extremums du méme ordre
de grandeur que la sous-couche plasma fine, ce qui est cohérent avec les valeurs de rugosité moyennes
obtenues précédemment. La sous-couche plasma structurée posseéde des extremums bien plus faibles que
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les autres sous-couches plasma, ce qui confirme bien une diminution de la rugosité via 1’écrétage des pics
les plus hauts sans creuser des vallées plus profondes. La sous-couche cold spray possede des valeurs de
rugosité extremum tres proches de celle de la sous-couche plasma structurée (Rz = 13,2 et 14,2um et Sz =
218 et 214pum respectivement pour les sous-couches cold spray et plasma structurée). Le substrat sablé se
distingue naturellement par les extremums locaux les plus faibles. Cette faible rugosité contribuera a une

plus faible adhérence des dépots de céramique que les systémes barriere thermique avec une sous-couche.
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FIGURE 3.18 — Parametre d’assymétrie et d’aplatissement des différentes sous-couches réalisées

Les valeurs de Rsk et Ssk négatives sont représentatives des profils avec prédominance de pic, ce qui est
les cas des sous-couches plasma fine et tamisée ainsi que du substrat sablé. Pour la sous-couche plasma fine,
ces valeurs peuvent étre expliquées par la présence d’infondus. La sous-couche plasma tamisée ne contient
pas d’infondus pouvant justifier ce type de profil, mais le nombre de passes nécessaires pour réaliser ce
dépdt (supérieur a celui de la sous-couche de référence) peut étre responsable de cette prédominance de
pics. Dans le cas du substrat sablé, les crateéres formés par le corindon tendraient plutét a former plus de
vallées. On peut supposer que les pics formés par le sablage sont aplatis par les particules de corindon.
Les autres sous-couches ont un facteur d’asymeétrie tres proche de 0, restant toutefois positif, représentatif
d’une bonne répartition des pics et des vallées avec une légere prédominance de vallées. Le substrat sablé
possede la surface avec les valeur de Rsk et Ssk les plus faibles (Rsk = -1,2 et Ssk = -1,8).

Le facteur d’aplatissement est trés supérieur a 3 pour le substrat sablé, ce qui signifie que les pics et les
vallées sont plutdt étroits (Rsk = 7,2 et Ssk = 15,1). Pour les autre sous-couches, le facteur d’aplatissement
est proche de 3 (supérieur pour les sous-couches plasma référence, fin et tamisé et inférieur pour les sous-
couches plasma structuré et cold spray). Cela est représentatif d’un profil gaussien de répartition des
points formant le profil.

De ces analyses, les différentes sous-couches peuvent étre différenciées : le substrat sablé est le moins
rugueux et présente une population de pics pointus répartis uniformément sur toute la surface. Les sous-
couches plasma sont trés rugueuses, avec une prédominance de pics pointus. Parmi ces sous-couches, la
sous-couche plasma fine présente des infondus générant des vallées plus creusées (Rv élevé), des pics plus
hauts et une morphologie principalement formée de pics. La sous-couche plasma structurée est formée de
pics écrétés (diminution des extremums locaux) et par conséquent présente une diminution de la rugosité
moyenne par rapport aux autres sous-couches plasma. La sous-couche cold spray quand a elle possede
une prédominance de creux et une rugosité aplatie (Rsk > 0).

On peut alors classer ces différentes surfaces en trois catégories : les surfaces trés rugueuses (plasma
fin, tamisé et référence), les surfaces de rugosité moyenne (cold spray et plasma structuré) et la surface
peu rugueuse (substrat sablé).

3.4.2 Observation des surfaces des sous-couches

Des observations en vue de dessus (au MEB et au profilomeétre) complétent avantageusement les

observations en coupe et analyses de la rugosité. En effet, la fissuration lors du percage laser suit un
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chemin qui "hérite" de la morphologie 3D de la surface de la sous-couche. Toutes les sous-couches ont
donc été observées au MEB en vue de dessus de maniére a mieux appréhender la morphologie de 'interface
métal/céramique. La figure 3.19 présente des vues MEB et les profils 3D représentatifs des sous-couches
étudiées. Ces profils sont représentatifs des parametres S présentés dans le paragraphe précédent. On
choisit de mettre la valeur 0 au niveau de la ligne moyenne. Ainsi, les couleurs chaudes des profils 3D

représentent les pics et les couleurs froides les vallées.
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FIGURE 3.19 — Vues MEB (SE)(1mm?) des différentes surfaces des sous-couches et cartographies 3D
(4mm?).

3.4.2.1 Sous-couche plasma de référence

Sur la surface de ’échantillon plasma référence, les particules de la poudre projetée se sont bien étalées
a la surface de ’échantillon. Aucune microfissure n’est présente a la surface de I’échantillon. La surface du
dépot est composée de zones lisses o les particules se sont bien étalées et de zones plus rugueuses formées
de particules moins étalées ainsi que des petites particules issues de la fragmentation. On retrouve ces
particules en coupe micrographique. Ces derniéres sont dues a la projection de gouttelettes liquides lors
de 'impact de la particule de poudre fondue sur la surface solide. En effet, comme expliqué par Pasan-
dideh et al [Pasandideh-Fard et al., 2002], 'impact d’une particule sur un substrat se passe en plusieurs
étapes : arrivée de la particule, étalement, projection de matiere sur les bords (fragmentation) selon les
conditions d’impact et la rugosité. La vitesse de refroidissement d’une particule différe lors d’un impact
sur substrat poli, sur substrat rugueux ou sur dépdt [Fauchais et al., 2004]. De plus, 1’étalement de la
particule liquide dépend de la nature ainsi que de la température du matériau sur lequel elle est dépo-
sée [Pasandideh-Fard et al., 2002], [Ansar-Syed, 2004], mais aussi de la vitesse d’impact [Ferguen, 2009).
Notre substrat n’étant chauffé que par le passage de la buse, nous pouvons considérer que notre matériau
est "froid" lors de la projection, ce qui est cohérent avec 'apparition de micro gouttelettes dues a la
fragmentation sur notre dépdt. Des observations en vue de dessus en électrons rétrodiffusés montrent
la présence d’oxydes (contrastes gris foncés) sur la surface (figure 3.20) issues en partie des gouttelettes
provenant de la fragmentation, trés sensibles & I'oxydation.

3.4.2.2 Sous-couche plasma tamisée

La surface de la sous-couche plasma obtenue & partir d’'une poudre tamisée présente une vue de dessus
d’aspect similaire a celui de la sous-couche plasma de référence. On peut toutefois noter que les zones
rugueuses paraissent moins hautes et moins nombreuses que pour la sous-couche plasma de référence. Ce
qui est confirmé par le profil 3D : la majorité des points est compris entre +40 et -40um pour la sous-
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FIGURE 3.20 — Vue MEB (BSE) de goutellettes et d’oxydes & la surface de la sous-couche plasma de
référence

couche plasma tamisé contre 450 et -50um pour la sous-couche plasma de référence. Toutefois, des pics
dépassant les 75pm sont fréquents sur la surface de la sous-couche tamisée (>20 pour la surface étudiée)
alors que seulement deux pics supérieurs a 75um sont visible sur la surface de la sous-couche de référence.
Ces valeurs sont cohérentes avec les valeurs de Rp et de Rz déterminées dans le paragraphe précédent.

Ces observations indiquent bien 'influence du tamisage sur la rugosité de la surface de la sous-couche.

3.4.2.3 Sous-couche plasma fine

La surface de la sous-couche plasma fine présente visiblement des zones avec des aspérités plus proches
les unes des autres que la sous-couche plasma de référence (profil moins lisse). La cartographie 3D met
en évidence des pics de rugosité plus hauts (valeur de 400pm sur I'échelle de la cartographie) que pour
les autres sous-couches. Il n’a pas été possible de distinguer sur la surface de la sous-couche la présence
d’infondus, bien que les coupes micrographiques aient montré que des infondus étaient présents dans le

dépot (pas au niveau de la surface).

3.4.2.4 Sous-couche plasma structurée

L’observation en vue de dessus (figure 3.19) permet de visualiser les sillons créés par le laser a la
surface de la sous-couche plasma. Cette image confirme ’espacement entre les sillons (formant le motif)
et la largeur des sillons réalisés sur la surface. La morphologie de la sous-couche en dehors des sillons est
inchangée et similaire & celle de la sous-couche plasma de référence. L’espacement entre sillons (mesuré
au milieu du sillon) et la largeur des sillons mesurée sur la vue de dessus au MEB sont donnés dans le
tableau 3.4. La profondeur des sillons peut étre estimée a 25um grace au profil 3D. Les maximums et
minimums locaux (respectivement +100um et —100um) sont les plus faibles des sous-couches plasma, ce

qui confirme bien ’aplatissement des pics de rugosité.

Mesure Plasma laser
Largeur des lignes 25,0um
Largeur des intervalles 90, 3um

Tableau 3.4 — Mesures des largeurs et des espacements des sillons suite au traitement de structuration
laser (lignes rectilignes avec un pas de 100um) sur sous-couche plasma NiCrAlY
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L’observation de la surface du dépot apres le traitement laser montre une différence tres importante
avec ’état de surface avant le traitement : en effet, le passage du faisceau laser affecte la surface non
seulement d’un point de vue morphologique (présence de lignes rectilignes tracées sur la surface), mais
aussi par la fusion et la vaporisation locale de la surface au niveau des lignes.

Des trous (ou cratéres) micrométriques sont visibles au niveau du fond des sillons tracés par le laser
(figure 3.21). Ces trous ne sont pas espacés régulierement au fond du sillon. Leur profondeur n’a pas
pu étre estimée en vue de dessus. On peut supposer qu’ils sont dus a la présence d’une porosité ou
d’une hétérogénéité de matiere dans la sous-couche plasma a ces endroits. Des vaguelettes superficielles
sont aussi observées sur les bords des sillons. Ces vaguelettes, mises en évidences sur la figure 3.21,
semblent étre formées par la solidification de la matiére apres fusion locale de la matiere et influencées
par la polarisation du laser. Ce type de vaguelettes, aussi appelées "ripples" est étudié, notamment en

femtosecondes pour modifier la mouillablité d’une surface.

Zone traitée [EeEE Zone non traitée
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Bord latéral
du sillon

(b) Zoom sur un sillon

FIGURE 3.21 — Observation MEB d’une ligne de structuration a faible (a) et fort (b) grossissement

L’utilisation d’un laser UV en régime ns lors de la pré-étude sur substrats NiCrAlY polis et ces
observations a montré que la matiére a bien été usinée sous forme de sillons en U. Ces sillons sont
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formés par un enlévement de matiére, en partie vaporisée et en partie fondue lors du passage du laser.
La profondeur des sillons formés est d’environ 25 pm. La surface de la sous-couche ainsi modifiée n’est
donc plus formée uniquement de particules fondues étalées, mais aussi de zones refondues formant des
vaguelettes au niveau des bords des lignes droites de structuration. Ces vaguelettes visibles sur la figure
3.21 sont paralleles entre elles et parallele aux sillons formés par le laser. Les sillons formés par la
structuration, observés facilement en vue de dessus au MEB n’ont pas pu étre facilement retrouvés
en coupe micrographique méme & fort grossissement. Néanmoins, les trous mis en évidence sur la figure
3.21 sont probablement les creux micrométriques visibles en coupe micrographique (figure 3.9). Ces
cratéres n’étaient pas présents non plus sur les surfaces polies structurées. La morphologies obtenue apres

structuration est donc dépendante de la rugosité avant structuration (en plus des parametres laser).

3.4.2.5 Sans sous-couche (substrat sablé)

La surface sablée présente une rugosité formée de pointes issues de I’abrasion et de la déformation de
la surface. La vue de dessus au MEB et le profil 3D montre une rugosité plus faible (pics moins hauts et
vallées moins profondes), tels que les tableaux de mesure 'on montré. De plus, contrairement aux surfaces

des dépots plasma et cold spray, les pics sont répartis uniformément sur toute la surface.

3.4.2.6 Sous-couche cold spray

La surface de la sous-couche cold spray (Figure 3.19 k, 1) est trés différente d’une sous-couche plasma
comme montré avec les mesures de rugosité. Les particules cold spray déposées ont un faciés externe
arrondi (convexe). De plus, les cratéres formés par les particules n’ayant pas adhéré sont visibles sur la
surface et forment des aspérités concaves (figure 3.22).

En étudiant ces surfaces en vue de dessus avec ImageJ, on peut constater que environ 6% de la surface
est recouverte d’impacts de particules qui n’ont pas adhéré. De plus, la sous-couche cold spray présente
des zones avec des amas de particules plus ou moins étalées. Toutefois, ces particules restent de forme plus
arrondis que les particules étalées formant les sous-couches plasma. Les valeurs de rugosité montrent que
la sous-couche cold spray est moins rugueuse que les sous-couches plasma et présente des pics de rugosité
moins hauts (valeurs maximum des pics et minimum des vallées de 50 pm). Mais en plus des valeurs de
rugosité, la morphologie de la sous-couche cold spray est bien différente de celle de la sous-couche plasma
de part I’étalement différents des particules a la surface et de part les impacts des particules n’ayant pas
adhéré.

FIGURE 3.22 — Observation MEB de la surface d’'une sous-couche cold spray

3.4.3 Bilan des aspects morphologiques des architectures modifiées

Si 'on se réfere aux définitions schématiques des interfaces données dans la figure 3.8, les barriéres

thermiques avec sous-couches plasma référence, plasma fin, plasma tamisage, plasma détensionné, cold



3.5. MODIFICATIONS MECANIQUES DES SYSTEMES BARRIERE THERMIQUE 99

spray et cold spray détensionné) sont des interfaces volumiques rugueuses. La barriére thermique sans
sous-couche (plasma sablage) correspond plus & une interface surfacique rugueuse. Les barriéres thermique
avec sous-couche plasma structurée appartiennent au groupe "interface volumique structurée" et enfin,
les barrieres thermiques avec des sous-couches en mélange métal/céramique (mélange 1, mélange 2 et
gradient) qui appartiennent au groupe "interface volumique composite".

A partir des observations et mesures de la morphologie, la barriére thermique avec sous-couche plasma
issue de poudre tamisée a été écartée. L'effet attendu était une réduction de la rugosité moyenne. Dans
les faits, il s’avere que cette sous-couche présente une rugosité moyenne plus élevée que la sous-couche
plasma de référence. Cette différence peut s’expliquer par les parametres de projection qui différent
entre les deux sous-couches pour obtenir une épaisseur similaire. Ainsi, la sous-couche obtenue n’est pas
seulement représentative d’un tamisage, mais aussi d’'une paramétrie de projection différente, ce qui ne
permet pas de conclure sur 'effet seul de la granulométrie de la poudre.

La sous-couche plasma structurée montre une différence de morphologie par rapport & la sous-couche
plasma de référence que 'on visualise en vue de dessus par des lignes droites formées par le passage du
faisceau laser, avec I’écrétage des pics et avec la formation de trous de quelques dizaines de micrometres de
profondeur au fond des sillons tracés par le laser. La sous-couche cold spray présente une surface moins
rugueuse formée par des particules non fondues de forme arrondies. Les-couches couches composites
composées par un mélange céramique/sous-couche ont quant & elles une morphologie qui ne peut pas étre
analysée en vue de dessus ni méme mesurée par profilométrie.

Les barriéres thermiques présentées dans ce paragraphe présentent bien des différences morpholo-
giques. Le paragraphe suivant a pour objectif la différenciation de ces barriéres thermique d’un point de

vue mécanique apres dépdt de la céramique.

3.5 Modifications mécaniques des systemes barriere thermique

Architecturer l'interface sous-couche/céramique peut concerner non seulement les caractéristiques
mécaniques de la sous-couche, mais aussi celles du volume complet. De plus, bien que la céramique soit
projetée de la méme fagon pour tous les systémes barriere thermique étudiés, les caractéristiques méca-
niques de cette derniére (et de son interface) peuvent différer a cause de I’état mécanique de la sous-couche
sur laquelle elle est projetée. C’est pourquoi, dans ce paragraphe, on s’intéressera au systéme complet :
substrat + sous-couche + céramique. L’état mécanique de la barriere thermique sera donc évaluée avant
le percage laser et I'on considére que cet état peut étre un élément d’architecture fondamental pour la
tenue mécanique de 'interface lors du percage laser.

Un des roles de la sous-couche est 'amélioration de I’adhérence et de la durée de vie de la couche
de céramique protectrice sur le superalliage. Dans ce but, la sous-couche doit étre adhérente au substrat
mais doit aussi pouvoir accommoder au mieux les déformations entre le substrat et la céramique lors
des variations de température de la chambre de combustion en fonctionnement. Ces déformations sont
dues aux différences de coefficients de dilatation thermique entre le superalliage (16,5 - 107K ! (source
Haynes international)), la sous-couche (le coefficient de dilatation thermique est intermédiaire entre celui
du substrat et celui de la céramique et dépend de la composition, de la porosité et des parametres de
projection de celle-ci) et la céramique (10,7 - 106K~ [Prevost, 2007]). Cela se traduit par des gradients
de propriétés entre couches qu’il est intéressant d’évaluer. On s’intéresse alors prioritairement aux profils
des contraintes résiduelles et également aux profils de microdureté pour apprécier et comparer 1’état
mécanique initial des barrieres thermiques avant le percage laser. Connaitre les propriétés mécaniques

d’un matériau est indispensable pour évaluer son état mécanique, notamment les contraintes résiduelles.

3.5.1 Modules d’élasticité des différentes couches

Un dépo6t obtenu par projection plasma possede des propriétés anisotropes, notamment en ce qui

concerne le module d’élasticité. Pour les dépo6ts plasma, cette anisotropie est principalement liée au taux
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d’oxydes, aux porosités et aux microfissures (dans le cas des céramiques). La détermination expérimen-
tale de cette anisotropie n’a pas été beaucoup étudiée. S. Parthasarathi [Parthasarathi et al., 1995] déter-
mine de maniére expérimentale par une mesure ultrasonique I’anisotropie élastique d’un dépot plasma.
Il démontre ainsi qu’il existe une différence de module d’élasticité dans un dépo6t plasma entre les sens
longitudinal (perpendiculaire au jet plasma) et orthogonal (parallele au jet plasma). Il est néanmoins,
tres difficile de déterminer les valeurs anisotropes du module d’élasticité d’un dépdt de maniére précise.
0. Amsellem a étudié 'anisotropie des dépots d’alumine et déterminé les caractéristiques mécaniques
du dépdt obtenu en prenant en compte ’anisotropie a partir de calculs par éléments finis et mesures
de nanodureté [Amsellem, 2008]. Cependant, cette analyse est d’autant plus complexe pour des dépdts
multi-couches car il faut tenir compte des oxydes contenus dans la sous-couche et de 'effet de la projection
de la céramique sur la sous-couche. Néanmoins, I’hypothese de l'isotropie du dépdt est souvent faite pour
faciliter les approches. La valeur du module d”Young est aussi dépendante des parametres de fabrication
du dépot.

Les modules d’Young considérés pour 'approche des états mécaniques a la température ambiante (no-
tamment calcul des contraintes résiduelles) ont été prélevés dans la bibliographie car les essais permettant
de déterminer cette constante sont complexes a mettre en oeuvre sur des dépots. De plus, de nombreuses
études ont déterminé cette constante en faisant I’hypothese de I'isotropie du dépot. Les modules d”Young

utilisés dans cette thése sont donnés ci-dessous :

— Haynes 188 : 207GPa (Données fournisseur)

— NiCrAlY : 198GPa ([Kesler et al., 1998] (valeur déterminée par diffraction des neutrons))

— ZrOs : 50GPa ([Echsler et al., 2000])

— CoNiCrAlY : [Raletz et al., 2004] (installation identique & celle utilisée dans cette thése mais des
parametres différents (24 bars au lieu de 30 bars et 500° C au lieu de 600° C)). Une mesure de
nanodureté lui permet de déterminer le module d”Young du dépot obtenu : 98 MPa. L’hypothese a
été faite que la valeur de module d’Young obtenue par F. Raletz est similaire a celle du dépot cold
spray de CoNiCrAlY réalisé dans cette these.

— Mélange : 134GPa ([Khor et al., 2001]. Le module d’Young est calculé par la formule : E, =
VWsz * Evsz + (VNicraly) - Enicraly avec E le module d"Young et V la fraction volumique.
Le module d’Young du mélange a 53% de NiCrAlY et 43% de céramique vaut donc 134G Pa)

— Gradient de composition : la valeur du module d’Young varie linéairement entre celle de la sous-
couche plasma de référence et celle du dépot plasma de zircone yttriée. Le module d’Young est
calculé par la formule suivante : E. = Vy sz * Eysz + (VNicrary) - Enicrary avec E le module
d’Young et V la fraction volumique (avec Vy sz = 0,3 * enicray) -

3.5.2 Profils de microdureté du systéme complet

Des filiations de microdureté (charge de 50g) sur les différents systémes barriére thermique ont été

menées (voir description chapitre 2 § 2.6.2, page 67) et sont rassemblées sur la Figure 3.23.



3.5. MODIFICATIONS MECANIQUES DES SYSTEMES BARRIERE THERMIQUE

1600 1600 céramique substrat
céramique | sous- substrat 1400 sous
1400 uch Fouchp
) 1200
1200 "\ 1000 | R
g 1000 e g 1
2 “Hk*_. I o0 .
T a0 ! ) x
E \ 2 s00
5 600 ‘\ .g |
T 400
400 L W
e s ] 200 2000000490,
200 !
; | S I R
02 04 06 08 b 0 02 0.4 0.6 08 1
Profondeur (mm) Profondeur (mm)
(a) Plasma référence (b) Plasma fin
1600 - -
1600 céramique sous-couche| substrat Céramique Sous- Substrat
1400 1400 ouche
% 1200 1200 |
Z 1000 ‘\?\‘V' 4 *
v * \ 2 1000 *
£ 800 N E \ sy A
5 S 300 1
5 600 2 T |
2 N 2T £ 600 t
§ 400 L a2 & 2
= [o—o—o—3—129 0
a 200 400 s
1] T T T - 200
o] 0,2 0.4 0,6 038 1
Profondeur (mm) 0 T T T T
0,2 0,4 0,6 0,8 1
(C) Plasma laser Profondeur (mm)
(d) Plasma détensionné
1600 céramique substrat 1e00 céramique sous-couche substrat
1400 1400
1200 1200
~ -~ m
2 1000 31000 V \V
F Ey ;
:E: 800 \TV H'/i % 800 1 T
£ 2
% 600 1 % 500 — %
§ 400 i'\ g 400 \Nr
200 200 e
]
0 02 o4 08 08 ! °a 02 04 06 08 1
Profondeur (mm) ’meondeur (m'm)
(e) Plasma sablage (f) Cold spray
1eee céramique sous-couche | substrat 1e0o céramique sous-couche substrat
1400 1400
I
1200 1200
3 1000 = A F 1000 *I
5
% 800 1 - E 800 NS 1
E 600 % 600
g 400 T I § 400 H%%
e N D
200 200
o 0 0.2 0.4 06 08 1 ° 0 02 0.4 0.6 038 1
Profondeur (mm) Profondeur (mm)
, o, (h) Plasma mélange 1
(g) Cold spray détensionné
1600 céramique sous-couche substrat 1600 -
1400 1400 céramique sous-couche substrat
1200 1200
~ T ] i
3 1000 <1000 I
: T N S A
g 800 - @ 800
H 2
£ oo \/ £ 00
" . %—E\/I—l—i—}— HR \mT
N—g—g—u—a
200 200
0
0 02 04 06 038 1 °s o2 04 06 A )

Profondeur (mm)

(i) Plasma mélange 2

Profondeur (mm)

(j) Plasma gradient

F1GURE 3.23 — Profils de microdureté des différents systémes barriere thermique

101



102 CHAPITRE 3. MODIFICATION DES ARCHITECTURES D’INTERFACE

Les variations locales de micro-dureté dans la céramique sont liées a une hétérogénéité de la porosité
de la céramique et au polissage effectué sur les échantillons. Ceci peut étre exacerbé par le polissage,
lors duquel I’arrachement de particules peut provoquer un agrandissement artificiel des porosités et un
abaissement de la dureté mesurée. Pour tous les échantillons, les valeurs de microdureté dans la céra-
mique décroissent pour les points de mesure proche de l'interface SC/C quelle que soit la sous-couche.
Par exemple, pour la barriere thermique plasma référence : la microdureté passe de 700 Hv environ a 530
Hv proche de Vinterface, soit une variation de dureté Vickers de 170 Hv sur 100um dans la céramique.
Cette variation de microdureté est plus grande pour la condition plasma fin : la dureté passe de 920M Pa
a 350M Pa, soit 570 Hv en 100um. Et, pour la barriéere thermique sans sous-couche, la variation de mi-
crodureté entre la céramique et le substrat est également trés grande (variation de 570 HV en moins de
200pm). Cette variation plus ou moins brusque de microdureté peut avoir une influence sur les trans-
ferts de charge mécanique dans la barriére thermique au niveau de l'interface. Cette variation pourrait
s’expliquer par une différence entre la premiére passe de plasma (dépot céramique sur sous-couche) et les
suivantes (dépot céramique sur céramique). Cette observation renforce I'idée qu’une interface n’est pas
seulement une délimitation franche entre deux couches, mais bien un volume ayant des caractéristiques
différentes de celles de la sous-couche et de la céramique.

L’échantillon plasma détensionné montre une augmentation de dureté de la sous-couche de +200HV.
Cette variation montre une modification de I’état mécanique de la sous-couche par traitement thermique
du systeme complet. Cette modification de ’état mécanique peut s’expliquer par une réduction des
contraintes résiduelle dans le dépdt plasma lors du traitement thermique. Cela sera démontré dans le
paragraphe (voir §3.5.3, page 104).

Le dépot de céramique du systeme plasma structuré est plus dur que celle de la barriere thermique
plasma référence. Cette différence peut s’expliquer par le polissage manuel pouvant arracher certaines
particules de céramique et provoquer des porosité diminuant localement la dureté. La céramique déposée
sur la sous-couche plasma structurée par laser semble donc moins poreuse, mais cette différence de dureté
de la céramique ne peut pas étre imputée au traitement effectué sur la sous-couche. Il n’y a pas de
modification notable de la dureté de la sous-couche entre le plasma laser et le plasma référence. La
structuration de surface n’apporte donc pas de modification mécanique au niveau de la micro-dureté a
cette échelle de mesure. On peut toutefois noter un gradient de dureté (+200um) entre la céramique et
la sous-couche.

L’échantillon plasma fin présente une grande différence de dureté par rapport aux autres systémes
avec sous-couche plasma. La céramique est en moyenne plus dure de 100HV que celle de la céramique du
systeme plasma de référence. Mais cette différence peut s’expliquer par un meilleur polissage du systéeme
plasma fin. La plus grande différence réside dans la dureté de la sous-couche qui est identique a celle
du substrat. De plus la dureté du substrat est inférieure a celle du substrat des autres systémes. Cette
différence peut s’expliquer par le fait que le substrat plus fin ne provient pas du méme fournisseur que
les autres substrats.

La sous-couche NiCoCrAlY obtenue par cold spray est plus dure que la sous-couche NiCrAlY plasma
référence : respectivement 600 HV contre 400 HV. Cette dureté élevée est causée par le taux de dé-
formation plastique (écrouissage) subi par le métal projeté par cold spray. La dureté de la sous-couche
cold spray est du méme ordre de grandeur que celle de la sous-couche plasma détensionnée. Il aurait
été intéressant de mesurer la dureté des poudres avant projection thermique pour déterminer 'influence
du procédé de projection (cold spray et plasma) sur la dureté. De plus, la sous-couche cold spray ne
comporte pas de porosités pouvant faire baisser sa dureté. Les microduretés des sous-couches cold spray
et cold spray détensionné sont homogenes sur toute ’épaisseur du dépdt de sous-couche. La densité élevée
(0,2% de porosités) contribue a 'lhomogénéité mécanique & 1’échelle microscopique de ces dépots. Le trai-
tement thermique réalisé sur la sous-couche obtenue par projection cold spray provoque une diminution
homogene de 100HV de la dureté de la sous-couche (500HV apres traitement thermique). Le gradient de
dureté au niveau de U'interface SC/C est similaire pour les deux échantillons. Les sous-couches cold spray
présentent un gradient de dureté entre la sous-couche et le substrat plus élevé que les sous-couches plasma

(excepté plasma détensionné). Aucune modification de dureté n’est apportée au substrat par 'utilisation
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de la projection cold spray. Ainsi, la dureté du substrat ne dépend pas du dépot réalisé.

Les profils de microdureté des échantillons de barriére thermique avec mélanges de poudres mono-
couche, bicouche ou en gradient continu de composition présentent des variations en relation avec la
quantité de ZrOy—Y203 et de NiCrAlY au lieu d’indentation (taille de empreinte d’environ 10um). Des
profils supplémentaires ont été réalisés de maniére & obtenir une moyenne plus représentative sur ces trois
types de dépét. Pour les phases avec un mélange ZrO2—Y203 et NiCrAlY, on aurait pu s’attendre a
obtenir une dureté équivalente a la moyenne pondérée de la dureté de chaque phase présente soit environ
570 HV pour les sous-couche mélange 1 et mélange 2. Mais la porosité et la présence de NiCrAlY bien
réparti dans le dép6t conduisent a une dureté plus faible et plus proche de celle de la sous-couche plasma
(400HV) : 500 HV, soit 70 HV de moins que la moyenne pondérée.

Le tableau 3.5 ci-dessous résume les valeurs de dureté moyennes de chaque couche des différents

systemes :
BT avec sous-couche Superalliage  sous-couche MCrAlY ZrOs_Y503
Plasma référence 302 HV 352 HV 927 HV
Plasma fin 219 HV 221 HV 738 HV
Plasma détensionné 302 HV 556 HV 857 HV
Plasma sablage 303 HV — 768 HV
Plasma structuré 328 HV 542 HV 999 HV
Cold spray 305 HV 599 HV 928 HV
Cold spray détensionné 283 HV 474 HV 876 HV
Plasma mélange 1 329 HV 461 HV 812 HV
Plasma mélange 2 318 HV 492 OV 910 HV
Plasma gradient 310 HV 556 HV 962 HV

Tableau 3.5 — Valeurs de microdureté HV5y moyennes des différentes couches des systemes barriere
thermique

Ces valeurs moyennes et les profils de la figure 3.23 montrent bien que le gradient des propriétés
mécaniques du systeme complet refletent 'architecture de l'interface et du systeme barriere thermique.
On peut classer les différents systémes par le gradient de dureté entre la céramique et la sous-couche :
plasma fin > plasma sablage > plasma référence, plasma structuré > plasma mélange 1 et 2, plasma
gradient > coldspray, cold spray détensionné > plasma détensionné.

Le traitement thermique de détensionnement modifie la dureté de la sous-couche (aussi bien pour
la sous-couche plasma que pour la sous-couche cold spray). Pour la barriére thermique avec sous-couche
réalisée par cold spray, le traitement thermique diminue la dureté de la sous-couche mais aussi légerement
celle du substrat. Cette diminution de dureté s’explique par la détente des contraintes résiduelles générées
lors de la projection cold spray ainsi que par la réorganisation des dislocations (ce qui provoque une
augmentation de la ductilité). En ce qui concerne la barriére thermique avec sous-couche plasma, le
traitement thermique augmente beaucoup la dureté. Cette différence de dureté pourrait aussi s’expliquer
par un réarrangement structural et une diminution du taux de dislocations au sein des lamelles projetées
et un meilleur contact lamelle / lamelle. Ce phénomene a déja été observé par W. B. Choi sur des dépdts
de MCrAlY obtenus par projection plasma et HVOF et traités thermiquement a une température de 850°
C[Choi et al., 2009]. Ceci témoigne de la sensibilité des propriétés mécaniques du MCrAlY plasma aux
effets de la température. Le systéme plasma fin a une dureté du métal plus faible que les autres systémes.
Cet écart important provient surement d’un état mécanique différent de la plaque de superalliage avant
projection (fournisseur différent).

La dureté de la céramique (au comportement fragile) dépend de la porosité et peut présenter des
hétérogénéités locales en relation avec cette porosité (800 — 1000 HV). On constate en revanche que
la dureté diminue & proximité du sommet de la sous-couche (moins 100 — 200 HV), ce qui traduit un
gradient des propriétés mécaniques (modification de la limite élastique et augmentation de la ductilité
apparente de la matiére). La dureté du substrat est toujours la plus faible dans tous les systémes ( entre
200 HV et 300 HV). Les profils de la figure 3.23 mettent en évidence des variations de la dureté de la
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sous-couche pouvant étre proche de la dureté du substrat (220 HV) ou intermédaire (550HV).
Les différents échantillons peuvent alors étre classés en fonction de la dureté de leur sous-couche en
quatre catégories :
dureté faible (200-360 HV) : plasma référence et plasma fin
dureté moyenne (360-500 HV) : cold spray et cold spray détensionné

dureté forte (500-600 HV) : plasma laser et plasma détensionné
— dureté variable : plasma mélange 1, plasma mélange 2 et plasma gradient
Ces profils de dureté montrent trois principaux profils types :
— Un profil en escalier (par exemple sur la barriére thermique avec sous-couche cold spray)
— Un profil continu (sans rupture brutale de la dureté (par exemple la barriere thermique avec sous-
couche a gradient ou les mélanges)
— Un profil avec un gradient adouci entre la sous-couche et la céramique et pas de gradient entre la
sous-couche et le substrat (par exemple la barriere thermique avec sous-couche plasma)
Pour tenter de mieux comprendre 'influence du traitement thermique sur I’état mécanique de ces échan-
tillons, les contraintes résiduelles ont été déterminées avant et apres traitement thermique. De plus, Un
échantillon de chaque type de profil a été sélectionné pour étudier les profils de contraintes résiduelles
correspondants par la méthode du trou incrémental : les échantillons de barriere thermique avec sous-
couche cold spray et avec gradient de composition et avec sous-couche plasma de référence. Les analyses

sont décrites dans le paragraphe suivant.

3.5.3 Profils des contraintes résiduelles dans le systeme complet

3.5.3.1 Origines et superposition possible des contraintes résiduelles

Lors de la réalisation du systéme barriere thermique plasma de référence, deux types de contraintes
peuvent étre générées :

— des contraintes d’origine mécanique : principalement des contraintes en compression liées au sablage

du substrat ainsi qu’au choc des particules de sous-couche lors de leur arrivée sur le substrat.

— des contraintes d’origine thermique : des contraintes de trempe générées dans les particules déposées
au moment de I'impact et de la solidification rapide des particules sur le substrat (sous-couche et
céramique), des contraintes de refroidissement liées & la différence de dilatation thermique des
différentes couches (substrat/sous-couche et sous-couche/céramique) au refroidissement final, des
gradients thermique éventuels, ainsi que des contraintes de changement de phase (ces derniéres ne
seront pas prises en compte dans ce paragraphe).

Les microfissures observées dans les dépdts plasma de céramique se forment lors du refroidissement
et lors de la trempe car les contraintes internes dépassent la limite a rupture du matériau fragile. Elles
permettent la relaxation d’une partie des contraintes générées lors du refroidissement [Naitali et al., 2010].
Les contraintes résiduelles de trempe qui en résultent apres refroidissement sont toujours en traction et
ont un réle important sur 1’état mécanique du dépot. Le signe des autres contraintes dépend du coefficient
de dilatation thermique de chaque couche et du AT.

Dans le cas du cold spray, les contraintes résiduelles proviennent principalement de la déformation
plastique des particules lors de leur impact sur le substrat ainsi que lors de I'impact d’une particule
projetée sur une particule déja déposée. Il s’agit alors de contraintes dites de "grenaillage". Ce sont des
contraintes en compression [Naitali et al., 2010]. Des contraintes résiduelles liées au refroidissement des
particules peuvent éventuellement étre générées. Leur signe dépend du coefficient de dilatation thermique
du dépdt et de celui du substrat.

Les contraintes de refroidissement sont liées a la différence des coefficients de dilatation thermique entre
un dépdt (d) et son substrat (s). La contrainte dans le dép6t est alors du méme signe que A, = ag — as
[Fauchais et al., 2004]. En effet, si ag < ag, soit A, < 0, le dépot se déformera moins que le substrat
induisant des contraintes de compression dans le dépot et de traction dans le substrat alors que si ag > as,

soit A, > 0, le signe des contraintes sera inversé et le dépot soumis dans ce cas a des contraintes de
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traction et le substrat en compression.

Dans le cas d’un refroidissement homogéne (on néglige les contraintes internes dues aux gradients de
température qui sont & considérer plutdt dans le cas des dépots de fortes épaisseurs) lorsque le systéme
est au repos, le signe des contraintes résiduelles (traction ou compression) dans les différentes couches du
systeme barriere thermique peut étre appréhendé selon l'origine des déformations subies. Le bilan final
résulte de la superposition spatiale de chaque niveau considérant 1’historique de fabrication :

— Dans le substrat :

— Des contraintes résiduelles de compression liées aux déformations plastiques superficielles lors
du sablage initial, éventuellement liées aussi aux phénomenes d’impact par les particules de la
sous-couche (Ce dernier effet de « grenaillage » est surtout envisagé pour le cas des dépéts cold
spray dans notre étude). Ces contraintes superficielles peuvent étre en partie relaxées lors de
I’échauffement subi par la surface pendant le cycle de dépot.

