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Introduction générale

Les piéces les plus chaudes des turbomachinesaréoufier les aubes de turbines sont soumisessa de
températures particulierement élevées (de I'ordrd@00°C pour les gaz a I'entrée de la turbinegsTr
souvent refroidies a l'aide de l'air « froid » @é€ au niveau du compresseur, la présence d'uantsol
thermique en surface de la piéce est néanmoinsseioe. Les systémes Barriére Thermique (BT) étilis
sur ces piéces permettent de diminuer la températufonctionnement d’environ 100°C, grace a lbldai
conductivité thermique (1,5 W:hK™) de la céramique poreuse déposée sur le supgeafiiar EB-PVD
(Electron Beam - Physical Vapour Deposition).

La durée de vie de ces systemes en conditionseséelit dépendante en grande partie de la bonne
adhérence de la couche céramique sur le substhtelfement il n'existe aucune méthode qui permette
de mesurer I'adhérence de la zircone de maniéraestnuctive sur une piéce de forme.

L'essai d’adhérence par choc laser LASAT* (Laseo&hAdhesion Test) présente un intérét certain de
par sa flexibilité, sa rapidité et sa simplicité dese en ceuvre. Il s'agit de focaliser un faiscieaser de
forte énergie sur une faible surface de I'échamtilpendant un temps trés court. L’extréme surface d
matériau soumis a ce flux va alors étre transforjmggu’a former un plasma, dont la soudaine expansi
va produire une onde de choc qui se propage auwseimatériau. Dans le cas d’un systéeme multicouche,
la propagation de I'onde de choc, ses réflexionsreisements au sein du matériau et des interfaces
peuvent solliciter 'interface en traction, entmrina décohésion du dépét et permettre ainsi diéval
I'adhérence du revétement sur le substrat en fomcke la contrainte appliquée.

Les études passées et en particulier la thése CHeRErégory Fabre ont permis de mesurer le seuil
d’adhérence de la céramique en utilisant la prapagal’ondes de choc initiées par choc laser (essai
LASAT) grace a I'établissement de courbes LASAT-2Drs de cette thése, les essais étaient menés en
focalisant le laser sur la face opposée au revéten@es tirs ont permis de mettre en évidence la
formation d’'une tache blanche circulaire visible &idessus de la céramique et qui correspond a une
fissure localisée a I'interface entre le substtde eevétement. Des essais préliminaires concuavdient

été réalisés en choquant directement la face revéan I'intermédiaire d’'un milieu ablateur, ce qui
permis d’effectuer des tirs directement sur pie€s.pouvait dés lors envisager un essai de contidle
I'adhérence par choc laser en sortie de gammephunsur un échantillon témoin, mais potentiellemen
sur chaque piece industrielle revétue. C'est dansantexte que lindustriel SNECMA a cherché a
approfondir la compréhension de I'essai LASAT systédmes revétus barriere thermique. Ces travaux
sont réalisés dans le cadre d'une thése CIFRE erdiappliquer I'essai LASAT comme contréle non
destructif en sortie de production.

La présente thése a ainsi comme objectif le dépelment d’un contrdle non destructif sur piéce newét

On souhaiterait pouvoir identifier rapidement uigcp ou un lot de piéces présentant une adhéreniee d
céramique anormalement faible. Il s’agit donc detmpeen ceuvre les moyens permettant de mesurer
I'adhérence de la céramique déposée sur aube mebiie maniere reproductible, sans altérer l'iritég

" LASAT : logo et marque déposés
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du systéme et sa durée de vie. Les moyens de tomedl'état de l'interface devront permettre de
déterminer un critére d’'acceptabilité de la piglce.choix de la méthode de détection de défauts est
primordial. Les fissures devront pouvoir étre olées de maniére non destructive quelles que deigrst
dimensions, avec la plus grande précision possibéssai LASAT sera couplé au cyclage thermique
(maintient a 1100°C pendant une heure suivi d'droidissement rapide jusqu’a moins de 100°C) afin
d’étudier I'évolution de I'adhérence sur un systévialli. Le cyclage sera également utilisé en tqné
moyen de contrble de I'innocuité de I'essai qualat durée de vie a I'écaillage du revétement.

L'étude sera réalisée tout d’'abord sur des échamdiltémoins représentatifs du systéme, avant de
poursuivre sur des pieces industrielles. La métloggi® utilisée sur les piéces industrielles restinas la
mesure du possible identique a celle utilisée shastillons.

L'état de I'art sera présenté dans le CHAPITRH présentera les éléments bibliographiques peitsnen
guant au contexte de I'étude. Les techniques dbpuotes expérimentaux, ainsi que les matériaux de
I'étude seront présentés en détail dans le CHAPITIREUNn soin particulier sera apporté a la
caractérisation fine des échantillons de I'étudet &u niveau du substrat que du revétement.

Afin de transférer le test d’adhérence LASAT subeumobile Haute Pression (HP) dont seul le
revétement peut étre atteint par le faisceau ldg&tude développe la technique originale du chéc
revétement. Le CHAPITRE Il est consacré a I'étetida compréhension de I'essai LASAT dans cette
configuration. La sensibilité a I'eau de la zircqraatiellement yttriée, ainsi que les propriétésques de
cette méme céramique nécessitent l'utilisation dnveau milieu de choc : un adhésif absorbant de
couleur noire revétu d’'un adhésif transparent ddicement sont appliqués sur la zone destinéeea étr
choquée. La reproductibilité de I'essai sera d&euPlusieurs échantillons seront discriminés pPe8AT.

Aprés calibration des ondes de choc introduites damatériau suite au choc, la propagation dessond
dans cette configuration originale de choc serauléien & I'aide du logiciel Abaqus / Explicit. La
modélisation permettra notamment de calculer ledramtes dynamiques en traction responsables de la
décohésion a l'interface, ainsi que de retrouvediameétres de fissure crées.

A la suite de cette partie relative a la maitrisawecontréle de 'ensemble des paramétres expataug,

un deuxiéme axe concernant la détection de fisasatedéveloppé dans le CHAPITRE IV. L'utilisation d
test LASAT comme outil de diagnostic de I'adhérenttene barriere thermique demande un critére
simple et rapide permettant d’accepter ou non u@eep De maniére générale la présence d’'une fissure
peut étre détectée a I'ceil nu. Afin de s’assureladeertinence de cette détection « humaine »réiffies
méthodes permettant de déceler sans faute la peéderfissures sont étudiées. Plusieurs protosoles
utilisés afin de confirmer l'innocuité du test LAFAdans le cas ol aucune fissure n'a été créée. Le
couplage de ces essais avec la piézo-spectroseopiécharge luminescente nous renseigne sur les
contraintes présentes au sein de la couche d’afymiais aussi sur I'innocuité de I'essai quant duiete

de vie des piéces. La grande sensibilité de cetienique permet également d'évaluer la taille guréi
d'un défaut. Le caractére non destructif de I'epsairra ainsi étre validé.

Le CHAPITRE V s'intéresse a la mesure par LASATI'deolution de I'adhérence de la BT au cours du
cyclage thermique. Le tracé des courbes LASAT-2Bnee ainsi de mettre en évidence la diminution de
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I'adhérence d'un échantillon au cours du temps. €rgbes peuvent également étre utilisées en tant
gu'indicateur de I'état d’adhérence entre deux Btitans équivalents que I'on souhaiterait comparer

L’ensemble de ces éléments vise a pouvoir dispd'ser essai industriel fiable capable de déterminer
I'adhérence des barriéres thermiques déposéesiBas ae turbine. La derniére partie présentera donc
protocole de contréle non destructif sur piécesisirielles. Les essais LASAT sur aubes, ainsi que |
éventuelle nocivité sur la tenue a chaud seronsemtés dans le CHAPITRE VI, en vue d'une
industrialisation prochaine du procédé.
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Introduction

Les systemes barriere thermique sont largemerisagildepuis les années 80 par les industriels afin
d’améliorer et de protéger les performances desepdes plus chaudes des turbines. Les aubegliadu
haute pression (HP) sont les piéces les plus gé#ic thermo-mécaniquement au sein d'un turboréacte
Elles sont revétues d’'une sous-couche de liaisaP{Mdl qui permet le dépdt par EB-PVD d’une zireon
partiellement stabilisée a I'yttrine. D’'importantssllicitations mécaniques notamment en fluage sont
induites par la rotation de I'ensemble de la tuebiDe plus, les températures en sortie de la clanfdbr
combustion sont plus élevées que la températurfesien de I'aube. Ceci montre I'énorme I'enjeu du
maintien le plus longtemps possible de la barg@&mmique afin d'éviter une ruine accélérée duesyst

La durée de vie de ces systemes barriére thernaisfugdonc un élément déterminant industriellement ce
qui justifie I'objet de nombreuses études sciantifis a travers le monde. Dans cette partie inttbaude

la thése, on rapporte dans un premier temps quel@léments bibliographiques essentiels pour
appréhender les matériaux qui composent ce systiamesndommagements qu'ils peuvent subir en
fonctionnement. On fait également le bilan des ignggents que l'on peut obtenir sur la tenue
interfaciale de la céramique via I'essai de quadifion de la barriére thermique par cyclage themmiq
utilisé par les industriels.