— Des contraintes générées par effet d’équilibrage des contraintes de trempe (contraintes de trac-
tion) de la sous-couche qui induisent des contraintes de compression dans le substrat proche de
Pinterface S/SC.

— Des contraintes de refroidissement qui selon la différence de dilatation thermique entre la sous-
couche et le substrat géneérent par exemple des contraintes en traction dans le substrat si age < .

— Dans la sous-couche :

— Des contraintes de trempe en traction dues a la projection de la sous-couche plasma sur le substrat.
Dans le cas des sous-couches cold spray, il n'y a pas de contraintes de trempe car les particules
ne passent pas a I’état liquide et ne sont pas assez chaudes vis-a-vis du substrat.

— Des contraintes de trempe générées également par la trempe de la céramique déposée sur la sous-
couche qui provoquent des contraintes de compression dans la sous-couche proche de I'interface
avec la céramique . L’étendue des zones affectées dépend des propriétés mécaniques des matériaux
et des températures mises en jeu (les champs thermiques sont reproductibles mais non mesurés
dans cette these)

— Des contraintes de refroidissement associées a la différence des coefficients de dilatation thermique
entre la sous-couche et le substrat donnent des contraintes en compression dans la sous-couche
avec o < s tandis que la différence entre la céramique et la sous-couche conduit par rééquili-
brage a des contraintes en traction dans la sous-couche avec . < .

— Des contraintes de refroidissement entre la céramique et la sous-couche conduisent a de la traction
dans la sous-couche avec o, < age.

— Des contraintes de grenaillage (« peening stress ») sont générées par les particules arrivant sur la
surface sur les particules déja déposées, dans le cas des sous-couches cold spray.

— Des contraintes de compression générées par la déformation plastiques des particules au contact
du substrat ou des couches inférieurs, aussi dans le cas des sous-couches cold spray.

— Dans la céramique :

— Des contraintes en traction sont générées par la trempe de la céramique. Elles peuvent s’équilibrer
avec des contraintes de compression dans la sous-couche proche de l'interface.

— Des contraintes de refroidissement entre la céramique et la sous-couche qui conduisent a de la
compression dans la céramique avec o, < ag.. Expérimentalement on constate que le niveau
des contraintes résiduelles de trempe et de refroidissement est abaissé par ’endommagement par
microfissuration au sein des lamelles et entre les lamelles, ce qui limite également ’équilibrage de

ces contraintes dans la sous-couche.

De maniére schématique (cf. figure 3.24), sans connaitre les niveaux absolus des contraintes résiduelles
de traction (+) ou de compression (-) ni I’étendue exacte des zones affectées par ces contraintes et ni
méme encore le niveau d’endommagement dans la céramique ou de fluage dans le métal qui peuvent les
relaxer, on peut résumer les allures qualitatives des profils inhérents a chaque processus décrits ci-dessus.
Dans la réalité, ces profils doivent étre superposés pour obtenir le profil final des contraintes résiduelles

macroscopiques.
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FIGURE 3.24 — Schéma des profils des différentes sources de contraintes résiduelles d’'un dépo6t plasma de
barriére thermique avec tcsramique < Osous—couche < Xmétal)

11 est plus difficile de prévoir la résultante des différentes contraintes qui se forment dans une barriére
thermique avec le dépdt plasma d’une sous-couche en mélange de NiCrAlY et de ZrO2-Y203. On obtient
forcément une sous-couche avec des propriétés intermédiaires entre la zircone yttriée et le NiCrAlY.
Des contraintes dues au désaccord des coefficients de dilatation thermique peuvent étre générées au sein
du mélange et se superposer aux contraintes macroscopiques analysées en priorité dans cette partie. La
trempe des particules arrivant sur les dépots induit toujours des contraintes en traction. Notons cependant
le fait que les particules liquides de céramique et de métal n’ont pas les mémes températures de fusion,
ce qui laisse supposer un champ thermique local plus complexe pour ce qui est des contraintes de trempe
des particules en mélange lors de la solidification d’'un mélange mixte. Des fissures sont visibles dans la
céramique dans la couche de mélange NiCrAlY et ZrOs-Y2Og3 (figure 3.25).

FI1GURE 3.25 — Observation MEB en électrons rétrodiffusés de la barriere thermique avec sous-couche
plasma gradient

Concernant les contraintes macroscopiques au refroidissement, sur la base d’une loi de mélange pour
les coefficients de dilatation, une zone de céramique enrichie en métal va voir son coeflicient de dilatation
accru par rapport a celui de la céramique seule. Ceci limitera le niveau de compression d’origine thermique
a cet endroit par rapport a une céramique pure. A contrario, une zone de métal enrichie en céramique aura
son coefficient de dilatation thermique abaissé par rapport a celui de la sous-couche. Alors cela entrainera
une augmentation des contraintes de compression dans cette zone par rapport au métal pur (on considére

toujours dans nos raisonnements que esramique < améml). A notre connaissance, les contraintes de sous-
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couches en mélange n’ont pas été étudiées expérimentalement dans la littérature, il est donc difficile de
confronter avec les travaux existants les comportements envisagés et les résultats obtenus pour 'analyse
ou la prédiction des profils de contraintes résiduelles .

Concernant le procédé cold spray et ses aspects originaux liés a 'impact de particules solides, on
postule que les contraintes de trempe dans la sous-couche n’existent pas car les particules ne sont pas
chauffées suffisamment pour entrainer un effet de trempe au contact du substrat. En revanche, il existe
probablement des micro-contraintes liées a 1’écrouissage des particules (élargissement des pics de DRX
(voir §3.6.3, page 113).

Les contraintes dues au désaccord de dilatation thermique doivent étre systématiquement pris en
considération pour tous les procédés de projection sauf probablement pour la projection par cold spray.
Cependant, dans la plupart des cas, la projection cold spray est effectuée avec une température du dépot
au-dessus de la température ambiante et donc avec la possibilité de générer des contraintes de refroi-
dissement. Bien entendu, ces contraintes dépendent de l'intervalle de refroidissement et de la différence
de coeflicients de dilatation thermique entre les matériaux. En revanche, la vitesse des particules étant
trés élevée, leurs impacts sur le substrat peuvent provoquer une mise en compression du substrat et du
dépot lui-méme comme dans le cas d’un grenaillage. La vitesse extrémement élevée des particules (environ
1200m.s~! d’aprés une mesure avec I’équipement "cold spray meter") est nettement supérieure a celle
d’un grenaillage.

Par contre, la taille relativement faible des particules et leur dureté inférieure a celle des particules
utilisées pour le grenaillage peut limiter le phénomene de « peening ». Comme dans la figure 3.24 ci-
dessus, on peut résumer les allures qualitatives des profils a superposer et inhérents a chaque source de

contraintes internes conduisant aux contraintes résiduelles (cf. figure 3.26 ci-dessous).
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FIGURE 3.26 — Schéma des profils des différentes sources de contraintes résiduelles d’'un dépo6t plasma de
barriére thermique avec sous-couche par cold spray

3.5.3.2 Résultats

Contraintes résiduelles dans le systéme plasma de référence
D’apres le profil obtenu (figure 3.27), les contraintes résiduelles dans le systéme barriére thermique avec
sous-couche plasma de référence résultent du cumul de plusieurs types de contraintes résiduelles.

Des contraintes de traction induites par la trempe et de compression induites par la différence de
coefficient de dilatation thermique lors du refroidissement ne dépassent pas 50MPa en compression dans
la céramique. La trempe génére des contraintes en traction dans la sous-couche (ces contraintes attei-
gnant une valeur de 400MPa proche de 'interface avec le substrat) et en compression dans le substrat qui
ajoutées aux contraintes de sablage déja présentes induisent une contrainte totale en compression d’en-
viron 300MPa. Le gradient de contraintes dans la sous-couche, situé au niveau de l'interface sous-couche
/substrat est de type traction/compression. Ces observations sont comparables & ce qui est en général

observé dans la littérature [Lima et al., 2006].
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FI1GURE 3.27 — Profil des contraintes résiduelles sur la barriere thermique plasma référence

Contraintes résiduelles dans le systéme plasma détensionné

La figure 3.28 compare les contraintes résiduelles du systéme plasma référence et du systeme plasma
ayant subit un traitement thermique. Ce traitement thermique provoque bien une diminution des contraintes
résiduelles dans le systéme complet : les contraintes résiduelles en traction dans la sous-couche et en com-
pression dans le substrat avant traitement thermique sont complétement relaxées. Il reste des contraintes
en compression dans la céramique et en traction dans la sous-couche proche de I'interface céramique/sous-
couche. Ces contraintes sont toutefois faibles (inférieures & 50MPa). Elles sont générées lors du refroidis-
sement du traitement thermique a cause de la différence de coefficient de dilatation thermique entre la
sous-couche et la céramique.
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FIGURE 3.28 — Profil des contraintes résiduelles sur la barriere thermique plasma détensionné comparée
ala barriere thermique plasma de référence

Contraintes résiduelles dans le systéme avec sous-couche cold spray

Le profil des contraintes résiduelles du systéme barriére thermique avec sous-couche cold spray (figure
3.29) montrent de faibles contraintes résiduelles dans la céramique : des contraintes de trempe dans la
céramique sont en partie annihilées par les contraintes de refroidissement et par la microfissuration. La
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résultante consiste en des contraintes de traction d’environ 50MPa dans la céramique proche de I'interface
et des contraintes en compression (60 MPa) au niveau de 'interface. La plupart des dépots réalisés par cold
spray sont contraints en compression excepté pour T Suhonen dans le cas de dépots de cuivre, aluminium
et titane [Suhonen et al., 2013]. Dans le cas étudié ici, les contraintes sont en traction dans la sous-couche
et en compression proche de 'interface avec le substrat. La grande vitesse des particules et la température
élevée pour un dépot cold spray (500° C) géneérent moins de contraintes résiduelles en compression dans
le dépdt de sous-couche. Proche de I'interface sous-couche /substrat, la sous-couche est en compression
(-400MPa) , ce qui s’explique par la présence de contraintes de compression provoquées par les impacts
des particules projectées ainsi que la différence de dilatation thermique entre la sous-couche et le substrat
(ase < ag). On suppose que les contraintes en traction (400MPa) dans la sous-couche sont générées par la
différence de dilatation thermique entre la sous-couche et la céramique. Il serait intéressant de déterminer
les contraintes avant et apres dépot de céramique pour connaitre les contraintes réellement générées lors

du dépdt plasma de céramique.
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FIGURE 3.29 — Profil des contraintes résiduelles déterminées a partir de la méthode du trou incrémental
sur la barriere thermique cold spray

Le gradient des contraintes résiduelles dans la sous-couche est de 800MPa, ce qui peut engendrer de
la fissuration dans la sous-couche lors de 'utilisation de ce systeme. Le substrat est en compression au
niveau de l'interface avec la sous-couche, ces contraintes sont générés par 'impact des particules de cold
spray. En s’éloignant de 'interface, les contraintes d’impact sont moindre et sont compensées par les
contraintes liés a la différence de dilatation thermique. A 150pum dans le substrat, seules les contraintes

de sablage sont présentes (environ 70MPa).

Contraintes résiduelles dans le systéme avec sous-couche cold spray détensionné

La réalisation d’un traitement thermique de détensionnement a bien relaxé mécaniquement la sous-
couche. En effet, le pic en compression dans la sous-couche n’est plus présent apres traitement thermique.
Toutefois, aprés dépot de céramique (qui a lieu apres le traitement thermique de la sous-couche), on
ne constate pas le pic en traction que 'on a attribué a la différence de dilatation thermique entre la

sous-couche et la céramique pour le systeme non traité thermiquement.

Contraintes résiduelles dans le systéme avec sous-couche plasma a gradient de composition

La barriere thermique avec sous-couche a gradient de composition ne présente pas de contraintes dans
la céramique, ce qui s’explique par la composition de la sous-couche & gradient (100% céramique) proche
de la couche de céramique. Cette observation est cohérente avec 'absence de contraintes résiduelles dans
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F1GURE 3.30 — Profil des contraintes résiduelles déterminées a partir de la méthode du trou incrémental
sur la barriere thermique cold spray détensionné

le dépot de céramique loin de l'interface. Au sein de la sous-couche, des contraintes de traction sont
présentes dans les parties supérieure et centrale de la sous-couche (plus riche en céramique).

Dans la sous-couche plus riche en NiCrAlY, des contraintes en compression atteignent 380MPa. Ces
contraintes résiduelles sont dues a la différence de coefficient de dilatation thermique entre le mélange
(apr) et le substrat (ap < as) ainsi qu’a la trempe des particules de NiCrAlY et de ZrOs-Y20s3. Pour
la sous-couche plasma de référence, les contraintes localisées dans la sous-couche proche du substrat sont
en traction, ce qui met en évidence 'influence de la présence de céramique dans la sous-couche sur les
contraintes résiduelles du dépo6t de sous-couche a gradient de composition.

Dans le métal de base, les contraintes de sablage sont compensées par les contraintes liées a la diffé-
rence de dilatation thermique entre le métal et la sous-couche. En effet, les particules de zircone étant tres
proches de l'interface, les contraintes liées au refroidissement sont plus importantes que pour la barriere
thermique avec sous-couche plasma de référence (la différence de température de fusion et de coefficient
de dilatation thermique est d’autant plus importante que le taux de céramique est élevé. Le gradient de
contraintes résiduelles dans la sous-couche est de 830MPa, soit un gradient de contrainte de méme am-
plitude que pour la sous-couche cold spray. Mais dans le cas de la sous-couche a gradient de composition,
il s’agit d’un gradient compression / traction contrairement & la sous-couche cold spray ot le gradient
est de type traction/compression. Une des grandes différences entre ce systéme barriére thermique et les
autres est que le dépot est réalisé en continu, sans pause entre la sous-couche et la céramique, ce qui
conduit & une sous-couche avec une température plus élevée au moment de la projection de la céramique.
De plus, du fait du mélange, la température de projection de la sous-couche est plus élevée que lors de
la projection de NiCrAlY seul (la température de projection de la zircone ZrO2-YoO3 est supérieure a
celle de la sous-couche NiCrAlY). Ce profil de contraintes résiduelles est donc tres différent de celui de

la barriére thermique plasma de référence.

3.5.4 Bilan des aspects mécaniques des architectures modifiées

3.5.4.1 Bilan sur les profils de microdureté

L’architecturation de 'interface sous-couche / céramique modifie les caractéristiques mécaniques du
systeme barriere thermique. Les profils de dureté du systéme sont trés dépendants du procédé de projec-
tion de la sous-couche ainsi que des traitements thermiques effectués sur les systémes.

La dureté de le céramique au comportement fragile (800—1000HV) dépend surtout de la porosité et

peut présenter des hétérogénéités locales en relation avec cette porosité. On constate en revanche que la
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FI1GURE 3.31 — Profil des contraintes résiduelles déterminées a partir de la méthode du trou incrémental
sur la barriere thermique plasma gradient

dureté dans la zone céramique diminue & proximité du sommet de la sous-couche (environ & 100—200pm),
ce qui traduit un gradient des propriétés mécaniques.

La dureté du substrat est toujours la plus faible quelque soit le systéme. Selon le cas, en revanche, des
duretés différentes sont mises en évidence dans la sous-couche. Elles peuvent étre du niveau du substrat

ou étre a un niveau intermédiaire comme présenté dans la figure 3.32.
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FI1GURE 3.32 — Profils types de dureté et classement des différents systémes barriére thermique

3.5.4.2 Bilan sur les profils de contraintes résiduelles

Les profils de contraintes résiduelles et des gradient de contraintes résiduelles aux interfaces céramique
/ sous-couche et sous-couche /substrat sont trés différents d’un systéme a l’autre : les systémes plasma de
référence et cold spray présentent tous deux un gradient de contrainte traction/compression a 'interface
sous-couche substrat, mais la sous-couche cold spray présente en plus un gradient de contrainte compres-
sion / traction & l'interface sous-couche / céramique. Le systéme avec sous-couche plasma gradient est le
seul présentant un gradient de contraintes traction / compression & I'interface céramique/sous-couche et

compression / traction a l'interface sous-couche /substrat.

La réalisation d’un traitement thermique de détensionnement a relaxé completement les contraintes
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résiduelles (aussi bien pour le systéme plasma que pour le systéme cold spray ), mais aussi modifié la dureté
dans la sous-couche (diminution de dureté pour la sous-couche cold spray par relaxation des contraintes

de traction et augmentation pour la sous-couche plasma qui peut étre lié a la précipitation de la phase

7).

3.6 Modifications physico-chimiques de la surface de la sous-

couche

L’utilisation du procédé de projection cold spray montre une réelle différence d’un point de vue
morphologique et mécanique de la surface de la sous-couche par rapport a la couche plasma NiCrAlY
de référence. L’utilisation d’une sous-couche CoNiCrAlY et non NiCrAlY provoque nécessairement une
modification de la nature physico-chimique de la sous-couche (composition, structuration). De plus, au
niveau de la surface, les sous-couches cold spray et plasma présentent une différence d’oxydation, indé-
pendamment de la poudre utilisée. Une analyse qualitative et la localisation de ces oxydes seront étudiés
dans cette partie.

En plus de cette modification, le traitement thermique effectué en vue de relaxer les contraintes
résiduelles pourrait oxyder la surface de la sous-couche. Un dosage des oxydes de surface permettra de
vérifier la présence ou l'absence d’oxyde apres traitement thermique de la sous-couche cold spray. Le
traitement thermique réalisé sur la sous-couche plasma ayant été fait apres le dépdt de céramique, il est

impossible de contréler I'oxydation.

3.6.1 Composition chimique des poudres de NiCrAlY et CoNiCrAlY

Deux poudres Amdry®962 et Amdry®9951 ont une composition chimique différente (cf tableau3.6)

ont été employées .

Composition (% pds) | Co | Ni | Cr | Al | Y
Amdry®962 67 | 22 | 10 | 1,0
Amdry®9951 385 (13221 8 |05

Tableau 3.6 — Composition chimique des poudres MCrAlY projetées dans notre étude

Les proportions massiques de chrome, d’aluminium et d’yttrium sont légérement plus faibles dans
la poudre de CoNiCrAlY. La poudre NiCrAlY ne contenant pas de cobalt, sa concentration en nickel

correspond environ a la somme des concentrations en cobalt et en nickel de la poudre CoNiCrAlY.

3.6.2 Observations et analyses en surface

3.6.2.1 NiCrAlY plasma référence

Lors de la projection plasma sous air (APS), les particules liquides sont en contact avec l’air ambiant
ce qui provoque une oxydation des particules. La figure 3.33 montre la surface de la sous-couche par
observation au MEB en électrons rétrodiffusés (contraste chimique). Des phases grises trés foncées peuvent
&tre observées, elles indiquent une zone plus rugueuse (pas assez d’électrons regus par le détecteur pour
obtenir une image correcte sur ces zones), des phases grises foncées indiquant la présence d’oxydes et des
phases plus claires, sur le reste de 1’échantillon, représentatives des phases non oxydées. En observant
tout le dépdt en vue de dessus, on constate que les oxydes sont uniformément répartis sur la surface. Les
oxydes observés en vue de dessus ont des formes variées : rondes, ovoidales et allongées selon 1’étalement
subi et leur taille varie entre 5 et 25pum de diametre pour les oxydes ronds et jusqu’a 80um pour les

oxydes allongés.
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(a) Vue de dessus (b) vue de détail d’un splat

F1GURE 3.33 — Image MEB en électrons rétrodiffusés du dépdt de sous-couche plasma référence en vue
de dessus

3.6.2.2 CoNiCrAlY cold spray

Le traitement thermique de la sous-couche cold spray a pour conséquence une légere oxydation de la
surface. En vue de dessus, la sous-couche a pris une coloration bleue, signe de la présence d’oxyde de cobalt.
L’oxyde de cobalt III (Co304) de couleur brune se forme a partir de 800°C & partir de 'oxyde de cobalt
IT (CoO) de couleur bleue (d’aprés le diagramme de phase cobalt/oxygeéne et [Bueno and Varela, 2006].
L’épaisseur d’oxyde est trop faible et n’a pas pu étre estimée. La présence d’aluminium dans la sous-couche

pourrait aussi amener la formation d’une couche d’oxyde d’aluminium a la surface de la sous-couche.

(a) Sous-couche cold spray brute (b) Sous-couche cold spray apres
de projection (grise) 800°C/4H /air (bleue)

FIGURE 3.34 — Image macroscopique des surfaces des sous-couches cold spray avant et apres traitement
thermique

La figure 3.34 montre la différence de couleur entre le dépo6t cold spray avant et apres le traitement

thermique.

3.6.3 Analyse cristallographique par diffraction des rayons X

Une analyse par diffraction des rayons X des poudres avant projection et en vue de dessus apres
projection permet de vérifier la structure cristalline des dépdts par rapport a celle des poudres initiales.
Le diffractogramme suivant (figure 3.35) montre les résultats obtenus apres diffraction de la poudre :
La poudre de NiCrAlY contient trois phases. La phase principale est formée d’un cristal aluminium
nickel cubique face centrée (matrice 7). Les autres phases sont un cristal aluminium nickel cubique

(phase  NiAl) et un cristal nickel yttrium hexagonal (phase minoritaire qui ressort peu du bruit de
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FIGURE 3.35 — Diffractogramme X de la poudre Amdry® 962 (NiCrAlY) avant projection

fond). Le chrome se place en substitution des atomes de nickel dans la matrice . Aprés projection, on
devrait obtenir des phases oxydées (oxydes d’aluminium/yttrium et de chrome/aluminium) comme cela
a été observé précédemment a I’aide de la microsonde de Castaing. Le diffractogramme de la figure 3.36
montre les différentes phases présentes a la surface du dépot de NiCrAlY obtenu par projection plasma.

Lors de la solidification de la poudre de NiCrAlY, les phases qui se forment sont les mémes que celles
qui étaient présentes dans la poudre (v et ). Les pics correspondant & la phase 8-NiAl sont deux fois
moins intenses que pour la poudre avant projection. Des pics correspondant & des oxydes de chrome (nickel
chrome) sont détectés, mais en trés faible quantité. Aucun autre oxyde n’est détecté par cette méthode.
Ceci peut s’expliquer par la faible profondeur de pénétration des rayons X dans un alliage composé
principalement de nickel (quelques microns), a la localisation de ’analyse en surface de I’échantillon et a
la faible quantité d’oxydes dans le dépdt. En effet, les oxydes sont répartis uniformément dans le dépot
et ne sont pas concentrés pres de la surface ou la diffraction X est réalisée. Ainsi, cette méthode permet
de confirmer la composition de la phase principale & base de nickel et d’aluminium, les atomes de chrome
étant toujours en insertion, mais elle ne permet pas de déterminer la composition des phases oxydées
qui se forment, ces derniéres sont noyées dans le bruit de fond de I’analyse ou ne sont pas présentes a la
surface de la sous-couche.

Pour comparer les deux poudres (NiCrAlY et CoNiCrAlY) d’un point de vue cristallographique, la
poudre de CoNiCrAlY amdry® 9951 et le dépdt obtenu par cold spray ont été analysées par diffraction
X. Le cobalt est un élément qui fluoresce avec presque tous les cristaux sources, ce qui peut affecter la
résolution d’un diffractogramme. Pour limiter la fluorescence, un tube avec une cathode en chrome a été
utilisé (au lieu du cuivre pour la poudre de NiCrAlY). Le diffractogramme obtenu est bruité, mais reste
exploitable. Il est présenté dans la figure 3.37.

La poudre contient deux phases identiques a celles de la poudre de NiCrAlY. La phase principale
(7) est formée de cristaux aluminium nickel/cobalt, cubique face centrée. L’autre phase est un cristal
aluminium cobalt cubique (phase 3-(Ni,Co) Al). Le chrome se place en substitution des atomes de nickel
et 'yttrium doit se situer dans un cristal cobalt ou nickel yttrium, mais les pics sont noyés dans le bruit
de fond.

Lors de la projection cold spray, les particules ne sont pas fondues, on ne devrait donc pas observer
de cristaux d’oxydes. En effet, le diffractogramme ne présente aucune phase oxydée, la phase aluminium

nickel est la méme que dans le poudre, mais la phase contenant le cobalt a changé de cristallographie,
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FIGURE 3.36 — Diffractogramme X du dépot de Amdry® 962 (NiCrAlY)

passant de cubique a monoclinique.

La figure 3.38 montre les phases obtenues sur le diffractogramme effectué sur le dépdt CoNiCrAlY
par cold spray. On constate immédiatement que les pics sont plus larges que sur le diffractogramme de
la poudre. Cet élargissement des pics est représentatif des contraintes résiduelles présentes dans le dépot.
Les diffractogrammes réalisés sur le dépdt cold spray de CoNiCrAlY avant et apres traitement thermique
sont identiques, ce qui confirme une fois de plus la finesse de la couche d’oxyde formée durant le traitement

thermique. L’oxyde formé n’est pas détecté par diffraction X sur un diffractogramme bruité.

Lors de la projection cold spray, la phase 8-(Ni, Co) Al a disparu du diffractogramme. On pourrait
supposer que le pic est moins intense et qu’il est confondu avec le pic de la phase principale 7y, mais dans
la littérature, les analyses DRX sur dépot cold spray de CoNiCrAlY ont aussi montré la disparition de
cette phase [Richer et al., 2010]. La matrice v est identique a celle obtenue sur le dépot de NiCrAlY par
plasma. Mais dans le cas du cold spray, la déformation plastique des particules lors de I'impact génere un
changement de phase au sein du dépdt. Ceci peut étre a 'origine de contraintes de changement de phase

ainsi qu'une modification de la dureté de la sous-couche.

3.6.4 Bilan des aspects physico-chimiques des architectures modifiées

Les analyses en coupe confirment la présence d’oxydes dans la sous-couche plasma et non dans la

sous-couche cold spray.

Ces analyses ont aussi montré que le traitement thermique effectué sur la sous-couche cold spray
oxydait la surface de maniere négligeable. On peut donc considérer que le traitement thermique n’a
qu’un effet de détensionnement sur la sous-couche. Dans cette these, la physico-chimie de surface n’a pas

été modifiée par le traitement thermique.

En revanche, I'utilisation du procédé cold spray provoque une modification des phases présentes dans
le dépdt avec la disparition de la phase $-(Ni,Co)Al. Ce changement de phase pourrait étre & 1'origine

des contraintes résiduelles en traction dans le dépdt cold spray.
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FIGURE 3.37 — Diffractogramme X de la poudre de Amdry® 9951
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FIGURE 3.38 — Diffractogramme X du dépdt de Amdry® 9951 projetée par cold spray

3.7 Conclusions

Au cours de ce chapitre, différentes architectures d’interface ont été créées et analysées de maniere
a déterminer les impacts morphologiques, mécaniques et éventuellement physico-chimiques des modifica-
tions apportées sur I'architecture des barrieres thermiques en se focalisant sur la sous-couche. Le tableau
3.7 montre les effets effectivement obtenus sur les différents systémes étudiés.

Les différents systémes peuvent alors étre classés en plusieurs catégories en fonction de leurs caracté-
ristiques mécanique, morphologique et physico-chimique. Tout d’abord, d’un point de vue morphologique,
les sous-couches peuvent étre classées en 4 catégories du moins rugueux au plus rugueux :

— Interface surfacique 2D rugueuse : plasma sablage. Rugosité moyenne faible, répartition des pics et

des vallées autour de la valeur moyenne

— Interface volumique3D structurée : plasma structuré. Rugosité moyenne proche des interfaces sui-

vantes. Mais écrétage des pics conduisant & une morphologie majoritairement formée de creux. De
plus, les pics maximums de rugosité sont réduits (conséquence de 1'écrétage).

— Interface volumique 3D rugueuse : cold spray, plasma référence et plasma fin. La rugosité moyenne

est élevée avec un fort écart extrémes pour la sous-couche plasma fine. La morphologie est princi-
palement formée de pics pour les sous-couches plasma et de creux pour la sous-couche cold spray.

— Interface volumique 3D composite : plasma mélange 1, mélange 2 et gradient. Bien que la morpho-
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Nomenclature Modifications
Morphologique Mécanique Physico-chimique

Plasma référence Ref Ref Ref
Plasma tamisé o X X
Plasma fin ° ° X
Sablé . ° X
Plasma détensionné X ° X
Plasma structuré ° X X
Plasma mélange 1 ° . X
Plasma mélange 2 ° ° X
Plasma gradient . . X
Cold spray . ° .
Cold spray détensionné e ° °

o : cffet obtenu o : effet non obtenu x : sans effet

Tableau 3.7 — récapitulatif des effets obtenus sur les états morphologiques, mécaniques et physico-
chimiques & partir des modifications d’architecture réalisées

logie n’ait été observée qu’en coupe micrographique, aucune interface ne peut étre tracée entre la

sous-couche et la céramique.
Ensuite, d’un point de vue mécanique, ce chapitre a montré une nette influence du procédé de fabrication
de la sous-couche et du traitement thermique sur les propriétés mécaniques du systéme complet. La pro-
jection cold spray génere des dépdts plus contraints que la projection plasma (contraintes en compression
pour les dépots plasma et en traction pour le cold spray). De plus, la co-projection de poudre par plasma
pour former la sous-couche plasma a gradient modifie la thermique ors de la réalisation de la sous-couche
(NiCrAlY plus chaud) et conduit & une modification de la dureté et des contraintes résiduelles (fort gra-
dient au niveau des interfaces). Le traitement thermique choisit dans cette these (800°C / 4h) conduit a
une relaxation des contraintes résiduelles dans les systémes (profil des contraintes résiduelles).

Avant de pouvoir comparer la sensibilité a la fissuration des barriéres thermiques présentés ici, il est
nécessaire de bien comprendre les conditions de formation et de propagation de cette fissure. Le chapitre
suivant est consacré a 1’étude et l'analyse de la fissuration par percage laser sur un systéme barriere
thermique de référence.
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4.1 Introduction

Dans le chapitre précédent, différentes architectures de barriéres thermiques ont été créées et certaines
sélectionnées selon des différences morphologiques et mécaniques notables. Cela concerne essentiellement
la méthode de fabrication de la sous-couche (plasma, gradient, cold spray) et/ou son post-traitement.
L’objet de cette theése est d’évaluer I'impact et de comprendre 'influence de ces architectures sur la
génese et la propagation d’une fissure lors du percage laser impulsionnel. Avant d’évaluer la tenue a la
fissuration de ces différentes architectures, il est nécessaire de bien connaitre les modifications engendrées
par le procédé de percgage laser sur un systéme barriere thermique plasma conventionnel. L’objet de
ce chapitre concerne donc la barriére thermique "plasma référence" composée d’un superalliage base
cobalt, d’une sous-couche plasma de NiCrAlY et d’une couche de zircone yttriée. Dans ce chapitre, les
transformations subies par la matiere et les défauts engendrés par le percage laser seront étudiés. Ces
transformations seront mises en relation avec les effets thermiques et mécaniques de 'interaction entre le
laser et le systeme barriére thermique.

L’un des défauts majeurs engendré par le pergage laser d’un systéme multicouche est la génération
d’une fissure a 'interface entre la sous-couche et la céramique. Ce défaut qui apparait des les premieéres
impulsions est d’autant plus prononcé que I'angle d’inclinaison du pergage est rasant [Girardot, 2014].
On s’attache donc a déterminer un angle d’incidence jugé représentatif d’une sollicitation sévere a étudier
afin d’aborder le comportement a la fissuration dans un domaine de sensibilité accrue. L’une des questions
principales a laquelle ce chapitre va répondre est de comprendre comment la fissure entre la couche de
céramique et la sous-couche se forme et de déterminer la phénoménologie des mécanismes qui entrainent
la propagation de celle-ci. Dans ce but, la réalisation d’un trou dans une barriere thermique compléte a
été décomposé par des expériences de pergages interrompus qui permettent ’observation et ’analyse du
trou en formation et des défauts associés apres chaque nouvelle impulsion laser. Combinés a une variation
de 'angle de percage plus ou moins sévére, ces essais de percage interrompus donnent des informations
sur la criticité de ’angle de percage sur la fissuration.

Les analyses des trous percés par laser sont réalisées essentiellement par des coupes micrographiques
dans le plan médian du trou selon la direction de percage. L’enrobage et le polissage des échantillons
peut provoquer des défauts de positionnement (positionnement et alignement du plan de coupe) et d’ob-
servation (beurrage, arrachements, ouverture de fissure). C’est pourquoi des essais d’observations non
destructive directes ont été développés afin de limiter certains aspects liés a la préparation (méthode
"DODO modifiée" inspirée de travaux antérieurs [Revuz, 2010] [Schneider et al., 2010] sur le pergage
impulsionnel d’un superalliage non revétu). De plus, les observations classiques et la méthode DODO
modifiée introduites dans cette theése ne permettent toujours qu’'une analyse dans un seul plan du trou.
Si des expériences de coupes sériées sont envisageables, les problemes de positionnement et d’alignement
déja évoqués ci-dessus subsistent toujours et limitent grandement les possibilités d’analyse précise en
volume d’un trou. Par ailleurs, le chemin de fissure se dessine dans le volume de l'interface rugueuse,
c’est-a-dire soit & U'interface sous-couche/céramique, soit dans la céramique et ce, dans les trois direc-
tions de l'espace. C’est pourquoi, de 'imagerie tomographique non destructive a été expérimentée afin
d’aborder une analyse des modifications et endommagements subis lors du percage interrompu de trous
obtenus par percage laser inclinés. On introduit donc dans ce chapitre une approche d’observation et
d’analyse non destructive et volumique pour établir les effets génériques du pergage laser impulsionnel
sur un systeme barriere thermique de référence, complétant ainsi les analyses classiques pouvant étre
réalisées dans un cadre industriel.

4.2 Effets d’une impulsion laser sur une barriere thermique

Pour qu’il y ait transfert d’énergie entre le faisceau laser et la matiere, il faut que le matériau absorbe
une partie significative de I’énergie de la radiation. L’absorptivité des matériaux dépend de la longueur
d’onde du rayonnement émis : le laser Nd-YAG de cette étude a une longueur d’onde de 1,064pum. Cette
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longueur d’onde est en partie absorbée par la zircone yttriée et I’alliage Haynes 188 tandis que le verre
est transparent pour cette longueur d’onde. Il est donc indispensable de choisir un laser dont la longueur
d’onde est bien absorbée par les différents matériaux que ’on veut percer.

La quantité d’énergie absorbée par la matiére dépend aussi de la densité de puissance appliquée et
donc de la focalisation du faisceau laser. Il faut placer le matériau au plan focal de la derniére lentille
(lentille de focalisation) du laser pour avoir la plus grande énergie fournie au matériau. Le laser utilisé
dans cette étude fournit des impulsions d’une puissance créte de 15kW durant 1ms soit une énergie de 15J
apportée a la matiere le temps de cette impulsion. L’utilisation d’impulsions courtes permet de concentrer
I’énergie sur une faible durée de maniére a augmenter la puissance par rapport a une puissance continue.

Pour cette puissance et un diameétre du spot laser au plan focal de 330pum [Schneider, 2006], on obtient
une densité de puissance & la surface du matériau de 17,5 MW.cm~2. Cette intensité va étre en partie
absorbée par le matériau et dissipée essentiellement sous forme de chaleur, provoquant la fusion et la

vaporisation de la matiere.

4.2.1 Effets d’origine thermique

4.2.1.1 Absorption de I’énergie laser et échauffement de la matiere

L’absorption du faisceau laser par un matériau dépend des coefficients d’absorptivité intrinseque (A)
de ce matériau : les theses de C. Mas [Mas, 2003] et de M. Schneider [Schneider, 2006] utilisent un modéle
basé sur le modéle de Drude pour déterminer I’absorptivité en fonction de 'indice optique selon ’équation
4.1 ou n et k sont les indices optiques complexes du matériau et  I'angle de percage mesuré par rapport

A la normale & la surface :

(n? + k?) cos?(0) — 2n cos(f) + 1 3 (n? + k?) — 2ncos® + cos? 0

1 1
2 (n? + k2)cos?(A) + 2ncos(0) +1 2 (n?+ k2) + 2n cosd + cos? 0

A=1- (4.1)
Les indices optiques de chaque matériau sont donnés dans le tableau 4.1. Les indices optiques n et k de la
zircone yttriée pour une longueur d’onde de 1,064um ont été déterminés par V. Debout [Debout, 2007].
Les données concernant le superalliage proviennent du fournisseur.

En réutilisant les valeurs obtenues grace a ’équation 4.1, I’absorptivité des matériaux composant une
barriére thermique peut étre déterminée en fonction de l'angle de percage. Pour un angle de 20 ° par
rapport a la surface du matériau et a température ambiante, I’absorptivité est de 0,82 pour la zircone et
de 0,29 pour le substrat (d’apres le site refractive index). Ces valeurs indiquent que la céramique absorbe
plus le faisceau laser que le métal. Ainsi, pour la méme quantité d’énergie apportée, le superalliage ne
peut pas absorber autant d’énergie que la céramique. L’absorptivité du matériau ne dépend pas seulement
de l'angle de pergage, mais aussi de la porosité et de la rugosité de la surface.

L’absorption de I’énergie du faisceau laser par le matériau conduit & une augmentation de température
a la surface de la zircone qui peut étre calculée en résolvant 1’équation 4.2 de la chaleur avec AT la
variation de température, A le coefficient d’absorption calculé & partir de 'équation 4.1 (pour un angle
de 20° par rapport a la surface du matériau), Ip la densité de puissance incidente (17, 5MW.cm™2), K la
conductivité linéique, x la diffusivité thermique (a la température ambiante) [Prevost, 2007] et 7 la durée
d’impulsion laser. On choisi 7 = 1us pour évaluer la variation de température a ’amorce de 'interaction
du pergage [Schneider, 2006]. Les valeurs utilisées pour le calcul sont données dans le tableau 4.1.

_ 24l [kT

AT = =2 5 (4.2)

La variation de température ainsi calculée dans la zircone vaut environ 7000K contre 9000K pour
le superalliage. Les températures atteintes par les différents matériaux composant le systéme barriére
thermique lors de I'impact du laser dépasse donc leur température de fusion ainsi que leur température
de vaporisation (cf tableau 4.1). L’énergie fournie par le laser est moins absorbée par le superalliage
que par la zircone. La variation de température du matériau étant proportionnelle a ’absorption, le

superalliage devrait moins chauffer que la zircone. Toutefois, les résultats du calcul montrent 'inverse,
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Fusion | Vaporisation | indices optiques | A (%) K K
Unité °C °C % W LK1 | m2s!
Zircone Yttriée | 2750 4300 a 4500 | k=0,6 et n=2,0 82 22,7 9,5.10~7
Haynes 188 1300 8200 k=5,2 et n=2,9 29 10.4 29.2107

Tableau 4.1 — Récapitulatif des propriétés des matériaux formant la barriére thermique a température
ambiante [Debout, 2007]

ce qui s’explique par la différence de conductivité thermique de la zircone et du superalliage. Les valeurs
de AT calculées ci-dessus ne sont valables que pour un début de percage. En effet, une modification de
la température et un changement d’état des matériaux conduisent & une modification importante des
valeurs de conductivité et de diffusivité thermique qui rentrent dans I’équation de la chaleur. De plus, les
gaz éjectés forment un plasma au dessus du trou en formation masquant une partie du faisceau, modifiant
ainsi 1’énergie apportée par le faisceau et favorisant les réflexions parasites du faisceau avant impact sur
le matériau. Ces résultats permettent tout de méme de montrer que pour une méme énergie apportée,
la température augmente plus dans le superalliage que dans la céramique. Ce phénomeéne est décrit par
K. Voisey [Voisey and Clyne, 2004] et présenté sur la figure 4.1. En conséquence, pour une impulsion de
méme densité de puissance, le trou percé dans la céramique aura un diametre plus petit que le trou percé
dans le métal.

Depth (um)

50 100 150 200 250 300 350 0 100 150 200 250 300 350
Radius (um) Radius (um)
(a) (b)

FIGURE 4.1 — Modélisation du champ de température en K (a), et des phases présentes (b). Sur I'image
de droite, les zones blanche, grise et noire représente respectivement les phases gazeuse, liquide et solide.
D’aprés [Voisey and Clyne, 2004].

Ces valeurs indiquent aussi que le passage de la couche céramique a la couche métallique est le siege
d’un changement des conditions de pergage. C’est donc une zone critique sur laquelle les analyses vont
porter.

4.2.1.2 Influence du pergage sur les parois du trou

L’influence thermique du faisceau laser sur la matiére est locale : malgré les températures (au dela
des changements d’état) atteintes par la matiére (plus de 7000K), la rapidité des transformations d’état
au chauffage et au refroidissement (inférieure a& un dixiéme de milliseconde) ne conduit en général pas
a la formation d’une zone affectée thermiquement (ZAT) comme pour d’autres procédés laser tel que
le soudage. H. K. Sezer a néanmoins pu observer une zone affectée thermiquement en bord de trou
pour des percages complets avec des durées d’impulsions de 1,5 ms [Sezer et al., 2006]. Dans notre cas,
aucune ZAT n’a été observée dans le métal en coupe micrographique des trous percés. Pour le vérifier
au niveau du substrat et de la sous-couche métallique, une attaque chimique (réactif de Marble) est
réalisée pour révéler la structure de grains et détecter 'interface entre la matiére fondue puis solidifiée
et la matiére non fondue. Ce réactif est décrit dans le chapitre 2 (§ 2.5.1.1, page 56). Pour observer
les modifications d’origine thermique dans les trois couches du systéme barriere thermique (céramique,
sous-couche, substrat), trois zones sont sélectionnées en bord du trou pour un pergage incliné a 20°. La
figure 4.2 présente I’échantillon avant attaque chimique et les trois zones caractéristiques des bords de
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trou observées a plus fort grossissement au MEB.

Direction de pergage

Zone 3

>
o2 w Décrochement

Bord d'attaque Zone 1

Bord de fuite 500 um

i 4

FIGURE 4.2 — Vue en coupe médiane au microscope optique d’un trou percé laser (trou complet, 1 ms et
15 kW, 4 impulsions)

Dans le substrat (zone 1), aucune modification de la taille de grain n’est visible en bord de trou (en
microscopie optique et au MEB). La figure 4.3 permet de positionner la frontiére marquée entre la zone
fondue et puis solidifée en bord de trou et la zone non fondue sous-jacente. La zone fondue et solidifiée
est majoritairement métallique, mais des particules de céramique fondues puis solidifiées ont parfois été
observées.

Dans la sous-couche (zone 2), la frontiere entre la zone fondue et solidifiée et la sous-couche est
facilement identifiable au MEB. Tout comme dans le substrat, il n’a pas été possible de visualiser une
zone affectée thermiquement. Il n’a pas été possible de déterminer la microstructure de la zone fondue et
solidifiée. Toutefois, les couches fines fondues et solidifiées en bord du trou au niveau de la sous-couche
et au niveau du substrat sont différentes.

La zone 3 illustre la zone fondue puis solidifiée en bord de céramique. Une zone en bord de trou est
différente du dépdt plasma non percé. Les lamelles ne sont plus visibles et sont remplacées par une fine
couche de céramique (une dizaine de micrometres au maximum). L’épaisseur de cette couche resolidifiée
est réguliére sur toute la bordure du trou. Des microfissures perpendiculaires au bord du trou sont formés
dans la céramique fondue et solidifiée. Certaines microfissures sont reliées aux fissures interlamellaires du
dépdt plasma.

Les trois zones observées dans la figure 4.3 montre bien que la zone fondue et solidifée (au niveau du
substrat et de la sous-couche) présente une microstructure différente de celle du substrat ainsi que de
celle de la sous-couche. La zone fondue au niveau du substrat est composée d’une phase métallique. Les
grains du substrat sont coupés au niveau de l'interface, sans modification de la taille de grain. Aucun
grain n’est visible dans la zone fondue au niveau du substrat. Au niveau de la sous-couche, la zone fondue
semble composée de plusieurs phases. Cette zone fondue est donc différente de celle présente au niveau
du substrat. Le long de la céramique, la zone fondue et solidifiée ne contient que de la céramique. Selon

nos observations, les parois des trous présentent systématiquement une couche fondue et solidifiée.

4.2.2 Effets d’origine mécanique

4.2.2.1 Ejection de matiére (liquide et gazeuse)

Lors du pergage laser par percussion, tant que le trou n’est pas débouchant, la matiere éjectée (liquide
et gaz) est rétro-propulsée hors du trou par la pression de vapeur des matériaux soumis au rayonnement
laser. Cette pression a pour origine la détente du gaz lors de la vaporisation de la matiere.

Pour un pergage incliné, la pression de vapeur s’exercant sur le bord d’attaque est supérieure a celle
s’exercant sur le bord de fuite. En effet, comme le montre M. Schneider [Schneider, 2006] pour un percage
a 45°, la détente de vapeur est supersonique et s’effectue normalement a la surface et non dans ’axe du
trou incliné. De plus, 'utilisation d’un gaz d’assistance (I'oxygeéne) participe a I'éjection des gouttelettes

liquide et du gaz dans la direction normale, sur le bord d’attaque.
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Inter?ceé—%' y B

Interface avec la zone fondue
100 um

(c) Zone 3

FI1GURE 4.3 — Observations MEB en électrons rétrodiffusés représentatives des zones fondues et solidifiées
en bord de trou.

Cette pression exercée sur les bords du trou peut éventuellement affecter I’état mécanique du matériau
en bord de trou. La figure 4.4 schématise les orientations des forces exercées lors du percage.

La force exercée, notamment sur la céramique au niveau du bord d’attaque dans le cas d’un percage
incliné contribue & la création d’un moment de forces (bras de levier) sur la couche céramique qui participe
a la propagation de la fissure & I'interface sous-couche / céramique. Cette force a notamment été évoquée
par H. K. Sezer [Sezer and Li, 2009] et J. Girardot [Girardot, 2014].

Ejection liquide et gazeuse
Bras de levier
Bord d'attaque Bord de Fuite
‘ V-
V.

\/ Zone fondue
Fissuration Effet tonneau

Zone fondue solidifiée

FIGURE 4.4 — Schéma de la pression d’éjection de la matiére hors du trou (d’apres|Girardot, 2010])

Dans le cas du pergage laser c6té céramique, le volume de matiere fondue et vaporisée dans les
couches métalliques (substrat et sous-couche) est plus grand que dans la céramique (comme discuté dans
le paragraphe 4.21 précédent). Cette dissymétrie de I’échauffement et du volume de matiére fondu et
vaporisé forme un décrochement entre les deux couches comme montré sur la figure 4.2. Ce manque de
matiére modifie I’éjection du métal liquide et gazeux hors du trou tant que le trou n’est pas débouchant.
Cela provoque une pression supplémentaire sur la céramique lors de I’éjection de la matiere.
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4.2.2.2 Modification des contraintes internes

Lors d’'un pergage mécanique, la matiere enlevée provoque nécessairement une redistribution des
contraintes résiduelles pré-existantes dans la piece. Dans le cas d’'un pergage laser, le méme phénomene se
produit, mais la forte pression (de I'ordre de 1GPa sur une courte durée (inférieure & 1ms)) induite par la
liquéfaction et la vaporisation de la matiére (céramique et métallique) exerce des efforts de compression
sur les parois du trou. Les parois du trou étant mises en compression par la pression de vapeur, les
contraintes générées par cette mise en compression radiale conduiraient a des contraintes de traction
perpendiculairement a la paroi du trou. Dans la direction longitudinale, des gradients de température
entre la céramique et les couches métallique peuvent étre a ’origine de contraintes thermiques. De plus,
le liquide non éjecté hors du trou se solidifie sous forme d’un film plus ou moins épais le long des
bords du trou. Cette partie solidifiée peut générer des contraintes de trempe longitudinales au bord du
trou. Ces effets mécaniques induits d’origine thermique créent aussi des contraintes en traction dans
la matiere solidifiée. Enfin, ’augmentation locale de la température sans forcement un passage a 1’état
liquide provoque des écarts de dilatation entre les différents matériaux au cours du refroidissement. Ces
écarts peuvent entrainer la génération de contraintes de cisaillement au niveau des interfaces.

Ces contraintes en cours de percage peuvent modifier les contraintes résiduelles (relaxation des contraintes
existantes, génération de nouvelles contraintes résiduelles) dans la matiére, et ce a plus ou moins longue
distance des bords du trou. Ces modifications de ’état mécanique en cours de pergage peuvent-elles affec-
ter la fissuration et la propagation de la fissure a Uinterface céramique/sous-couche ? Afin de commencer
de répondre a ces questions, les profils des contraintes résiduelles sont mesurées apres percage (en bord
de trou) et seront comparées a ’état initial pour évaluer l'influence réelle du percage laser sur I’état des

contraintes dans la matiére (voir paragraphe 5.6, page 195).

4.2.3 Choix des conditions de percage

Avant d’observer et d’analyser les phénomenes de fissuration a U'interface céramique/sous-couche, les

conditions de percage sélectionnées pour cette étude vont étre spécifiées.
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FIGURE 4.5 — Evolution de la longueur de fissure & l'interface sous-couche/céramique en fonction de
langle de pergage mesurée pour un trou débouchant (20 impulsions), d’aprés les valeurs de H. K.
Sezer[Sezer et al., 2006

Des études ont montré que l’angle d’incidence avait une grande influence sur la taille de la fissure
interfaciale. Ainsi, H.K.Sezer [Sezer et al., 2006] étudie la fissuration et 1’épaisseur de zone fondue pour
des essais de percage a différents angles apres 20 impulsions (trou débouchant et bords de trou nettoyés
des scories par le grand nombre d’impulsions aprés débouchage) sur une barriére thermique plus fine que
celle étudiée dans cette these. Il constate que pour un pergage a 90° par rapport a la surface, aucune fissure
n’est visible en coupe au niveau des deux interfaces : entre la sous-couche et la céramique (SC/C) et entre
le substrat et la sous-couche (S/SC). A 75°, une petite fissure (0,08 mm) commence & apparaitre, et la
longueur mesurée de celle-ci augmente jusqu’a une incidence de 30° (angle minimal de I’étude) ot la fissure
atteint la longueur de 0,45mm qui n’est pas critique (selon les critéres des constructeurs aéronautiques)
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pour le fonctionnement d’une piece de type chambre de combustion. L’ensemble des mesures réalisées
dans cette étude sont rassemblées sur la figure 4.5 (on constate bien une relation directe entre la taille

de la fissure et I’angle d’inclinaison avec une fissure d’autant plus prononcée que I'angle d’inclinaison est
faible).

J. Girardot [Girardot, 2014] a lui aussi étudié influence de ’angle de pergage sur la fissuration sur une
barriére thermique réalisée dans les méme conditions que la barriére thermique dite "plasma référence"
présentée dans le chapitre 3. La figure 4.6 montre I’évolution de la taille de fissure d’apres les essais
effectués dans notre étude pour des angles de 20° a 90° pour des trous complets apreés 8 impulsions. Les
essais de cette these ont été réalisés avec le méme laser que celles de J. Girardot [Girardot et al., 2013]
et dans des conditions similaires (15 kW, 1ms par impulsion, pergage complet). Les valeurs de fissuration
a linterface céramique/sous-couche sont identiques pour nos deux études. Les valeurs obtenues sont
toutefois beaucoup plus grandes que celles de H. K. Sezer [Sezer et al., 2006], mais la barriére thermique
et les parametres laser ne sont pas identiques, ce qui confirme I'importance des parameétres de réalisation
de la barriére thermique et aussi des parametres de percage sur la fissuration. On peut cependant noter
que les deux courbes de variation de la fissuration en fonction de l'angle de percage suivent une loi

puissance.
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FIGURE 4.6 — Evolution de la longueur de fissure & l'interface sous-couche/céramique en fonction de
I’angle de pergage apres 8 impulsions de 1ms, 15kW chacune

Ce type d’allure traduit surtout une sensibilité extréme de la fissuration aux petits angles, ce qui rend
I’étude de la fissuration en mode incliné tres judicieuse pour détecter des comportements en fissuration
différents, et si possible les améliorer. Cette relation entre ’angle de pergage et la fissuration interfaciale
suit la méme variation que celle de I'intensité du moment des forces exercées sur la céramique en fonction
de langle de percage [Girardot et al., 2013]. La fissuration interfaciale est liée & une force mécanique

exercée sur la barriere thermique comme expliqué dans le chapitre 1.

Les angles et les fissures étudiées dans la suite de la thése ne sont pas représentatives des conditions
industrielles (moins séveres), mais 'objectif est de mieux comprendre les phénomenes et les étapes de
génération et de propagation d’une fissure a l'interface sous-couche/céramique. L’angle le plus faible
pouvant étre obtenu avec les limites liées & 'encombrement du laser et ’accessibilité sur la piéce en
position rasante est de 17°. Il s’agit d’une limite technologique. Des essais de percage ont été réalisés pour
ces positions extrémes autour de 20° (entre 17° et 23° typiquement) pour vérifier si une légére variation
d’angle autour de cette plage de cette valeur de 20° peut en effet agir drastiquement sur la fissuration

(comme on pourrait s’y attendre d’apres la figure 4.6).

Le graphique ci dessous montre I’évolution de la longueur de fissure a l'interface sous-couche/céramique
en fonction du nombre d’impulsions sur une barriére thermique plasma référence pour des angles de
percage autour de 20°. Les valeurs sont obtenues par une moyenne sur deux échantillons percés de 4 trous
chacun utilisant des essais de percage interrompus.
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FIGURE 4.7 — Evolution de la longueur de fissure a linterface sous-couche/céramique en fonction du
nombre d’impulsions laser (de 1 & 4) de 1ms chacune

Pour les angles autour de 20°, on peut constater qu’'une variation de l'angle de pergage de 3° a
une influence sur la fissuration (variation de 0,3mm de la longueur de fissure), mais les variations de
valeurs et l'incertitude associée (pour un méme parameétre) sont trop grandes pour pouvoir déterminer
de maniere certaine I'influence de I’angle sur la fissuration pour des angles aussi sévéres. Les écarts-type
sont d’autant plus grand que la fissure est grande. Cet histogramme montre aussi que la taille de fissure
n’est pas proportionnel au nombre d’impulsions laser. Ceci justifie 'importance d’observer apres chaque
impulsion indépendamment pour déterminer les phénomenes liés a la génération et la propagation de
cette fissure. Le choix a été fait dans cette thése de ne pas travailler a 20 impulsions, mais de comparer
les toutes premieres impulsions menant & la génération de la fissure, on ne peut donc pas comparer ces
résultats a ceux de la littérature.

Par la suite, I'angle de 20° (angle trés sévere) a été sélectionné pour réaliser les pergages inclinés. Par
rapport aux angles moins sévéres (30° ou plus), il permet d’obtenir une fissure au moins deux fois plus
grande et les différences peu signifiantes des angles faibles (entre 17 et 23°) ne sont pas suffisantes pour

justifier le choix d’un angle plus critique .

4.2.4 Caractéristiques du percage a ’aide de la méthode "DODO" modifiée

L’objectif de I'utilisation d’une caméra rapide est ’observation de la formation d’un trou en cours de
percage. De plus, il est intéressant de vérifier s’il y a des différences entre un percage a 90° et un percage
incliné. Avant de pouvoir faire ces observations, il est nécessaire de vérifier la représentativité d’'un tel
essai par rapport & un percage conventionnel en pleine matiere.

Le percage par laser impulsionnel peut étre caractérisé par plusieurs parameétres notamment la vitesse
de percage, la vitesse d’éjection de gaz et de liquide, la profondeur percée par impulsion et le diametre du
trou obtenu. Ce paragraphe est consacré a I’étude de la vitesse de pergage, du diametre final du trou et
de la profondeur percée en observant des trous en cours de percage et apres préparation métallographique
(en coupe médiane). L’objectif est de pouvoir comparer ces valeurs & celles obtenues sur des pergages
conventionnels.

Les theses de M. Schneider et de M. Mostafa décrivent les éjections de gaz et de liquide observées
par caméra rapide [Schneider, 2006][Mostafa, 2011]. Ils présentent 'utilisation d’une caméra rapide (100
000 images/seconde) pour filmer I'éjection de matiére liquide et gazeuse a lextérieur du trou en cours
de pergage (& 90° ou incliné) pour des matériaux non revétus. Cette méthode n’a pas été étudiée dans la
littérature sur des matériaux revétus.

Pour permettre I'observation et I’analyse de la formation d’un trou et de I’éjection de la matiére hors
du trou, une caméra rapide Photron Fastcam a été utilisée avec une fréquence de 100 000 images par
seconde et une résolution de 128 x 80 pixels (référence et description de la caméra en annexe 1). Un
enregistrement sous forme de film contenant 'impulsion complete de 1ms est composé de 180 images afin

d’avoir des images avant, pendant et apres une impulsion laser.
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Dans cette these, 'influence de chaque impulsion laser sur la formation du trou et la modification de
matiere a été étudiée. Dans ce cadre, des observations ont été réalisées apres une et deux impulsions laser
pour une sélection de parametres de percage, méme si ce nombre d’impulsions ne permet pas de percer
compléetement le matériau. La puissance créte étant un parametre important, plusieurs puissances crétes
ont été sélectionnées : elles varient de 8 & 18kW (8kW, 10kW, 12kW, 15kW et 18kW) pour des essais a 90°
et a 20°. Pour les essais a 90°, la premiere impulsion traverse les deux dépdts quelque soit le parametre
choisi. Pour les pergages inclinés, a 8kW, la premiere impulsion affecte seulement la céramique tandis
qu’a 18kW, celle-ci permet de percer entierement la céramique, la sous-couche et atteint une partie du
superalliage.

Le principal objectif de cette these est de faire varier I’architecture d’interface et d’étudier son influence
sur la fissuration interfaciale. Pour arriver a cet objectif principal, il est nécessaire de bien choisir les
parametres de percage. L’objectif du paragraphe suivant est donc d’étudier I'influence des parameétres de
percage pour chaque impulsion laser de maniére & générer le moins de modification de matiére pouvant
engendrer de la fissuration a l'interface céramique/sous-couche. Les essais de percages laser étudiés dans

les paragraphes suivants ont été réalisés en collaboration avec les laboratoire PIMM et Mathieu Schneider.

4.2.4.1 Méthode "DODO" modifiée pour les barriéres thermiques

Méthode expérimentale

La méthode utilisée est une adaptation de la méthode dite "DODQ" introduite par M. Schneider
[Schneider, 2006] [Schneider et al., 2010] puis réutilisée et modifiée par N. Revuz [Revuz, 2010] sur des
métaux non revétus. Cette méthode consiste a percer dans le plan de séparation entre deux plaques
accolées d’'un méme matériau massif et homogene (comme un superalliage par exemple) comme indiqué

sur le schéma de la figure 4.8.
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FIGURE 4.8 — Description du montage de pergage de la méthode DODO [Schneider, 2006]. a) Préparation
des échantillons par polissage d’une face. b) Pergage & I'interface entre les deux matériaux. ¢) Observation
directe des deux échantillons

Cette méthode présente 'avantage de visualiser directement un demi trou en s’affranchissant des
problémes de coupe micrographique et de polissage apres pergage. A lorigine, cette méthode était réalisée
a l'interface entre deux métaux identiques et non revétus. L’adaptation de N. Revuz consistait a remplacer
une des moitié & percer par une plaque de verre afin de visualiser un superalliage en cours de percage. En
modifiant ainsi la méthode DODO originelle, la thermique du percage est modifiée (en effet, le verre est
transparent a la longueur d’onde du laser Nd-YAG, la plaque de verre n’est donc pas fondue par le laser
et modifie la thermique & interface verre/superalliage. N. Revuz a toutefois montré que les résultats
obtenus par le pergage a l'interface verre/superalliage sont semblables d’un point de vue morphologique
a ceux obtenus par un percage en pleine matiere.

Une adaptation de cette méthode développée pour percer des matériaux homogenes a été développée
en vue de percer une barriére thermique. Dans ce cas, le matériau multicouche est collé (co6té substrat)
sur un support avec de la colle cyanoacrylate. L’ensemble est ensuite poli jusqu’au drap diamant 1um
pour que la face avant du support soit parfaitement plane et alignée avec la face du systéme barriere

thermique.
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FI1GURE 4.9 — Illustration de ’assemblage de la plaque de verre et du matériau a percer pour la méthode
DODO modifiée.

Le schéma de I’assemblage verre + montage support / systéme barriére thermique est montré dans la
figure 4.9. La céramique est positionnée sur le dessus et le superalliage est en contact avec le support. La
planéité du métal et de la céramique en contact avec le verre est assuré par le polissage a 1um.

Afin de maintenir fermement la plaque de verre au contact du montage, un étau a été utilisé. La
pression exercée par 1’étau aide a enlever ’air pouvant subsister entre la plaque de verre et ’échantillon.
Afin de visualiser le percage, le haut de 1’échantillon est maintenu hors de 1’étau (sur 1,5 mm environ).

La zone non maintenue par 1’étau ne doit pas dépasser 1,5mm. Le risque de laisser une zone non
maintenue trop grande est la création d’un écart entre la plaque de verre et la barriére thermique, ce qui
rendrait le pergage non similaire a un pergage traditionnel car la matiere liquide et gazeuse s’écoulerait
par cet interstice.

Des essais de faisabilité ont été réalisés en percant 1’échantillon perpendiculairement a la surface de
ce dernier (angle de percage : 90°). L’échantillon a ensuite été incliné afin d’obtenir un angle de percage
de 20°. Une vue d’ensemble d'un échantillon avec des trous percés a 90° et a 20° par cette méthode est

montré dans la figure 4.10.

Trous 20°

Substrat Sous-couche Céramique

FIGURE 4.10 — Photos du support et de la barriére thermique percée selon la méthode DODO modifiée

La limite majeure et trés importante de ces essais est la présence du verre sur la moitié de la zone a
percer qui modifie 'homogénéité de ’absorption du laser par le matériau sur un demi-cercle. La fusion,
la vaporisation et I’éjection de matiére se produisent donc de maniére dissymétrique [Revuz, 2010].

D’apres ces essais préliminaires, I’observation des deux parties montre bien que le verre n’a pas été
fondu ni vaporisé par le faisceau laser. Néanmoins, la chaleur transmise par conduction lors de la fusion
et la vaporisation du métal et de la céramique provoque une légere fusion du verre durant le percage.
L’énergie dissipée par la fusion du verre et la dissymétrie géométrique du percage conduisent & un trou
laser moins profond et de diametre inférieur & celui d’un percage conventionnel ou celui que donnerait
la méthode DODO sans plaque de verre (cette méthode n’a toutefois pas été testée sur des matériaux
non massifs). Par ailleurs, pour certains échantillons, la plaque de verre n’était pas assez bien maintenue

contre le métal et cela a provoqué une éjection de métal liquide sur les bords latéraux du trou et non par
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le sommet du trou (la figure 4.11 présente ce défaut). Environ 1/3 des essais n’ont pas été exploités pour

cette raison.

Céramique

Sous-couche

Substrat

Ejection de matiere fondue entre

a plasque de verre et la tranche
de la barriére thermique

(a) Avec artefacts

(b) Sans artefacts

FIGURE 4.11 — Illustration des artefacts obtenus lorsque la plaque de verre n’est pas assez bien maintenue
au contact de I’échantillon

Phénoménologie du pergage laser hémi-cylindrique

Les enregistrements des vues optiques réalisés a travers la plaque de verre durant le percage laser

d’un trou hémi-cylindrique permettent de visualiser I’environnement d’éjection de matiére pendant la

formation du trou au travers des trois couches. La figure 4.12 décrit les différentes zones observées durant

le pergage d’un trou a 90° et a 20° .

La zone contrastée en blanc, en dessous de la surface de ’échantillon, correspond a la matiére en
fusion. Cette zone est d’une luminosité tres intense, ce qui rend les contours du trou peu contrasté.
Cette luminosité est liée a la température de la matiére liquide et gazeuse. Une meilleure précision
aurait pu étre apportée par une plus grande résolution d’image (12 pixels/mm pour les images
réalisées dans cette thése), mais cette résolution est suffisante pour observer la formation du trou
et déterminer la vitesse de pergage.

L’onde de choc formée par I'éjection de gaz est visible au-dessus de la surface de 1’échantillon.
M. Schneider [Schneider, 2006] décrit cette onde de choc comme étant la résultante de la détente
supersonique de la vapeur formée par la sublimation de la matiére. La localisation de ’onde de choc
est constante par rapport & la surface de I’échantillon.

Le gaz formé est propulsé hors du trou perpendiculairement a la surface de ’échantillon percé a 90°.
Dans le cas des trous inclinés a 20°, le gaz est également éjecté perpendiculairement a la surface
de I’échantillon au début du percage, puis 1’éjection gazeuse se redresse en direction de l'axe de
percage sous l'effet du gaz d’assistance.

La matiere liquide est éjectée hors du trou en périphérie de la phase gazeuse. La matiere liquide
éjectée est visible sous forme de particules liquides. Ces particules qui refroidissent trés vite sont
difficiles & détecter car elles sont moins lumineuses que la matiere liquide dans le trou. La vitesse de
refroidissement de la matiére liquide dans le trou a été estimée a 215.102K - s~! par J. Girardot
[Girardot, 2014]. La vitesse de refroidissement des particules liquide hors du trou est du méme
ordre de grandeur que celle du liquide dans le trou. Pour pouvoir observer ces particules liquides,
il est possible d’appliquer un filtre devant la caméra, mais ce filtre réduit la luminosité de la phase

gazeuse, empéchant de visualiser I’onde de choc et la direction d’éjection des gaz.
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FIGURE 4.12 — Description de la formation d’un trou par percage laser

A partir des clichés enregistrés, il n’a pas été possible de distinguer une signature lumineuse particuliére
(luminosité/forme) quand le pergage opére le passage de la céramique au métal. Toutefois, ces résultats
ont été comparés a ceux obtenus par M. Schneider [Schneider et al., 2010] sur le méme alliage nu et sans
le verre. Il en ressort que l'onde de choc est similaire du point de vue de la forme et de la taille pour
les deux essais (environ 1,5 mm). De plus, les éjections liquides et gazeuses sont orientées de la méme

maniere.

4.2.4.2 Vitesse de pergage pulse a pulse

La vitesse de percage peut étre mesurée par deux méthodes :

— La vitesse moyenne peut étre déterminée a partir la profondeur percée mesurée apres la fin de
Iimpulsion laser (en coupe métallographique ou avec la méthode dite "DODO" modifiée). La vitesse
est déterminée par le rapport de la profondeur percée sur la durée d’impulsion.

— La vitesse instantanée peut étre estimée en cours de pergage grace a l'utilisation de la méthode
décrite ci-dessus. La caméra rapide utilisée permet d’observer le trou en formation (& travers la
plaque de verre) et donc de mesurer la profondeur percée en cours de pergage. On peut alors
apprécier la variation de la vitesse de pergage durant une impulsion. De plus, la détermination de la
vitesse instantanée doit permettre d’estimer la différence de la vitesse de percage dans la céramique
et celle dans le superalliage.

La vitesse de percage a été déterminée par les deux méthodes et les résultats ont été comparés pour
vérifier la cohérence des résultats. La caméra rapide permet d’obtenir une image toutes les 0,01 ms. Pour
la mesure de la vitesse en cours de percage, un relevé de profondeur a été effectué par analyse d’image
toutes les dix images sauf pour le début de percage (correspondant au percage de la céramique) ol une
mesure a été réalisée toutes les deux images. Les figures 4.13 et 4.14 montrent la formation d’un trou
a 90° et & 20° (premiere impulsion laser d’une milliseconde) pour 1’échantillon plasma de référence. La
figure 4.15 présente la formation d’un trou lors de la deuxiéme impulsion laser a 20°.

Surface de
I’échantillon

0,1ms 0,2ms 0,3ms 0,4ms 0,5ms 0,6ms 0,7ms 0,8ms

0,9ms  1,0ms 1,1ms 1,2ms 1,3ms 1,4ms 1,5ms 1,6ms

FIGURE 4.13 — Formation d’un trou percé a 90° par une impulsion laser de 15kW de puissance créte et
d’une durée 1,5ms

La vitesse de percage de la céramique a été mesurée & environ 12,0 m.s~! contre environ 1,2 m.s~?
pour la couche de NiCrAlY et le substrat (Haynes 188) (pour un percage & 15 kW). La vitesse moyenne
mesurée est donc de 2,0 m.s~!. L’erreur de mesure liée a la résolution de I'image est de + 40 pum. Si on
compare cette valeur & la vitesse de percage laser qui a été calculée & 2,5 m.s~! par M. Schneider dans
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FIGURE 4.14 — Formation d’un trou percé a 20° par la premiere impulsion laser de 15kW de puissance
créte et d’'une durée 1ms

Surface de
I'échantillon

0,12ms 0.20ms 0,40ms 0,60ms 080ms 1,0ms 1,10ms 1.13ms

FIGURE 4.15 — Formation d’un trou percé a 20° par la deuxieme impulsion laser

le cas d’un superalliage base nickel, on constate que la vitesse de percage est un peu plus faible dans
notre essai, mais reste du méme ordre de grandeur. Cette diminution de la vitesse de percage mesurée
est en partie due a la perte d’énergie dans le verre et a la configuration hemi-cylindrique du pergage.
Par conséquent, on confirme que de telles expériences ne peuvent pas étre strictement considérées comme
représentatives du pergage laser réel d’une barriere thermique.

Les images des figures 4.13 et 4.14 montrent des différences dans le panache gazeux et le liquide éjecté.
Dans le cas du percage a 90°, I'onde de choc est visible toute la durée de I'impulsion laser, tandis que
pour le cas a 20°, I'onde de choc est masquée par les éjections de liquide a partir de 0,5ms de pergage.
De plus, la matiere liquide et gazeuse est éjectée perpendiculairement a la surface bien que la direction
de pergage soit inclinée a 20°.

Lors de la deuxiéme impulsion & 20°, on se rend compte que la formation du trou n’est pas symétrique :
en effet, I'effet tonneau, induisant une fusion plus importante de la matiere métallique c6té bord de fuite
est visible. On constate sur les vidéos, que cet effet tonneau se produit le long de ’axe suivi par la matiere

éjectée.

4.2.4.3 Profondeur percée

La profondeur percée est reliée a la vitesse de percage et a la durée d’impulsion. La figure 4.16 montre
P’évolution de la profondeur percée en fonction du temps de pergage (pour une impulsion laser) pour trois
puissances crétes : 8, 10 et 15kW avec un angle de 90°. La figure 4.17 donne cette évolution pour deux
puissances crétes : 10 et 18kW avec un angle de 20°.

Pour les percages a 90°, la vitesse de percage dans la céramique est de 12m.s~! pour le percage a
15kW et de 6,4m.s~! pour les percage & 10 et 8kW La céramique ne mesurant que 0,5 mm, cette épaisseur
n’est peut étre pas suffisante pour provoquer une différence notable entre les puissances crétes de 8 et
10kW. La vitesse de pergage du métal est également constante durant toute I'impulsion laser, quelque
soit la puissance choisie. Toutefois, la vitesse augmente avec la puissance : 1,24m.s~! pour le percage avec
une puissance de 15kW contre 0,94m.s~! pour le percage avec une puissance de SkW.

Pour les percages a 20°, la méme variation de la vitesse de pergage est constatée entre la céramique et le
métal. La vitesse de percage est rapide dans la céramique : 7,7m.s~! pour le percage & 18kW et 5,9m.s~!
pour le percage a 10kW, avec toutefois un ralentissement par rapport au percage a 90° (0,4m.s~! de
moins pour une vitesse de 10kW). Puis stabilité de la vitesse de percage dans le superalliage. Il aurait été
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FIGURE 4.16 — Evolution de la profondeur percée a 90° par rapport & la surface en fonction du temps
pour trois puissances crétes (8, 10 et 15kW).
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FIGURE 4.17 — Evolution de la profondeur percée & 20° par rapport & la surface en fonction du temps
pour deux puissances crétes avec une durée d’impulsion de 1ms

intéressant de faire la méme expérience sans la couche de céramique pour vérifier si la variation de vitesse
observée en début de percage correspond au changement de matériau ou aussi a la phase d’initiation du
percage. La vitesse de percage dans le superalliage augmente avec la puissance créte du laser : 1,1m.s~!
pour le percage avec une puissance de 10kW contre 2,3m.s~! pour le percage avec une puissance de 18kW.
Lors de la deuxiéme impulsion laser, on constate une vitesse de percage plus élevée pendant I'initiation
(0,2ms) puis la vitesse se stabilise. La vitesse de pergage du deuxiéme pulse est identique a celle du
premier pulse.

On mesure des profondeurs percées sur des échantillons complets (Mesures réalisées apres 1 impulsion
laser car la deuxiéme impulsion traverse complétement 1’échantillon & 90°) afin de vérifier que cette
expérience de mesure par imagerie combinée & la méthode DODO modifiée est représentative de valeurs
réelles. Les résultats de ces mesures sont donnés dans les tableaux 4.2 et 4.3. L’erreur commise lors des
mesures sur les séries de clichés par caméra est de 'ordre de £40pum. L’erreur commise lors de mesures
au microscope optique est de l'ordre de £10um.

On constate un écart entre les valeurs mesurées (aprés une impulsion laser) par la caméra rapide avec
celles mesurées sur les barrieres thermiques percées selon la méthode DODO modifiée (observation au
microscope) et celles mesurées apres percage en pleine matiére et polissage de celui-ci (méthode classique).
Les mesures effectuées par la caméra rapide montre une profondeur plus faible que la profondeur réelle
mesurée au microscope (environ 50 um). Cela est di & la délimitation de la zone lumineuse détectée par
la caméra. Cette luminescence correspond a la matiere liquide qui est éjectée. De plus, une différence
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Méthode || Caméra | 1/2 trou | Méthode classique
8kW 1,4 mm | 1,42 mm
10kW 1,48 mm | 1,53 mm 1,62 mm
15kW 1,75 mm | 1,70 mm 1,82 mm

Tableau 4.2 — Tableau comparatif de la profondeur percée a 90° apres une impulsion laser par la méthode
du trou hemi-cylindrique et par la méthode classique (coupe métallographique)

de profondeur d’environ 100 um est constatée entre la profondeur mesurée sur le demi trou obtenu
par la méthode DODO modifiée et celle mesurée par métallographie en coupe apres percage en pleine
matiere. Cette différence est cohérente avec la dispersion d’énergie a travers le verre. Il est évident que la
présence d’'un matériau transparent au faisceau laser tel que la plaque de verre modifie la phénoménologie
du pergage. Dans la méthode DODO traditionnelle, les deux parties de la matiére a percer absorbent
la méme quantité d’énergie et se subliment en méme temps. Dans 'adaptation présentée ici, le verre
n’absorbe pas le rayonnement du faisceau. La matiere en cours de percage est refroidie par la présence
d’une interface matiére liquide/verre. Le verre absorbe donc une partie de la chaleur liée & I’échauffement
de la matiére. La quantité d’énergie perdue est assez difficile & quantifier et n’a pas été appréhendée plus
précisément ici.