La bonne tenue mécanique du revétement constitle a@riche céramique protectrice est un élément clé
du systéme. Les différentes méthodes de contrdle etesure de la résistance mécanique d’'une iogerfa
seront présentées dans un deuxiéme temps. L'esaitiédence par choc laser LASAT ainsi que les
mécanismes physiques mis en jeu sont ensuite slécpiartir des travaux menés ces 15 derniéres @innée
L'approche bidimensionnelle de I'essai LASAT sugualle se fonde l'originalité de ces travaux est
ensuite introduite afin d’en apprécier les avargagiles limites dont certaines seront repoussaas d
cette thése. L'utilisation de I'essai LASAT-2D aijopié c6té substrat pour solliciter I'interface essslous

du seuil d'adhérence est ainsi démontrée, ce quigied’envisager la mise en place d'un contrdle non
destructif (CND) du systéme revétu dans des camditqui seront développées dans ce manuscrit.

La détection et le dimensionnement des fissuregesréest une donnée essentielle en regard de la
méthodologie employée dans notre étude. En vueedapplication de I'essai LASAT sur piéce
industrielle, il convient de pouvoir s’assurer avaartitude de la présence ou non d'une décohésion
interfaciale. Différentes techniques non destredipermettant le contréle et la mesure de la fisisur &
l'interface métal céramique sont ainsi présentées din dernier temps, avec une attention partreulie
pour les techniques facilement transposables Bdlécindustrielle.
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I.L1 Systemes barriere thermique

[.1.1 Contexte

L'amélioration des performances et des rendemems firbines aéronautiques et terrestres est
directement corrélée a l'augmentation des tempéstude fonctionnement. L'optimisation de
I'aérodynamique autour de la pale tout comme laimigation des jeux au niveau des zones de friction
entre parties fixes et mobiles contribue égalendehefficacité du systéme. Le gain en température a
niveau des matériaux métalliques correspond notarhrme développement de nouvelles nuances de

superalliages ainsi qu’a I'utilisation de procédéssolidification dirigée.

1250 1 . -

1200 -+ Barriéres thermiques
1150 =+ A
1100

1050
1000
950
900 /fT Monocristaux
200 / Coulé  Solidification dirigée
~ Forgé équiaxe

750+

1940 1950 1960 1970 1980 90 2000 10
année
I3 4
p_f p i ¢ [l

Aube non refroidie Convection interne + film d’air froid

Température (°C)

Figure 1.1 : Evolutions technologiques sur les sysines barriéres thermique : gain en température de
fonctionnement au cours des années [REV10]

Le refroidissement des piéces les plus sollicitesmet d'accroitre encore la température de
fonctionnement du moteur. Il peut étre internea&drs la circulation d’air frais au niveau des t&sidu
superalliage ou en surface de la piece par l'inégliire de la création d’un film d’air. La présemntene
barriere thermique permet également de diminugergérature vue par le superalliage et d’augmenter
ainsi la durée de vie du systeme. L'ensemble desgs®mes de refroidissement permet ainsi un gain
estimé de 100 a 150°C sur la température de fonstiment du moteur (Figure 1.1).

[.1.2 Matériaux

Les aubes de turbines sont composées de diffénemtiSriaux qui ont chacun leur réle. On parle d'un
systéme multimatériaux ou plus généralement démssbarriere thermique (systeme BT). Il est composé
d’un superalliage métallique, d’une sous-coucheision métallique ou intermétallique, d'un oxyde d
croissance protecteur contre I'oxydation et d'uémmique isolante poreuse.
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1.1.2.1 Superalliage

Les superalliages sont une catégorie de matériaaliiques qui réunissent d’excellentes performance
mécaniques ainsi qu’'une bonne résistance a lagiomra des températures supérieures a 600°C. lls
assurent la tenue structurale du systéme. Leurostiticture est composée d’'une matrice austénitique
renforcée par la précipitation d’'une phase duroigsa

La solidification dirigée développée dans les apnE#60 a permis de réaliser des aubes présentant de
grains orientés selon la direction principale dpiée. L'absence de joints de grains perpendiadai la
contrainte principale permet ainsi d’augmenter gespriétés mécaniques et en particulier la tenue en
fatigue. Le procédé Bridgman a ensuite été dévél@mpcomplétant le procédé de solidification deigé
par I'ajout d’un sélecteur de grains (1970). Oniagtitainsi une piéce monocristalline pour laqualieun

joint de grain n'est présent. Ces pieces a la g&é@mméomplexe réalisées par fonderie a la cire yeerd
subissent ensuite plusieurs traitements thermigfiesd’obtenir une précipitation ordonnée de din@ms
contrblée de la phase durcissanteNizAl au sein de la matricg-Ni (Figure 1.2). Les procédés
d’obtention de piéces n'ont alors que trés peuradifiés, les recherches se sont orientées dééhlet d
des années 1980 sur I'optimisation des compositthimaiques du superalliage.

La premiére génération de superalliages a basdcitel {CMSX-2, -4, -5, Rene N4 et AM1 qui sera
largement utilisé dans cette étude) comprend notrheomme éléments d’alliage du chrome, cobalt et
molybdéne qui permettent de renforcer mécaniquetaemtatricey. Les éléments comme le titane et le
tantale participent quant a eux au durcissemena gdasey’. La présence de chrome et d’aluminium
permet une bonne résistance de l'alliage aux phénemde corrosion a chaud de type | (entre 800 et
950°C) et de type Il (entre 650 et 800°C) ainsididxydation aux températures plus élevéees (aa-del
1000°C). La seconde génération de superalliagesS{G¥ Rene N5 que I'on utilisera également dans ce
manuscrit) se caractérise par I'ajout d’environ B#ssique de rhénium. On ralentit ainsi la croissates
précipitésy’ ce qui permet une amélioration des propriétésamiggies. La troisieme génération (CMSX-
10, Rene N6) a vu lajout d'une quantité encorespimportante de rhénium (6% en masse).
L’augmentation du co(t, de la densité de l'alliagais surtout la fragilisation de la matrigedue a la
création de phases TCP (Topologically Close-Paciadutefois limité I'utilisation de ces superatjiss.

La quatriéme génération se traduit par la dimimuta taux de rhénium remplacé par du ruthéniumuce g
permet de limiter la création de phase fragilerppport aux superalliages de troisieme génération.
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Figure 1.2 : Observation MEB en électrons rétrodifusés de précipitég’-NisAl de forme cubique au sein de la
matrice y-Ni constituant le superalliage AM1 de I'étude

Certains éléments présents en trés faibles quanpistivent avoir une trés forte influence sur le
comportement en oxydation du superalliage. Le cahat le soufre qui permettent notamment de facilit

la mise en forme ont toutefois un effet néfastelauenue a I'oxydation du systéme. Leur conceioinat
est donc a minimiser (moins de 1 ppm pour le sopfie exemple). D’autres éléments comme le
zirconium ou le hafnium peuvent étre ajoutés dansuperalliage pour leurs propriétés bénéfiques en
oxydation.

1.1.2.2 Sous-couche d’adhésion

La sous-couche permet la liaison entre le supagaliet le revétement céramique. Son oxydationdors
fonctionnement en lieu et place du superalliagenptira & ce dernier de garder ses propriétés gtales.

On distingue deux familles de sous-couche : leétezwents de diffusion (de type aluminiure de nickel

les dépbts de type MCrAIY obtenus par différenté&thndes de projection a partir de poudres. La sous-
couche utilisée dans cette étude sera un revéteseediffusionp-(Ni,Pt)Al. Sa composition est étudiée
pour permettre la création d’'un oxyde protecteafuthineo en surface qui protége le substrat des gaz de
combustion et de I'oxydation. On cherche aussisiras la plus grande stabilité des phases de k& sou
couche lors du vieillissement ainsi que la meikeaccomodation mécanique entre le superalliage et |
céramique. La sous-couche est réalisée par dépdra@itique de platine suivi d'une aluminisationm e
phase vapeur. C’est au cours de ce dernier traitethermochimique a 1100°C (cf. § 11.1.1) que les f
croisés d’aluminium, de platine et de nickel absnent a la formation de la phgséNi, Pt)Al.