Cependant, méme si les essais de pergage a 90° réalisés avec la méthode DODO modifiée ont montré
des différences par rapport aux essais classiques, les résultats obtenus indiquent que la phénoménologie
du percage est similaire (onde de choc, direction d’éjection de la matiére). Surtout, on constate que les
mesures dimensionnelles faites sont en treés bon accord et appuient les résultats de vitesse instantanée de
percage avec changement de régime entre la céramique et les métaux. Des essais complémentaires ont été
réalisés sur des pergages a 20°. Le tableau 4.3 résume les profondeurs percées mesurées avec la méthode
DODO modifiée et celles mesurées avec la méthode classique pour une et plusieurs impulsions laser. Les
essais a 18kW n’ont pas été réalisés pour plusieurs impulsions, car on s’intéresse surtout a l'effet de la
premiére impulsion et & la transition entre la céramique et le métal (ayant lieu dés la premiere impulsion

pour le pergage avec une puissance créte de 18kW)

Méthode DODO modifiée Classique
Nombre d’impulsions 1 2 3 1 2 3
10kW 1,54 mm | 2,72 mm | 3,81 mm 1,8 mm 3,6 mm | 5,8 mm
15kW 1,69 mm | 3,05 mm | 4,13 mm || 1,85 mm | 4,01 mm | 6,7 mm
18kW 1,92 mm | 3,56 mm 1,96 mm

Tableau 4.3 — Tableau comparatif de la profondeur percée par la méthode du demi trou et par la méthode
classique. Mesures réalisées apres 1, 2 et 3 impulsions laser a 20°

Les écarts de mesure de profondeur percée entre les trous a 20° percés avec la méthode DODO modifiée
et avec la méthode classique sont en revanche tres grands : 0,26 mm maximum pour la premiere impulsion,
1,0 mm maximum pour la deuxiéeme impulsion et 2,6 mm maximum pour la troisieme impulsion avec les
trous "réels" plus profonds que les demi-trous. Ceci confirme que la méthode DODO modifiée sous-estime
le rendement de pergage et que le percage a 20° est plus sensible aux pertes d’énergie a cause du verre
que celui a 90°. Ces résultats indiquent sans ambiguité que la profondeur percée obtenue par la méthode
DODO modifiée n’est pas représentative du pergage laser du systéme barriére thermique a 20°.

La profondeur percée n’étant pas le seul parametre caractéristique du pergage laser, la forme des trous

a aussi été analysée.

4.2.4.4 Forme des trous

La forme des trous est un deuxiéme moyen d’apprécier la portée et les limites de la méthode DODO

modifiée pour décrire les caractéristiques d’un trou et les modifications engendrées par le percage. Pour
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cela, le diametre des trous du c6té de la céramique a été mesuré avec un microscope optique. La mesure
a été réalisée selon une droite positionnée au niveau de la surface de la céramique. Les altérations de la
forme du trou dues a la présence de la plaque de verre dans la méthode DODO modifiée ne sont pas
prises en compte dans ces mesures. La position de la mesure pour la premiere impulsion est donnée dans
les figures 4.18 (DODO modifiée & 90°) et 4.19 (DODO modifiée & 20°). Les résultats obtenus sont donnés
dans la figure 4.20.

FI1GURE 4.19 — Image MEB d’un trou a 20° réalisé par la méthode DODO modifiée

Comme pour la profondeur des trous, la matiére enlevée lors de la premiére impulsion est moins
importante dans le cas de la méthode DODO modifiée. En effet, le diametre supérieur des trous percés
par cette méthode est inférieur a celui mesuré sur un trou percé en pleine matiere. La différence de
diametre est d’environ 200um. Cette différence est proportionnelle au diametre des trous (diameétre pour
le trou percé a 90° et grand axe de ’ellipse pour le trou percé a 20°). Toutefois, la morphologie du trou
semble similaire pour les deux méthodes. La perte d’énergie dans le verre réduirait juste les dimensions
du trou sans modifier la forme globale du trou.

Ces figures montrent aussi I'influence de la puissance créte sur le diametre des trous. Plus la puissance
créte augmente, plus le diametre d’entrée augmente. Cette variation est linéaire pour les essais de percage
avec la méthode DODO modifée dans la plage de puissance étudiée aussi bien pour les trous a 90° que
pour les trous a 20°. Toutefois, la variation de diametre pour les percages en pleine matiére semble étre
plus grande pour les fortes puissances que pour les faibles puissances (90 um de différence & 15 kW contre
seulement 70 & 10 kW pour les percages a 90° et respectivement 120 um a 15 kW et 160 pm a 10 kW
pour les percages a 20°). Ainsi, pour les percages en pleine matiere, la variation de diameétre n’est pas
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FIGURE 4.20 — Diametres de trous percés sur barriere thermique en fonction de la puissance créte du
laser

proportionnelle & la puissance créte. Cette observation, déja constatée par [Yeo et al., 1994] est aussi
valable pour les matériaux revétus.

Des observations au MEB permettent de visualiser les caractéristiques des trous percés avec la méthode
DODO modifiée. La figure 4.18 donne une vue d’ensemble d’un trou percé a 90° par une impulsion laser.
Le trou est beaucoup plus évasé au niveau de la céramique par rapport a un trou percé en pleine matiere.
Cette zone évasée est présente au niveau de la zone de contact avec la plaque de verre. Elle mesure au
maximum 100 pm de profondeur, soit 1/4 du rayon du trou. Cela indique donc que interaction laser
matiére est surtout modifiée au niveau de la céramique et pres du verre. Ces effets n’ayant pas été observés
sur la méthode DODO originale ou sur la méthode modifiée sur superalliage seul, on peut considérer que
la présence de céramique est la cause de cet évasement. Apres percage, on constate sur la plaque de verre
une marque fondue de la forme exacte du trou percé dans I’échantillon. Si seule la température atteinte
par le verre était a l'origine de I’évasement au niveau de la céramique, ce méme effet serait constaté au
niveau du métal. On peut alors supposer que la présence de porosité ouverte en contact avec la plaque
de verre perturbe la fusion et ’éjection de matiére peut étre a 'origine de cet effet.

Des échantillons percés a 20° par la méthode DODO modifiée ont aussi été observé au MEB pour
étudier la forme du trou. La figure 4.19 présente un trou percé par cette méthode apres une impulsion
laser. Une zone évasée au niveau de la céramique et aussi visible sur ces trous a 20°, mais est moins large
que pour les trous a 90° (environ 500 um pour le trou a 20° contre 900 pwm pour le trou a 90°). De plus,
pour les trous a 20°, la zone évasée n’est présente que du coté bord de fuite. La forme des trous a 20°
est similaire & celle d’'un trou percé en pleine matiére au niveau du bord de fuite et une partie évasée
atteignant 500 pm de long a la surface de I’échantillon est présente au niveau de la céramique sur le bord
d’attaque.

Cet essai ne peut donc pas étre considéré comme représentatif d’un trou percé en pleine matiere.
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Néanmoins, si les valeurs mesurées par cette méthode sont sous-estimées par rapport a un pergage tra-
ditionnel, la physique du percage est respectée et les modifications de matiére observés sur les cotés du

trou sont similaires a ceux d’un percage classique.

4.3 Fissuration et modifications en bord de trou

Cette partie a pour but de décrire les observations des différentes modifications de matiere en bord de
trou tels que les zones fondues, les défauts de manque de matiere et la fissuration (aux interfaces et en bord
de trou). Pour cela, des percages pulses a pulses sont analysés, permettant d’évaluer ces modifications
au cours du percage et apres percage débouchant. Cette technique sera adoptée pour les trous percés a
90° et a 20°. Les analyses sont réalisées sur des trous percés par la méthode DODO modifiée ainsi que
par la méthode classique. Ces deux méthodes sont ainsi comparées. La méthode DODO modifiée ayant
pour avantage principal la visualisation en profondeur des parois latérales du trou tandis que la méthode
classique permet d’étudier les trous sans les artefacts présentés dans le paragraphe précédent.

La fissure a l'interface céramique /sous-couche se propage en volume, comme cela a été observé par
J. Girardot [Girardot, 2010] selon une rupture cohésive. Il a mis en évidence expérimentalement la forme
elliptique de la fissure, localisée au niveau du bord d’attaque du trou, le grand axe de la fissure étant
situé selon le grand axe du trou (lui méme de forme elliptique) percé par laser. Pour mesurer le chemin
de la fissure en volume, des méthodes non destructives a savoir la tomographie X et la laminographie X

ont été développées et employées dans cette these.

4.3.1 Analyse des trous percés a 90°

Les trous de refroidissement percés dans le domaine aéronautique sont majoritairement inclinés. Mais
pour comprendre la modification de matiere, il est utile d’étudier des trous percés a 90°. Cela permet
de g’affranchir de I'angle favorisant un effet dissymétrique lors de 1’éjection de gaz et de liquide sur la

céramique du coté du "bord de fuite".

FIGURE 4.21 — Coupe micrographique de trous formés de 1 a 4 impulsions, percés & 90° (puissance créte
de 15kW et 1ms par impulsion)

La figure 4.21 présente un échantillon percé de quatre trous avec un nombre d’impulsions variant de 1
a 4. Il faut deux impulsions laser avec une puissance créte de 15kW pour percer complétement la matiere.

Dans le suite de ce paragraphe, seules les deux premieres impulsions sont décrites.

4.3.1.1 Caractéristiques d’un trou percé a 90° aprés une impulsion laser

Morphologie du trou obtenu
Une impulsion laser a 15 kW de puissance créte permet de percer environ 1,8 mm dans le systeme
barriére thermique (zircone yttriée + NiCrAlY + substrat) en 1 ms. Durant I'impulsion, la matiére
liquide et gazeuse est éjectée hors du trou parallelement a ’axe de percage. La figure 4.22 montre une
vue en coupe micrographique (avec attaque chimique) d’un trou percé apres une impulsion laser.
Comme I'a décrit J. Giradot [Girardot, 2014] grace & une simulation du percage laser sur métal massif,
I’éjection du liquide par I'entrée du trou provoque un élargissement du diameétre du trou proche de la
surface que I'on constate ici. Cet élargissement s’explique par un transfert de chaleur de la matiere liquide
aux parois du trou par convection. Le diametre du trou est donc supérieur au diametre du faisceau laser.
On observe sur les échantillons revétus ce méme phénomene d’élargissement en entrée du trou, mais dans

la céramique (le phénomene est indépendant du matériau).



4.3. FISSURATION ET MODIFICATIONS EN BORD DE TROU 141

Elargissement de I'entrée du trou

T T T

< K 1
Céramique

1
1

1
U 1
! Décrochement 1
entre le métal et |
la céramique

Sous-couche

FIGURE 4.22 — Coupe micrographique d’un trou percé par une impulsion de 15kW (90°, 1ms)

Le fond du trou & une forme arrondie, ce qui est cohérent pour un pergage avec une puissance créte
supérieure & 7 kW. Le profil du bord du trou au niveau de la céramique est conique. Cette conicité est
directement liée au phénomeéne d’élargissement du trou au niveau du diametre d’entrée.

Un décrochement est visible dans le métal, il correspond a une augmentation de diametre du trou,
en dessous de la céramique. Cela est du a une une fusion plus importante du métal par rapport a
la céramique, en relation avec les propriétés thermiques et optiques différentes de la céramique et des
métaux. Ce décrochement n’est pas observé sur la partie droite du trou de la figure 4.22 car il est rebouché
par de la céramique solidifiée (qui n’a pas pu étre éjectée). Ce décrochement provoque une augmentation
du diametre du trou de 50 & 100 pm dans le métal par rapport a la partie inférieure de la céramique. En
dessous de ce décrochement, un manque de matiére est présent jusqu’a une profondeur de 500 pm dans
le métal. K. Voisey [Voisey and Clyne, 2004] montre une discontinuité du champ de température entre
la céramique et la sous-couche (environ 400 K) sur les bords du trou lors du pergage laser d'un systéme
barriére thermique. Cette variation de température est liée a 'absorption différente du faisceau laser par
les différents matériaux. Couplée a la réflexion du faisceau laser sur les parois, elle provoque une plus
grande fusion de métal sous la couche de céramique appelé "effet tonneau". Cette cavité en forme de bulbe
n’est pas forcément symétrique méme pour un trou a 90° du fait des réflexions du laser sur la vapeur, le
liquide et les parois du trou. De plus, ce bulbe peut recueillir ou piéger facilement la matiere fondue qui
se solidifie & cet endroit (avec des champs thermiques de refroidissement différents car associés a un plus
grand volume de matiére liquide) comme on peut le voir sur la figure 4.22 avec le remplissage du bulbe
par du métal sur la partie gauche. Cette discontinuité de température et de diametre pourrait contribuer
notablement & la formation et la propagation d’une fissure juste & l'interface céramique/sous-couche car
la matiere liquide éjectée hors du trou pousse sur la céramique au niveau du décrochement et la différence

de température peut générer des contraintes au niveau de 'interface.

Pour limiter cette discontinuité géométrique, une stratégie de percage a été étudiée. Elle consiste a
percer la céramique avec une puissance créte supérieure a la puissance créte utilisée pour le pergage du
métal. Ainsi, la puissance créte étant reliée au diametre du trou, le diameétre percé dans la céramique
devrait étre toujours supérieur ou égal au diamétre percé dans le métal (percé alors avec une puissance

créte moindre).
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Caractéristiques des zones fondues

Lors de 'arrét du faisceau laser, la matiére qui n’a pas été éjectée hors du trou se solidifie le long des
parois du trou. Une attaque chimique (décrite dans le chapitre 2) permet de révéler les zones fondues
solidifiées en bord de trou. La figure 4.23 montre les différentes zones fondues observées sur le trou percé
a 90° de la figure 4.22.
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Zone fondue
Interface métallique
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métallique Interface zone
fondue / superalliage
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FIGURE 4.23 — Zones fondues observées sur un trou percé & 90° par une impulsion (15kW, 1ms)

La largeur moyenne de la zone fondue est de 20pum dans le métal et peut atteindre 130pum au niveau
de la sous-couche et de la partie supérieure du métal.

Des fissures sont visibles dans la zone fondue. Elles se forment lors du refroidissement rapide de la
matiére liquide non éjectée (quelques centaines de K en une centaine de micro secondes). Il s’agit de
fissuration a chaud formées lors de la solidification, ne dépassant pas 70um a ce stade. Ces fissures ne
sont pas toujours débouchantes, mais sont majoritairement orientées longitudinalement par rapport a la
surface.

Une zone métallique fondue puis solidifiée, visible sur la figure 4.23a, forme un amas a l'intérieur du
trou. Ces amas ont été fréquemment observés sur les coupes micrographiques. Il est possible que cette
zone soit liée & un défaut de polissage. Pour le vérifier, un trou réalisé par une impulsion de 15 kW a 90°
par la méthode DODO modifiée a été observée au MEB (figure 4.18).

Des amas importants de liquide solidifié sur les bords du trou sont bien visibles. Ils peuvent expliquer
la présence de la zone fondue en bord de trou sur la figure 4.23a. Ces amas semblent étre composés d’un
mélange de métal et de céramique. De méme, sur le pourtour des bords latéraux du trou, des variations
du volume de zone fondue sont observés. La composition de la zone fondue a été caractérisée en différents
endroits sur les bords du trou. La zone fondue au niveau de la couche de céramique n’est composée que de
céramique. La zone fondue au niveau du superalliage n’est composée que de métal. Seule la zone fondue
au niveau de la sous-couche est composée d’un mélange de céramique, de sous-couche et du substrat. Ces

observations sont valables aussi bien pour les essais pleine matiére que pour les essais obtenus avec la
méthode DODO modifiée.
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Caractéristiques de la fissuration

Le paragraphe précédent a montré la présence de fissures perpendiculaires & la paroi du trou formées
lors du refroidissement de la phase liquide non éjectée. Ces fissures forment au niveau de la céramique,
un réseau qui s’étend perpendiculairement aux bords du trou dans toute la zone fondue. Pour observer
le facies et la distribution de ces fissures sur les parois du trou, on considere 1’échantillon obtenu avec la
méthode DODO modifiée. La figure 4.24 montre ce phénomeéne de fissuration sur la paroi de la céramique

et en détail au niveau de U'interface céramique / sous-couche.
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FIGURE 4.24 — Vue MEB d’un trou percé par laser a 90° par la méthode DODO modifiée apres une
impulsion laser (15kW, 1ms)

Le réseau de fissures débouchantes s’étend sur toute la paroi du trou au niveau de la céramique. Il
s’agit de fissures de trempe qui s’établissent lors du refroidissement formant un faiencage, que I’on observe
aussi sur les dépots plasma de céramique (également le siege d’un refroidissement rapide & partir d’un
état liquide (splat)). Une fissure plus ouverte, due a la différence de coefficient de dilatation thermique est
présente autour du trou de maniére continue au niveau de l'interface céramique/sous-couche. La mesure
de 'ouverture de cette fissure est de 10 um environ, contre 1,5 a& 5um pour les autres. Une fissure apparait
aussi & linterface sous-couche / superalliage sur certains essais. Celles-ci sont provoquées a la fois par
la trempe de la matiere fondue et par I’écart de dilatation thermique entre les matériaux au niveau des
interfaces.

4.3.1.2 Caractéristiques d’un trou percé a 90° aprés deux impulsions laser

Morphologie du trou obtenu

Apres deux impulsions laser a 90° (15kW, 1ms), le matériau est complétement percé (figure 4.25).

Le trou complet n’a pas une morphologie parfaitement rectiligne. La figure 4.26 montre un relevé
dimensionnel du diameétre médian du trou pour 1 et 2 impulsions laser en fonction de la profondeur dans

le trou.

On retrouve bien 'augmentation du diameétre au niveau de la sous-couche et de la zone supérieure
du superalliage (bulbe). Le trou dans la céramique a une forme évasée de méme dimension pour la
premiere impulsion et la suivante. Il n’y a pas non plus de modification notable du diametre dans la

partie supérieure de la sous-couche.
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FIGURE 4.25 — Observation en coupe d'un trou percé a 90° par deux impulsions laser (15kW, 1ms) apres
attaque chimique
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FIGURE 4.26 — Courbe de variation du diametre d’un trou percé a 90° en fonction de la profondeur dans
I’échantillon

Caractéristiques des zones fondues

Lors de la deuxieme impulsion laser, les amas solidifiés en bord de trou sont de nouveau fondus lors de
la deuxiéme impulsion et sont éjectés hors du trou en partie par la sortie débouchante (coté substrat).
L’épaisseur de la zone fondue le long du trou n’excede pas au final 20 um environ. La figure 4.27 montre

une vue de détail de la zone fondue observée dans le substrat aprés la deuxiéme impulsion.

Caractéristiques de la fissuration
Une observation en coupe des bords de trous révele des microfissures dans la zone fondue au niveau du
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FIGURE 4.27 — Vue au microscope optique de la zone fondue au niveau du superalliage (2 impulsions,
1ms, 15kW, 90°)

métal. Celles-ci sont similaires a celles observées lors de la premiére impulsion, elles sont presque toujours
débouchantes et ne se propagent pas dans le substrat. Il s’agit probablement de fissuration a chaud. La
longueur de ces fissures dans la zone fondue peut atteindre 150 pum.

Sous-couche
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l'interface
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sous-couche
/ :

Fissure a l'interface
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superalliage
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(a) Interface SC/C
(b) Zone fondue/solidifiée

FIGURE 4.28 — Fissuration interfaciale et le long des parois d’un trou percé laser (90°, 2 impulsions, 15kW)

A Tinterface céramique/sous-couche, une fissure de petite taille peut étre observée sur certains échan-
tillons, comme sur la vue en coupe donnée sur la figure 4.28. Cette fissure interfaciale mesure 100pm
au maximum sur les coupes micrographiques obtenues apres percage en plein matiere. Les essais réalisés
avec la méthode DODO modifiée présentent les mémes fissures a U'interface céramique / sous-couche que
celles obtenues lors de la premiere impulsion. Dans les conditions de percage a 90°, seule la pression de
recul dans le trou (notamment au niveau du décrochement), et les effets thermiques (trempe, dilatation)
peuvent étre a 'origine de cette fissuration.

4.3.2 Analyse des trous percés a 20°

Le pergage incliné se différencie du percage a 90° par quatre points principaux :
— Il faut quatre impulsions laser de 15kW pour percer complétement la matiere au lieu de deux pour
un percage a 90°.

— La pression de recul exercée dans le trou n’est pas colinéaire avec ’axe du trou.
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— L’aire du trou en surface est par construction plus grande et une force dissymétrique s’exerce de
manieére plus grande sur le bord d’attaque.

— La fissuration a l'interface céramique / sous-couche est amorcée a la premiére impulsion, mais se
propage aux impulsions suivantes.

Pour la nomenclature, le numéro du trou étudié correspond au nombre d’impulsions réalisées.

4.3.2.1 Caractéristiques d’un trou percé a 20° aprés une impulsion laser

Morphologie du trou obtenu

Lors de la premiére impulsion dans les conditions sélectionnées (20°, 15kW, 1ms), seule la céramique
(éventuellement un peu de sous-couche) est percée. Les bords de trou (bord d’attaque et bord de fuite)
n’ont pas le méme profil géométrique. En effet, si 'angle entre la surface et le bord de fuite est bien de
20°, celui entre le bord d’attaque et la surface de ’échantillon est d’environ 35°. Sur les enregistrements a
la caméra rapide du percage laser incliné (voir §2.4.2.2, page 55), on constate que la vapeur et le liquide
sont éjectés perpendiculairement a la surface de 1’échantillon. Ceci permet d’expliquer cette dissymétrie

de ’angle du trou.

Bord d'attaque E g v Br d'attaque

Bord de fuite Céramique

Substrat

200pm

(a) Pergage pleine maticre (b) Méthode DODO modifiée

FIGURE 4.29 — Vue en coupe médiane d'un trou percé par 1 impulsion laser (20°, 15kW, 1ms)

La figure 4.29 montre une coupe micrographique du trou percé par une impulsion laser en pleine
matiére et par une impulsion avec la méthode DODO modifiée. A cette échelle, les bords de trou paraissent
lisses, mais une observation plus détaillée montre des amas de zones fondues par endroits (cf. figure4.30).

Le fond du trou est arrondi, comme pour les pergage a 90°. Ce qui est cohérent et attendu avec un

percage a 15kW de puissance créte.

Caractéristiques des zones fondues
Apres une impulsion laser, des zones fondues sont visibles en bord de trou dans la céramique. Leur
épaisseur n’excede pas 10pum. Tout comme pour les trous a 90°, elles sont composées uniquement de
céramique.
La figure 4.30 permet d’observer quelques détails des zones fondues présentes sur le fond et les parois

du trou apres une impulsion laser.

Caractéristiques de la fissuration
Aucune fissure n’est observable & l'interface céramique / sous-couche pour cette paramétrie. Seules des
microfissures de faiencage sont visibles dans les zones fondues et se propagent dans la céramique en bord
de trou tel qu’illustré dans la figure 4.30. Ces fissures sont similaires & celles observées a 90°.
Le réseau de microfissures est présent sur toute la paroi du trou n°l. Il a été constaté, comme pour
les percages & 90°, que les microfissures dans le plan de 'interface céramique / sous-couche sont plus

ouvertes que celles présentes en périphérie du trou et loin de 'interface (environ 10pm d’ouverture).
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FIGURE 4.30 — Vue MEB en coupe médiane du trou percé par une impulsion laser (15kW, 1ms, 20°)

Ces observations peuvent sembler paradoxales. En effet, les observations sur les coupes microgra-
phiques des percages en pleine matiére ne montrent pas de fissure a 'interface céramique / métal, mais
la caractérisation du faiencage permet de visualiser une variation de I'ouverture des fissures de faiencage
situées au niveau de cette interface. A ce stade, ces observations sont similaires & celles réalisées sur les

trous & 90°.

4.3.2.2 Caractéristiques d’un trou percé a 20° aprés deux impulsions laser

Morphologie du trou obtenu

Lors de la deuxiéme impulsion dans les conditions sélectionnées (20°, 15kW, 1ms), le superalliage
commence & &tre percé. Tout comme lors de la premiére impulsion, les bords de trou (bord d’attaque
et bord de fuite) n’ont pas le méme profil. L’angle mesuré au niveau de la céramique entre la surface
et le bord de fuite est toujours de 20°, et celui entre le bord d’attaque et la surface de 1’échantillon est
d’environ 30° (tout comme pour le trou n°l).

La figure 4.31 montre une coupe micrographique du trou percé par deux impulsions laser en pleine
matiere et avec la méthode DODO modifiée.

Un enlévement de matieére dissymétrique (bulbe) se forme dés la deuxieéme impulsion & partir de la
sous couche et sur environ 200 wm dans le métal du c6té du bord de fuite. Cet effet "tonneau" ou bulbe
a déja été observé a 90°, mais est amplifié par le percage incliné :

— La réflexion de l'onde laser sur les bords du trou ne se fait pas de maniere symétrique lors d’un

percage incliné.

— La céramique n’ayant pas la méme absorption de I’onde du laser que le métal, le pergage incliné se
fait de maniére asymétrique. Le métal absorbe plus le rayonnement, il est donc plus chauffé et fond
plus. Cet effet produit le décrochement visible sur le bord d’attaque et est en partie responsable de
la création du bulbe.

— Le faisceau laser arrivant avec un angle sur le matériau, I'interaction laser matiére n’est pas homo-
geéne sur les parois : le bord de fuite est soumis & plus de rayonnement que le bord d’attaque, ce qui
conduit & une plus grande fusion de la matiére a cet endroit.

Cette zone avec enlévement de matiére est parfois comblée par de la matiére solidifiée qui n’a pas été
éjectée hors du trou. Il s’agit d’'un mélange de matiere issue de la sous-couche et du substrat.

Comme pour la premiére impulsion, le fond du trou est arrondi, ce qui est en accord avec les résultats

de J. Girardot [Girardot, 2014] sur des pergages inclinés.

Caractéristiques des zones fondues

Apres deux impulsions laser, les bords du trou dans la céramique sont recouverts d’une couche fondue
solidifiée. Tout comme lors de la premiére impulsion, leur épaisseur n’excede pas 10um. De plus, des amas
de matiere fondue et solidifiés sont présents sur les bords du trou comme illustré sur la figure 4.31. Le
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FIGURE 4.31 — Vue en coupe médiane d’un trou percé par deux impulsions laser a 20° (15kW)

bulbe, issus de la dissymétrie de la fusion et la vaporisation de la matiére peut se remplir d’'un mélange
de matiere fondue et solidifié qui n’a pas été éjecté. La figure 4.32 montre les zones fondues présentes sur
le bord de fuite au niveau de la céramique et des interfaces céramique / sous-couche / substrat apres la

deuxieme impulsion laser.

Fissures de faiengage

Superalliage
200 um

FIGURE 4.32 — Vue en coupe médiane au MEB du bord de fuite d’un trou percé par deux impulsions
laser a 20° (15kW)

Caractéristiques de la fissuration
Lors de la deuxiéme impulsion, le superalliage commence & étre percé et une fissure franche est observée
a linterface céramique / sous-couche. Cette fissure, visible sur la figure 4.33, n’excéde pas quelques
centaines de micrometres.
L’observation au MEB permet de déterminer le chemin de la fissure dans un plan. La figure 4.33

montre deux microfissures joignant les bords du trou et la fissure interfaciale. Cela pourrait provenir de
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FIGURE 4.33 — Vue en coupe médiane au MEB du bord d’attaque d’un trou percé par deux impulsions
laser & 20° (15kW)

deux amorces de fissures liées au faiencage qui se seraient propagées et rejointes pour former la fissure
a linterface céramique / sous-couche. Sur cette vue MEB, plusieurs embranchements sont visibles sur
la fissure interfaciale. Ainsi, la fissure qui commence & se propager & la deuxiéme impulsion a déja un
profil qui évolue dans le volume de matiére autour de l'interface : le chemin de fissure semble suivre
le profil morphologique de 'interface céramique / sous-couche selon les espaces inter-lamellaires de la
structure de la couche de céramique. La fissure se situe exclusivement dans la céramique. Elle semble se
rapprocher de l'interface avec le métal en s’éloignant du trou. Dés que cette derniére atteint 'interface

avec la sous-couche, une autre partie de la fissure se propage le long de la lamelle supérieure.

4.3.2.3 Caractéristiques d’un trou percé a 20° aprés trois impulsions laser

Morphologie du trou obtenu
La figure 4.34 montre une coupe micrographique du trou percé par trois impulsions laser en pleine
matiere et avec la méthode DODO modifiée.

Apres la troisieme impulsion dans les conditions sélectionnées (20°, 15kW, 1ms), les bords de trou
paraissent plus réguliers que pour les deux premiéres impulsions. Cela est en partie dii au fait que le
bulbe sert de réceptacle a la matiere fondue puis solidifiée. Le bulbe est toujours présent et a été tracé
sur la figure 4.34a.

Les bords d’attaque et de fuite ne sont pas similaires, & cause de la présence du bulbe c6té bord de
fuite et du décrochement c6té bord d’attaque. Les angles mesurés entre la surface et la paroi du trou sont
les mémes que pour la deuxiéme impulsion.

Le fond du trou a une forme arrondie. On peut toutefois observer une différence de la morphologie
du trou entre la coupe micrographique réalisée sur un percage en pleine matiere et la vue du trou réalisé
par la méthode DODO modifiée : ce dernier est moins profond et présente un fond pointu et non arrondi,
signe que la puissance réelle transmise sur piece était inférieure aux 15kW souhaités. Toutefois, sur les

deux observations, la fissure interfaciale et le bulbe sont présents.

Caractéristiques des zones fondues

Tout comme apres la deuxieme impulsion laser, apres trois impulsions laser, les bords du trou dans la
céramique sont recouvert d’une couche fondue solidifiée. Leur épaisseur n’excede pas 10pum sauf au niveau
du bulbe et des amas de matiére solidifiés. Aucune différence significative n’est observée par rapport a la

deuxieme impulsion.

Caractéristiques de la fissuration
Lors de la troisiéme impulsion, la fissure continue de se propager au niveau de 'interface céramique /

sous-couche, la longueur de la fissure peut alors atteindre plus de 1 mm (figure 4.35).
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FIGURE 4.34 — Vue en coupe médiane d’un trou percé par trois impulsions laser a 20° (15kW)

Comme déja observé a la deuxieme impulsion, le fait que la fissure se propage sur plusieurs strates de
lamelles est d’autant plus visible que la fissure est grande. Ainsi, & la troisiéme impulsion, les observations
montrent bien que la fissure se rapproche de l'interface avec la sous-couche quand on s’éloigne de la paroi
du trou. Deés que la fissure atteint I'interface, une autre partie de la fissure est propagée dans une strate
supérieure et se propage jusqu’a atteindre l'interface. On peut noter que pour deux zones différentes
percées pour le trou 2 et le trou 3, le chemin de fissure est le méme. La propagation de la fissure est donc
reproductible.

Aucune fissure & 'interface sous-couche / substrat n’est visible apres la troisiéme impulsion laser.

4.3.2.4 Caractéristiques d’un trou percé a 20° aprés quatre impulsions laser

Morphologie du trou obtenu
A la quatrieme impulsion, le matériau est complétement percé et la fissure atteint sa taille maximale.
En raison du débouchage du trou, la vapeur et le liquide sont éjectés par ’aval et non plus par 'amont
du trou. A partir du moment ou le trou est débouchant, le moment de force n’est plus exercé sur la
céramique. De plus, la pression gazeuse dans le trou diminue fortement a cause de la diminution de
quantité de matiere a enlever. La figure 4.36 montre la morphologie du trou apres quatre impulsions.
Le décrochement toujours situé en dessous de la céramique sur le bord d’attaque mesure 320um. Cette
valeur est stable entre la deuxieme et la quatrieme impulsion. Les angles mesurés entre la surface et la

paroi du trou sont les mémes que pour les impulsions précédentes.

Caractéristiques des zones fondues

Le bulbe formé a la deuxiéme impulsion est toujours présent et s’est agrandi par rapport a la deuxieéme
impulsion. La surface du bulbe n’a pas été mesurée car le remplissage du bulbe par de la matiere solidifiée
n’est pas répétable d’un essai a I'autre, ce qui rend la mesure non représentative de I’enlevement réel de

matiére. Aucune différence significative n’est observée par rapport a la troisiéme impulsion.

Caractéristiques de la fissuration

Lors de la quatriéme et derniére impulsion pour obtenir un trou débouchant, la fissure continue de



4.3. FISSURATION ET MODIFICATIONS EN BORD DE TROU 151

Fissure interfaciales

Hal @ TN

i~ 0

=~ Sous-couche '

Substrat

FIGURE 4.35 — Vue en coupe médiane au MEB du bord d’attaque d’un trou percé par trois impulsions
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FIGURE 4.36 — Bords d’un trou percé par quatre impulsions laser

se propager au niveau de l'interface céramique / sous-couche, la longueur de la fissure atteint sa taille
maximum de 1,9 mm environ pour cette paramétrie (figure 4.37). La fissure a Uinterface céramique/sous-
couche se propage toujours dans la céramique et la fissure & 'interface sous-couche/substrat se propage
entre la sous-couche et le substrat.

Plus le percage est incliné, plus le moment des forces appliquées sur la "corniche" de céramique est
intense et plus la fissure a l'interface céramique / sous-couche se propagera. Sur certains échantillons, une
fissure a été observée a l'interface sous-couche / super-alliage. Cette fissure ne dépassant pas 300 pum de
longueur, elle ne peut pas étre due a un moment de force comme pour la fissure a U'interface céramique
/ sous-couche. Elle peut cependant se propager a partir d’une amorce de fissure dans la zone fondue

solidifiée, et éventuellement dans une zone avec un défaut de sablage du substrat.

Sur la figure 4.37b, un infondu (particule fondue par le plasma, mais solidifiée avant impact et piégée
dans le dép6t sous forme sphérique) d’environ 50pum de diametre est présent dans le dépot de sous-couche
proche de l'interface céramique/sous-couche. Il perturbe de fagon flagrante la propagation de la fissure
a interface céramique/sous-couche. Ce phénoméne montre 'importance du profil morphologique de la
surface de la sous-couche sur la propagation de fissure. Celle-ci continue de se propager plus loin, mais cet
infondu a constitué un obstacle a contourner lors du parcours. Sur cet échantillon, la longueur de fissure
mesurée est inférieure de 0,5 mm par rapport a la longueur de fissure moyenne mesurée sur les autres

échantillons.
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FIGURE 4.37 — Propagation de fissures aux interfaces céramique/sous-couche et sous-couche/substrat
apres quatre impulsions laser

4.3.2.5 Bilan de ’analyse des percgages interrompus a 20°

Les observations des trous percés par la méthode DODO modifiée et en plein matiére ont permis de

déterminer les principales étapes de génération et de propagation de fissure aux interfaces.

— Lors de la premiére impulsion laser, seule la céramique et un peu de la sous-couche est percée.
Quatre impulsions sont nécessaires pour obtenir le pergage complet du systéme barriére thermique.

— Les parois du trou sont recouvertes d’une couche de matiére fondue. Au niveau de la zone supérieure
du métal, coté bord de fuite, un bulbe se forme et se rempli de matiere fondue solidifiée.

— Du c6té du bord d’attaque, un décrochement peut étre noté entre la céramique et la sous-couche a
partir de la deuxiéme impulsion. La longueur de ce décrochement est constante pour les impulsions
deux a quatre.

— La fissure a l'interface céramique / sous-couche se forme & partir de la deuxiéme impulsion et se
propage jusqu’au pergage complet du systeme.

— Cette fissure est amorcée a partir des microfissures de faiengage formées lors du refroidissement de
la céramique fondue.

— Une fissure peut aussi se propager a U'interface sous-couche / substrat.

— La fissure a l'interface céramique / sous-couche se propage en volume dans la céramique : le long
des lamelles constituant la couche de céramique, via les fissures interlamellaires et entre les couches
par des fissures intralamellaires . La fissure se propage dans la céramique, parallelement a l'interface
céramique / sous-couche en épousant le profil de celle-ci.

Pour observer le chemin de fissure en s’affranchissant des défauts liés au polissage, une observation non
destructive des échantillons en volume est utile. Elle permet de mieux connaitre la morphologie, la position
et la taille de la fissure interfaciale dans un volume autour du trou.

4.3.3 Observation non destructive de la fissure interfaciale

La tomographie X et la laminographie X sont deux méthodes d’observation et d’analyse non des-
tructives. Elles permettent & partir de plusieurs images obtenues par rotation de 1’échantillon d’obtenir
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une image reconstruite en 3D. Par rapport a la tomographie qui utilise des échantillons a section ronde
ou carré, I'avantage de la laminographie X est de pouvoir faire 'acquisition d’images représentatives de
volumes positionnés dans ’épaisseur (limitée uniquement par le Z atomique des matériaux) d’une plaque.
La mise en ceuvre de deux méthodes a été décrite dans le chapitre 2 (§ 2.5.4, page 60).