1.1.2.3 Oxyde protecteur

La couche d’alumine commence a se créer sur lagmuzhe dés le préchauffage de I'enceinte de dépot
de céramique EB-PVD (Electron Beam - Physical Vagdeposition) [HAMO9]. Il peut alors se former
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des alumines métastables dites de transition (petf@nen®-Al,Os) qui évoluent vers une alumine stable
a-Al,0; au cours du temps maintenu a chaud. L'alumin@résente I'avantage d’étre adhérente sur le
métal, d’avoir une croissance lente (donc de refiter) et d’'étre susceptible de se reformer en cas
d’écaillage et de mise & nu du métal. On établitrdeeaux de contraintes importants au sein deuahe
d’alumine, qui sont susceptibles de la fragilisede mener a sa rupture. Tout d’abord, la contactie
volume (de I'ordre de 5%) associée a la transfaonade 6-Al,O; ena-Al,O; conduit & des contraintes
qui décroissent avec I'avancement de la réactid@B5]. La croissance des grains d’alumine a haute
température est également accompagnée d’'une awginandes contraintes internes. Ces contraintes de
croissance sont dues a la variation de volume tadar la formation d'un oxyde sur un métal, vaoiat
caractérisée par le rapport de Pilling-Bedwortte¢aV le volume molaire de I'oxyde et du métal) :

V M0,

. VM

RPB =

Ce rapport égal a 1,65 pour I'oxydation du métahiNindique une forte augmentation du volume qui se
traduit par des contraintes en compression. Ermmaiki désaccord dilatométrique entre la céramique
déposée a haute température et le superalliagepdé&gintes de compression dans I'alumine app=eais

a température ambiante et sont de l'ordre de qaslqsPa [THEO7]. On parle alors de contraintes
résiduelles d'orgine thermique. De maniere simgdifices contraintes résiduelles sont estiméegla b

la relation suivante [LIP97] :

_ (aA1303 _a/j’ﬂ?\rflal)'AT'EAJZO}

thermique —

o
1- UAIQO3

Avec E le module d'Youngy le coefficient de Poissom, le coefficient de dilatation thermique &T la
variation de température.

L’évolution de la morphologie et de I'épaisseuraeouche d’oxyde dépendent des paramétres de temps
de température et de cyclage thermique. Ces aspmmigent également contribuer de maniére
prépondérante a I'apparition de contraintes entfonocement et seront développés dans le paragraphe
1.1.3.2.

1.1.2.4 Revétement céramique

Le revétement barriére thermique permet d'isolesubstrat et de réduire ainsi de maniere transitair
température ressentie par le superalliage. Sifdeba est intercalée entre une zone chaude erzome
froide, le gradient de température permettant ¢degtion thermique peut étre entretenu. On utdisesi
une céramigue qui posseéde une conductivité theemigible ainsi qu'un coefficient de dilatation
thermique relativement proche (pour une céramidgeedelui du substrat. En effet une céramique awec u
coefficient de dilatation thermique trop éloignéaddui du substrat genérerait des contraintes figees
trop importantes lors du refroidissement du systdmezircone partiellement stabilisée a I'yttrirenire 6

et 8 % massique) associe une conductivité thernfajbke et un coefficient de dilatation thermiguevé
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pour une céramique (cf. Figure .3 et Figure 1l14. zircone possede trois variétés allotropiqueg un
forme cubique au-dessus de 2377°C, une forme tétedgy jusqu’'a 1205°C et une forme monoclinique
aux plus basses températures. La transformatiota gghase tétragonale vers la phase monoclinique
s'accompagne d’une variation de volume de I'ordeed®o. Afin de limiter cette transformation critique
qui se produit aux températures de fonctionnemangydteme, de I'yttrine est ajoutée a la zircone. E
effet, pour une composition d’yttrine comprise enir et 8 % massique (Figure 1.5), on permet amsi |
formation d’une zircone tétragonale métastablaiipyésente une bonne stabilité microstructurale.

3 [1] Wray & Connolly (1959)

- Fused Si03 [2) [2] Lee & Kingery (1960)

< 6} J [3] Simpson (1962)

" \ ' [4] Maloney (1997)

= : [5] Raghavan et al (2000)
s '

. m-Zr02 [5] ,"

- 5

it -

Eleme N/,
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Figure 1.3 : Conductivité thermique de plusieurs femes de zircones [TERO01]
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Les revétements barriére thermique sont déposéa selux grands procédés distincts. Les dépbts par
projection plasma (APS : Air Plasma Spray) sont peuteux et possédent une structure lamellaire qui
permet une trés faible conductivité thermique (IrWi cf. Figure 1.3). lls ont cependant I'inconvémtie

de générer de fortes contraintes dans la zircasalorefroidissement. En effet le coefficient datdtion
thermique de la zircone est plus faible que celusdperalliage. Suite au refroidissement, la ziecest
donc comprimée. La structure du dépdt plasma rf'gtas favorable a 'accommodation des contraintes,
les dépbts colonnaires réalisés par EB-PVD sowmil§giés sur les piéces aéronautiques les plus|oeis.

Si leur structure permet une bien meilleure accodation des déformations, leur conductivité therraiqu
est plus élevée (1,5 W/m.K). Les caractéristiques particulieres d’élaboration de ces céramiqaesns
abordées et développées dans le paragraphe 11.1.1.

1.1.3 Endommagements et phénomeénes de vieillissement

Les matériaux composant le systeme barriére theersqnt soumis a différents types d’endommagement
qui sont susceptibles d’'amener a I'écaillage duesys qui signifie la mise & nu du superalliage lpar
perte d'une zone de céramique complétement fissUhde pieéce écaillée qui ne serait donc plus péaiég
voit son vieillissement fortement accéléré et sgeeuwe vie devient alors critique. Les aubes deirtar
haute pression qui constituent le coeur de cetdeétant soumises a deux types d’endommagement. On
parlera d'endommagement extrinséque pour tous h&mgmeénes qui proviennent de I'environnement
externe a la piece, en particulier liés aux flurid'et des gaz de combustion. Les endommagements
intrinséques concernent quant a eux les mécanipnogges au vieillissement a haute température du
systéme. L'évaluation par les industriels de |zédutte vie des systémes revétus est actuellementiefée

par cyclage thermique. On mesure le nombre de synlant I'écaillage d’une surface relative a cartai
pourcentage de la surface initiale revétue (spEtiin Snecma : 20% de la surface d'un échantpion

ou d’'une piéce). Il s'agit d'un essai mécaniqueaeampérature avec prise en compte de I'oxydationg(so
air) qui permet de reproduire certains des phénemanrinséques de 'endommagement du systéme.

1.1.3.1 Phénomeénes extrinséques

Le revétement en zircone est directement soumituauwle gaz en sortie de la chambre de combustion.
Les éléments aspirés ou produits par la turbineerdualors se déposer ou impacter la piéce, cpejui
entrainer un écaillage total du revétement (Fidguie On peut éviter un certain nombre de ces irtgpan
nettoyant régulierement les abords des pisteségii. Certains de ces endommagements sont liés a la
nature des zones survolées (déserts, océans, lé&rdsion par le sable sera donc particulierement
critique dans les contrées désertiques.