(a) Plan XZ, vue longitudinale (b) Plan YZ, vue transversale

(d) Positionnement des plans

(c) Plan XY, vue de dessus

FIGURE 4.38 — Projections orthogonales du volume reconstruit par laminographie X selon les plans XZ,
XY et YZ

D’apres les résultats regroupés dans les paragraphes précédents, un percage incliné a 20° avec des
impulsions de 15 kW et de 1 ms chacune voit apparaitre une fissure & 'interface céramique/sous-couche
des la deuxiéme impulsion (la premieére n’affectant que la céramique et une partie de la sous-couche
est sans effet sur l'interface d’intérét). Il s’agit donc d’une étape d’amorcage de fissure cruciale pour la
compréhension des phénomenes. Un échantillon percé de deux impulsions laser a donc été étudié pour
étre imagé par laminographie X pour obtenir la plus grande zone d’analyse possible autour du trou.
La tomographie X a ensuite été utilisée pour enregistrer un échantillon percé de 4 impulsions de 15
kW de 1 ms. En effet, la tomographie de laboratoire utilisée bien qu’ayant une résolution moindre que la
laminographie, permet d’analyser un échantillon plus épais (1mm au lieu de 800um). Ces enregistrements
ont permis d’observer la forme du trou dans les trois directions de ’espace. Ils permettent aussi de mesurer
la superficie de fissure autour du trou ainsi que mieux localiser la fissure autour du trou.
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4.3.3.1 Observation de la fissure interfaciale par laminographie X (20°, 15kW, 2 impulsions)

Lors de la deuxiéme impulsion laser, une fissure qui mesure environ 200m au milieu du trou se forme.
La figure 4.38 présente trois projections orthogonales pour lesquelles on peut ensuite balayer plan par
plan le volume reconstruit selon ces trois directions orthogonales. Les clichés laminographiques dans les
plans XZ (vue longitudinale) sont ceux paralleles au plan médian du trou et perpendiculaires au plan de
I'interface. Cette série de plans contient celui qui donne une vue en coupe correspondant a la préparation
classique 2D au milieu des trous percés. Les vues dans les plans YZ (vue transversale) sont orientées
perpendiculairement a la fois au plan médian et au plan de l'interface. Ces vues donnent une image du
pourtour complet du trou qui n’est généralement pas observée en coupe métallographique. Cela permet
aussi d’apprécier la longueur transversale de la fissure interfaciale. Les vues dans les plans XY donnent
une vue de dessus du trou (plans paralléles a 'interface) de I’échantillon. Ces vues permettent de retrouver
le diametre du trou tel que mesuré par les méthodes usuelles et d’examiner les fissures en volume dans les
plans paralleles et perpendiculaire & l'interface et particulierement au niveau de Uinterface sous-couche /

céramique.

Observations du volume reconstruit selon le plan X (vue longitudinale)

La figure 4.39 présente la barriere thermique percée par deux impulsions selon le plan XZ a différentes
distances du milieu du trou. Loin du trou, on peut observer les contrastes et la résolution obtenus par
le détecteur a PESRF par les différentes couches qui forment le systeme. Ces images sont rognées par
rapport a la taille totale des coupes disponibles dans le volume de maniére & mettre en avant les interfaces
entre chaque couche. L’interface entre la sous-couche et la céramique est difficile & visualiser nettement &

cause de la faible différence d’absorption des rayons X entre les deux couches et les contrastes associés.

Ces différentes images indiquent bien la localisation et 1’étendue des fissures autour du trou. On peut
aisément visualiser les fissures localisées dans le métal (correspondant aux fissures dans la couche fondue
et solidifiée) et dans la céramique proche de I'interface avec la sous-couche. Les zones fondues et solidifiées

sont aussi visibles, mais leurs interfaces avec le métal brut n’est pas bien contrastée.

La figure 4.39a montre une coupe de ’échantillon dans le plan XZ loin du trou. La porosité mesurée
dans la céramique est de 17% qui est une valeur similaire & celle mesurée par analyse d’image en coupe
métallographie dans le chapitre 3 (§ 3.4.1.2, page 88) pour I’échantillon de référence. Les contrastes en
niveaux de gris de cette image servent de référence pour différencier ensuite les zones fondues et solidifiées

des zones non affectées par un changement d’état.

La figure 4.39b montre qu’en se rapprochant du trou, la fissure interfaciale apparait avant apparition

de la zone fondue solidifiée et du trou. A cette position, la fissure interfaciale mesure 630 pm.

La figure 4.39c montre le début de la zone fondue sur les parois latérales du trou. Elle est située au
niveau de linterface sous-couche / substrat. Cette zone se distingue bien au niveau de la sous-couche
(contraste gris plus clair) et plus difficilement au niveau du métal. Cette différence est liée a la variation de
composition chimique entre la sous-couche, le substrat et la zone fondue. Cette derniére semble composée
principalement de substrat sur ces images. Des fissures de refroidissement pouvant atteindre 200 pm
sont présentes dans le métal au niveau de la zone fondue resolidifiée. Leur profondeur moyenne, mesurée
perpendiculairement a la paroi du trou est de 50 pm. elles sont orientées perpendiculairement a ’axe du
trou.
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(a) Loin du trou

(b) 630m du milieu du trou

(c) 280pm du milieu du trou
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(d) 200pm du milieu du trou.

(e) 140pm du milieu du trou.

(f) Milieu du trou.

FIGURE 4.39 — Images issues de la reconstitution du volume par laminographie X dans le plan XZ

La figure 4.39d montre une vue latérale au niveau du début du trou. Ce dernier se forme au niveau de
I'interface sous-couche / substrat, tout comme la zone fondue solidifiée. A cette position, la zone fondue
contient un mélange de métal et de céramique provenant de la couche supérieure de la barriere thermique
(contraste gris clair/gris foncé). La fissure interfaciale est présente tout au long de I'interface représentée

sur la figure, mais ne dépasse pas le volume complet analysé.

La figure 4.39e montre une coupe dans le trou, positionné entre le bord latéral et le milieu du trou.
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Le trou est toujours compris entre la sous-couche et la partie supérieure du substrat, ce qui traduit un
enlévement de matiére plus étendu dans la partie métallique le long du bord de fuite (formation du bulbe).
La zone fondue solidifiée contient toujours du métal et de la céramique. La fissure interfaciale dépasse le
volume scanné.

La figure 4.39f concerne la coupe au milieu du trou. Les fissures dans la zone fondue sont moins
grandes que sur les bords du trou. Les fissures situées en bord de trou seront étudiées plus en détail plus
en avant de ce chapitre. La fissure & linterface céramique / sous-couche dépasse & ce stade le volume

complet reconstruit.

Détermination de la largeur du trou dans le métal
On peut considérer un trou percé a 90° comme un cylindre de 600 pm de diametre. En inclinant la
téte du laser, on devrait obtenir un trou de forme elliptique. La taille du petit axe de Dellipse (a) étant
équivalente a celle du diametre du cylindre percé a 90° et celle du grand axe (b) peut se calculer en
considérant Iintersection entre un plan incliné a 20° et le cylindre. On obtient alors une valeur théorique
du grand axe de 1764um.
Le diametre du trou est mesurée manuellement dans le plan XZ grace au logiciel ImageJ tous les
7um au méme endroit de I'image, dans le métal en dessous du bulbe pour s’affranchir de la déformation

asymétrique du trou par le bulbe. Le graphique 4.40 présente le résultat obtenu.
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FIGURE 4.40 — Surface d’'un demi-trou par incrément de 7pum

La forme elliptique est bien identique a celle observée en vue de dessus. Les observations en vue de
dessus et la mesure des diameétres montrent que la forme du trou n’est pas parfaitement elliptique du fait
de la couche fondue solidifiée qui forme des amas en bord du trou. Les contrastes ne sont pas suffisants
pour tenir compte de la zone fondue solidifiée par seuillage simple en analyse d’image. Ces observations
permettent de déterminer la taille réelle du trou : 599um le long du petit axe de D’ellipse et 1818um le
long du grand axe. Ces valeurs sont donc tout a fait cohérentes avec la géométrie du percage.

Etude de la fissuration aux interfaces

Une mesure de la longueur de la fissure interfaciale a été réalisée toutes les 10 images (environ tous
les 7 um) permettant ainsi de délimiter 1’étendue de la fissure interfaciale autour du trou. Les difficultés
d’analyse rencontrées sont liées a la taille limitée de ’enregistrement. En effet, le capteur permet d’obtenir
une image de 2040 pixels de largeur, soit 1587 wm alors que le trou peut atteindre 1800 pwm sur la longueur
la plus grande (axe X), ce qui ameéne la fin de la fissure hors du champ. Il faudrait réaliser plusieurs

enregistrements et les concaténer pour obtenir la fissure en entier. La difficulté serait alors de travailler
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avec des volumes de données trés importants nécessitant une capacité de mémoire et un processeur tres
performant.

Initialement, nous avions choisi d’étudier les performances de la laminographie en nous concentrant
sur la zone d’amorcgage de la fissure (trou n°2), ce qui a été réussi. On note au passage qu’'un des attraits
de cette méthode est de positionner facilement un point ou une zone de mesure choisi dans I’épaisseur
d’une plaque. Cela en fait un outil de choix pour l'expertise approfondie de trous percés par laser. Ici,
apres reconstruction et rognage des zones sans intérét, le fichier exploité est d’environ 1Go. Le volume
étudié permet toutefois de mesurer la localisation de la fissure autour du trou et de mesurer sa taille sur
les bords latéraux du trou.

X Fissure
interfaciale

#7300 um
Bord

F d’attaque

:500

>

i

i

\‘-
Bord de
fuite

Y

(b) Schéma de la forme de la fissure

(a) Mesure de la longueur de fissure

FIGURE 4.41 — Position et étendue de la fissure a Uinterface céramique/sous-couche. Vue de dessus (me-
sures réalisées sur le plan YZ)

On constate que la fissure interfaciale n’est pas symétrique de part et d’autre du plan médian du trou.
La fissure a linterface céramique/sous-couche apreés deux impulsions laser mesure (a partir de la paroi
du trou)environ 300 pm au milieu du trou (selon l'axe X). Cette fissure s’étend jusqu’a 500 pm (selon
Paxe Y) le long des parois latérales du trou. La fissure se propage donc plus selon 'axe X que selon 'axe
Y lors de la deuxiéme impulsion. Il y a donc un intérét fort a étudier la longueur de la fissure pour les
impulsions suivantes pour vérifier comment la fissure se propage selon les différents axes. La figure 4.41
représente la taille de la fissure interfaciale mesurée selon I'axe Y en fonction de la distance par rapport
au milieu du trou de part et d’autre du plan médian.

Afin d’observer en volume les fissures situées dans la zone fondue solidifiée, une augmentation du
contraste puis un seuillage ont été utilisés sur le logiciel ImageJ pour binariser les images et segmenter le
volume des fissures. Une vue avec un rendu 3D du trou et du réseau de fissures ont ainsi pu étre obtenus
avec le plugin 3D viewer (figure 4.42). On constate que les fissures dans la zone fondue métallique
forment un réseau uniformément réparti sur les bords du trou. Ces fissures ont une taille de 50um
environ d’épaisseur mais une longueur pouvant dépasser 200um. Les fissures au niveau du bulbe ne sont
pas connectées au réseau de fissure dans la zone fondue solidifiée au niveau du bord d’attaque et ne sont
pas visibles sur la figure 4.42. Les fissures dans la zone fondue ne sont pas rectilignes, mais présentent
des bifurcations.

La fissure interfaciale est tres difficile a seuiller et segmenter numériquement du réseau de pores et
de fissures intrinseques du dépot de céramique. Il s’agit d’une limite de la technique laminographique en
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terme de résolution spatiale en relation avec la finesse des défauts observés.

Fissure Céramique
interfaciale

Reéseau de fissure
dans la zone
fondue solidifiée

120 ym

FIGURE 4.42 — Vue d’un rendu 3D du réseau de fissures autour du trou (apres seuillage sur Image J)

Les observations du volume reconstruit pour la barriére thermique plasma de référence apreés deux
impulsions dans le cadre d'un pergage incliné ont montré que le chemin de fissure suivait bien le profil
morphologique de la sous-couche tout en restant au dessus de celui-ci. La position de la fissure est comprise
entre 20pum et 50um au dessus de l'interface. La résolution et le contraste obtenus sur ce volume n’ont
pas été suffisants pour déterminer avec précision la position relative de la fissure par rapport a l'interface
sur tout le volume de la fissure.

4.3.3.2 Observation de la fissure par tomographie X (20°, 15kW, 4 impulsions)

Lors de la quatrieme impulsion laser, la fissure interfaciale atteint sa taille maximale. Cette fissure peut
mesurer jusqu’a 1,5 mm au milieu du trou dans le cas de la barriére thermique plasma de référence. En
raison de la préparation de ’échantillon avant analyse par tomographie X, des arrachements de céramique
ont pu se produire durant le polissage de 1’échantillon. Toutefois, ces défauts ne sont présents que sur la
surface polie, et non dans le matériau.

0.8

Fizsure interfaciale Riilhe

FIGURE 4.43 — Projections orthogonales du volume reconstruit par tomographie X selon les plans XZ,
XY et YZ du trou percé (20° , 15kW, 4 impulsions)

L’échantillon analysé en tomographie X est donc un demi-trou d’un volume de 1, 87mm? (figure 4.43).
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La résolution obtenue est de 2, 2um /pixel. Cette résolution est beaucoup plus faible qu’en laminographie
X (0, 7Tum/pixel). La figure 4.43 montre les projections orthogonales selon les trois plans principaux du
volume ainsi obtenu. Les contrastes sont différents de ceux obtenus en laminographie : ils permettent
de discriminer par analyse d’image (Image J) facilement les trois couches composant le systéme barriére
thermique.

Observations du volume reconstruit selon le plan XZ

La figure 4.44 présente la barriére thermique plasma percée par quatre impulsions selon le plan XZ a
différentes distances du milieu du trou. Ces différentes images indiquent bien la localisation des fissures
non seulement & 'interface céramique/sous-couche, mais aussi au niveau de la zone fondue solidifiée. En
vue d’observer la fissure a I'interface céramique/sous-couche du c6té du bord d’attaque, le bord de fuite

n’a pas été reconstruit. Seul le bord d’attaque sera donc montré sur les figures suivantes.

(c¢) Milieu du trou.

FIGURE 4.44 — Images issues de la reconstitution du volume par tomographie X dans le plan XZ selon
différentes positions plus ou moins éloignées du milieu du trou

La figure 4.44a montre une coupe de ’échantillon dans le plan XZ en bord de trou. La fissure interfa-
ciale apparait bien avant I'apparition de la zone fondue solidifiée et du trou. Au niveau du bord du trou,
la fissure mesure déja plus de 1100 um. La figure 4.44b montre une coupe dans le plan X7 au niveau
du début du bord du trou. Ce dernier se forme au niveau dans le substrat et non a l'interface sous-
couche/substrat comme pour la deuxiéme impulsion. Les fissures dans la zone fondue solidifiée mesurent
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entre 100 et 200pum de long. A ce niveau, la fissure mesure déja plus de 1260 um. La figure 4.44c concerne
la coupe au milieu du trou. Les fissures dans la zone fondue ne sont pas visibles. La fissure interfaciale

mesure plus de 1500 pm.

Etude de la fissuration aux interfaces

La fissure & U'interface céramique/sous-couche mesure aprés quatre impulsions laser environ 1800 pum
au milieu du trou (selon I'axe X). Cette fissure s’étend jusqu’a 800 um de chaque c6té du trou (direction
Y), contre seulement 500 pm lors de la deuxiéme impulsion. Les contrastes entre la sous-couche et la
céramique étant meilleurs sur le volume obtenu par tomographie a l'institut Navier que pour le volume
obtenu en laminographie a 'ESRF, il a été possible d’observer plus en détail la propagation de la fissure
a linterface céramique/sous-couche. La fissure principale suis parfaitement l'interface avec une distance
moyenne de 35 um. La distance varie en fonction de la morphologie de la sous-couche. Lors de la présence
d’un pic sur le profil, la fissure se rapproche de l'interface jusqu’a une distance minimale de 10 pm.
Apres le pic, la distance entre la fissure et 'interface augmente jusqu’a environ 50 wm. La résolution du
volume reconstruit n’est cependant pas suffisante pour visualiser les différentes branches de la fissure lui
permettant de se propager entre plusieurs lamelles de la couche de céramique, comme cela fut observé
sur les coupes micrographiques (paragraphe 4.3.2).

La longueur de fissure au milieu et le long de l’axe principal de percage est en accord avec celle
obtenue par métallographie classique. Le chemin de fissure peut ainsi étre mieux observé et a bien une
forme ellipsoidale. Toutefois, comme la morphologie de la fissure n’est pas purement plane, elle ne peut pas
étre visualisée sur une seule image en un seul plan paralléle & la surface. En raison des limites existantes
a la fois dans le contraste et la résolution, la porosité dans la sous-couche et dans la céramique n’est pas
mesurable. Un seuillage manuel au bord du trou a permis de visualiser le volume de matiere autour du

demi-trou. La figure 4.45 illustre ce volume reconstruit par le logiciel Avizo.

FIGURE 4.45 — Image avec rendu 3D du volume reconstruit par tomographie X d’un demi-trou percé laser
(20°, 4 impulsions, 15kW)

Cette représentation met en évidence que les parois du trou sont plutot lisses. Seuls quelques amas de
matiere fondue solidifiée sont visibles sur les bords du trou. Lors de la quatrieme impulsion, le bulbe est
en partie rebouché par de la matiere fondue resolidifiée. La résolution de la tomographie X ne permet pas

de distinguer les zones fondues et solidifiées en bord de trou et le métal de base non affecté par le laser.

4.3.3.3 Bilan des observations non destructives

Les volumes reconstruits par tomographie et laminographie X ont permis de visualiser les parois d’un
trou percé a 20° apres 2 et 4 impulsions laser. Les fissures a l'interface céramique/sous-couche et dans le

zone fondue et solidifiée dans le métal ont pu étre observées. Dans la zone fondue et solidifiée au niveau
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du métal, un réseau de fissure est formé sur tout le tour du trou. Les fissures dans le bulbe ne sont pas
connectées aux fissures sur le bord de fuite. Toutes ces fissures se propagent perpendiculairement aux
parois du trou. La fissure a 'interface céramique / sous-couche se propage toujours dans la céramique
et au dessus des pics du profil de la sous-couche. La fissure interfaciale a bien une forme ellipsoidale.
Elle est localisée le long des parois latérales du trou (petit axe de U'ellipse) et c¢6té bord d’attaque (grand
axe de Dellipse). Les valeurs de longueur de fissure maximum étudiées en coupes micrographiques sont
bien retrouvées avec une observation non destructive. La mesure de la longueur de la fissure par coupe
micrographique est donc valide. Dans le suite de ce chapitre, les longueurs de fissure se feront sur des
coupes micrographiques. Ces observations non destructives confirment bien que des la deuxiéme impulsion
laser, une fissure s’est propagée a l'interface céramique / sous-couche dans le plan XY. Pour limiter cette

fissuration, une étude des parametres laser et leur influence sur la fissuration va étre menée.

4.4 FEtude de parameétres de percage pour limiter la fissuration

interfaciale

Dans le début de ce chapitre, il a été constaté que la fissure apparaissait lorsque le substrat commencait
a étre percé (lors de la deuxiéme impulsion pour un pergage a 15 kW avec 1 ms par impulsion). Les
différences d’absorption du rayonnement laser entre la céramique et le substrat implique une largeur de
trou différente dans la céramique et dans le substrat. En effet, & puissance équivalente, un enléevement de
matiére important (bulbe) est observé en dessous de la couche de céramique. Afin de réduire ce phénomene
et ainsi réduire la pression s’exercant sur la céramique lors de 1’éjection de matiere, des percages laser
ont été réalisés en modifiant la puissance créte du laser entre la premiere impulsion et les impulsions
suivantes. Pour cela, des essais spécifiques ont été mis en place. Le tableau 4.4 décrit les différents jeux

de parametres utilisés.

Numéro de ’essai puissance durée d’impulsions
1¢*¢ impulsion | suivantes
ref 15kW 15kW 1ms
2 15kW 10kW 1ms
3 18kW kW 1ms
ref2 20kW 20kW 1ms
4 20kW 15kW 1,5ms
5 20kW 10kW 1,5ms

Tableau 4.4 — Tableau de parameétres des essais de percage avec modification de la puissance créte du
laser apres la premiere impulsion.

La figure 4.46 présente les résultats des mesures de la longueur de fissure a l'interface céramique/sous-

couche effectuées sur des pergages interrompus pour les parametres du tableau 4.4.

On peut constater que la variation de la puissance créte du laser apres la premiere impulsion permet
de réduire d’un tiers la longueur de la fissure interfaciale : variation de 1,5 & 1 mm pour le passage d’une
puissance de 15 kW a 10 kW. En ce qui concerne la variation de puissance de 20 kW a 15 kW avec une
augmentation de la durée d’impulsion pour maintenir une énergie totale apportée a la matiere constante,
I'influence de la variation de puissance sur la fissuration est moindre (passage de 1,3 mm & 1,1 mm). Pour

chaque essai, la fissuration suit toujours la morphologie de la sous-couche.

Ces essais ont été confirmés par d’autres résultats du projet ANR ULTRA dont cette these fait parti.
En faisant varier la premiere impulsion par rapport aux suivantes, il est possible de réduire encore plus
la longueur de fissure. Toutefois, ces résultats ont été obtenus par la modification des angles de percage
entre la premiére impulsion et les suivantes. Dans cette these, nous avons souhaité conserver un angle de

20° pour toutes les impulsions.
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FIGURE 4.46 — Variation de la fissuration interfaciale en fonction de différentes stratégies de pergage.

4.5 Conclusion

Ce chapitre, consacré a ’étude du percage laser du systeme barriére thermique plasma de référence,
a montré les étapes de formation d’un trou et a présenté les phénomenes responsables de 'initiation et la
propagation de la fissure a I'interface céramique / sous-couche. Des essais & 90° et & 20° ont été réalisés
pour estimer I'influence de ’angle de pergage sur la forme du trou et la fissuration. Le schéma 4.47 résume
la forme typique des trous obtenus lors d’un pergage a 20° par des essais interrompus (de 1 a 4 impulsions

laser) et la profondeur percée a chaque impulsion.

trou 1 trou 2 trou _ __trou 4

FIGURE 4.47 — Evolution de la forme d'un trou et de la longueur de fissure en fonction du nombre
d’impulsions laser pour un pergage incliné a 20°

Lors du pergage a 90°, deux impulsions laser suffisent a percer complétement I’échantillon. Un manque
de matiere est présent dans la sous-couche, juste en dessous de la céramique. Ce décrochement est amplifié
lors d'un pergage incliné. Il géne ’évacuation de la matiere liquide et gazeuse hors du trou, générant une
force sur la couche de céramique. Cette force ne conduit pas a de la fissuration pour les percages a 90°,
mais contribue a la propagation de celle-ci pour les pergages inclinés.

De plus, pour les percages inclinés, le décrochement n’est visible que du c6té du bord d’attaque. De
Pautre coté du trou (bord de fuite), le manque de matiére forme un bulbe. La présence de ce bulbe est
reliée a l'angle d’éjection de la matiere hors du trou : perpendiculairement a la surface sur trou et non
dans 'axe du pergage. La position de ce bulbe est dans ’axe d’éjection de la matiere hors du trou.

Lors du pergage laser a 20° d’une barriere thermique conventionnelle et pour une puissance créte
du laser ne dépassant pas 20 kW (1ms par impulsion), seule la céramique (et en partie la sous-couche)
est percée par la premiére impulsion et aucune macro fissure n’apparait a l'interface céramique / sous-

couche. Toutefois, des microfissures sont présentes sur toute la paroi du trou au niveau de la céramique



164 CHAPITRE 4. MODIFICATIONS ET FISSURATION AU COURS DU PERCAGE LASER

(falencage). Lors de la deuxiéme impulsion, une fissure apparait a 'interface céramique / sous-couche. Elle
mesure quelques centaines de micrometres seulement. Cette fissure se propage ensuite a chaque impulsion
supplémentaire et ce jusqu’a pergage complet du matériau (4 impulsions). Elle mesure alors plus de 1,2
mm.

Ce chapitre a permis de conclure que la fissure interfaciale est amorcée a partir des microfissures
présentes dans la couche fondue de céramique. La propagation de la fissure a Uinterface sous-couche /
céramique se produit parallelement a 'interface & quelques dizaines de microns au dessus de celle-ci. La
fissure se propage entre les lamelles du dépot de céramique ainsi qu’au travers des fissures interlamellaires
présentes dans le dépot de céramique.

Pour mieux observer la morphologie du trou, des zones fondues et de la fissuration, des observations
non destructives ont été réalisées par tomographie et laminographie X. Elles ont permis de mettre en
évidence la forme de la fissure interfaciale et de visualiser le chemin de cette fissure dans la céramique le
long de l'interface. De plus, une reconstruction 3D du réseau de fissure dans la zone fondue et solidifié au
niveau du métal a été présenté. Il permet de mettre en évidence la connection entre la fissure a 'interface
céramique / sous-couche et les pores de la couche de céramique.

Afin de réduire la longueur de fissure interfaciale, une stratégie de percage consistant a modifier la
puissance créte du laser apres la premiére impulsion a été mise en place (réduction de la puissance créte
de 15 kW pour la premiere impulsion & 10 kW pour les impulsions suivantes). Cette stratégie de percage

permet de réduire d’un tiers la fissure.
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5.1 Introduction

Le chapitre précédent décrit en détail les caractéristiques de la formation d’un trou par laser dans
une barriére thermique industrielle ainsi que les phénomeénes de fissuration induits par ce procédé pour
des percages a 90° et a 20°. En utilisant des parameétres de pergage laser séveres (20°, 15kW, 1ms par
impulsion), il a été mis en évidence qu’une fissure majeure s’amorgait & 'interface sous-couche / céramique
deés que le superalliage était affecté par le laser; c’est-a-dire a la deuxieme impulsion laser pour ce systeme
de référence percé en mode incliné. Puis, grace a des essais interrompus, on observe que cette fissure se
propage lors des impulsions suivantes dans un volume de céramique proche de l'interface selon un chemin
qui est visiblement influencé par la rugosité de la surface sous-couche / céramique. Dans ce chapitre, on
souhaite étudier si une modification de I'architecture morphologique et mécanique autour de 'interface
peut permettre de limiter la fissuration interfaciale du systéme lors du percage. Plus généralement, on
souhaite examiner comment cette architecture peut affecter les caractéristiques génériques des trous percés
dans I’éventualité d’une application industrielle. Dans le chapitre 3, ont été réalisés et classés différents
systemes barriere thermique dont la sous-couche a été volontairement modifiée de maniére a varier de
maniére effective la zone de l'interface (morphologie, composition) entre la céramique et le métal et I’état
mécanique du systéme complet (profils de contraintes résiduelles et de dureté). Ce faisant, on souhaite
évaluer l'influence de ces critéres morphologiques et mécaniques qui sont généralement mis en relation
avec la notion d’adhérence appliquée aux dépdts projetés sur la phénoménologie et la tenue a fissuration
lors du percage laser. Le bilan des architectures d’interfaces portées a 1’étude est rappelé en début de
ce chapitre. Pour cela, a partir de percages réalisés a 90° et 20° sur tous les systémes architecturés, on
interroge a nouveau la réponse des différents systémes soumis a un pergage sévere a partir des essais
interrompus. On pratique de 1 a 4 impulsions laser pour analyser la formation du trou et la genese de
la fissure interfaciale et 10 impulsions pour achever un trou complet percé afin d’évaluer la forme finale
du trou et sa fissure interfaciale pour des conditions plus proches des conditions réelles industrielles.
A partir de ces essais, les caractéristiques significatives des trous et le chemin de fissure & l'interface
céramique/sous-couche sont décrits pulse a pulse en fonction des architectures d’interface.

Sur la base d’une sélection d’architectures suffisamment distinctes, on souhaite enrichir les analyses
issues des observations 2D usuelles réalisées dans le plan médian des trous avec des images laminogra-
phiques 3D des volumes percés. Il s’agit de mieux appréhender I’étendue des défauts engendrés sur le
pourtour du trou dans les zones affectées par les phénomenes diis a l'interaction avec le laser. Pour
aborder cette démarche, on vise plutét une analyse de trous pour le nombre de pulse qui correspond &
la phase d’amorgage de la fissure céramique/sous-couche. L’ensemble de ces analyses doivent permettre
d’appréhender mieux l'influence des différents critéres des architectures mis-en-ceuvre sur la tenue a la
fissuration des barriéres thermiques projetées lors du pergage en percussion. Cette discussion, notamment
sur les effets thermiques et/ou mécaniques engendrés lors du percage, peut étre étoffée griace a ’examen

des contraintes résiduelles redistribuées dans le volume autour de trous percés a 90° apres I'opération de

percage.

5.2 Rappel des architectures d’interface

Neuf systémes barriére thermique ont été sélectionnés pour leurs caractéristiques morphologiques et
mécaniques qui seront étudiés par le biais d’essais de pergage laser interrompus. Les caractéristiques
morphologiques ont donné lieu a différents types d’architecture selon un classement schématique de la
morphologie introduit dans la figure 3.8, page 83 (cf. Chapitre 3). On peut distinguer les interfaces dites
« surfaciques » de celles dites « volumiques » selon par exemple que 'amplitude en hauteur du motif
géométrique de la surface (typiquement Rz) est respectivement tres inférieure ou du méme ordre de
grandeur que I’épaisseur du dépdt dont on considére la morphologie. Parmi les interfaces surfaciques on
peut alors distinguer la nature du motif : 1D (interface lisse ou polie par exemple) ou 2D. Pour ces motifs
2D constitués de pics et vallées on peut ensuite envisager des motifs aléatoires (rugosité) ou structurés
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qui sont plutdt aux échelles du micromeétre ou du nanometre dans le cas des interfaces surfaciques. Pour
ce qui concerne les interfaces volumiques, on peut aussi concevoir des motifs 2D aléatoires ou structurés
(qui sont alors plutot a 1’échelle de quelques dizaines de micromeétres voire proche du millimétre) mais
aussi des motifs 3D. Dans ce dernier cas, il est possible alors de parler d’interface volumique "composite".
Mais, comme en 2D, le motif 3D peut-étre envisagé aléatoirement ou de maniere structurée. Des lors,
les neuf systéemes peuvent étre identifiés selon cette approche que l'on rappelle dans la figure 5.1 en
indiquant les valeurs significatives des parametres d’amplitude des profils de rugosité de la sous-couche
Ra, Rz, Rsk et Rku (sauf pour la série des gradients). Si le substrat sablé donne l'interface avec le Ra
le plus faible (3,13 wm), les quatre autres cas nous permettent de balayer des Ra allant de 11 & 19 pum
environ. Pour les valeurs de Rz, on voit que 'on peut résumer les différents cas selon trois domaines
d’amplitude totale : ~30pum, ~70um et ~120 pm. Pour les facteurs d’asymétrie Rsk, on voit que des
valeurs traduisant des symétries différentes sont obtenues (Rsk >0, Rsk <0 et Rsk~0) ainsi que pour les
facteurs d’aplatissement Rku (Rku >3, Rku< 3 et Rkuas3). L’ensemble de ces parameétres témoignent
de profils de rugosité tres différents complétés par le cas des gradients que l'on ne peut qualifier par un

simple parametre de rugosité.

D’un point de vue mécanique, les systemes étudiés présentent trois types de profil de dureté avec un
écart significatif entre le substrat métallique et le dépdt céramique (de 500 & 700 Hv environ selon les
cas) et un adoucissement trés local dans la céramique pres de Vinterface céramique/sous-couche due a la
présence du métal a proximité de la zone sollicitée par 'indentation. On distingue les différents cas gréce
au niveau de dureté intermédiaire dans la sous-couche (cf figure 3.32, page 111, chapitre 3). Il y a les cas
ou la sous-couche est au méme niveau que le substrat et les cas ot la sous-couche est nettement plus dure
que le substrat selon différents niveaux suivant les cas. Le niveau de dureté dans la sous-couche peut-étre
homogene (plateau intermédiaire) ou évoluer de manieére monotone (cas des 3 gradients pour lesquels on
exprime juste une dureté moyenne représentative du gradient dans le tableau 5.1). Ces aspects mécaniques
en relation avec une filiation de la caractéristique sur le systéme complet sont complétés par les profils
des contraintes résiduelles avant pergage pour quatre des systemes jugés tres éloignés du point de vue
des effets mécaniques engendrés pendant la fabrication (plasma référence, plasma gradient et cold spray
et cold spray détensionné). De ces différents profils de contraintes résiduelles, on note surtout la présence
de gradients de contraintes a l'interface sous-couche/substrat : soit traction — compression ou l'inverse.
Les niveaux de contraintes résiduelles et les gradients enregistrés au niveau de l'interface d’intérét majeur
céramique/sous-couche sont nettement plus faibles voire nuls. Un cas existe (cold spray détensionné) avec
un systéme totalement relaxé avant percage. Les cas cold spray et gradient laissent apparaitre un pic de
contraintes résiduelles au sein de la sous-couche.

La suite de ce chapitre va permettre de mieux positionner nos différentes architectures par rapport a
cette schématisation et la réponse au pergage interrompu. Dans une premiere partie, les coupes micro-
graphiques des 12 échantillons apres dépot de céramique seront présentées. Les parametres de rugosité
représentatifs des surfaces seront analysés en relation avec des observations de surface (MEB, profi-
lometre 3D) sur les échantillons de sous-couche prélevés avant dépot de céramique (sauf mélanges et

gradient NiCrAlY/ZrOs-Y20s3 qui ne peuvent pas étre prélevés).

5.3 Présentation des parametres de percage laser

Afin de déterminer 'influence du pergage laser sur les différentes barriéres thermiques, trois stratégies
de percage ont été étudiées : un percage de référence a 15kW et deux stratégies ou la puissance varie
entre la premieére impulsion et les impulsions suivantes. Ce sont les parametres sélectionnés d’apres les
résultats du chapitre 4 sur la cas plasma référence : la variation de puissance entre la premieére impulsion
et les suivantes permet de réduire la fissuration interfaciale au stade de son initiation, sans modifier
la morphologie du trou (bulbe, zone fondue). Les différents parametres de pergage sont décrits dans le
tableau 5.1.
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Stratégies puissance créte durée angle
1¢"¢ impulsion  impulsions suivantes (2 & 10)
90° 15 kW 15 kW 1ms  90°
Ref 15 kW 15 kW 1 ms 20°
Gradient faible 15 kW 10 kW 1 ms 20°
Gradient fort 18 kW 7 kW 1 ms 20°

Tableau 5.1 — Récapitulatif des stratégies de percage étudiées

MORPHOLOGIE MECANIQUE
REFERENCE ™ | i
Interface volumique 3D
rugueuse m
o

/

compression

Ra:14,6pum, Rz:112pm, Rsk:0,167, Rku:3,62 Hv 927 | 352 | 302
Interface volumique 3D
rugueuse -
Ra:18,6um, Rz:138um, Rsk:-0,412, Rku:0,92 Hv 738 | 221 | 219
SABLAGE o
Interface surfacique 2D
structurée )
Ra:3,13pum, Rz:32um, Rsk:-1,220, Rku:7,20 Hv 768 303
SRUCTURE | |
Interface volumique 3D
structurée )
Ra:13,0um, Rz:76um, Rsk:0,081, Rku:2,83 Hv | 999 [s91| 328
COLD SPRAY traction
R Céramique. Sous-cauche Substrat
Interface volumique 3D
rugueuse m
1\' \\/,..
compression
Ra:11,8um, Rz:68um, Rsk:-0,002, Rku:2,77 Hv | 928 | 599 ] 305
COLD SPRAY traction
Céramique Sous-couchs Substrat
détensionné
Interface volumique 3D m
rugueuse
compression
Ra:11,8um, Rz:68um, Rsk:-0,002, Rku:2,77 Hv | 876 | 474 283
GRAD|ENT traction
. Cérarmigque Sous-couche Substrat
Interface volumique 3D
composite
P |
compression
MELANGE 1 Hv 812 461 329
MELANGE 2 Hv 910 492 318
GRADIENT CONTINU Hv 962 556 310

FIGURE 5.1 — Rappel des différentes architectures et des aspects morphologiques et mécaniques
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Pour chaque parametre, sept trous ont été réalisés : deux trous a 90° réalisés avec quatre impulsions et
positionnés de part et d’autres des trous inclinés pour servir de trous d’alignement du plan médian et cingq
trous a 20° réalisés avec un nombre croissant d’impulsions (de 1 & 4 impulsions puis 10 impulsions). La
fissure a U'interface céramique/sous-couche d’un systéme barriére thermique apparait lors de la deuxiéme
impulsion laser lors des percages inclinés. C’est pourquoi, dans cette these, un intérét tout particulier est
porté a 'analyse des trous formés par 1 et 2 impulsions laser et sur I'influence des architectures d’interface

sur les premiers stades de la fissuration.