Certaines particules fondues aux températures detiémnement de la turbine peuvent se déposer en
surface de la zircone. On parle alors de CMAS, @'sbes principaux éléments les constituant (Calgiu
Magnésium, et Alumino-Silicates). Ces élémentssisieiparticules ingérées par la turbine et fondunes
amont de la turbine se déposent en surface duerpeit et pénétrent au sein des espaces inter-
colonnaires. lls modifient alors localement la cleirde la céramique, conduisent a la densificatiehad
zircone et diminuent ainsi la souplesse de la miEcd.a zircone colonnaire voit donc sa rigidité
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augmenter, ce qui peut entrainer un écaillage gdartire total du revétement lors du refroidissemen
(Figure 1.6).

a)

Impact damage Molten deposits

Figure 1.6 : Ensemble des mécanismes d’endommagent@xtrinséques susceptibles de dégrader un systeme
barriére thermique : érosion par des particules depetites tailles (a), impact de grosses particuleb)(et
infiltration de CMAS (c) [EVAO08]

1.1.3.2 Phénoménes intrinséques

La rupture d’'un revétement barriere thermique @xgt due a une accumulation de contraintes au®ur d
l'interface métal-céramique. La couche d'alumine dmt d’accommoder les contraintes dues a la
croissance de l'oxyde, les contraintes dilatométiy entre le superalliage et la céramique lors du
refroidissement, les changements de phase au sela dous-couche due a son appauvrissement en
aluminium, etc. Les contraintes résiduelles a difétice et autour de linterface augmentent avec le
cyclage thermique, alors que la résistance intiaaclu systéme diminue jusqu’a obtenir la ruptiee
I'interface : la zircone est alors délaminée berant lors du refroidissement ou les contraintes ks

plus fortes (Figure 1.7).
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Résistance interfaciale

Rupture

Contraintes internes

Résistance interfaciale —
Contrainte interfaciale —

Temps (1) , cycles

Figure 1.7 : Modéle d’endommagement d'un systéme beere thermique en fonction du temps et du nombre
de cycles thermiques [GEL99]

Le fonctionnement a haute température du systémeaelen thermique induit un certain nombre
d’évolutions chimiques, microstructurales ou moipbmues du systéme. La microstructure des
superalliages monaocristallins voit ainsi la « meseradeaux » des précipitésLa sous-couche (Ni,Pt)Al

en contact immédiat avec les ion$ @oxyde et s’appauvrit donc en aluminium. En phls la
transformation chimique métal-céramique qui s’ageagme d’une augmentation de volume et donc de la
mise en compression de la couche supérieure dteraeat (Ni,Pt)Al (cf. § 1.1.2.3), la consommation
d’aluminium associée a cette réaction d’oxydatintiagne des modifications microstructurales au sein

la sous-couche. La phag&NiAl se transforme progressivement efiNiszAl (Figure 1.8). Une
transformation martensitique de la phgs®liAl est également susceptible de se produire kius
refroidissement pour des teneurs en aluminium igtiées a 37% atomique. Elle est caractérisée par
I'apparition de lamelles (Figure 1.9). Cette trasfiation est réversible et joue donc un role imgotrtors

de I'oxydation cyclique. La variation de volume @sge est notamment amplifiée pour les aluminidess
nickel modifiés au platine (variation volumique 21€5%, [ZHA03]).
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Figure 1.8 : Couche de liaison biphasée aprés 50ags d'oxydation de 1h a 1100°C [THEQ7]

R ) : - A & -. I.F i 3 .Q- - : r -
5 - - ot . : # .': 4' ‘ 5 = 7
o )_nm : N e

Figure 1.9 : Observation en microscopie en transmigon de lattes de martensit@-NiAl sur un échantillon
cyclé 100 cycles & 1100°C [SAL12]

L’augmentation de la rugosité de l'interface métayde est caractéristique du vieillissement cydigt

responsable de la dégradation de I'adhérence amutzhe d’oxyde. Le terme anglo-saxon « rumplingt» e

souvent utilisé. Cette ondulation entraine l'apipami de contraintes de traction dans la direction

perpendiculaire a l'interface au niveau des régioosvexes de l'interface (Figure 1.10) qui peuvent

générer des fissures a l'interface. Toutefois amttdulation permet également de relaxer les coniésien

compression au sein de l'alumine [TOL04]. De plasfte rugosité peut permettre de limiter la
28
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propagation de fissures [PIN98]. L'origine de ceattedulation a été déterminée a I'aide d’un modéle
[BALO5] qui montre la prépondérance des contraitites a la différence de dilatation thermique etar
substrat et la sous-couche ainsi que la transfasmatartensitique au sein de la phAddiAl.

Décollement
interfacial

Figure 1.10 : Endommagement relatif a 'augmentatio de la rugosité de I'interface métal-oxyde lors de
I'oxydation cyclique [TOL98]

Pour les systémes barriére thermique revétus denigue, la zircone présente une résistance auefluag

bien plus élevée que la sous-couche métalliquendutation de l'interface est alors moins prononcée.

Des décohésions au niveau de l'interface sous-eodi@umine peuvent étre observées au niveau des
zones convexes. Cependant, la couche de céramags&de une grande rigidité ce qui 'empéche de

s'adapter aux fortes déformations de la sous-cqueheparticulier au niveau des zones concaves. On
observe alors principalement une fissuration detrevétement en zircone et I'alumine (Figure 1.11)

(f%

150 TH T e T S

Figure .11 : Dégradation de l'interface alumine /céramique EB-PVD sur une couche de liaison (Ni,Pt)A
apres cyclage thermique (150 cycles de 1h a 1150]{CPLO4]

1.2 Essais d’adhérence

Différentes méthodes peuvent étre utilisées afirdéi@rminer I'adhérence d'un revétement [CHA91].
Elles nécessitent de suivre une norme afin de poobbenir des résultats quantifiables et reproithies.
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Certaines de ces techniques peuvent étre utileséeansilieu industriel de maniére qualitative. Onietut
alors des résultats plus rapides. La grande vadiéséessais d'adhérence s’explique par la multitiele
revétements et de mécanismes d’endommagement. Ainsont les sollicitations et conditions de
fonctionnement de ces revétements qui orienteeochbix de I'essai.

I.2.1 Généralités

On définit I'adhésion comme I'ensemble des inteéoast et liaisons relatives au contact entre deux
surfaces. L'adhérence est quant a elle définie cerangrandeur physique nécessaire pour séparer deux
matériaux. On parle alors d’énergie de rupture sggiee pour créer une fissure par unité de surface.

Lors de la séparation de deux solides, I'énergaiiésion Wi, s'exprime comme la différence entre
I'énergie finale et I'énergie initiale du systenf. on considére un assemblage d'un solide A et d'un
solide B possédant une énergie interfaciaieainsi que les deux nouvelles énergies superfsell etyg

on obtient :

Wagh= (ya + ¥8) - Va8

Il s’agit de la relation de Dupré établie en 18&®ependant, elle ne s’'applique uniquement aux
transformations réversibles. Dans le cas d'unaufimn interfaciale, d'autres phénoménes comme la
plasticité, les frottements, les éventuels changésnde phase contribuent a dissiper I'énergie mgne
que par la création d'une fissure [THEQ7]. L’éner@k (énergie d’'adhérence) nécessaire a la fissuration
d’une interface s’exprime alors de la maniére uiva

GC = Wadhésion+ Wdissipée

Avec W gnesionl'€nergie d’adhésion de l'interface etsWc.l'énergie dissipée lors de la propagation de la
fissure.

Trois modes de fissuration d’'une interface sonini®en mécanique de la rupture (Figure 1.12). lagen

| correspond a une ouverture selon la normalenéefface. Il s’agit du mode de fissuration préféiegn
vers lequel s’orientera une fissure soumise a wrggment complexe. Le mode Il correspond a un
déplacement des surfaces délimitant la fissure dansiéme plan contenant le front de fissuration, et
selon une direction perpendiculaire au front dsufis. Dans le mode Ill, les surfaces délimitarfisisure

se déplacent également selon le plan contenarané de fissuration, mais selon la direction patallau
front de fissuration. L'ensemble des décohésioterferciales sont alors la résultante d’'une comborai
de ces trois modes de fissuration.
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mode [ mode I mode [T

Figure 1.12 : Les 3 modes de fissuration d'une intéace

L'énergie dissipée Wspse lOrs de la propagation d’une fissure dépend duemdd sollicitation de
l'interface. On définit alors I'angle de mixité mad ¥* qui représente la proportion de sollicitation en
mode | et mode Il qui s'applique a la fissuratiomsidérée.

oxXy
P* = Arctan (——)
oyy

L'angle ¥* correspond au rapport des contraintes tangeesiell, sur les contraintes normales,.
L'angle ¥* = 0° est associé a une sollicitation en mode ¢lusivement, I'angle¥* = 90° a une
sollicitation en mode Il. L'énergie d’adhérence afirs augmentée avec la mixité modale [THEOQ7].
L'énergie peut étre dissipée par friction au nivetune interface rugueuse lorsque le cisaillemestit e
important [CAO89] ou par plasticité en pointe dsstire [LIE92].

[.2.2 L’essai LASAT

L'essai LASAT (LAser Shock Adhesion Test) égalemdéhommé essai d’adhérence par choc laser
permet de créer des ondes de choc qui endommaéigesrface de revétements épais a partir d’'un nivea
d’'energie laser suffisamment élevé [GUP90, PEY9BRMB1]. Contrairement aux autres méthodes de
génération de chocs comme I'impact de plaquesréadgraitesse ou les explosifs condensés, le chec las
permet de solliciter localement et sans contaah dthypacteur un matériau sur une surface centigédri

a micrométrique. L'interaction laser-matiére, I'appd’'une grande quantité d’énergie sur une suréce
faible dimension (quleques M)rpendant un intervalle de temps trés court (quesqs) permet de créer
une onde de choc qui sera susceptible de solligitéraction l'interface entre le substrat et etement.

On parle alors de résistance interfaciale ou d'estig® mesurée lors d’'une sollicitation mécanique
dynamique qui conduit a la création d’'une fissuténterface.
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1.2.2.1 Interaction laser-matiere

L’interaction laser-matiére correspond a la tramsfttion de I'énergie photonique apportée par lerlas
énergie thermique et mécanique. On définit pour etlensité de puissance laser, fluence ou feerda
qui s’exprime en GW/cfn

E I'énergie incidente exprimée en joutda durée de I'impulsion du laser en seconde, sSittace irradiée
par le laser en cmlLe matériau & la surface duquel se produit deteraction est dénommé milieu
d’ablation.

a) Génération de l'onde de choc

L'interaction entre le faisceau laser et le matérs® décompose en trois étapes: I'absorption, la
thermalisation et la conduction. L'absorption cepend a l'interaction inélastique entre les photons
incidents et les électrons libres de valence efaseidu matériau. Elle concerne uniqguement ledréles
proches de la surface (profondeur de quelques ndigade nm). L'énergie électronique est ensuite
transformée en énergie thermique du fait des namsbee collisions entre ions et électrons. C'est la
thermalisation. Cette énergie thermique est enst@tesférée au matériau selon les lois de conduckio

la chaleur. Pour des densités de puissance suffisamimportantes (plusieurs kW/8mla température

en surface du matériau cible dépassera localermaetanspérature de fusion et entrainera la liquéfacti
superficielle de la cible. Pour des densités dagaumice plus élevées encore, la conduction de chaleu
devient impossible, on observe alors une sublimad® la cible. Lorsque la fluence du laser apprdehe
GW/cnt, la vapeur produite absorbe également une partfaisceau laser. Un plasma chaud et dense est
alors généré. Il continue alors d'absorber I'énelgser pendant toute la durée de I'impulsion lalsar
détente de cette vapeur ionisée (le plasma) suitqzar une pression mécanique a la surface durimaté
Cette onde mécanique en compression se propageaal@ein de la cible pendant des temps trés (gefs
I'ordre de la nanoseconde). On parle alors d’urdeate choc.

surface de densité critique surface d'ablation
i
profil temporel de Solide
I'impulsion
= A onde de
2 [\ plasma — hoc
£ '
2 \
8 /
e
temps K

zone de conduction zone sous
choc

Figure 1.13 : Génération de choc par laser [ARR04J2
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L’amplitude des ondes de choc générée suite audidwend de la densité du flux d’énergie incidehts P

la densité de puissance laser sera importante,I'plaplitude de I'onde de choc sera élevée. Apmiqu
directement sur le matériau cible (Figure 1.14l@9,niveaux de pression induits sont inférieurs@Ph.
Cependant la fluence délivrée par le laser estdignpar I'environnement. Pour des densités de gniss
laser supérieures a 5 GW/cie rayonnement laser est absorbé par l'air. Otepde claquage. Afin
d’augmenter I'amplitude des ondes de choc, on prawmtiller sous vide pour employer des puissances
plus élevées. On peut toutefois amplifier les @intes transmises au matériau d’une autre facoforsi
recouvre la surface du matériau cible d’'un milieélattrique (eau ou verre) transparent a la longueu
d’onde du laser (Figure 1.14.b), l'intensité aigsie la durée de la pression générée se voient aui§ese
respectivement d’'un facteur 5 a 10 pour l'intensitéd’'un facteur 2 a 3 pour la durée du chargement
[BER98]. Ces milieux de confinement possedent sounae tension de claquage plus faible que celle de
I'air (9 GW/cnt pour I'eau). Pour des densités de puissance supés, un plasma supplémentaire peut se
constituer a la surface du milieu diélectrique (Fégyl.14.b). Ce mode d’interaction confiné permet
toutefois la génération de contraintes mécanigug®rieures a ce qui peut étre obtenu en interactio
directe.

Diélectrique Plasma de
claquage
Plasma
2 f<<—— Cible —>-

(a) )(b

Figure 1.14 : Principe de l'interaction laser-mati&e en régime direct (a) et en régime confiné (b) [3L02]

Si I'application d’un milieu de confinement permiaugmenter I'’énergie mécanique transmise a 'onde
de compression résultante, elle modifie aussi bemsint le profil de pression temporel de cette ;mém
onde. La pression transmise a la cible lors depbesion du plasma confiné dépend de la nature des
milieux confinant et confiné. Fabbro [FABB90] eprmposé une estimation analytique :

Pm:ﬂ-mJ ¢ Jo Jz
oa+3

P.ont 2 pression exprimée en GRala proportion d’énergie plasmique transformée mergie thermique
(évaluée a 0,40 pour une longueur d’'onde du las&3@ nm [BER99])d en GW/cm2 et Z I'impédance
réduite du systéme exprimée en gxsn
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Z

7=2 ‘confinemert "

Zcihle

Zconﬁnemmi + Zcible

L'impédance acoustique Est définie par & p; . G, respectivement la masse volumiguau milieu i (en
g.cm®) et la célérité ¢ du son dans ce milieu (en cnidgjaux a adapté I'expression analytique a un laser
avec une impulsion triangulaire [DEV93] :

Pconf = 0,01 ¢ \/5 \/z
V 20.+4

La pression induite ne dépend alors que de l'init& s laser, de la nature des matériaux entraiédsde
plasma va s'étendre a travers l'impédance Z (mitléateraction, composé du milieu d'ablation et du
milieu de confinement) ainsi que du parameéireui peut étre interprété comme le rendement de
l'interaction. On définit alors la courbe d'étalaye d'un équipement de choc laser qui traduit la
correspondance entre le flux laseet la pression P maximale transmise au matérias fome d’onde

de choc.

Les courbes d’étalonnage observées dans la listérgFigure 1.15) sont principalement obtenuesdsur
I'aluminium confiné a l'aide d’eau :

1.8

Peak pressure (GPa)

Pression (GPa)
[F)
T
1

o ! s Experimental (Gpa) | |

2 i ®  Expérience VISAR i 0,4 ' — Calibration -
I | | |
F Modéle Analytique (a = 0.25) 0-3 l J I l ‘
1 — — Modéle Analytique + Claquage | | ' ‘ " ' !
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

o e Laser fluence (kJ.m™)
0 5 10 15 20

2
Intensité maximale incidente (GW/cm )

Figure 1.15: Evolution de la pression en fonction d flux laser (confinement eauj = 1064 nm pour la courbe a
gauche et 532 nm pour celle de droite) [SOL02, GUD]
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Figure 1.16 : Comparaison des pressions maximaleggérées en régime direct et confiné pour des conidihs

La Figure 1.16 montre en particulier I'importanog type de milieu de confinement utilisé sur la pi@s
générée dans le matériau. Un confinement verre eoggmainsi la pression générée d’'un facteur 9 par
rapport au régime direct contre un facteur 4 avecanfinement eau. La nature du milieu de confirgme
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Intensité laser (GW/cm?)

d'irradiation similaires [SOL02]

est donc déterminante pour la génération de I'atedehoc.

Des courbes de calibration sont également réalmé@edes systémes industriels comme par exempla sur
Figure 1.17, ou le choc est appliqué sur un conmposarbone / époxy revétu d’'une peinture noire en

confinement eau (9 ns,= 532 nm).