5.4 Caractéristiques des trous lors de percages interrompus

5.4.1 Allure globale des trous percés a 90° et 20°

En résumé, quelle que soit I’architecture d’interface étudiée, ’allure globale des trous est similaire :
formation d’un bulbe des le percage du substrat, présences de particules fondues et solidifiées en bord de
trou pour les trous formés par 2 & 4 impulsions. Parois du trou & 10 impulsions lisses (hormis au niveau

du bulbe). La figure 5.2 montre 'allure dans le plan médian des trous obtenus avec les parametres de

percages de référence a 15kW.

20° 1imp

90° 4imp
1mm

FIGURE 5.2 — Forme des trous complets percés a 90° et pour des percages interrompus de 1 & 10 impulsions
a 20° (15kW, 1ms). Ex : sous-couche cold spray..

5.4.1.1 Trous percés a 90° : 4 impulsions

Les deux trous a 90° de chaque c6té des trous inclinés ont une forme en V : le diametre d’entrée
est supérieur au diametre de sortie. La couche fondue et solidifiée en bord de trou est plus épaisse dans
le métal en dessous de la couche céramique. Un évasement symétrique dans le métal en dessous de la
céramique est toujours observé (équivalent au bulbe dissymétrique observé a 20°). La présence d’une
fissure & l'interface céramique / sous-couche lors des pergages & 90° n’est pas systématique quel que
soit le systeme barriére thermique. Le tableau 5.2 résume les longueurs maximales de fissure interfaciale
mesurées pour les différents systemes. Malgré une gamme de taille de fissures tres faible, les résultats des

Sous-couche Longueur de fissure
Plasma référence 100 wm
Plasma structuré 0 pm

Cold spray 210 pm

Cold spray détensionné 140 pm
Plasma gradient 0 um
Plasma mélange 1 0 pm
Plasma mélange 2 0 pum

Tableau 5.2 — Mesure de la longueur de la fissure interfaciale aprés quatre impulsions laser a 90°

mesures sur un trou complet a 90° (sans effet d’inclinaison) montrent déja une sensibilité plus grande a
la fissuration des deux systemes avec sous-couche cold spray avec une longueur de fissure deux fois plus
grande que pour le systéme plasma référence qui est légerement fissuré tandis que la structuration laser

et la présence d’un gradient conduisent & des trous complets non défectueux.
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5.4.1.2 Trous percés a 20° : de 1 a 10 impulsions

La premiere impulsion ne perce que la céramique et la sous-couche excepté pour la barriere thermique
plasma fin et le systéme sablé ou le superalliage commence déja a étre percé. Un bulbe est présent sur
tous les échantillons sur le bord de fuite au niveau de la partie supérieure du superalliage. Il apparait
des que le superalliage commence & étre percé, comme constaté et détaillé dans le chapitre 4 (§ 4.3.2.2,
147) au sujet du cas plasma référence. Les bords des trous sont recouverts d’une couche de métal fondu
puis solidifié au niveau de la sous-couche et du superalliage. Pour tous les échantillons étudiés, le trou
réalisé & 10 impulsions perce complétement le systéme et les bords du trou sont rectilignes (pas d’amas
de zones fondues solidifiées). Toutefois, le bulbe est toujours présent bien qu’en parti rempli par de la
matiére fondue et solidifiée. La fissure interfaciale apparait sur le bord d’attaque dés que le superalliage
est percé soit lors de la seconde impulsion pour toutes les architectures et selon les résultats établis dans
le chapitre 4 (§ 4.3.2.2, 147).

5.4.2 Caractéristiques dimensionnelles et zones fondues des trous percés a
20°

Bien que l’allure globale des trous soit similaire pour tous les systéemes barriere thermique, quelques
différences sont néanmoins observées notamment au niveau de la profondeur percée lors de la premiere
impulsion et au niveau de la formation du bulbe lors de la deuxiéme impulsion. Dans les paragraphes
suivants, seules les deux premieres impulsions sont étudiées plus en détail pour chaque architecture

d’interface de maniére a les différencier.

5.4.2.1 Profondeur

Pour tous les échantillons étudiés a ’exception du systéme barriére thermique plasma fin et du systéme
sablé, la premiere impulsion laser soit a 15 kW ou a 18 kW ne perce que le revétement céramique
ou céramique + sous-couche comme le montrent les quatre exemples (sur neuf) sélectionnés pour leur

différence notable d’architecture d’interface sur la figure 5.3.

(b) Systéme plasma structuré. 15kW, 1 imp, 20°

400 pm 200

(c¢) Systéme plasma fin. 15kW, 1 imp, 20° (d) Systéme cold spray. 15kW, 1 imp, 20°

FIGURE 5.3 — Observations de ’allure du trou percé par une impulsion laser pour différentes architectures
d’interface. 15kW, 1 imp, 20°

Dans le cas du systéme plasma fin, le trou formé lors de la premiére impulsion a une allure proche
de celle des trous formés par deux impulsions sur les autres systemes. De plus, pour les systémes pour
lesquels la sous-couche commence a étre percée, tel que le plasma structuré ou le cold spray, un bulbe
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se forme deés la premiére impulsion. Cela confirme bien la relation entre la formation du bulbe et les
premieres étapes du pergage du métal. Néanmoins, le bulbe étant partiellement rempli par du liquide
solidifié, son volume n’est pas répétable d’un essai a l'autre. Il n’a donc pas été possible d’établir une
relation entre la profondeur percée et la morphologie du bulbe. Apres la premiere impulsion, il ne reste
que du métal a percer pour tous les systemes et la vitesse de percage dans le métal devrait étre la méme
pour tous les échantillons. Seules les deux premiéres impulsions présentent donc des évolutions différentes
au niveau de la profondeur percée. La figure 5.4 ci-dessous indique la profondeur percée par le laser,

mesurée sur une coupe micrographique pour chaque systéme barriere thermique étudié.

4,5

4

=¢=BT plasma référence

L
[y

=@—BT plasma fin

w

=== BT plasma structuré laser

BT cold spray

—=BT cold spray détensionne

(=]

Interface SC/S__  —@—BT plasma gradient

profondeur percée (mm)
[ ]
wn

=
i

Interface C/SC =BT plasma meélange 1

[

BT plasma mélange 2

o
wu

plasmasableé

Nombre d'impulsions

FIGURE 5.4 — Profondeur percée des différents systemes barriére thermique apres 1 et 2 impulsions laser
(15kW, 20°)

On constate que sauf pour I’échantillon plasma fin, la profondeur percée varie entre 1,0mm et 1,6mm.
Apres la deuxiéme impulsion, le méme écart est observé avec des profondeurs percées comprises entre
3,1lmm et 3,7mm excepté pour la barriere thermique avec sous-couche plasma fine. Ces mesures indiquent
qu’il n’est pas possible de classer ces architectures d’interface uniquement & partir des mesures de profon-
deur percée par les deux premieéres impulsions, excepté pour le systeme plasma fin. Il serait intéressant de
comparer ces résultats au volume de matiere éjecté a chaque impulsion pour les différentes configurations
étudiées. Il n’a toutefois pas été possible de comparer ce volume du fait du bulbe présent des la seconde

impulsion laser.

5.4.2.2 Diameétres

Le diametre des trous dépend de la localisation de la mesure dans le trou (entrée, sortie, zone supérieure
du substrat, sous-couche...). Les diameétres mesurés sont représentatifs du grand axe de ellipse formée
dans le plan parallele a l'interface. Ils correspondent aux mesures usuelles réalisées en coupe sur des
systemes barrieres thermiques percés laser. Une différence notable est mesurée entre le diametre a ’entrée
du trou et le diametre dans la sous-couche : 1,4 mm en moyenne en entrée du trou contre 1,1 mm a l’entrée
de la sous-couche (2 impulsions laser). Cette différence s’explique par l'agrandissement du diameétre du
trou lors de I’éjection de la matiere liquide et gazeuse. De plus, le diametre a ’entrée de la sous-couche
évolue en fonction du nombre d’impulsions laser : 1,1lmm pour la deuxiéme impulsion contre 1,4mm
en moyenne pour la dixiéme impulsion. Les diameétres mesurés au niveau de la sous-couche varient en
fonction du bulbe. Ils peuvent ainsi donner une indication sur la variation de la taille du bulbe en fonction
de Darchitecture d’interface. Les diameétres a ’entrée du trou, dans la sous-couche et & la sortie du trou
sont regroupés dans la figure 5.5.

Les différentes architectures d’interface peuvent étre classées selon trois groupes en fonction de leur
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(b) Diametre dans la sous-couche
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(c) Diametre de sortie

FIGURE 5.5 — Comparaison des diameétres du trou mesurés en coupe : en entrée et en sortie des trous
interrompus des échantillons étudiés pour un pergage a 15kW

diametre d’entrée :

— Les systémes plasma référence, cold spray, cold spray détensionné et plasma mélange 1 (sans sous-
couche de NiCrAlY avant la couche de mélange) ont un diameétre qui s’agrandit quand le nombre
d’impulsions laser augmente : le diameétre a 'entrée passe de 1,15 mm (1 impulsion laser) & 1,55
mm (10 impulsions laser)

— Les systemes plasma fin, plasma gradient, plasma mélange 2 ont un diametre qui augmente en
fonction du nombre d’impulsions laser : le diamétre d’entrée passe de 1,35 mm apres 1 impulsions
a 1,55 mm apres 10 impulsions laser.

— Le systeme plasma structuré laser voit son diametre augmenter uniquement lors des deux premieres

impulsions puis il est constant quel que soit le nombre d’impulsions supplémentaires

Le diametre dans la sous-couche varie en fonction des systémes barriéres thermique. On peut noter que
ce diametre varie peu a partir de la deuxieme impulsion quand le substrat a commencé d’étre percé.
Les variations de diametre observées entre la deuxieme et la dixieéme impulsion sont liées a la présence
du bulbe ainsi qu’aux erreurs de mesure et de polissage. La valeur du diameétre dans la sous-couche est
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du méme ordre de grandeur que la valeur du diametre d’entrée (compris entre 1,1 mm et 1,7 mm). Vu
que la forme du trou dans la céramique est conique, un diameétre similaire a ’entrée du trou et dans la
sous-couche montre bien I’agrandissement du trou au passage dans le métal.

Le diametre de sortie est inférieur au diametre d’entrée d’environ 40% (diameétre moyen d’environ 1,4
mm en entrée contre 1,1 mm en moyenne en sortie (pour dix impulsions). Lors de la quatriéme impulsion
laser qui perce completement le matériau, les parties liquide et gazeuse sont évacuées par la sortie du
trou. La forme conique du trou, bien visible a 90° se retrouve donc aussi lors d’'un percage a 20°. Le
systeme barriere thermique fin ayant une épaisseur deux fois plus faible que les autres échantillons est
percé completement des la troisieme impulsion laser. Toutefois, le diametre final est similaire aux autres
échantillons. Bien que le diametre du faisceau ne soit que de 330 um au plan focal, ce diameétre augmente
en s’éloignant du plan focal. C’est pourquoi, méme si le diameétre de sortie du trou apres 'impulsion
permettant de déboucher est d’environ 600 wm, une interaction laser / matiére est encore possible. Le
trou continu donc de s’élargir pendant une impulsion puis reste stable jusqu’a 10 impulsions. Cette
constatation a été vérifiée sur ’échantillon plasma référence avec des essais interrompus allant de 1 a 10
impulsions laser. Sur la figure 5.5 ¢, on constate que pour les systémes plasma mélange 1 et 2, le diameétre
de sortie a la quatriéme impulsion est égal au diameétre percé dans le systéme plasma fin et est donc plus
large que pour les autres échantillons (1,1 mm contre 0,5 mm en moyenne). Le diametre de sortie final
pour ces deux échantillons est alors plus élevé que pour les autres échantillons (1,3 mm contre 1,1 mm).

Les différents systémes barriére thermique réagissent donc différemment a I'impact du laser au regard
des diametres des trous obtenus, mais il n’est toutefois pas possible de relier ces différences de diametre
aux caractéristiques morphologique ou mécanique de ces systemes. Les différentes architectures d’interface

sont donc similaires au regard des diameétres percés.

5.4.2.3 Zones fondues

Trois types de zones fondues et solidifiées peuvent étre observés sur les bords des trous :

— Une zone fondue et solidifiée formée de céramique et située le long de la couche de céramique

— Une zone fondue et solidifiée composée de métal le long de la sous-couche et du substrat

— Une zone fondue et solidifiée composée principalement de métal et parfois de céramique au niveau

de la partie supérieur du substrat et de la sous-couche c6té bord de fuite (bulbe)

La zone fondue et solidifiée dans la céramique mesure en moyenne 25 um le long du trou, mais des
variations sont visibles en fonction du nombre d’impulsions. Ainsi, la matiere fondue et solidifiée, déposée
sur les bords du trou peut former des amas, augmentant localement 1’épaisseur de la zone fondue. De
plus, le bulbe forme un manque de matiére parfois comblé par de la matiére fondue et resolidifiée. Les
épaisseurs de matiere fondue et solidifiée sur les bords du trou le long de la céramique, du métal ainsi

que I’épaisseur de matiére fondue solidifiée dans le bulbe sont présentés dans la figure 5.6.
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FIGURE 5.6 — Epaisseur maximale de la zone fondue le long de la couche céramique, de la couche métal-
lique, et au niveau du bulbe en fonction de 'architecture d’interface (15 kW, 20°, 1 a 10 impulsions)

5.4.3 Observations 3D non destructives par laminographie X (2 impulsions,
20°)

Des éprouvettes ont été analysées par laminographie X afin d’étoffer les observations sur des architec-
tures qui ressortent des observations précédentes : plasma référence, fin, structuré, cold spray et gradient
et de maniére & observer le trou et sa périphérie (jusqu’a 600 pm autour du centre du trou). L’observa-
tion s’effectue sur un trou percé par deux impulsions laser de 15kW. Dans ce cas, la taille de fissure est
minimale et correspond a la phase d’amorcgage que I'on peut donc enregistrer et reconstruire a partir d’un
seul volume tomographique. Les systémes choisis sont donc aussi en fonction d’aspects morphologiques
et mécaniques bien différents afin de permettre de mieux déterminer ’étendue de cette fissure dans les
trois directions de l'espace et d’étudier le chemin de fissure le long de 'interface (position de la fissure par
rapport aux pics de rugosité) des la phase d’amorcage. Ce choix a été fait aussi a cause de la limitation

du temps de faisceau alloué a PESRF.

5.4.3.1 Observations des échantillons par laminographie X

Tous les échantillons enregistrés en laminographie X ont une épaisseur comprise entre 0,75 et 0,8 mm.
Le volume balayé est donc d’environ 2mm?. La figure 5.7 suivante montre une série de vues 2D extraites
de chaque volume reconstruit loin du trou et caractéristiques des dépdts non endommagés (environ 0,6
mm du centre du trou). Les différentes couches peuvent étre bien distinguées a I'ceil par leur différence de
contraste. On observe également les pores globulaires et les détails des fissures orientées caractéristiques
des dépdts plasma. Dans la sous-couche NiCrAlY par plasma, les lignes d’oxydes sont bien visibles tandis
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que le dépot CoNiCrAlY obtenu par cold spray est dense et exempt d’oxydes a 1’échelle de I'observation.
Toutefois, les faibles différences de nuance de gris entre la céramique et le métal au sein des couches,
la taille submicronique de la plupart des défauts rendent le seuillage difficile (difficulté trés visible dans
la sous-couche & gradient). On retrouve ici une limitation de la technique déja observée en tomographie
conventionnelle sur des dépots plasma céramique & V'ESRF [Amsellem, 2008]. 11 serait possible d’obtenir
de meilleurs contrastes en utilisant des échantillons plus fins, mais cela réduirait la zone d’observation du
trou et ne permettrait pas de visualiser le trou, la fissure interfaciale et les trois couches dans le méme

volume.

(a) Systéme plasma référence (b) Systéme plasma fin

(c) Systéme plasma structuré laser (d) Systéme cold spray

(e) Sous-couche a gradient de composition

FIGURE 5.7 — Vues laminographiques des barriéres thermiques sans endommagement (loin du trou) pour
différentes architectures d’interfaces.

La figure 5.8 illustre les différences entre chaque échantillon analysé par laminographie X au milieu
du trou cette fois. Il est nécessaire de préciser ici que les images présentées sont tronquées par rapport au
volume total reconstruit pour ne présenter que la zone en pointe de I’amorcgage de la fissure au niveau du
bord d’attaque de chaque échantillon. Sur ces échantillons, les bords des trous qui sont recouverts d’une
zone fondue resolidifiée présentent des fissures (dans la céramique et dans le métal). La profondeur de
ces fissures dépend de ’épaisseur de la zone fondue. Toutefois, ces fissures ne se propagent pas dans les
zones non fondues. Elles sont orientées perpendiculairement aux parois du trou. Elles sont générées lors
du refroidissement et la solidification de la couche liquide apres pergage. Elles sont visibles dans la zone
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métallique (figure 5.8 (a), (b)) et dans la zone céramique (figure 5.8 (c)). Des observations dans le volume

ont permis de montrer que certaines fissures sont connectées entre elles.

(a) Systéme plasma référence

(c) Systéme plasma structuré laser (d) Systéme cold spray

(e) Systéme plasma gradient

FIGURE 5.8 — Vues laminographiques des barrieres thermiques avec différentes architectures d’interfaces
(plan médian du trou)

Ces connections sont plus ou moins importantes selon I’échantillon, comme l’illustre la figure 5.9 avec
I'exemple des systémes plasma fin, plasma référence et plasma gradient représentatifs des observations
du trou vers le centre du bord d’attaque dans les 3 plans principaux en vue de desssus XY, en vue
transversale (YZ) et en vue longitudinale (XZ) qui est le plan médian usuel.

Les observations des volumes obtenus par laminographie permettent de visualiser les fissures selon de

nombreux plans médians 2D pour composer une observation 3D qui permet de suivre visuellement des
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détails dans les différentes directions de I’espace. Cela permet de mettre en évidence les connections entre
les microfissures situées dans la zone fondue solidifiée. De plus, elle permet de visualiser les orientations
des fissures et de mesurer leur longueur maximale sans les artefacts de polissage. La figure 5.9 montre bien
que les microfissures sont localisées sur toutes les parois du trou (bord d’attaque, bord de fuite et bords
latéraux). Elles sont plus nombreuses dans la sous-couche et dans la partie supérieure du substrat (zone
du bulbe). Cela peut s’expliquer par le fait que la zone fondue solidifiée est plus épaisse a cet endroit.
Dans le volume périphérique du trou en vue longitudinale XZ, des fissures connectées et orientées cette
fois perpendiculairement a l'interface peuvent étre détectées dans le métal, la sous-couche et dans la
céramique. Ces fissures peu profondes sont perpendiculaires & 'interface sont particulierement visibles
dans le cas de la sous-couche a gradient et cold spray. Il aurait été intéressant de les comparer avec le cas

de la sous-couche cold spray détensionnée.

Plan YZ, vue transversale

Plan XY, vue de dessus

1gpum Sy

Plan XZ, vue longitudinale

Plan XY, vue de dessus

100 um : ‘ e
Plan XZ, vue longitudinale

(a) Systéme plasma fin (b) Systéeme plasma référence

. v
B,

= Plan YZ, vue transversale

- 5 A

100 pm
Plan XZ, vue longitudinale

(c) Systéme plasma gradient

FIGURE 5.9 — Observations selon les plans XY, XZ et YZ du réseau de fissures dans la zone fondue et
solidifiée métallique pour trois architectures d’interface.

L’inconvénient principal de cette méthode d’observation est la durée de la prise de vue et le temps
de traitement et d’analyse des données obtenues. Pour les différents systemes étudiés, le réseau de fissure
dans le métal fondu et solidifié n’est pas situé au méme endroit dans la matiere. Pour le systeme plasma
fin, il est réparti sur le bord d’attaque principalement. Pour le systéme plasma structuré, comme pour le
systeme plasma gradient, peu de fissures sont observées dans la zone fondue métallique, et elles ne forment
pas toutes un réseau. Enfin, pour les systémes plasma référence et cold spray, le réseau est uniquement
localisé sur les bords latéraux et le bord d’attaque du trou mais pas au niveau du bord de fuite. Ces

fissures mesurent jusqu’a 150 um de long dans la zone métallique .
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FI1GURE 5.10 — Réseau de fissure 3D autour du trou pour les différentes architectures d’interfaces

Les observations en laminographie X pourrait permettre d’isoler et de segmenter le volume occupé par
les vides, c’est-a-dire le réseau de micro-fissures dans la zone fondue pres de U'interface. La figure 5.10 offre
un rendu 3D de ce réseau pour les 5 échantillons scannés. Comme les vides associés au trou percé laser, la
porosité des dépots et les fissures (dont celle d’intérét) ont toutes les mémes contrastes en niveaux de gris
sur les volumes reconstruits, le seuillage numérique automatique intégre tous les vides connectés. En effet,
ces images en rendu 3D sont obtenues grace a un seuillage des pixels ayant la méme plage de niveaux de
gris, connectés entre eux a partir du trou. Cette segmentation ne permet donc pas de visualiser les fissures
qui ne sont pas interconnectées. Pour tous les échantillons, dans la couche de céramique, des variations
locales des niveaux de gris liés & la présence de porosités, rendent difficile la séparation univoque de la
fissure interfaciale. Les volumes segmentés de la figure 5.10 ne montrent donc pas le volume total occupé
par la fissure interfaciale mais uniquement les pixels voisins connectés entre eux. Toutefois cela peut a
nouveau mettre en évidence des différences entre les 5 architectures d’interfaces sélectionnées pour cette

analyse approfondie. Par ailleurs, on visualise mieux le volume scanné et I’on vérifie que la laminographie
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permet facilement d’isoler une zone précise dans 1’épaisseur d’une barriere thermique échantillon avec
un échantillon sous forme d’une plaque. Méme si cette méthode est lourde, cela ouvre des perspectives

intéressantes pour le contrdle non destructif et I’évaluation volumique de piéces industrielles revétues.

Selon la segmentation simple mise en cevre, la condition plasma fin présente une fissure plus prononcée
a linterface céramique/sous-couche. De plus, les bords latéraux du trou présentent un réseau de fissure
important non relié & la fissuration & l'interface céramique/sous-couche. L’échantillon plasma structuré
présente une zone fondue resolidifée en bord de trou comportant de nombreuses cavités vides (de forme
sphérique). Ces derniéres masquent la présence des micro-fissures dans la zone fondue. L’échantillon cold
spray contient un réseau de micro-fissures localisées dans la sous-couche, juste en dessous de l'interface
avec la céramique et perpendiculaires a l'interface. Cet échantillon possede un faible nombre de micro-
fissures dans la zone fondue et solidifiée métallique, ces dernieres étant localisées uniquement sur les bords
latéraux du trou. La densité du dépot cold spray favorise la discrimination des fissures par rapport aux
autres sous-couches. Le réseau de fissure de ’échantillon plasma gradient est parasité par la porosité
dans la sous-couche biphasée. Cette sous-couche composite présente une différence notable avec les autres
échantillons : la présence de fissures intra et inter-lamellaires dans le dépdt de sous-couche au niveau
des phases de céramique. Ces fissures, ainsi que la porosité ouverte sont connectées au trou percé par
laser. De plus, quelques micro-fissures dans la zone fondue solidifiée sont visibles au niveau du substrat
principalement au niveau des bords latéraux. Le réseau de fissure contenu dans la zone fondue et resoli-
difiée métallique est proche pour tous ces échantillons. Il est composé de plusieurs microfissures, toujours
perpendiculaires a la surface du trou. Elles ne sont pas toutes reliées les unes aux autres, ont une forme
rectiligne et mesurent 50pum en moyenne de profondeur pour une longueur variant de 150pum a 500pum
selon un chemin avec des bifurcations. Dans la zone fondue et resolidifiée céramique, les microfissures
présentes ne peuvent pas étre visualisées par cette méthode car elles sont connectée au réseau de porosités

et de fissuration intra et interlamellaire intrinseque au dépot de céramique par plasma.

5.4.3.2 Analyse de la fissure interfaciale au stade de ’amorcage

Les volumes reconstruits apres laminographie permettent de mesurer I’étendue de la fissure interfaciale
dans toutes les directions. A cause des contrastes proches et de la résolution, la taille de la fissure a dii
étre mesurée manuellement sur les bords du trou. Cette mesure est effectuée en balayant les piles d’images
dans le plan XZ (plan usuel en 2D) pour obtenir la position de début et de fin de fissure dans chaque plan.
Cela permet de projeter la forme de la fissure sur le plan XY (vue de dessus). La figure 5.11 regroupe ces

mesures pour les différentes sous-couches étudiées.

Ces relevés dimensionnels montrent bien que la fissure interfaciale dans le systéme barriere thermique
avec sous-couche a gradient de composition est trés petite : elle ne se propage pas le long de 'axe Y
(perpendiculaire & la direction de pergage) a plus de 300 um de l’axe du trou (contre 400 pm minimum
pour les autres configurations). De plus, la longueur maximum de la fissure interfaciale pour ce systéme
est de 400 um (dans 'axe Y, & partir du bord du trou) contre au moins 800 pm pour les autres barriéres

thermiques.
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FIGURE 5.11 — Relevé dimensionnel dans le plan interfaciale sous-couche / céramique de la fissure pour
les différentes sous-couches a partir des clichés laminographiques (2 impulsions, 15kW)

Enfin, la longueur de la fissure mesurée selon 'axe X ne dépasse pas 100pum au milieu du trou pour
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le systeme plasma gradient, 200pm pour les systemes cold spray et plasma structuré, 300pm pour le
systéme plasma référence et dépasse les 1000pm pour le systeéme plasma fin. Ainsi, des le deuxiéme
trou, la barriére thermique avec sous-couche a gradient de composition sort du lot avec une tres faible
sensibilité a la fissuration. Le systeme plasma structuré présente aussi une faible sensibilité a la fissuration
par rapport aux autres systémes (longueur maximum de fissure selon I'axe X inférieure a 600pm. Ces
mesures devront étre validées par la suite avec les analyses en coupe métallographique du trou complet
et comparées aux autres échantillons ayant des designs comparables.

L’étendue de la fissure n’est pas symétrique de part et d’autre du milieu trou pour les systémes
plasma référence et cold spray. Cette différence entre les deux bords latéraux pourrait s’expliquer par
un défaut lors du réglage de I'angle de pergage ou par la présence d’'une singularité a l'interface sous-
couche/céramique (infondu local ou dépdt plus poreux localement). Cette dissymétrie peut générer une
décohésion de la barriére thermique lors du percage de plusieurs trous rapprochés comme sur les chambres
de combustions industrielles. Sur tous les profils excepté le systeme plasma gradient, on peut constater
que la longueur de la fissure interfaciale (mesurée selon Paxe X) reste constante sur 100 pm de part et
d’autre du plan médian du trou (entre -100pm et +100 um). Cela met en évidence qu'une erreur de
positionnement inférieure & 100 um lors d’un polissage des échantillons en coupe métallographique n’a
pas d’influence majeure sur la longueur de la fissure interfaciale.

Les observations des volumes reconstruits montrent aussi une variation de 'ouverture de la fissure
interfaciale en fonction de la position par rapport au trou. En effet, proche du plan médian du trou, la
fissure interfaciale est plus ouverte que le long des bords latéraux du trou. Cette observation est bien

visible sur le plan YZ est sur la figure 5.12.

FIGURE 5.12 — Observation de I'ouverture de fissure dans le plan YZ pour ’échantillon plasma standard

A partir de ces mesures dans les volumes reconstruits, les échantillons peuvent étre classés par leur
sensibilité a la fissuration interfaciale aprés deux impulsions laser :
— Systémes peu sensibles & la fissuration (longueur maximale <400um et largeur <600 pm) : Plasma
gradient
— Systémes moyennement sensibles a la fissuration (longueur maximale <800 pum et largeur<800 pum) :
Plasma structuré
— Systémes sensibles a la fissuration (longueur maximale >800um avec longueur au milieu du trou

<400 um et largeur <1000 pm) : Plasma référence et cold spray
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— Systeémes tres sensibles a la fissuration (longueur maximale >800 pm avec longueur au milieu du
trou >400 pm) : Plasma fin

5.5 Evolution de la fissuration en cours de percage

La fissuration a l'interface céramique / sous-couche a été étudiée sur les différents systémes barrieres

thermiques pour les quatre stratégies de percages choisies (voir tableau 5.1).

5.5.1 Etude de la fissuration pulse a pulse & 20°

s proey : r 400 pm -
400 pm i | 200um | E L
(b) Plasma fin

(c) Plasma structuré laser (d) Cold spray

(e) Cold spray détensionné
(f) Substrat sablé

(g) Plasma gradient (h) Plasma mélange 1

| 400 ym N L

(i) Plasma mélange 2

F1GURE 5.13 — Coupe micrographique des trous percés par 2 impulsions laser pour les différentes archi-
tectures d’interface (15kW, 1 ms)
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Sur les volumes obtenus par laminographie, deux types de fissures sont créées et observables apres
percage laser :

— Les fissures dans les zones fondues resolidifiées qui tapissent le pourtour du trou (dans le métal et

dans la céramique) sans se propager dans le métal de base ou le dépdt de céramique

— Les macro-fissures aux interfaces dans la zone entre la sous-couche et la céramique ou entre la

sous-couche et le substrat
Ces différentes fissures vont étre mesurées et leurs chemins de fissure comparés pour les différents systemes
barriére thermique étudiés en fonction du nombre d’impulsions laser.

Pour toutes les barrieres thermiques étudiées, a ’exception des barriéres thermiques avec une sous-
couche plasma de mélange NiCrAlY /ZrO2-Y2Og, une fissure se propage a 'interface sous-couche / céra-
mique. La figure 5.13 met en avant la zone d’amorgage de la fissure lors de la deuxiéme impulsion laser
pour tous les échantillons étudiés (voir liste figure 5.1). La longueur de la fissure interfaciale est soulignée
par un trait rouge .

Pour tous les échantillons excepté les systémes plasma gradient, mélange 1 et 2, la fissure princi-
pale est bien amorcée a l'interface céramique/sous-couche. Cette fissure se propage beaucoup plus pour
I’échantillon substrat sablé qui ne possede pas de sous-couche. Pour I’échantillon plasma gradient, la
fissure est amorcée au sein méme de la sous-couche a environ 150 um de hauteur par rapport a la surface
du substrat, a 'endroit ou la composition de sous-couche devient visuellement nettement plus riche en
Zr03-Y203 qu’en NiCrAlY . Pour I’échantillon plasma mélange 1 (mélange NiCrAlY /ZrOs-Y2O3 seul),
la fissure est amorcée & I'interface substrat/sous-couche. Enfin, pour I’échantillon plasma mélange 2 (pre-
miére sous-couche NiCrALY + mélange NiCrAlY/ZrO2-Y20s3), la fissure est initiée & I'interface premiére
sous-couche/mélange. Dans tous les cas, la fissure est amorcée et se propage dans la céramique a ’endroit
d’une zone localement plus riche en céramique.

Le graphique de la figure 5.14 résume la longueur de fissure interfaciale lors de la deuxiéme impulsion

pour toutes les architectures d’interface.
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FIGURE 5.14 — Longueur de la fissure interfaciale (interface sous-couche /céramique) pour les différents
systémes barriére thermique aprés deux impulsions laser (15kW, 1ms)

En résumé, on peut regrouper et ordonner les différents systemes selon leur sensibilité a 'amorcage

de la fissuration :

— Sensibilité faible (longueur de fissure inférieure & 0,2 mm) : cette catégorie regroupe les barrieres
thermiques plasma gradient, plasma mélange 1 et 2. Plusieurs fissures peuvent apparaitre a différents
niveaux dans la sous-couche. Ces fissures restent néanmoins de longueur réduite et leurs longueurs
cumulées ne dépassent pas 0,2 mm. Les systemes de cette catégorie sont relatifs a une interface
composite.

— Sensibilité intermédiaire (longueur de fissure entre 0,2 et 0,6 mm) : cette catégorie regroupe les
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barrieres thermiques plasma référence, plasma structuré, cold spray détensionné et substrat sablé.
Ces barrieres thermiques ont des interfaces céramique / métal tres variées selon des états mécaniques
et morphologiques tres éloignés mais la longueur de fissure a la deuxiéme impulsion ne permet pas
de les différencier nettement. Leur résistance a la propagation de fissure permettra par la suite de
classer de maniere plus précise la sensibilité de ces systémes.

— Sensibilité élevée (longueur de fissure supérieure & 0,6 mm) : cette catégorie contient les barriéres
thermiques cold spray et plasma fin. Cette derniere barriere thermique est tres sensible a la fis-
suration. Des la deuxiéme impulsion laser, on constate que la fissure se propage tres facilement a
I'interface céramique / sous-couche comme illustré sur la figure 5.15. Pour les échantillons ce cette
catégorie, la fissure est amorcée dans les plans inter-lamellaires de la couche de céramique. Elle

chemine majoritairement en suivant les pics de rugosité de l'interface sous-couche / céramique.

FI1GURE 5.15 — Propagation de la fissuration interfaciale dés la deuxiéme impulsion laser pour la barriére
thermique plasma fin (15kW, 1ms)

Ces résultats different de ceux obtenus par laminographie X pour le systéme cold spray qui se retrouve
donc tres sensible a la fissuration. En effet, lors des analyses non destructives menées apres deux impulsions
laser, la fissure interfaciale générée ne dépassait pas 200 um au milieu du trou. Cette différence pourrait
s’expliquer par une mauvaise préparation métallographique favorisant une fissuration parasite mais un
deuxieéme échantillon préparé a conduit a la méme fissure remplie de résine d’enrobage). On pense donc
plut6t & une hétérogénéité locale sur I’échantillon analysé par laminographie X ayant limité la propagation
de la fissure a cet endroit. Pour tous les autres échantillons étudiés en laminographie X, la longueur de
fissure mesurée en coupe micrographie est du méme ordre de grandeur que celle mesurée sur les volumes

reconstruits.

Afin d’affiner le classement précédent, la sensibilité a la propagation de fissure a été étudiée apres
le percage complet des systémes barrieres thermiques (10 impulsions laser). La figure 5.16 rassemble les

observations des trous finaux.

Ces observations apres dix impulsions laser permettent de visualiser la fissure interfaciale apres pro-
pagation (soulignée par un trait rouge ). On constate différents cas de propagation de la fissure. En effet,
pour le systéme plasma gradient, la fissure se propage dans la sous-couche & deux altitudes différentes par
rapport a U'interface avec le substrat, 120 um et 200 pm respectivement. Ces deux zones correspondent &
des zones ayant une proportion de céramique plus élevée comme au moment de la création de la fissura-
tion. En effet, sur la figure 5.16 (g), on constate bien au niveau de chaque fissure, une couche plus riche

en céramique.
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Fissure

Infondu

(a) Plasma référence

(f) Substrat sablé

(i) Plasma mélange 2

FIGURE 5.16 — Coupe micrographique des trous complets pour les différentes architectures d’interface (10
impulsions, 15kW, 1 ms)

La fissure suit parfaitement la morphologie locale de la couche intermédiaire de céramique. Pour
le plasma mélange 1, ce type de comportement se traduit par une fissure interfaciale localisée dans la
premiere strate de céramique qui est directement en contact avec le substrat pour notre cas d’échantillon.
Cela conduit donc & une fissure & la premiére interface substrat/sous-couche dans ce cas et montre
probablement I'importance d’avoir une premiere couche métallique projetée sinon on se retrouve dans le
cas d'un dépdt de céramique directement sur substrat sablé. Toujours avec ce méme comportement liée a
la distribution des couches céramique dans la zone de mélange, le systéme plasma mélange 2 (sous-couche
puis mélange 50/50) a une fissure interfaciale qui se propage bien dans la céramique mais cette fois vers
I'interface entre la sous-couche et la couche de mélange. Pour ces trois systémes en mélange, la fissuration
dépend donc bien de la composition locale de la sous-couche qui influence sa ténacité de par sa structure
composite ductile/fragile.

En revanche, pour le systeme substrat sablé, la fissure interfaciale finale s’est propagée uniquement
a linterface substrat/céramique selon un mode de rupture totalement adhésif. Dans ce cas particulier,
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lendommagement interfacial est gouverné par la ténacité de 'interface entre les deux matériaux (qui
dépend généralement de la rugosité et de 'épaisseur du dépdt).

Pour les autres systémes (plasma référence, plasma fin, plasma structuré, cold spray et cold spray
détensionné), la fissure se propage entre les premieéres lamelles du dépot de céramique, en suivant et
ouvrant les fissures intra et inter-lamellaires du dépot pré-existantes. On constate que la fissure tend a
rejoindre la surface de la sous-couche au cours de son cheminement, et dés que celle-ci est atteinte, la
fissure est de nouveau visible quelques lamelles plus haut dans le dépot de céramique (figure 5.17 (a)).
Ainsi, pour ces dépdts, la zone la plus sensible & la fissuration est située a environ 50 pm au-dessus de
I'interface sous-couche/céramique. La fissuration est donc plus en relation avec la ténacité de la céramique
seule mais méme si la fissure ne suit pas exactement le profil de la sous-couche métallique, sa proximité
la conduit & rencontrer des pics de rugosité (éventuellement des infondus) (figure 5.17 (b)). Ainsi la

morphologie de la sous-couche joue un role important sur le chemin de fissure et la portée de la fissure.