Pression incidente (GPa)

Figure 1.17 : Courbe de calibration de la pressionnduite réalisée sur composite carbone/époxy [GAY13
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0:5 1 15

Intensité laser (GW, cm™)
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L'influence de I'épaisseur du milieu de confinemeaiu a également été étudiée [SAIOL, SOL02]. On
montre alors que le niveau de pression induit gme@ confiné est indépendant de I'épaisseur d'Ele.
ne jouerait alors qu'on réle mécanique dans I'mtépn en retenant la détente du plasma confiné. Le
confinement par eau est ainsi trés facile & metirezuvre et ne nécessite que quelques gouttes d'eau

b) Contribution d’un revétement thermoprotecteur

Le traitement des matériaux par choc laser en Egiulsé peut également avoir comme objectif la mise
en contrainte des couches superficielles d’'uneepfde I'ordre d’un millimétre de profondeur). Orrlpa

de grenaillage photonique. Lors de I'applicatiorcdgprocédé, le matériau cible est trés souventikecrt
d’'un revétement thermo protecteur [GUJ14]. L'intgi@n laser-matiére s'effectue alors a la surfaeed
revétement qui ensuite transmet I'onde mécaniquaétal sous-jacent. Sa nature (revétement métalliqu
peinture, adhésif, etc.) ainsi que son épaissaurgue avoir une influence non négligeable sur &sgion
induite et transférée. Deux phénoménes peuvens dhliervenir. Pour des densités de puissance
inférieures & 1 GWI/cfn la présence d’un revétement sous forme de peirtpaque (noire) permet
d’augmenter I'absorption du laser par la cible gasse alors de 80% pour un métal a 100% pour le
revétement noir [HON98] ce qui permet d’augmengepiession générée par l'interaction laser-matiére
[FOX74, FAI76]. Certaines études [FAI76, FAI79] liéées a des fluences supérieures a 1 GWinrh
cependant montré que l'utilisation de ce type dé&tement n'a plus d’effet positif sur la génératibm
I'onde de choc en compression.

3 Z 1ewem B s4ewiem?

il

Matériau

Pression (GPa)
P

=Y

=
3}

Peinture

Figure 1.18 : Influence de la nature du revétementhermoprotecteur sur le niveau de pression induitBER98]

Berthe a comparé les niveaux de pression prodaitsup laser de longueur d’onde 1064 nm avec un
confinement eau sur une cible en aluminium recdawae différents matériaux d’épaisseur 5 um (tantal
cuivre, molybdéne et peinture métallisée d’alummmiulLe choix d'une épaisseur de 5 um permet de
s’assurer que le matériau cible ne sera pas totsieablaté, mais aussi de minimiser les phénom@mes
désadaptation d'impédance mécanique [BER98]. idte un matériau de faible impédance a la surface
de la zone choquée la contrainte générée est aloifiée : c'est la désadaptation d'impédance
mécanique [ARR04, KOE99]. Berthe montre que pouxdiensités de puissance laser de 1 et 4 G¥y/cm
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les pressions induites sont quasiment indépendaletda nature du milieu d'ablation (Figure 1.18). |
observe cependant un abattement du niveau de qgmeissluit de plus de 15% sur la cible en cuivre.
Sollier a poursuivi et complété ces expériences ane source laser a 532 nm. Les mesures de vilesse
surface libre effectuées a l'aide d’'un vélocimé@d@ppler VISAR sont présentées sur la Figure .1&s L
vitesses des premiers débouchés sont quasi idest{@50 +/- 20 m/s) ce qui traduit une pressionited
trés voisine quelle que soit la nature du matéisallier note en particulier que la pression apme sur

la cible en cuivre est identique a celles obteraves les autres matériaux a 532 nm contrairemeetopui
avait été observé par Berthe avec un laser a 1664llrexplique cette différence par une plus faible
réflectivité du cuivre a 532 nm (R = 62%) qu’'a 1064 (R = 97%). Ces deux études [BER98, SOL02]
s’accordent pour conclure que la pression généagelgpplasma confiné ne dépend pas de maniére
importante de la nature de la cible, mais de daatéfité.
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Figure 1.19 : Mesures de vitesse de surface libreopr une cible d'aluminium recouverte de différents
matériaux, densité de puissance laser 2,2 GW/éfi$0OL02]

Le second phénomene mis en jeu est purement méeanics’agit de la désadaptation d'impédance. En
utilisant un revétement d'impédance de choc plilsidague le matériau cible, on génére une pression
supérieure a celle du plasma. Ce phénoméne a natainété mis en évidence sur des cibles en acier
recouvertes d'une épaisseur d’aluminium d’envird® Jum (sous forme d'adhésif ou de peinture)
[PEY98, PEY98-2, BOL04] ou de cuivre revétues deoste [ARRO4]. L'utilisation d'un revétement
aluminium permet alors une augmentation de preSQ&e de la pression induite par rapport au métdl seu
(Figure 1.20).
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Figure 1.20 : Influence d’'un revétement aluminium ce faible impédance sur les pressions générées daes
cibles de 200 um d’acier 316L [PEY98-2]

D’autres milieux d'ablation a faible impédance coenla peinture noire ou le ruban adhésif vinyliqgo@ n
ont été caractérisés par ailleurs [GAY11]. Il stage données particulierement pertinentes pourenotr
étude qui utilisera notamment un adhésif vinyliqar du méme type. Gay a étudié I'effet de deux
couches absorbantes différentes sur la génératobodde de choc (Figure 1.21) sur deux matériaux
cibles aluminium et composite a matrice organique.

Elle observe que I'ajout d'un milieu d’ablation emihe le retard du premier débouché de 'onde duwéa
'augmentation de I'épaisseur totale de la ciblaugmentation de la pression due a la désadaptation
d'impédance est mise en évidence pour chaque ndlaiation avec une vitesse du premier débouché
plus importante. L'augmentation de la mise en siegst moindre sur le composite époxy que sur
I'aluminium car la différence d’'impédance Z estphaible entre les milieux d’ablation et le compesi
gu'avec I'aluminium. Pour le milieu ablateur rubadhésif noir, Gay observe que la durée du pic a mi-
hauteur est supérieure a celle des autres proéigjui traduit I'allongement de la durée du plasia
surface du milieu ablaté. Expérimentalement, ladbaadhésive ne reste pas solidaire du matériaa cibl
suite au choc du fait des faibles propriétés d'antimédu liant.
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Ref Caractéristiques du choc Interaction laser-matiére Cat"acte’ri‘s:nques er\" ftesse
géométriques (1% débouché)
T Dsoc E @ A T - Pr Amplitude | Durée
ms) | am) | @ | (GWem?) Revétement | Confinement | Matiére / Epaisseur (pum) @ms D) (ns)
a |93 1,6 | 0.13 0,70 eau Alu/ 505 113 45
b | 95 1.6 0.13 0.68 peint noire eau Alu/510+20 136 40
C 9.8 1.6 0.13 0.66 ruban noir eau Alu/ 500+ 150 150 58
d | 93 25 | 023 0.50 eau composite 4 /610 96 17
e | 93 2.5 0.23 0.50 peint noire eau composite 4 / 600 + 15 102 25
f |92 2.5 0.23 0,51 ruban noir eau composite 4 / 580 + 150 110 32
250 200
T R SRR R — Essaid : sans revétement + eau (0.50 GW.cm?)
200 | =—— Essaib: peinture noire + sau (0.68 GW.com?)

150 | — Essaie : peinture noire + eau (0,50 GW.cnr?)

Essaic : mubannoir + eau (0.66 GW.cn?)

—— Essaif: ruban noir +eau (0.51 GW.cm?)

Vitesse de surface libre (m.s!)

100 ~
50 A
‘ i 1 . 0 ‘ i i
0 100 200 300 400 500 100 200 300 400 500 600 700
Temps (ns) Temps (ns)
(@) (b)

Figure 1.21 : Profils de vitesse de surface libre’dchantillons revétus de différents milieux d’ablaton : cible
d’aluminium (a), composite époxy 4 plis (b) et parmétres de choc correspondants [GAY11]

1.2.2.2 Propagation d’onde de choc

Une onde de choc peut se définir comme la propawatiune discontinuité de pression au sein d'un
milieu. On considére que la matiére se comportesatomme un fluide (hypothése hydrodynamique),
dont la densité augmente avec le passage de ldmdboc. Le systéme est alors décrit par sa pressio
son énergie interne E et sa masse volumgg{en parle aussi de volume spécifique V =pl)/ On définit
également les variables cinétiques u la vitessénisle et D la vitesse de I'onde de choc par rapao
milieu dans lequel elle se propage.

En appliquant les trois équations hydrodynamiquescdnservation (masse, énergie et quantité de
mouvement) au systéme entre un état O (avant Eagagu front de choc) et un état 1 (apres paskage
front de choc) on définit les équations de Rankitugoniot [ANTO3] :

Masse : Po(D,, —u,) = p,(D,, —u,)

_ 1 11T 1 y v
Energie : E -E, ZE(P{ +P;))(p——;):§(Pl + BV =T7)
o P
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Quantité de mouvement: B — By = p,(Dy; — 1) (21, —11)

Les 3 grandeurs P, V et E sont reliées entre peséquation de Mie-Griineisen, équation d’'étafppe a
chaque matériau :

P - Prefzg (E - Eref)

Avec I le coefficient de Griineisen propre a chaque naatéetPrer et Eref la pression et I'énergie de
référence d’'un milieu donné. La célérité de I'omtdechoc D est reliée a la vitesse matérielle ulgpar
relation suivante :

D=C+s.u

Avec s la constante d’Hugoniot et (& vitesse hydrodynamique de I'onde sonore dammilieu. La
propagation de I'onde dans le matériau se fera Boferme d’'une onde élastique pour une amplitude
relativement faible. On définit ainsi la limite étaque d’Hugoniot By, :

PHELzlJricm
21

L et u les coefficients de Lamé @}, la limite élastique du matériau. La pression de choc P ess al
donnée par la relation suivante :

P =pPo- G.u

Pour des pressions supérieures g, Rine onde plastique se superpose a l'onde élastigaés se
propagera a une vitesse plus lente. Pour les presselativement faibles utilisées dans cette étade
considére que I'on reste dans le domaine élastiQate affirmation devra étre veérifiee. On défigifice

aux équations précedentes I'ensemble des étatsedsign P et de volume V accessibles par la courbe
d’'Hugoniot (Figure 1.22) :
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Figure 1.22 : Courbe d'Hugoniot

On accéde a I'ensemble des états de pression eticiome la vitesse matérielle en tracant la peldie
choc propre a chague matériau (Figure 1.23).

PA

Plecrererencenens

-
Etat initial Uy
Figure 1.23 : Courbe de polaire de choc

La droite de Rayleigh relie I'état initial & I'étéihal, et a pour pente I'impédance de choc Z, rdéfi
comme :

Z=po. G
Avec po la masse volumique en g.'éret G la célérité de I'onde dans le milieu en cfn.s

Lorsqu’une onde de choc issue d'un milieu 1 rermmeonhe interface, elle est transmise dans le milien
onde de méme nature. On assiste également a eaigéfldans le milieu 1 en onde de traction ou de
compression, en fonction de la nature de I'ond&lente et de 'impédance des deux milieux :

- siZ < Z,:I'onde réfléchie est de méme nature que I'omdedente
- siZ; > Z,: I'onde réfléchie est de nature opposée a I'andglente
- siZy=2Z:iln'ya pas de réflexion, 'onde est seulemeahsmise
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Lors de la propagation d'un choc a la vitesgg Dn faisceau d’ondes de détente se propage aeteéer
front de choc. Le sommet du faisceau de détenpeapmge a €+ u, vitesse plus importante que le front
de choc, alors que la base de la détente se prapage w, moins rapidement que le front de choc. Ainsi
le somment de la détente rattrape le front de ebd@atténue, pendant que la base s'étale (Fig@4).|
C’est le phénoméne d’amortissement hydrodynamique.

P 1 Etalement de |a détente Raidissement du choc
— Onde de choc

—— Onde de détente

C,tuy, <Dy +u, <C +u,

~
~
~

N
Distance X~

Figure 1.24 : Propagation et amortissement hydrodyamique d’une onde de choc [GUE10]

1.2.2.3 Détermination de I'adhérence par LASAT

L’essai LASAT a tout d’abord été appliqué coté sidigessai dit « face arriere ») sur des dépofaibée
épaisseur et peu adhérents [GUP90]. Il est midaesur des revétements d’'épaisseur moyenne depuis
le début des années 2000 grace aux avancées tegiogoels qui ont permis de réaliser des lasersute pl
forte puissance [BER11, ARR13]. Ces études somicipalement menées sur échantillons, méme si
Boeing a développé ces derniéres années un essanttéle sur piéces collées en matériaux compmsite
[BOS09]. La détermination des contraintes au seinsgstéeme nécessite une bonne connaissance du
comportement des matériaux en sollicitation dynammjcpinsi qu’'un modeéle de simulation numérique
permettant de reproduire la propagation des onelehalc au sein de la cible.

a) en configuration 1D

Historiquement, la premiére méthode utilisée poétedminer quantitativement I'adhérence d'un
revétement a été le LASAT-1D. Dans cette approohe, suppose une propagation du choc
monodimensionnelle. Ceci est vérifié pour les alde faible épaisseur (dépbt + substrat) ainsipaque

les diamétres de faisceau laser de dimension aoféqcf. § 1.2.2.3.b) et Figure 1.27). Suite &d#éexion

de I'onde principale en onde de traction au nivéala surface libre (noté 1 sur la Figure 1.25)térface
est sollicitée en traction selon le mode | (poi@tgtr la Figure 1.25). On peut également accoréer |
épaisseurs de revétement et de substrat de man@rajue I'onde de traction réfléchie croise I'onlge
détente incidente au niveau de linterface. Lesxdendes se superposent alors et générent ainsi une
surtraction (point F1 sur la Figure 1.25). Si laiséance interfaciale du systéme est suffisamentél (cas
présenté sur la Figure 1.25.a), I'interface restégre et 'onde poursuit sa propagation. Si ediepdus
faible, cette méme interface est fissurée (Figuzb.b). Alors la propagation des ondes est modiige
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fait de la création d’'un décollement qui crée wfevet des surfaces libres supplémentaires. Cetachgt

par la présence de nouveaux débouchés de I'oralsurface du dépdt (numérotés 2’ et 2” sur la Figu
1.25) différents de ceux issus d’'une propagatiarsssndommagement (numérotés 2, 3 et 4 sur la Figure
1.25). Ces deux modes de réponse avec ou sans erament conduisent donc a des profils temporels
de vitesse en face avant (c6té dépobt) différentsoars du choc. On peut alors déterminer qualéatient

et de maniére non invasive I'état de l'interfad&agtle selon le profil temporel enregistré par uspdsitif

de diagnostic en temps réel (VISAR par exemple £8%.1). En pratiquant une série de tirs, oneotiti
ainsi un seuil d’énergie minimal pour lequel oneciéne fissure interfaciale ou un seuil maximal pour
lequel aucune fissure n’est enregitrée. On dédinisi un seuil d’adhérence. Il s'agit ensuite dedginer

la valeur de la contrainte réelle appliquée auauvee l'interface. Sa détermination dépend de nembr
phénoménes relatifs a la propagation des ondeshde. ®our des systémes simples (matériaux aux
propriétés orthotropes, épaisseurs et microstrestueproductibles d’'un échantillon a l'autre) et en
supposant une traction uniaxiale, I'adhérence ditesye peut alors étre évaluée par un code de calcul
hydrodynamique.

Pour mener & bien cette quantification, il est séte de connaitre le profil temporel initial dwcha la
surface du métal (face arriere). Une approche wgitiak peut toujours étre menée sur un systeme aux
épaisseurs de revétements et microstructures dEstien s’appuyant uniguement sur I'enregistrement
tirs a densité de puissance croissante sur un rééhamtillon jusqu’a obtenir la fissuration de larface.
Dans notre cas, on définit alors un « seuil LASAeR GW/cm) que I'on choisit comme la plus faible
densité de puissance laser pratiquée entraingmjdiition d’'une fissure. Plusieurs échantillons ves
alors étre comparés qualtitativement selon leweud §ASAT », ce qui permet d’effectuer un classete
relatif de leur adhérence.