Infondu

(a) Suivant les fissures intra-lamellaires (b) Suivant les pics de rugosité

FI1GURE 5.17 — Propagation de la fissuration interfaciale apres dix impulsions laser pour la barriere
thermique plasma fin

A partir des observations micrographiques des différents échantillons, la longueur de la fissure inter-
faciale a été mesurée apres dix impulsions laser et reportée sur la figure 5.18. Sur cette figure on rappelle

les valeurs obtenues apres 2 impulsions (cf. Fig 5.14).
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FIGURE 5.18 — Longueur maximale de fissure dans le dépdt obtenu apres percage laser par dix impulsions
laser (15kW, 1ms) et rappel pour 2 impulsions laser
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Ce graphique permet d’affiner le classement des systémes en fonction de leur sensibilité a la fissuration

finale :

— Sensibilité tres faible (fissure finale inférieure & 0,5 mm) : cette catégorie regroupe uniquement les
barrieres thermiques plasma gradient, plasma mélange 1 et 2. Ces barriéres thermiques sont donc
trés résistantes a la fissuration par percage laser en relation avec la présence de plusieurs fissures
dans la céramique mais de longueurs réduites.

— Sensibilité faible (fissure finale entre 0,5 et 1,5 mm) : cette catégorie contient uniquement la barriére
thermique plasma structuré. Ce cas montre un effet bénéfique de la structuration par rapport a la
référence.

— Sensibilité modérée (fissure finale entre 1,5 mm et 2 mm) : cette catégorie regroupe finalement les
systemes plasma référence, plasma fin, substrat sablé et cold spray détensionné dont la fissure finale
est quasiment de taille identique.

— Sensibilité forte (fissure finale supérieure a 2 mm) : cette catégorie contient uniquement la barriere
thermique avec sous-couche cold spray qui conduit a la fissure interfaciale la plus grande de 1’étude.
De plus, sur ce cas on a remarqué une seconde fissuration & I'interface substrat/sous-couche ce qui
témoigne de la tres grande sensibilité aux effets du percage laser de cette barriere thermique.

Si ’on se réfere aux deux classements établis a 2 puis a 10 impulsions qui correspondent respectivement a
la phase d’amorgage de la fissure et a la phase finale de la propagation de la fissure interfaciale, il semble
bien que le classement initial aprés 2 impulsions soit reproduit au final apres 10 impulsions sauf pour
deux cas qui viennent contredire cette tendance. Le premier cas concerne le plasma fin dont la fissure
finale est du méme ordre que les autres cas de sensibilité modérée alors que la fissure amorcée était déja
largement prononcée (1 mm) a la deuxiéme impulsion. Le second cas correspond au plasma structuré
qui au contraire montre au final un sensibilité faible a la fissuration tandis qu’au stade de 'amorgage, la
fissure était du méme ordre que les autres systémes. Pour corroborer ces observations, on reporte cette
fois le suivi des mesures de longueur de fissure apres chaque impulsion pour les différents systémes étudiés
(figure 5.19).
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FIGURE 5.19 — Relevé des longueurs de fissure interfaciale en fonction du nombre d’impulsions.

Sur cette figure 5.19, on retrouve bien évidemment les classements des figures 5.14 et 5.18 par rapport
a la sensibilité comparée a la création et a la fissuration finale et qui ont conduit aux commentaires
précédents. On note cependant que quels que soient les systemes étudiés, la taille de la fissure finale est
trés largement conditionnée par la taille de la fissure apres la quatriéme impulsion. Au-dela, la fissure
n’évolue plus beaucoup pour tous les systémes. Ce nombre d’impulsions correspond a I’étape d’enlévement
de matiere ou le trou est déja débouchant, ou devient débouchant selon I'épaisseur totale du systéme
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a percer. L’influence de 1’épaisseur est surtout présente pour 1’échantillon plasma fin pour lequel la
profondeur relative du trou dans le métal est beaucoup plus grande deés la deuxieme impulsion. Ainsi a ce
stade, la pression totale engendrée par la matiere éjectée vers le haut est plus grande et par conséquent
la fissure amorcée nettement supérieure aux autres cas (sauf cold spray brut). Mais, dans ce cas précis,
le débouchage intervient plus tot (deés la troisiéme impulsion) et donc au final méme si le systéme semble
plus sensible & la fissuration, il conduit a une fissure de taille comparable au systéme de référence plus
épais. En conséquence, 'examen d’un systéme et la comparaison de la fissuration avec d’autres pourrait
s’arréter au stade du trou débouchant (4 impulsions dans notre cas). Ce protocole peut dépendre aussi
nettement de 'angle de percage qui conditionne énormément la profondeur & percer pour des angles
trés petits comme celui porté a ’étude ici. Bien entendu, ’examen de la progression de la fissure entre
les impulsions 2 et 3 puis 3 et 4 renseignent également beaucoup sur le comportement vis-a-vis de la
propagation de la fissure. Dans notre plan d’expérience, les progressions donnent des résultats homogenes
pour les différents systemes. Cela se traduit par une fissure qui est bien progressive. De plus, on établit
que lorsque la progression est importante (pente des courbes de la figure 5.19) cela conduit & la fissure
totale la plus élevée. Au-dela de I’évidence énoncée : « c’est la fissure qui progresse le plus qui donne la
fissure finale la plus grande », on montre surtout que la nature de 'interface peut effectivement jouer de
maniere drastique sur cette propagation. C’est un résultat important qui faisait 'objet de cette these.
Les deux cas les plus significatifs sont les cas de la sous couche cold spray ou a I’évidence la ténacité de la
zone interfaciale (essentiellement celle de la céramique a proximité du métal) n’est pas treés élevée tandis
que pour le cas de la sous-couche plasma structurée laser, il y a un bien effet morphologique qui agit sur
cette ténacité de la zone d’interface. Il reste a savoir si ’on peut expliquer les différences et ressemblances

de comportement a travers les choix faits a priori pour construire les différentes architectures.

5.5.2 Influence de ’architecture d’interface

Sur la base des observations des trous et des chemins de fissures a différents stade du percage et selon
les mesures de I’étendue des fissures (tracé rectiligne entre le début et la fin de la fissure) résumés dans
les figures 5.18 et 5.19, on revient sur les données des architectures rappelées dans la figure 5.1 et décrites

en détail dans le chapitre 3.

5.5.2.1 Influence de caractéristiques morphologiques

n

Interfaces "volumiques" : Cas de NiCrAlY /ZrO; en mélange

L’examen des différents cas fait ressortir nettement le comportement des trois sous-couches en mélanges
métal/céramique projetés (co-projection ou projection de mélange). Il s’agit d’un résultat trés important
car les trois cas mis en ceuvre conduisent a une fissure interfaciale de taille extrémement réduite pour
un percage impulsionnel de type industriel. Cette solution applicable industriellement visant a composer
un mélange intermédiaire ne peut se traiter morphologiquement en termes de rugosité de surface mais
plutot en fonction de la distribution spatiale des phases et de I’homogénéité de cette distribution dans
un mélange ou le long d’un gradient. Dans cette these, il n’a pas été développé d’outils particuliers
pour I'étude approfondie de ces mélanges résultants de parametres opératoires choisis pour les besoins
de 'étude. Mais, au regard des bons résultats et notamment de la localisation des fissures (qui peuvent
étre multiples) dans des zones localement plus riches en céramique, éventuellement sous forme de strates
céramique relativement étendues, on congoit aisément que le comportement de la couche est en relation
directe avec la morphologie du mélange métal/céramique. On peut aussi adjoindre la distribution de la
porosité dont on a vu qu’elle pouvait varier en fonction de la proportion des phases et qui peut intervenir
dans la définition de la morphologie optimisée d’une sous-couche en mélange. Selon les connaissances
dans le domaine, cette morphologie d’un bi matériau projeté peut se construire morphologiquement
sous forme d’un multicouche stratifiés (« mille-feuille ») ou encore sous forme d’un mélange si possible
homogene ou graduel tel que cela a été tenté dans cette these. Dans ce dernier cas, on souhaite une
distribution isotrope en fonction de la hauteur dans la sous-couche mais on constate qu’il est parfois

difficile de s’écarter d’une structure stratifiée et anisotrope offrant de multiples chemins de fissuration
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orientés parallelement a l'interface. La maitrise morphologique de la distribution de phase en projection
plasma est un champ d’étude a part entiere pour la maitrise de propriétés des « cermets » fabriqués ainsi
[Ansar, 2004] [Toru et al., 2015].

Interfaces « surfaciques » : NiCrAlY Plasma, CoNiCrAlY cold spray et substrats sablés

A partir des résultats obtenus qui montrent bien I'influence des sous-couches sur la progression de la
fissure et la gamme variée des rugosités mise en ceuvre, il est opportun de revenir sur les parametres de
rugosité de surface afin de conclure sur les effets escomptés préalablement.

Tout d’abord si 'on considére les deux cas de la sous-couche cold spray de CoNiCrAlY sans et
avec traitement thermique de détensionnement, on constate une amélioration tres nette bien que les
parametres de rugosité soient rigoureusement identiques. Dans ce cas, cela ouvre sur d’autres aspects
mécaniques ou physico-chimiques qui pourraient contribuer & modifier la ténacité de l'interface. Les
aspects physico-chimiques ne peuvent étre écartés méme si dans notre cas 'oxyde créé sous air est
d’épaisseur nanométrique. Ce point resterait a approfondir.

A partir de cette comparaison qui invalide plutét un effet de rugosité pour une gamme de Ra de 12um
et Rz de 68um (avec un profil régulier et symétrique), on peut comparer deux autres cas issus également
d’une méme sous-couche (plasma de NiCrAlY) mais dont on modifie volontairement la rugosité par
un post-traitement de structuration laser qui abaisse surtout le Rz (effet d’écrétage) et homogénéise la
symétrie du profil. Dans ce cas, I’abaissement de la rugosité se traduit par une limitation de la fissuration
ce qui montre bien un effet de rugosité lié a la structuration laser. Pour ce cas particulier, qui est
bénéfique par rapport a 'effet recherché, on met en évidence la limite des parametres de rugosité retenus
qui ne rendent pas bien compte par exemple des effets de motifs en lignes croisées selon un intervalle de
quelques dizaines de micrometres et surtout d’autres effets morphologiques & une échelle micrométrique
cette fois en relation avec la création de mini-vaguelettes par le laser. On peut envisager que ce type
de modification peut affecter I’étalement et le contact de la céramique au moment du dépot et la tenue
mécanique interfaciale résultante. Ce champ d’investigation impliquant une structuration multi-échelle
reste ouvert et mériterait un approfondissement suite a ces travaux.

Des lors, sur la base de parameétres de rugosité pourtant assez éloignés de Ra=3 a 19 um environ on
note un comportement similaire pour le plasma référence, plasma Fin et cold spray détensionné et substrat
sablé. Pour ce dernier, le résultat est d’autant plus difficile a interpréter que la rupture est adhésive tandis
que pour les autres elle est plutot cohésive. Ce qui se traduit par le fait inattendu que la sous-couche
semble inopérante par rapport & un dépo6t sans sous-couche. Ce constat est un peu en contradiction avec
les discussions autour des mesures de la force a rupture sur des plots collés qui donnent toujours un gain
d’adhérence sur les dépots avec sous-couche. Cependant, le mode de sollicitation complexe mis en ceuvre
par le pergage laser peut conduire & des modes de rupture également complexes qu’il faudrait approfondir

a la lumiére de ces travaux (y compris pour les sous-couches en mélange) par des essais ad hoc.

5.5.2.2 Influence de caractéristiques mécaniques

Pour cette discussion, on dispose des profils de dureté pour I’ensemble des systemes et des contraintes
résiduelles pour 4 cas (plasma référence ou gradient et cold spray brut ou détensionné, cf. figure 5.1).
D’un point de vue général, il faut noter les variations importantes en dureté qui existent toujours entre
une céramique et un superalliage pour un systéme barriere thermique. Ces variations en dureté traduisent
indirectement deux capacités bien différentes de déformation et de transfert de ces déformations lors d’un
chargement mécanique et montrent le réle important que peut jouer la sous-couche pour accommoder des
transferts de déformation. A partir des mesures effectuées par la méthode du trou, ce sont des niveaux
élevés des contraintes résiduelles qui sont enregistrées dans les couches et de surcroit avec des gradients
abrupts de type traction/compression synonymes de cisaillement important dans la zone de l'interface. Il
est donc légitime de s’interroger sur 'influence des contraintes résiduelles ainsi que des caractéristiques
d’accommodation et de transfert des déformations lors de I’enlevement de matiere par percage laser en

présence d’effets mécaniques et thermiques brefs, intenses et localisés provoqués par le laser de pergage.
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Selon toutes vraisemblances, le cas des sous-couches cold spray brute et détensionnée qui possedent
la méme rugosité permet de démontrer un effet mécanique bénéfique sur la sous-couche modifiée par
traitement thermique. Ce traitement agit a la fois sur la dureté et les contraintes résiduelles et conduit
a un abaissement marqué de la fissuration. La barriére thermique, avant passage au four, présente des
gradients de contraintes importants (effets mécaniques et thermiques lors du procédé) et une dureté élevée
intermédiaire entre la céramique et le substrat. Cependant, cette dureté élevée témoigne d’un écrouissage
fort de la sous-couche brute et donc d’une limite de sa capacité d’accommodation élastique et plastique.
L’adoucissement de la sous-couche apres le traitement thermique maintient un niveau de dureté intermé-
diaire mais restaure une capacité d’accommodation. C’est le cas de la plupart des dépdts métalliques par
cold spray traités thermiquement qui deviennent moins rigides et récupérent un comportement plastique.
Ceci semble bénéfique lors du percage laser ainsi que la relaxation des contraintes internes. Il semble
donc que la présence de gradients dans la sous-couche contribue a I’endommagement interfacial. Notons
dans ce cas que du CoNiCrAlY par cold spray, le dépdt est en traction au sein de la sous-couche. 11 est
possible que des contraintes en compression puissent avoir un autre effet. Par ailleurs, il est a noté que le
traitement thermique favorise aussi la liaison entre le substrat et le dépdt de sous-couche (pas de seconde
fissure).

Dans le cas des interfaces volumiques, on met bien en évidence un gradient de dureté en relation avec
la proportion de matériaux dur/fragile et mou/ductile. Dans ce cas, la résultante est bien le fruit d’un effet
composite qui conduit a un mélange des propriétés avec ’obtention de propriétés intermédiaires que I'on
met bien en évidence au travers des mesures de dureté. Au regard de la résistance a la fissuration de ces
architectures, on vérifie ici U'intérét d’accommoder les propriétés (par strates ou en gradient monotone),
notamment les propriétés mécaniques. Pour ce qui concerne les contraintes résiduelles, le cas analysé
montre des gradients importants en relation avec les aspects thermiques particuliers & ce cas (projection
sans interruption et loi de mélange autour des coefficients de dilatation). On montre de ce fait que
la présence de contraintes résiduelles et de gradients n’est pas forcément dommageable a la tenue au
percage laser (comme précédemment). En revanche, dans ce cas on peut noter que les contraintes dans
la sous-couche sont essentiellement en compression mais on ne peut pas en conclure plus sur un effet en
relation avec le signe des contraintes dans la sous-couche. Par ailleurs, 'examen des chemins de fissures
dans ces sous-couches en mélange a montré un effet trés marqué et probablement prédominant de la
morphologie de la microstructure composite sur la propagation de la fissure dont le trajet semble stoppé
par la présence du métal ce qui traduit bien ’effet composite recherché. L’examen de telles architectures
détensionnées auraient aidé a mieux appréhender le role particulier des contraintes résiduelles sur ces
interfaces constituées en mélange. Au-dela de cette étude, si ces dépots relativement contraints fissurent
tres peu lors du pergage, il est probable que tous les effets de redistribution des déformations autour du
trou dus a l’enlévement de matiére soient restitués a la piéce et non sous forme d’endommagement lors
du percage laser.

Si 'on examine maintenant, les cas plasma référence et plasma fin qui se comportent de maniere
assez proche du cold spray détensionné lors du percage, on ne peut conclure facilement sur un effet en
relation avec les duretés qui sont toujours trés proches de celle du substrat. En ce sens, ces cas ne se
distinguent pas beaucoup du cas du substrat sablé sans sous-couche. On peut donc suggérer un effet
limité en termes d’accommodation mécanique intermédiaire de la sous-couche NiCrAlY par rapport a
un cas sans sous-couche par exemple. En revanche, pour ce qui concerne le cas de NiCrAlY plasma
structuré laser, on mesure un niveau de dureté moyen plus élevé (& cceur et en surface de la sous-
couche, cf. figure 3.23, 101, chapitre 3). On peut alors supposer que la sous-couche subit une modification
microstructurale lors du traitement laser. Ce pourrait-étre un effet thermique que 'on pourrait mettre
en relation avec 'augmentation de dureté avérée sur des sous-couche plasma NiCrAlY ayant subi un
traitement thermique a 800°C (cf. Figure 3.23, chapitre 3). Dés lors, méme si 'on ne peut se référer
aux profils des contraintes résiduelles dans ce systéme structuré (non évalués dans cette these), il y a
ici un indice qui laisse supposer peut-étre un effet mécanique de durcissement et/ou de relaxation dans
la sous-couche qui pourrait se combiner avec I'effet morphologique avéré et décrit précédemment pour

expliquer la meilleure tenue de ce systéeme. On note cependant un profil de contraintes résiduelles avec
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gradient et plutot en traction dans la sous-couche dans le cas de plasma référence. Malheureusement,
les choix restrictifs faits a priori pour la détermination des profils des contraintes résiduelles n’a pas
permis d’examiner l'effet d’un traitement thermique sur les contraintes résiduelles dans une sous-couche
plasma NiCrAlY (y compris ceux potentiellement générés par un traitement superficiel par le laser de
structuration). Fort des résultats en fissuration lors du percage, il conviendrait d’approfondir ces analyses

mécaniques.

5.5.3 Influence de la stratégie de percage

Nous avons vu dans le chapitre 4 que l'utilisation de stratégies de percages consistant a réduire
la puissance du laser entre la premiére impulsion et les suivantes permet de diminuer la longueur de
la fissuration interfaciale. Les graphiques suivants montrent la variation de la longueur de fissure en
utilisant les stratégies de percage pour quatre systémes représentatifs des quatre catégories de sensibilité

a la fissuration interfaciale.
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FI1GURE 5.20 — Fissuration interfaciale pour quatre architectures et trois stratégies de percage étudiés

Pour tous les échantillons étudiés, 'utilisation des deux stratégies de percages différentes avec la
diminution de la puissance créte du laser entre la premiere impulsion et les impulsions suivantes diminue la
fissuration interfaciale. En fonction de I'architecture d’interface, la diminution engendrée varie d’intensité.
Pour I’échantillon plasma référence, les deux stratégies ont le méme résultat : la longueur de la fissure
interfaciale est réduite de 20%. Pour les systémes plasma gradient et plasma mélange 1 et 2, la diminution
de la longueur de fissure est assez faible, mais elle représente toutefois environ 25 % pour la stratégie 15
puis 10kW (soit 20pm) et 40% pour la stratégie 18 puis 7TkW (soit 100pum). Pour le systéme cold spray
qui est le plus sensible a la fissuration, l'effet des stratégies de percage est le plus important de ceux
analysés. La stratégie de percage 15-10kW permet de réduire la fissure de 25% (soit -0,9mm par rapport
a la référence) et la stratégie 18-7kW permet de réduire la fissure de 50% (soit -2,8mm par rapport a la
référence). Enfin, le systéme plasma structuré est celui qui présente la plus faible réduction de la fissure
interfaciale avec une diminution de 15% de la longueur de fissure (soit 150pum) pour la stratégie 18-7kW
et de 28% (soit 280um) pour la stratégie 15-10kW.
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Ainsi, U'optimisation des parametres de percages via la modification de la puissance du laser entre la
premieére impulsion et les suivantes permet de réduire significativement la longueur de la fissure interfa-
ciale.

Toutes les architectures d’interface voient leur longueur de fissure réduite avec 'utilisation de la
stratégie de pergage 18kW puis 7TkW. Cela s’explique par 'augmentation du diametre du trou dans la
barriére thermique par rapport au substrat. En effet, lors d’'un percage & iso-parametre, le diametre du
trou dans la céramique est inférieur a celui dans la sous-couche (effet tonneau). L’éjection de la matiére
hors du trou avant que le trou ne soit débouchant exerce donc une pression sur la céramique coté bord
de fuite (bras de levier). L’utilisation des stratégies de percage permet donc de réduire la différente de

diametre entre la céramique et la sous-couche et donc la force du bras de levier.

5.6 Evolution des contraintes résiduelles apres percage complet
a 90°

La présence de contraintes résiduelles au sein du dépdt peut influer sur la sensibilité a la fissuration
de Dinterface céramique/sous-couche. La présence de pics de contraintes au sein des couches ou de fort
gradients de contraintes au niveau des interfaces risque de les fragiliser au moment du pergage car elles
sont soumises a du cisaillement dans le plan de l'interface. Ainsi, les systémes barriéres thermiques ayant
par exemple un gradient de contraintes résiduelles traction/compression (sous-couche cold spray) ont une
sensibilité différente & la fissuration qu’un systéme ayant un gradient de contraintes compression/traction
(sous-couche plasma gradient). De méme, le dépot de sous-couche par cold spray traitée thermiquement
conduit & une amélioration notable du comportement en fissuration. Pour étudier plus avant un effet
des contraintes résiduelles lors du percage, il parait judicieux de tenter la détermination des contraintes
résiduelles apres le percage laser. L’enlevement de matiere lors du percage laser relaxe les contraintes
résiduelles présentes dans le matériau autour du trou. Il est aussi possible que les effets thermiques
et mécaniques lors du pergage laser modifient les contraintes résiduelles présentes avant pergage. Les
résultats de I’étude de la fissuration interfaciale apres percage laser permettront peut-étre de discuter des
effets sur cette fissuration de la modification des contraintes internes lors du percage. Par ailleurs, il peut
y avoir un intérét a connaitre 1’état de contraintes apres percage dans le cas d’une fabrication industrielle
pour laquelle de nombreux trous sont percés & proximité les uns des autres.

L’examen des contraintes résiduelles aprés percage laser se porte sur les quatre cas pour lesquels
les contraintes avant percage sont connues et qui résultent également d’un comportement en fissuration
interfaciale différent (plasma référence, cold spray avec ou sans détensionnement et plasma gradient) lors
d’un percage sévere a 20°. Le systéeme plasma gradient de composition possede un gradient de contraintes
résiduelles traction/compression/traction (+160/-350/4-500MPa) au sein méme de la sous-couche. Le
systéme cold spray posséde un gradient de contraintes traction/compression (+400/- 400MPa) dans la
sous-couche, mais le substrat n’est pas en traction comme pour le plasma gradient. Le systéme plasma
référence posséde un profil de contraintes inverse par rapport aux deux autres : compression/traction
(-80/+400MPa) a linterface sous-couche/céramique et un substrat fortement en compression. De plus,
il s’avere que le systéme cold spray ayant subi un traitement thermique de détensionnement est en effet

totalement détensionné (maximum 20MPa).

5.6.1 Détermination des contraintes résiduelles autour d’un trou percé laser

Un protocole spécifique a été développé dans cette these pour déterminer les contraintes résiduelles
par la méthode du trou incrémental. Afin de déterminer ’influence du percage en préservant la symétrie
de la méthode du trou, les contraintes résiduelles ont été déterminées en bord d’un trou percé laser
a 90°. Les percgages laser & 90° sont réalisés avec 4 impulsions (15 kW, 1 ms). Le trou obtenu est de
forme conique et mesure 600um de diametre. La méthode du trou incrémental est utilisée ici avec des
mesures optiques (cf. chapitres 2 (§ 2.6.1, page 62) et 3 (§ 3.5.3, page 104). Cette méthode a aussi été
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utilisée pour des dépoOts plasma de zircone yttriée avec différents substrats et températures de dépot
[Montay et al., 2002] & l'aide de jauges collées. Mais la méthode ainsi que la mesure optique n’ont jamais
été utilisées sur un matériau en présence d’un trou déja percé. Ces essais ont été réalisés en collaboration
avec le Professeur Guillaume Montay (Laboratoire LASMIS, UTT, Troyes). Pour appliquer cette méthode,
on fait I’hypotheése que le trou percé par laser est parfaitement cylindrique et parfaitement centré au milieu
du trou percé mécaniquement par un foret de diametre 2 mm. Deux essais d’usinage incrémental ont été
réalisés sur le systéme barriére thermique plasma référence pour évaluer la répétabilité de cette méthode.
Les résultats obtenus montrent une bonne reproductibilité des mesures comme le montre les deux profils
obtenus sur un échantillon plasma référence (figure 5.21). Les autres mesures n’ont pas été doublées.

L’hypothese est faite que les profils mesurés sont bien représentatifs des échantillons étudiés.
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FIGURE 5.21 — Répétabilité des profils de contraintes résiduelles sur un systeme plasma référence percé
a 90°

5.6.2 Effets du percgage laser sur les contraintes internes en bord du trou

Pour aborder de maniére phénoménologique ’étude des contraintes résiduelles apres le percage laser,
on peut envisager différents effets, dont certains avérés, qui peuvent modifier I’état des contraintes rési-
duelles autour du trou. Dans notre cas, le diametre du foret de 2 mm pour un trou laser de diametre de
600um englobe un volume de matiére au-dela du rayon sur une distance d’environ 700pm. Ce volume
est assez important au regard des épaisseurs de zones resolidifiées (50-100pum au rayon typiquement ) et
des zones affectées thermiquement (non présentes dans le cas de ce pergage) mais il est représentatif de
I'espace occupé par une fissure. Ainsi, selon la méthode du trou modifiée pour notre étude on considere
plutot des effets induits & moyenne distance et qui ne sont pas considérés généralement dans I'analyse du
percage laser des barriéres thermiques.

Méme si l'interaction est breve, des effets intenses a la fois thermique et mécanique peuvent étre
envisagés sur le pourtour du trou. Ces effets sont subis simultanément car on rappelle que les trois
matériaux sont percés en une seule impulsion. Il convient également de considérer les orientations possibles
des déformations potentielles engendrées par ces effets : dans le plan des couches selon une direction radiale
(dans la plan XY) ou longitudinale selon la hauteur du trou (axe Z). La méthode du trou détermine les
contraintes dans le plan XY (hypothése de contraintes isotropes).

Lors d’un percgage laser, la matiére enlevée provoque une relaxation mécanique du champ de contraintes
résiduelles dans le plan XY. C’est d’ailleurs sur ce type de relaxation que se fonde la méthode du trou. Il
en est forcément de méme pour le pergage laser. Au sujet des effets d’origine thermique, des contraintes
de trempe longitudinales sont générées lors de la solidification et le refroidissement dans la zone fondue
en bord de trou. Ces contraintes en traction dans la couche sont relaxées en partie car elles générent un
réseau de microfissures sur le pourtour du trou (faiencage) dont 'ouverture est plus importante au niveau
de Yinterface du fait des différences de coefficient de dilatation thermique (Qgramique < Csous?couche)-

On peut cependant envisager un équilibrage de ces contraintes avec des contraintes longitudinales en
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compression dans le volume d’intérét mais probablement juste au-dela des zones fondues. Il est difficile
par la méthode du trou concentrique d’appréhender avec une grande précision 1’évolution possible des
contraintes dans cette direction longitudinale mais cela pourrait étre envisagé (percage avec des forets de
diametres variables par exemple) et apporter ainsi des informations sur des effets & courtes distances. En
revanche, si l’on se référe aux trés hautes températures atteintes par la matiére enlevée (liquide/vapeur),
on peut envisager des effets thermiques avec des gradients prononcés a moyenne distance (quelques
centaines de micrometres, cf. figure 4.1, page 125). Si 'on considere ces gradients homogenes en Z, selon
la profondeur du trou (hypothése probablement erronée), ces gradients thermiques peuvent introduire
des contraintes longitudinales pour chacune des couches au refroidissement. En effet, si le coeur de la
couche est plus froid que la paroi chaude, ces contraintes longitudinales seront alors plutot en traction
en surface lors d’un refroidissement homogene. Au cours de ce refroidissement, les écarts de coefficient de
dilatation sont susceptibles aussi de générer des rééquilibrages locaux aux interfaces qui peuvent entrainer
du contraintes résiduelles cette fois dans le plan XY [Zhai et al., 2016]. Bien évidemment ces contraintes
se superposent aux contraintes existantes et relaxées pendant l’enléevement de matiere et dépendent
beaucoup des propriétés thermiques de chaque couche (capacité calorifique et diffusivité thermique) et
de la distance sur laquelle les gradients thermiques peuvent s’étendre.

A la complexité des effets thermiques dans les différentes directions peut s’ajouter des effets mécaniques
dus a la pression gazeuse qui s’exerce sur la paroi du trou en sus des effets liés a 1’éjection de matiere
liquide. De maniere schématique et simplifiée, si I’on considére un effet de compression isostatique dans le
trou, on peut avoir des effets de contraintes résiduelles dans chaque couche du fait des modules d’Young et
limite élastique différentes entre les couches. Toujours schématiquement, dans la direction longitudinale,
leffet de pression peut s’apparenter a un effet de grenaillage et devrait conduire a des contraintes de
compression en surface. Les observations dans la couche fondue (fissure de trempe) ne vont pas dans
ce sens et laissent supposer un effet de pression limité. La pression est probablement largement dissipée
et déviée avec la couche liquide a expulser vers I'entrée puis vers la sortie du trou. Il est probable qu’il
faille négliger également ces effets de pression dans la direction radiale (qui conduirait & des déformations
différentes et potentiellement & des contraintes résiduelles dans chaque couche du fait des modules d”Young
différents).

5.6.3 Evolution des contraintes résiduelles dans le systéme plasma référence

La figure 5.22 montre la différence de contraintes résiduelles obtenues sur une barriere thermique brute

de fabrication et sur une barriere thermique percée par laser a 90°.
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FIGURE 5.22 — Profil des contraintes résiduelles avant et apres percage laser dans la barriére thermique
plasma référence

On constate qu’apres percage laser, les gradients de contraintes présents sont atténués. Les contraintes
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résiduelles dans la céramique diminuent de moitié, passant de -50MPa a -25MPa au milieu du dépdt et
de 100MPa a 50MPa proche de l'interface avec la sous-couche. Les contraintes résiduelles en traction
dans la sous-couche passent de 400MPa a 100MPa et les contraintes en compression dans le substrat
passent de -350MPa a 0MPa. Plus aucun gradient marqué de contraintes résiduelles n’est présent aux
niveaux des interfaces. Les valeurs obtenues pour une profondeur dans le superalliage supérieure a 0,1
mm ne sont pas étudiées. Les données obtenues montrent bien que le percage laser d’un systéme barriére
thermique relaxe les contraintes présentes dans le matériau via ’enlevement de matiere. Pour ce systéme
barriére thermique de référence, on montre que le pergage laser ne géneére pas de contraintes résiduelles

supplémentaires.

5.6.4 Evolution des contraintes résiduelles dans les systémes cold spray

Le systéme barriere thermique cold spray posséde des contraintes en traction dans la sous-couche
a linterface céramique / sous-couche (400 MPa, contre seulement 100 MPa pour le systéme plasma
référence). Il contient aussi des contraintes en compression dans la sous-couche proche de U'interface avec
le substrat (-400 MPa), zone ayant des contraintes en traction (400 MPa) pour le systéme de référence

(plasma).
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FIGURE 5.23 — Profil des contraintes résiduelles avant et apres percage laser dans la barriére thermique
cold spray

La figure 5.23 résume les profils de contraintes résiduelles dans 1’échantillon cold spray avant et apres
percage laser. Contrairement au systéeme plasma référence, le systeme cold spray ne voit pas seulement
ces contraintes résiduelles relaxées lors du pergage laser. Des contraintes sont générées lors du percage
laser et elles modifient les contraintes déja présentes dans le systéme avant pergage. On constate une
mise en compression de la céramique proche de l'interface avec la sous-couche et 'augmentation de la
différence de contraintes entre la céramique et la sous-couche de 170 MPa (passage de 450 MPa & 620
MPa). De plus, les contraintes résiduelles dans la sous-couche (en traction proche de 'interface avec la
céramique et en compression proche de I'interface avec le substrat) diminuent aprés pergage laser passant
de 400 MPa a 220 MPa pour les contraintes en traction et de -400MPa a -340MPa pour les contraintes
en compression. Enfin, dans le substrat, des contraintes en traction sont générées. La modification du
profil apres percage laser sur le systeme cold spray brut de dépdt se traduit donc par une superposition
de contraintes en compression dans la céramique et en traction dans le substrat. La sous-couche est tres

peu modifiée avec cependant une augmentation de la traction pres de Uinterface avec la céramique. Sur la
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base de ces constats, on pourrait envisager un effet thermique au refroidissement (propagation de chaleur
dans le plan XZ lors du pergage) en accord avec la différence des coefficients de dilatation.

Le systeme cold spray détensionné ne contient pratiquement pas de contraintes résiduelles avant per-
cage a 90°. L’analyse des contraintes résiduelles de ce systeme aprées percage laser montre donc l'influence
réel du percage laser sur les contraintes résiduelles. La figure 5.24 donne les variations de contraintes
résiduelles dans I’échantillon cold spray détensionné avant et apres percage laser.
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FIGURE 5.24 — Profil des contraintes résiduelles avant et apres percage laser dans la barriére thermique
cold spray détensionnée
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FI1GURE 5.25 — Comparaison des profils de contraintes résiduelles apres percage laser pour deux barriéres
thermique initialement contrainte ou détensionné

Cette expérience met en évidence que le pergage laser génére des contraintes en compression dans la
céramique a l'interface avec la sous-couche qui est en traction ainsi que des contraintes légérement en
compression dans la sous-couche au niveau de 'interface avec le substrat. Ceci est en accord avec les
variations de contraintes résiduelles avant et apres percage laser de ce méme systeme barriere thermique
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brut de fabrication sauf pour la contrainte dans le substrat qui reste inchangée cette fois. Le systeme
étant non contraint avant le percage laser, les contraintes résiduelles obtenues proviennent uniquement du
percage laser. Les contraintes résiduelles générées par ce procédé pour cet échantillon forment un gradient
a linterface de 280 MPa entre la céramique et la sous-couche et un gradient interfacial de 50 MPa entre
la sous-couche et le substrat (mesures effectuées sur le profil aprés pergage laser).

La figure 5.25 compare les profils de contraintes résiduelles apres pergage des systémes barriere ther-
mique avec sous-couche cold spray brut et détensionné.

La comparaison de ces deux courbes montre bien que traitement de détensionnement avant percage ré-
duit de trois quart les contraintes en compression apres pergage (diminution de 380 MPa des contraintes
en compression dans la céramique a l'interface avec la sous-couche et de 310 MPa des contraintes en
compressions dans la sous-couche a l'interface avec le substrat). Le traitement de détensionnement avant
percage permet aussi de réduire les contraintes en traction dans la sous-couche et dans le substrat (di-
minution de 60 MPa des contraintes en traction dans la sous-couche a l'interface avec la céramique et de
360 MPa des contraintes en traction dans le substrat a l'interface avec la sous-couche).

Sur la base de ces expériences, 'introduction de contraintes résiduelles autour du trou que ’on attribue
probablement & une origine thermique lors du percage laser sur ce systéme cold spray CoNiCrAlY (brut
ou détensionné) difféere du comportement de la sous-couche plasma NiCrAlY. Dans le premier cas la
sous-couche est dense et exempte d’oxydes tandis que la seconde est poreuse et oxydées. Il est probable
que les propriétés thermiques et le transfert de chaleur induit par le percage entre la céramique et le
substrat soient bien différents pour ces deux cas. Cela pourrait expliquer les différences mesurées et la

sensibilité accrue du systeéme cold spray lorsque soumis aux effets d’origine thermique.

5.6.5 Evolution des contraintes résiduelles dans le systéme plasma gradient
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FIGURE 5.26 — Profils des contraintes résiduelles dans une barriére thermique avec une sous-couche a
gradient

La figure 5.26 reprend les profils de contraintes résiduelles dans la barriére thermique avec gradient
de composition NiCrAlY/ZrO,-Y203 avant et apres percage laser. La barriére n’est pas contrainte au
niveau de l'interface céramique/sous-couche avant le pergage (interface totalement relaxée). Par ailleurs, la
sous-couche composite est soumise a des contraintes résiduelles en traction puis en compression proche de
Iinterface avec le substrat lui-méme en traction dans cette zone interfaciale. Aprés percage, des contraintes

en traction (220 MPa) sont présentes dans la céramique proche de l'interface avec la sous-couche tandis
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que des contraintes en compression (-300 MPa) sont générées dans la sous-couche riche en céramique
proche de l'interface avec la céramique seule. Le gradient de contraintes résiduelles & l'interface vaut alors
520 MPa avec un profil de type traction/compression. Ce profil de contraintes résiduelles différe des trois
cas précédents et est méme de type opposé a ceux (identiques) obtenus pour les deux sous-couches cold
spray percées. Le reste de la sous-couche a gradient de composition posséde un gradient de contraintes
de type compression/pic de traction/compression avant et aprés percage laser mais plus intense dans ce
dernier cas : augmentation des contraintes en traction de 180 MPa a 700 MPa dans la sous-couche et
augmentation des contraintes en compression de -350 MPa a -510 MPa dans la sous-couche proche de
Pinterface avec le substrat. Les contraintes résiduelles en traction dans le substrat sont augmentées de
150MPa par le percage laser.

Si l'on considere les deux profils de la figure 5.26, on remarque que 'allure du profil est identique sauf
a l'interface céramique/sous-couche pour laquelle un gradient apparait comme sur les cas issus de sous-
couches cold spray mais cette fois avec la céramique en traction. Sur la base des conditions de fabrication
déja mentionnées précédemment, en I'occurrence sans interruption du substrat a la céramique, il avait
été proposé d’expliquer le profil particulier des contraintes résiduelles par une exposition plus intense de
ces dépdts aux contraintes d’origine thermique. L’absence ou le faible niveau de contraintes dans la zone
d’interface céramique/sous-couche s’expliquait plus par une accommodation par microfissuration en cours
de projection (valable pour tous les cas). Dans le cas du pergage laser, on suggeére que ces contraintes
d’origine thermique amplifient le profil préexistant et en crée un nouveau a linterface céramique/sous-
couche. Si cette sous-couche peut étre schématisée a nouveau simplement comme un enchainement de
deux couches de compositions différentes (1'une riche en céramique pres de la céramique et Pautre riche
en NiCrAlY prés du substrat), on peut tenter d’expliquer & nouveau le profil interne de la sous-couche et
dans le substrat apres percage comme celui obtenu avant percage par un effet superposé des contraintes
thermiques au refroidissement. Mais cela ne peut pas expliquer la traction dans la céramique sauf &
considérer un rééquilibrage a cet endroit. Rééquilibrage di a la fois a I’enlévement de matiére et peut-étre
aux contraintes thermiques induites. Il faut surtout bien constater que malgré I’enlevement de matiere, le
percage laser de cette sous-couche ne relaxe pas mais amplifie les contraintes. Il y a donc une particularité
qui reste a élucider. Cela montre a nouveau l'influence tres spécifique du mélange de céramique et de
métal sur la réponse au pergage laser et la réponse aux effets thermiques. Ce mélange doit jouer également
sur la propagation de la chaleur dont résulterait I'introduction de ces contraintes.

Ce systeéme étant le moins sensible a la fissuration interfaciale, on peut supposer que le profil de
contrainte, différent de celui des autres systémes étudiés a une influence sur la tenue a la fissuration lors
du percage laser. Notons néanmoins que c’est ce systeme le plus contraint avant et avec augmentation
des contraintes résiduelles apres pergage qui conduit a la fissuration la moins élevée lors du pergage a
20°. Ainsi, l’absence de contraintes au niveau de I'interface céramique/sous-couche avant pergage semble
limiter la sensibilité a la fissuration de cette interface, mais la présence d’un gradient de type com-
pression/traction au sein de la sous-couche augmente peut-étre le risque de fissuration au milieu de la
sous-couche. Une étude de ces gradients mais ayant été préalablement détensionnés (si cela est possible

a réaliser) serait & mener pour aider a cette élucidation.

5.6.6 Synthese

Pour les quatre cas de barriéres thermiques étudiés, on montre que le percage laser modifie les
contraintes résiduelles présentes dans la matiere. D’une part, I’enlévement de matiere lors du percage
relaxe une partie des contraintes résiduelles présentes dans le systéme avant percage. D’autre part, on
suggere que des contraintes résiduelles plutot d’origine thermique peuvent étre générées par le percage
laser lui-méme :

— Les différences de coefficient de dilatation thermique entre chaque couche composant le systéme

barriére thermique provoquent, lors du refroidissement, des contraintes en compression dans la
céramique proche de la sous-couche et en traction dans la sous-couche. Elles générent aussi des

contraintes en compression dans la sous-couche proche du substrat et en traction dans le substrat
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(asouscouche > Qcéramique et Qsubstrat > asouscouche)~

— Le refroidissement brusque de la couche liquide et le gradient de température généré par le laser en
bord de trou génere des contraintes de trempe sur toute la paroi du trou. Ce sont des contraintes
longitudinales de compression dans la matiere solide en bord de trou et en traction dans la matiere
fondue puis solidifiée.

— La pression de recul dans le trou exerce durant le pergage une force sur les parois du trou pouvant
générer des contraintes de compression dans la matiére mais il est peu probable que ces contraintes
interviennent car elles sont dissipées dans ’évacuation de la couche liquide.

L’analyse des différents systémes barriére thermique montre une réponse différente selon le systeéme. Le
systeme plasma référence met en évidence la relaxation simple tandis que cold spray détensionné met en
évidence la génération de contraintes d’origine thermique lors du percage laser. Le role et la nature de la
sous-couche est ainsi mise en avant avec des effets différents probablement en relation avec les propriétés
thermiques et mécaniques de la sous-couche. Le cas du plasma gradient et du cold spray brut sont déja
trés contraints avant percage laser présentent une variation de contraintes résiduelles non négligeable
apres percage laser ce qui interroge sur 'effet de relaxation qui est visiblement non prépondérant pour

ces cas.

5.7 Conclusions

Au cours de ce chapitre, les différentes architectures d’interfaces de barriéres thermiques créées ont été
percées par laser de maniere interrompue pour étudier leur sensibilité a la fissuration aux différents stades
de T’enlevement de matiere. Cette fissuration ainsi que la morphologie des trous ont été comparées avec
celles obtenues dans le cas de référence d’une sous-couche plasma de NiCrAlY pour des trous percés a 90°
et & 20° (angle sévere) qui a été détaillée dans le chapitre précédent. A partir de critéres de comparaison
établis & partir des caractéristiques morphologiques de la surface de sous-couche (parametres de rugosité
essentiellement) et mécaniques des systémes complets, une tentative a été menée pour établir une relation
entre ces données et sur I'observation du comportement en fissuration. Les architectures sélectionnées sont
tres différentes car elles font appel & des matériaux et procédés tres variés (plasma, cold spray et laser).
Ces procédés sont tous applicables industriellement excepté le cas d’un substrat sablé sans sous-couche
mais qui a également été envisagé pour les besoins de cette étude systématique de la fissuration. L’objectif
principal était de montrer et d’expliquer dans quelles mesures et selon quelles tendances une modification
d’architecture des matériaux constitutifs peut améliorer ou non la tenue a la fissuration céramique/métal
lors d’'un percage laser impulsionnel de type industriel.

Les différents cas étudiés, y compris si 'on examine des épaisseurs plus fines, n’affectent pas de
maniere drastique les allures et dimensions des trous percés par rapport a la référence industrielle. Le
fait marquant au sujet de l’allure des trous concerne la présence systématique d’un bulbe symétrique a
90° et dissymétrique a 20° dans le métal de base quelle que soit I'architecture d’interface. Ce bulbe qui
témoigne d’un effet local de confinement de I'interaction laser-matiére lors du passage au percage du métal
massif. Il est situé juste en dessous de la couche de céramique pour un percage du coté céramique. Cette
singularité géométrique témoigne surtout d’une concentration locale de 'effort mécanique qui s’applique
en levier sur la partie saillante de céramique. Il est difficile en revanche d’en apprécier les caractéristiques
morphologiques et dimensionnelles du fait du remplissage partiel par de la matiére solidifiée & cet endroit.
Cependant, les tentatives visant & modifier la stratégie de percage incliné a 20° sur quelques architectures
montrent qu’il est possible d’agir significativement sur la fissuration finale en agissant sur la premiere
étape du pergage, c’est-a-dire lorsque le métal de base est atteint, que le bulbe est créé et que la fissure est
amorcée. En effet, 'usinage seul de la céramique n’entraine jamais de fissure interfaciale qui est générée
presque toujours a la seconde impulsion a 20° lorsque le métal est pénétré (fonction des épaisseurs et
de ’angle). Ainsi, si la création d’un bulbe semble inévitable quelle que soit la stratégie de percage et
P’architecture de barriére thermique, on montre que la pratique d’un pergage plus intense a la premiere

impulsion puis des impulsions moins séveres aux suivantes peut atténuer significativement la fissuration
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sans pour autant I’éliminer dans les conditions de I’étude. En conséquence, ’examen de ’allure des trous
qui est identique pour les différentes architectures permet de démontrer que les différentes fissurations
obtenues sont bien la résultante des architectures d’interface mises en ceuvre. L’examen de la fissuration
selon le protocole appliqué est donc bien une méthode qui permet de comparer semi-quantitativement et

discriminer une tenue mécanique des interfaces soumises au pergage impulsionnel.

Sensibilité Systeme Barriere thermique

Fissuration 90°

Pas de fissure plasma gradient
plasma mélange 1
plasma mélange 2

plasma structuré

Fissuration plasma référence
cold spray
colds spray détensionné

Fissuration 20°

Sensibilité tres faible plasma gradient
plasma mélange 1

plasma mélange 2

Sensibilité faible plasma structuré laser
Sensibilité moyenne plasma référence
plasma fin

substrat sablé

cold spray détensionné

Sensibilité forte cold spray

Tableau 5.3 — Classement des différentes architecture d’interface en fonction de leur sensibilité & la
fissuration pour des percages a 90° et a 20°

Quelle que soit 'architecture d’interface étudiée, une fissure est observée a l'interface sous-couche/céramique
apres pergage a 20°. Toutefois, la longueur de la fissure dépend grandement de ’architecture d’interface
utilisée. Les différents systémes barriére thermique peuvent étre classés en fonction de la fissuration ou
non apres percage a 90° et en fonction de la longueur de fissure obtenue apreés un pergage laser incliné
a 20° (voir tableau 5.3). Le classement fait a partir des observations sur les tirs a 20° correspond a des
valeurs proches pour chaque gamme considérée mais bien différenciées entre les gammes. Cela témoigne
de comportements a la fissuration tres éloignés. Ce classement est proche également du classement qui
serait fait juste apres 'amorcgage de la fissure, ce qui montre bien ’étape cruciale que constitue ’amorgage
initial par rapport a la fissuration finale. Il y a donc un intérét & étudier I'amorcage de la fissuration.
Cela a été fait de maniére totalement non destructive par laminographie. Avec cette technique d’imagerie
3D, on peut reporter manuellement la longueur maximale de la fissure en chaque plan et tracer une
projection de la surface fissurée parallelement a 'interface. On vérifie alors I'allure elliptique de la fis-
sure deés la deuxiéme impulsion. Des outils spécifiques d’analyse d’images et de segmentation 3D doivent
étre développés pour ce type d’analyse volumique et pour exploiter plus avant ce type d’imagerie. En
effet, malgré la résolution élevée a 'ESRF, le faible contraste entre les phases et le vide, la présence de
nombreux pores et fissures dans les matériaux de départ rendent difficile une détection complete de la
fissure d’intérét. Cependant pour des fissures plus grandes (donc mieux détectables probablement), cette
technique pourrait étre développée plus et serait trés intéressante, notamment pour I'expertise de trous
percés a proximité les uns des autres. Un des intéréts est également ’observation des réseaux de fissures
courtes (50-100pum) dans et a proximité de la zone fondue sur tout le pourtour du trou.

L’ensemble des expériences constitue un corpus de résultats important a relier aux caractéristiques de

ces couches. Cela traduit donc des tenues mécaniques au percage bien différentes avec un apport notable
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de la structuration laser et un effet treés bénéfique des mélanges NiCrAlY+ZrO,-Y203 par rapport aux
autres cas. Si la sous-couche cold spray brute de projection est la plus sensible, les autres cas sont au final
assez proches du cas de référence, y compris pour le cas sans sous-couche ce qui est assez surprenant.

Tout d’abord le cas des mélanges NiCrAlY+ZrO2-Y2Os3 ou interfaces « volumiques » composites
montrent tous une sensibilité tres faible a la fissuration a 20°. L’examen micrographique montre que
ce sont plusieurs petites fissures qui sont amorcées dans des zones plutot riches en métal et une fissure
principale inférieure a 500pum apres 10 impulsions laser pour ces trois cas. C’est donc un effet « composite
» local qui contribue bien a contenir la fissuration. Cependant, il est tres intéressant de noter que ces
systemes stables vis-a-vis de la fissuration sont des systemes qui présentent des profils de contraintes
résiduelles avec plusieurs gradients aux interfaces. La présence de ces gradients d’origine thermique lors
de la fabrication témoigne en fait de la bonne accommodation thermomécaniques et du couplage fort qui
existe entre les couches. Ceci est dii a l'effet gradient entre la céramique et le métal. L’ensemble de ces effets
contribue & la stabilité de la liaison lors du percage. En revanche, si I'on confirme, a partir des mesures
faites, que le percage laser peut introduire des contraintes résiduelles localement (surtout & I'interface
céramique/sous-couche), alors il est important de considérer des effets potentiels & I’échelle de la piece.
11 serait intéressant d’étudier 'effet du détensionnement avant percage sur ces mélanges NiCrAIY+ZrOo-
Y203 par plasma. De méme, I’étude plus poussée de parametres plasma visant a I'obtention de mélanges
et de gradients le plus homogenes possible pourrait améliorer la compréhension des effets de la distribution
spatiale des deux phases (et de la porosité) sur la tenue a la fissuration de ces matériaux & gradient.

Pour le cas des interfaces « surfaciques », on montre d’une part que les effets de rugosité ne permettent
pas de discriminer la plupart des cas. Soit que pour deux rugosités identiques la fissuration est largement
différente (cold spray brut et détensionné), soit que pour deux rugosités tres différentes la fissure finale
est du méme ordre de longueur (plasma NiCrAlY et sablage seul). Ce constat tendrait a déconsidérer
la rugosité comme parametre prépondérant pour la tenue a la fissuration interfaciale lors du pergage.
Cependant, un effet morphologique significatif est mis en évidence avec la structuration laser qui écréte
homogénéise la symétrie du profil en créant des motifs réguliers (lignes croisées séparées de quelques
dizaines de micromeétres)et des mini-vaguelettes (« ripples ») qui modifie la morphologie a une échelle
submicronique non identifiable par les parametres de rugosité standards. Ce type de structuration multi-
échelle reste a étudier dans le cas des dépots projetés. Par ailleurs, si les ruptures sont généralement
cohésives avec des chemins de fissures majoritairement dans la céramique mais influencés par la présence
de la sous-couche rugueuse, cette rupture est adhésive pour le cas du substrat sablé. Il s’agit d’un effet de
rugosité (faible contre élevée) sur le mode de rupture mais qui ne conduit pas a une différence de longueur
de fissure lors du percage. L’adhérence de la céramique (mesurée en traction généralement) n’est donc pas
a priori un bon indicateur de la tenue au pergage laser. Un essai mécanique plus représentatif pourrait
aider & mieux quantifier la résistance des systémes. Par exemple un essai d’ouverture de fissure (essai
de clivage en coin) & partir d’une éprouvette pré-entaillée. Dans la réalité, on a montré que le réseau de
fissure (falengage) & l'interface des zones fondues crée bien une pré-entaille interfaciale.

Seul le cas des sous-couches cold spray (méme rugosité) permet de démontrer un effet mécanique bé-
néfique observé sur la fissuration de la sous-couche cold spray détensionnée (profil totalement relaxé avant
pergage) et adoucie (ductilité accrue). Une meilleure capacité d’accommodation est restaurée et 1’élimi-
nation d’un pic en traction dans la sous-couche contribue a une meilleure résistance a ’endommagement
interfacial.

Gréice aux mesures de contraintes résiduelles aprés pergages (sur 4 cas), il ressort bien la relaxation
di & V'enlévement de matiére dans un cas (plasma référence) mais dans les autres, on met en évidence
Iapparition de contraintes internes nouvelles induites par le percage autour du trou pratiqué a 90°.
Ces essais mériteraient d’étre approfondis mais il semble bien qu’'un effet thermique vienne contribuer
aux effets de relaxation par I'enléevement de matiére, notamment en générant des gradients & l'inter-
face céramique/sous-couche sujette aux plus grands écarts de coefficient de dilatation. Cette démarche
d’analyse des contraintes résiduelles suite au pergage laser mériterait d’étre approfondie et répétée sur
différents cas. L’apport d’un calcul mécanique numérique simple pourrait aussi aider a appréhender mieux

et discriminer les effets de relaxation uniquement liés & ’enlévement de matiére & partir d'un profil de
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contraintes résiduelles existant dans une barriére thermique avant pergage.
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Conclusion générale

Cette these a permis de mettre en évidence 'influence de la sous-couche sur la fissuration engendrée
par le percage laser. L’influence de 1’état morphologique et mécanique de la sous-couche a donc été

analysée et corrélée avec les endommagements induits par le percage laser impulsionnel.

Synthese des résultats

Ainsi, durant ce travail de these, des méthodes d’analyse des trous, destructives et non destructives

ont été mises en place :

— Une adaptation de la méthode DODO a été réalisée permettant d’étudier un demi-trou percé a
travers un matériau multi-couche telle qu’une barriére thermique.

— Les contraintes résiduelles modifiées par le pergage laser ont pu étre déterminées grace a la méthode
du trou incrémental réalisée autour d’un trou percé par laser a 90°. Cette méthode doit encore étre
approfondie pour bien maitriser les différents effets du percage sur les contraintes résiduelles.

— La laminographie et la tomographie X ont été utilisées pour observer de maniere non destructive

les contours des trous ainsi que la fissure engendrée par le percage laser.
Ainsi, au travers de cette étude, les points suivant ont été mis en évidence :

— La fissure interfaciale entre la sous-couche et la céramique, que 'on peut observer lors de percages
inclinés a des angles inférieurs a 45° est générée deés la premiere impulsion laser par le cumul de
la pression de recul dans le trou ainsi que par de la différence de dilatation thermique entre les
différentes couches composant la barriére thermique. Dés la deuxiéme impulsion laser, la fissure se
propage a partir des amorces crées par la premiére impulsion. La propagation de la fissure dépend
de la pression de recul, de I’épaisseur de la couche de céramique, de la différence de coefficient de
dilatation thermique entre la sous-couche et la couche de céramique ainsi que de I'adhérence de la
couche sur la sous-couche.

— La réalisation d’un gradient de composition au sein du dépdét de barriere thermique permet de
réduire drastiquement la longueur de la fissure interfaciale.

— La modification de la morphologie de linterface sous-couche / céramique a une influence sur la
propagation de la fissure interfaciale. Ainsi, la structuration de surface permettant de maitriser la
morphologie de la surface montre un intérét particulier pour des applications de percage laser.

— La détermination des contraintes résiduelles apres percage laser et la comparaison avec les contraintes
résiduelles déja présentes avant percage a montré que le percage provoque une relaxation des
contraintes résiduelles présentes dans la matiere, mais les effets thermiques liés au procédé de
percage laser génerent de nouvelles contraintes résiduelles, localisées principalement au niveaux des
interfaces entre chaque couche.

— Le détensionnement des systémes barriéres thermiques via un traitement thermique réduit les
contraintes résiduelles dans les dépots ainsi que la fissuration interfaciale générée par le percage

laser.
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Perspectives

Ce travail ouvre de nombreuses perspectives pour de futurs travaux ou applications. Tout d’abord,
I’analyse de la modification des contraintes résiduelles s’est révélée complexe au vu du nombre de facteurs
pouvant influer sur la variation des contraintes résiduelles. Il serait intéressant de réaliser des trous de
maniere mécanique dans un systéme barriére thermique afin de relaxer les contraintes, puis de réaliser
une détermination de contraintes par la méthode du trou incrémental pour pouvoir comparer les résultats
a ceux obtenus par percage laser. De plus, une simulation numérique des effets thermiques aiderait a la
compréhension des phénomenes mis en jeux.

Les bienfaits du détensionnement sur la réduction de la fissuration interfaciale ont été démontrés sur
des dépots cold spray et plasma. Il serait intéressant de vérifier ces effets sur d’autres systemes ayant déja
une bonne résistance a la fissuration tels que les systémes plasma gradient et plasma structuré.

Les problématiques industrielles résident principalement dans le phénomene de fissuration interfaciale
pouvant générer un décollement de la couche de céramique. Il serait donc intéressant d’étudier les systémes
ayant présentés de bons résultats du point de vue fissuration interfaciale (plasma gradient, plasma mélange
et plasma structuré) de maniére a étudier leur tenue en cyclage thermique avant et aprés pergage laser.

De plus, dans I'industrie, les trous réalisés sont rapprochés, ce qui peut impacter les trous adjacents,
notamment d’un point de vue thermique. Il serait intéressant d’étudier comment ce comporte nos systémes
face au percage d’'un motif dense de type industriel.

Enfin, 'utilisation de méthodes non destructives telles que la tomographie et laminographie X a
montré un réel intérét quand a la détection et la localisation de défauts en 3D tels que les fissures. Une
telle application pourrait étre étendue a des pieces plus complexes pour anticiper des usures ou ruptures

prématurées.
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Annexe 1 : Caractéristiques de la caméra rapide

Cette annexe présente les caractéristiques techniques de la caméra rapide Photron de cette these.
Celle-ci a été utilisée dans nos travaux avec une fréquence d’images de 100 000 images par seconde et une

résolution de 128 x 80 pixels?.

Superb light sensitivity, speed
and resolution defines
Photron’s APX-RS high-speed

system as the industry leader.

The ultima APX-RS provides full mega pixel resolution images at
frame rates up to 3,000 frames per second {ps), 312 x 31 2-pixels
resolution at 10,000fps and at reduced frame mtes to an unrivaled
frame rate of 250 000ps.

Utilizing Photron’s advanced CMOS sensor technology, the APX-RS
provides the higher light sensitivity than sny other comparable
high-speed tmaging system. Designed as a solid one plece camera,
ahle tis withstand shock forces as high as 100G%. Both color and
monochrome models are available, both with excellent
anti-biooming capabilities.

A user selectable ‘Reglon Of Interest’ function enables the active
image area 1o be defined in steps of 128 pixels wide by 16 pixels
high to allow the most cfficient use of frame rate; image resobu-
tion and memory capacity for any event. Up to 20 commonly

used comfignrations can be saved 1o memory for future operation

Available with Gigabit Ethernet, FireWire and fiber optic
communications; this compact camera can provide exposure
durations as short as 2 microseconds and is easily operated in
the field with or without & computer throngh use of the supplied
remote keypad; enabling full camera setup, operation and image
replay. When a PC s used. Photron's PFV software makes setting
up and operating multiple cameras casy and intuitive

AreWire, Ggabit Einemet and Opdical intarfaces avallkabie for
maximam ety and fastest Image downlcad and rellatis
camara conin, reganiass of distance

High-G provan Tor rediable operalion in ha harshest
amvironments. A sealed unit I avaliahio for rellable use n
et and custy locations

Now avaikabio wiih 1668 memaory oplbon for loRgar raconing
timas such as 12 saconds at 1,000 fall resolution Tramas
per sacond

Full 1024 x 1024-pivets rasoiubion up o 3,000 s
10,000 fps &t 512 x 512-plels

250,000 1 &t reduced resolition — an ndustry recond
Gobal eloctronic shutter in Zs

IRIG or GPS Himéng Is recorded in real time on avery
frama — not appendsd latar

Usar sedoctabies ‘Ragion OF interest’ Amction

SLow MoTION
IMAGING SOLUTIONS

Photron-

www.photron.com
image@phoiron.com
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SPECIFICATIONS R —

Record Time {frames)

Frame Rate Max. Resolution
{psi Hortrantn! Vertical

160E

»

Triggering 5

Data Display mmmsﬂmnmrm Mmrmmmmw Feal Time, Frame Dourt,
Fasoiution System or IFIG e, &nd user-sdited comments can be dispiaysd beside or in e saved imags & for o formats.

Video Output NTSG or FAL Live videa during ecarding. Abiity o zoom and pan within imege via kaysed

Dual Speed Recording™ m&mwthdmmwmwg‘hhrdzﬁwﬂm:m

Timing - Intermal clock or extsmal source such as IAIG or GPS. indicators show current status of fming sourcs

Event Markers mwmmmﬂmmnmmhmmmmwm

Recording Modes Siart, End, Gantar, Menual, Random, Random Resst. Randam Cantar, Randam Marwal, end Dual Speed Recanding™

Partitioning Up to 84 memuory segments for muliple recordings in memary

Camera Contral Thraugh supgliad keypad and RS-473A. And sithes Wi the Fhatron Gigehit Optical Network, Gigahit Ethamet or FreWira

Software iﬂﬂmmmﬂmwﬂdﬂphmmwﬁumhmmwmtﬁ

Shock 100G @ 10ms any

Dimensions (2 fena mounty Hﬂﬂ‘gmmmha’mhmmm =W 517" (131.6mm) x L 11.36" (330 2mem)

Weight V0B (4.0kg)
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Annexe 2 : Mesure de dureté sur les bords de trou

Impact mécanique du pergage

Des mesures de dureté ont été effectuées sur un trou percé par deux impulsions laser et un trou percé

par quatre impulsions laser. Les mesures ont été effectuées de chaque c¢oté du trou (bord d’attaque et
bord de fuite).

Trou formé par deux impulsions

Les variations de dureté ont été tracées de maniére a obtenir une cartographie de dureté :

m100-200 m200-300 0 300-400 0400-500 m500-600

Zone fondue Matériau non fondu

Substrat
| I P

] -
LR RS

|
| Sous-couche

J [N [ N T
——

KK
|— Bramigue

W s W L W W W s W L
o - Il [ Il - Il - o -
al o = = & o ® = = =
(=] (=] (=] (=] (=] o (=] (=] (=] (=]
Bord du trou distance (mm)
. b) Cartographie de dureté
(a) Coupe micro (b) grap

FIGURE 5.27 — Vue en coupe et cartographie des essais de dureté au bord d’un trou percé par deux
impulsions laser

On constate que la dureté est plus faible sur les bords du trou (promiscuité avec la résine pouvant
fausser les résultats). Cette variation s’étend sur environ 50um. Au niveau de la zone fondue dans le
métal, la dureté est identique & celle dans le substrat non fondu. Au niveau de la sous-couche, la dureté
est inférieure dans la zone fondue que dans la sous-couche (350HV au lieu de 400HV'). La zone fondue

est composée majoritairement de substrat : il s’agit du substrat liquide qui s’est solidifié au moment de
larrét du faisceau laser).

Trou formé par quatre impulsions

Pour le trou & 4 impulsions, deux échantillons similaires ont été utilisés afin de vérifier la répétabilité
des mesures.
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FIGURE 5.28 — Vue en coupe d’un trou percé par deux impulsions laser

= 200-300 m 300400 0400-500 0 500-600

mG00-700 @ 700-500 ma00-300 O 900-1000
Ciureté (HY)

Zone fondue

Matériau non fondu
Substrat

Sous-couche

W,

Bord du trou 20 pm \

Ceramique fondue

Ceramigue

FIGURE 5.29 — Cartographie des essais de dureté au bord d’un trou percé par deux impulsions laser

Les variations de dureté ont été tracées de maniére a obtenir une cartographie de dureté : On constate
que la dureté est plus faible sur les bords du trou sur la partie supérieure du trou. Cette variation s’étend
sur environ 50um comme pour le trou percé par deux impulsions. Pour la partie inférieure du trou, la
dureté est constante. Au niveau de la zone fondue dans le métal, la dureté est identique a celle dans
le substrat non fondu. Au niveau de la céramique, la dureté dans la zone fondue est plus proche de la
dureté de la céramique massive que de celle du dépot. En effet, on constate que dans la zone fondue de
céramique, il n’y a pas de porosités.

Des pics de dureté sont observés dans la zone fondue, correspondant & des zones riches en céramique.
Ces zones sont situées en dessous de la couche de céramique, indiquant que la céramique fondue n’a
pas seulement été éjectée hors du trou mais s’est aussi écoulée sur les bords. On peut supposer que la
céramique liquide s’est écoulée apres Iarrét du faisceau laser, mais la solidification est trop rapide pour
qu’un tel phénomene ait lieu. La céramique étant plus dense que le métal, elle s’écoule vers le bas de

I’échantillon.
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Annexe 3 : Essais de projection Cold Spray des poudres MCrAlY

Durant cette these, des travaux ont été menés afin de tester les modifications d’interface et d’oxydation
de la sous-couche déposée par Cold Spray en fonction de la composition et de la granulométrie de la poudre
utilisée.

Le tableau 5.5 décrit les différents essais effectués. La figure 5.30 expose les granulométries des poudres
utilisées. Les essais sont réalisés sur un substrat base cobalt Haynes 188 d’épaisseur 2mm.

30.0—
- 20.0-
B
B
i
2
10.0+
D-C T T UTTTTTg 1 T TrrmTg 1 II‘IIII\| III;\iI\| i Ty i i
0.01 0.10 1.0 10.0 100.0 1 000.0 10 000.0
Classes de taille (pm)
—Co-110-1 (CoCrAlY) Co-110-9 (CoCralY) — Amdry 9951 (CoNiCrAlY)
—Amdry 962 (NICrAlY) 461 NS (NiCoCrAlY Y203) ~~ Amdry 962 -400m (NiCrAlY)

F1GURE 5.30 — Distribution granulométrique des poudres MCrAlY testées

Sur tous les échantillons exceptés pour la poudre Amdry 9951, aucun dépot n’est obtenu. Les observa-
tions MEB montrent des surfaces érodées. Sur certains échantillons observés apres projection des poudres
fines, des particules semblent avoir adhéré en nombre insuffisant pour former un dépot. La figure 77
montrent des exemples des observations MEB réalisées sur ces échantillons. Les surfaces des échantillons
dont la projection de poudre est réalisés sous hélium présentent un nombre plus important de particules
que ceus dont la projection est réalisée sous azote. La poudre Amdry 9951 montre quand a elle apres
projection sous azote ainsi que sous hélium un dépot dense dont I’épaisseur dépasse les 100um.

5 échantillons par paramétrie ont été réalisés. Ils sont pesés et mesurés avant et apres projection. Le
tableau suivant présente le gain ou perte de masse moyen pour chaque paramétrie ainsi que la hauteur

mesurée avant et apres projection.
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Poudre

Application

Désignation

| Fournisseur

Poudres a base NiCrAlY

AMDRY 962

Sulzer Metco

Azote (600 ° C, 80m?/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)
ou Helium (500 ° C, 80 m?/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)

AMDRY 962 -400mesh

Sulzer Metco

Azote (600 ° C, 80m3/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)
ou Helium (500 ° C, 80m3/h , 30 bar, 1 passe & 40 mm)

Poudres a base CoCr

AlY

C0-110-1 Praxair Azote (600 ° C, 80m3/h, 30 bar, 1 passe & 40 mm)
ou Helium (500 ° C,80 m3/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)
C0-110-9 Praxair Azote (600 °C, 80 m3/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)

ou Helium (500 ° C, 80m?3/h , 30 bar, 1 passe & 40 mm)

Poudres composites a

base NiCrAl

CoY et composite

461NS

Sulzer Metco

Azote (600 ° C, 80 m3/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)
ou Helium (500 ° C, 80m?/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)

Poudres a base CoNi

CrAlY

Amdry 9951

Sulzer Metco

Azote (600 °C, 80 m3/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)
ou Helium (500 ° C, 80m3/h , 30 bar, 1 passe & 40 mm)

Mélanges de poudres

CoNiCrAlY et Zircone yttriée

Amdry9951
Metco 204NS-G

Sulzer Metco
Sulzer Metco

Azote (600 °C, 80 m3/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)
ou Helium (500 ° C, 80m?/h , 30 bar, 1 passe a 40 mm)

Tableau 5.4 — Les différentes poudres testées
Poudre Gaz Prise de masse (gr) | épaisseur de dépot (pm)
AMDRY 962 Azote -0.014 84
AMDRY 962 Hélium -0.002 74
AMDRY 962 -400mesh | Azote -0.008 29
AMDRY 962 -400mesh | Hélium -0.006 47
Co-110-1 Azote -0.015 11
Co-110-1 Hélium -0.066 32
Co-110-9 Azote -0.009 25
Co-110-9 Hélium -0.032 14
Metco 461NS Azote -0.002 23
Metco 461NS Hélium -0.014 22
Amdry 9951 Azote +0.204 118
Amdry 9951 Hélium +0.754 326

Tableau 5.5 — Prise de masse et d’épaisseur des différentes poudres testées
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: » i 4 y 5
100m Grand = 100X EHT = 15,00 KV WD= 15mm Signal A= SE1 100 Grand = 100X E 00KV WD Signal = QBSD
Nom de Fichier = ColdSpray_029_05.tf MAP @CDM ENSMP l—' Nom de Fichier = Cold-Spray_063_07 .t MAP @CDM ENSMP {

(a) "AMDRY 962" (N») - (b) "AMDRY 962" (He)

EHT=15.00 KV WD Signal A=QBSD
— om de Fichier = ColdSpray_004_0.6¢ MAP @CDM ENSMP — Nom de Fichier = ColdSpray_010_06.6¢ MAP @CDM ENSMP

EHT=15.00 KV WD Signal A =SE1

(c) "AMDRY 962-400mesh" (N>) (d) "AMDRY 962-400mesh" (He

3" D ) 5 t il %
5 Signal A = SE1 EHT=15.00 KV Signal &
— o de Fictier = CaldSpray_012_03.if MAP @CDM ENSMP — o de Ficties = CaldSpray_019_04 6 MAP @CDM ENSMP

(e) "CO-110-9" (Ny) - (f) "CO-110-9' (He)

Grand = 100X EHT = 15.00 KV WD= 15mm Signal A= SE1 Opt Grand. = 100X EHT=1500 KV WD= 15mm Sigaal A =SE1
|—| Nom de Fichier = ColdSpray_023_05.tif MAP @CDM ENSMP |—| Nom de Fichier = ColdSpray_023_06.tf MAP @CDM ENSMP

(g) "CO-110-1" (Na) (h) "CO-110-1" (He)
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y o S B X 7
100X EHT=15.00 kV WD= 15mm Signal A= 5EL EHT=15.00 kV Signal A = SE1
— om de Fichier = ColdSpray_025_04.6¢ MAP @CDM ENSMP — Nom de Fichier = ColdSpray_025_03.6 MAP @CDM ENSMP

(i) 461 NS’ (N) (j) "461 NS" (He)

100X EHT=1500kV WD= 19mm gL A=ISE]

100X EHT=15.00 kV WD= 14mm
l—] Mom de Fichier = ColdSpray_028_03.6 MAP @CDM ENSMP l—] om de Fichier = coldspray_coicraly_05 6 MAP @CDM ENSMP

(k) "AMDRY 9951" (N>) () "AMDRY 9951" (He)

FIGURE 5.31 — Vue MEB (SE) de la surface des échantillons aprés projection pour les différentes poudres
étudiées
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Résumé

De nombreuses pieces aéronautiques telles
que les chambres de combustion sont
percées d'une multitudes de trous de
refroidissement. Ce percage, généralement
effectué par un laser de puissance peut
induire des endommagements dans la
matiére percée. Sur les systémes barrieres
thermiques, une fissuration pouvant conduire
a l'écaillage de la barriere thermique se
produit a l'interface céramique/sous-couche
lors du percage laser. Cette thése présente
des éléments de compréhension des
phénomeénes de formation et de propagation
de la fissure interfaciale. Pour cela, un
protocole spécifique a été utilisé, consistant
en la réalisation de pergage interrompus. De
plus, afin de comprendre linfluence de la
sous-couche et de l'interface sous-couche /
céramique sur cette fissuration, une large
gamme  d'échantillons aux  propriétés
morphologiques et mécaniques bien distincts
ont été sélectionnés. Pour cela, la sous-
couche a été modifiée par la variation des
parametres de projection, du procédé de
projection ainsi que par des post traitements
sur la sous-couche. Le lien entre ces
interfaces et les endommagements liés au
percage laser sont présentés au travers
d'observations 2D et 3D, destructives et non
destructives ainsi que par ['étude des
modifications des contraintes résiduelles
avant et apres percage laser pour différentes
barrieres thermiques. De maniere a réduire
encore la fissure interfaciale, plusieurs
stratégies de percage sont étudiées via la
variation de la puissance laser entre les
différentes impulsions laser nécessaires pour
percer le matériau multicouches. Les
résultats obtenus offrent des perspectives
intéressantes pour améliorer la résistance a
la fissuration des piéces aéronautiques.

Mots Clés

Barrieres thermiques, plasma, percage laser,
fissuration, laminographie, contraintes
résiduelles

Abstract

Many aircraft engines
combustion chambers are drilled with
numerous cooling holes. These holes,
generally performed by a high power laser
machine can induce damages in the part
materials. On thermal barrier coatings
systems, cracking can lead to spalling of the
coating occurs at the ceramic / bond-coat
layer interface during laser drilling. This thesis
presents elements of understanding of the
interfacial crack formation end propagation
phenomena. In this purpose, a specific
protocol was used, consisting of interrupted
drilling process. Moreover, in order to
understand the influence of the bond coat and
the ceramic / bond coat interface on cracking,
a wide range of samples with specific
morphological and mechanical properties
were selected. With this in mind, the bond
coat was modified by varying spraying
parameters, spraying process and also by
post treatments on the bond coat. The link
between these interfaces and the associated
damages due to laser drilling are presented
through 2D and 3D observations, destructive
and non-destructive, as well as the study of
residual stress modification before and after
laser drilling for several thermal barrier
coatings systems. For further reducing the
interfacial crack, several drilling strategies are
considered through the laser peak power
variation between the different laser pulses
needed to drill through the multi-layer
material. The results offer interesting
perspectives for improving crack resistance of
aeronautical engines parts.

parts such as

Keywords

Thermal Barrier Coating, plasma spray, laser
drilling, cracking, laminographie, residual
stress