Interface Rear Free Void Rear Free
surface Interface surface
4 Compression Compression
3 Tensile 2  Tensile
g B
= 2 = r
1 1
Substrate Coating Sp'ace Substrate Coating Space
(a) sans rupture de l'interface (b) avec rupture de'interface

Figure 1.25 : Diagrammes (X,t) de la propagation dine onde de choc dans un systéme bi-couche [BOLO7]

Pour des dépéts de faible épaisseur, l'intensitéadmntrainte en traction responsable de la fa&ur
peut étre estimée a partir des mesures de vitesserface libre selon I'expression suivante :

c=%ZAU
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avec Z l'impédance du revétementAdt la différence de vitesse entre les deux premdétsouchés au
niveau de la surface libre (1 et 2’ sur la Figuslb). On obtient toutefois une valeur approchée g
néglige de nombreux phénomeénes de propagationel’ond

b) en configuration 2D

L’application d’'un choc laser sur des épaisseursilde d’épaisseurs toujours plus importantes el
prise en compte des effets 2D, ou effets de bard.daragraphes précédents supposaient une pragpagati
des ondes purement 1D et la prise en compte desirias calculées au centre de la zone choquée,
(approximation valable pour des diamétres de chserltrés supérieurs par rapport a I'épaisseur du
substrat, [CUQ10]). Mais I'application de I'essah&AT sur des cibles dont I'épaisseur est proche du
diamétre de choc nécessite la prise en compteetbedie propagation dans tout I'espace occupé qaad’

au cours du choc et non uniquement sur une ligne baxe du choc. En s’écartant de I'axe du choenet
s’approchant de la périphérie de la zone de choc,peut avoir des efforts dans la direction
perpendiculaire a la propagation de I'onde qui rfiexi 'allure spatiale du front de I'onde sur lesrds

de la zone choquée. Les effets bidimensionnelsrdgagation ont été mis en évidence dans plusieurs
études [ARRO4], [BOL04], [BOUQ7], [GUE1Q] et étudi@lus en particulier par J-P Cug-Lelandais sur
cibles mono-couches principalement avec de premaigsais sur barriére thermique indutrielles obtenue
par EB-PVD [CUQ10, FAB13-2]. Cug-Lelandais a aimsbntré que certaines approximations mono
dimensionnelles effectuées par le passé nécessitaigrise en compte des effets de bord de laetach
focale (notamment pour les faibles diamétres decégiu laser). Fabre [FAB13] a ensuite utilisé €esse
pour caractériser I'adhérence de revétements cquanttB-PVD et développer un essai d’adhérence sur
les systémes industriels.

Les effets de bord sont mis en évidence sur lar€ijd6. Suite a un choc laser (en bas a gauchadid’
principale en compression est formée. Lors de spagation apparaissent a I'extrémité du front decch
des composantes circulaires, également appeléeadses. Les ondes se propageant vers I'extérieur
sont en compression, alors que les ondes se praagers I'intérieur du choc sont en traction. Plegr
cibles de forte épaisseur la propagation des owcdeslaires secondaires en compression peut alors
étendre la surface chargée a des diameétres plustangs que le diamétre de choc initial. A I'ingdni et
autour de I'axe de symétrie du choc, les contraiete traction peuvent se rejoindre et former aloes
surtraction axiale, appelée également effets de &xiaux.
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Propagation d'un choc 2D Réflexion sur une surface libre d'un choc 2D
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Figure 1.26 : Propagation des ondes bidimensionnels en fonction de I'épaisseur de la cible [CUQ10]

Pour les cibles d'épaisseur faible par rapportiamétre de choc, ces phénoménes n’ont pas le tdenps
prendre de I'importance et peuvent étre négligésentre et au milieu du choc. On peut noter des
surtractions lors de la superposition de I'ondexgpale réfléchie et des ondes secondaires eriatnact
(notées surtraction latérale en bas a droite skigiare 1.26). Les contraintes obtenues sont tréshes de
celles obtenues avec un choc monodimensionnel. dResucibles d’épaisseur moyenne, le croisement de
I'onde principale réfléchie avec la poche de tmtiaxiale génére une forte surtraction sur une n@rse
limitée dans l'espace (surtraction axiale a draite la Figure 1.26). Enfin pour des cibles de forte
épaisseur, pendant I'incidencé’(@ller de I'onde principale) la poche de tractidh &iale va pouvoir se
rapprocher spatialement de I'onde principale enpgression et contribuer a I'atténuer. Ces effetbates
que I'on dénomme aussi ondes secondaires entraglers un ensemble de sur-contraintes et/ou
atténuations de l'intensité de I'onde principales’én suit alors une augmentation ou une réducloia
surface sollicitée par rapport aux conditions 1 mDaniére générale, on définit ainsi les effets 2D
comme I'ensemble des phénoménes issus des effétsrdajui permettent la modification de l'intensité
de I'onde principale par superposition (amplifioatiou atténuation) des ondes secondaires avecel'ond
principale.

Cug-Lelandais [CUQ10] a alors mis en place un féismae permettant une classification des différents
modes de sollicitation avec la prise en compteetfets de bords et de propagation bidimensionnklle.
définit ainsi les paramétres géométriques D (dieendt faisceau laser) et L (épaisseur totale débla).

Il montre que pour une cible monocouche et un rappf® figé on génére un méme profil radial de
contrainte axiale (toujours dans la direction deppgation), a un facteur multiplicatif prés selon
l'intensité maximale du choc appliqué. La Figur7lprésente differents profils types de la distidou
radiale des maxima de contraintes normalisées @uespondent a différentes gammes de rapport L/D
dans le cas de I'aluminium pur.
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Figure 1.27 : Répartition radiale des maxima de cofraintes axiales en traction pour différents rappots L/D
(Aluminium épaisseur L = 1 mm, temps d’impulsion dulaser 3 ns) [CUQ10]

Pour un rapport L/D < 0,25 le profil de contraip&ut étre assimilé a un profil monodimensionnetawe
profil plat au centre. Cependant, méme sur ce valbfig¢ de 1D (si I'on s'intéresse uniquement aotoe

de la zone choquée) montre des effets 2D resp@ssahine sur-intensité de contrainte en traction en
bordure de choc. Pour un rapport L/D > 0,5 lesteffie bord modifient grandement le profil radial
notamment au centre par rapport au cas 1D. L'omigieipale plane est atténuée et son rayon fortement
diminué. En revanche une surtraction avec un maxiare I'axe du choc est apparue. On obtient alors
une contrainte au centre du choc supérieure arlaainte initiale de référence (cas 1D). Le praodiflial

de contrainte dépend donc fortement du rapport ICDg-Lelandais montre ainsi que cette variation
radiale de la contrainte permet d'obtenir des désmms de diamétres supérieurs ou inférieurs au
diamétre de choc, ou localisées au niveau des zalessur-intensité ce que l'on retrouve
expérimentalement sur la Figure 1.28.

Rupture 1D-2DI

-
P

/

Sace H'be

Figure 1.28 : Endommagement latéral par choc lasersur titane (LULI 4,8 TW/cm?, diaser = 2 mm, temps
d’'impulsion du laser 0,3 ns) [CUQ10]
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La courbe LASAT-2D est définie comme I'évolutionsddiameétres de fissures générées par LASAT en
fonction de la densité de flux laser. A partir digsmeétres de fissure obtenus pour plusieurs dendéé
puissance laser, Fabre a proposé d'étudier enl Hepgort des courbes LASAT-2D obtenues par des ti
en face arriere sur des barriéres thermiques EB-PMD mesurer qualitativement un niveau d’adhérence
du revétement céramique [FAB13-2]. Il montre égaetnla répétabilité de I'essai sur plusieurs
échantillons présentant a priori un niveau d’adhéseéquivalent (Figure 1.29). La comparaison entre
différents échantillons doit cependant s’effectsiar des systémes suffisament robustes, ce quadaeittr
par une épaisseur et une microstructure maitriaés tb cas de la caractérisation de dép6ts. Darasle
particulier des revétements EB-PVD, le type decstime colonnaire de la céramique semble jouer le rd
important (cf. paragraphe 11.1.1 et Figure Il.8)edsai LASAT peut donc étre utilisé pour évaluer de
maniére qualitative la résistance interfaciale pademx échantillons d'épaisseur L identique et paur
méme diamétre de choc D. Une courbe LASAT-2D situde plus faibles diamétres traduit une meilleure
adhérence. Il parvient ainsi a classer I'adhéredee plusieurs échantillons présentant différentes
préparations de surface de la sous-couche, ceeguigb notamment de mettre en évidence l'influerece d
la rugosité de l'interface métal-zircone sur lesppiétés d’adhérence du revétement (Figure 1.38). L
vieillissement du systéme par cyclage thermiqueégatement mis en évidence par les courbes LASAT-
2D : on observe un décalage de la courbe verdusgpands diamétres de décohésion (Figure 1.31).

B Plaque 1 - diamétre de choc 3 mm (L/d=0,8)
® Pion 2 - diamétre de choc 3 mm (L/d=0,8)

ot

Diametre des décohésions (mm)

T T g T J T T T . T J 1
0 1 2 3 4 5 6

Fluence laser de choc (GW/cm?)

Figure 1.29 : Courbe LASAT-2D expérimentale caractéstique de la résistance interfaciale du systéme
barriére thermique EB-PVD [FAB13]
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| - Sablage standard - Pion 1
| - Sablage standard - Pion 2
Il - Sans Pt - Pion 1

Il - Sans Pt - Pion 2

1l - Sablage fort - Pion 1
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IV - Polissage - Pion 1 *

IV - Polissage - Pion 2 ¥

[ N B N

Diamétre des décohésions (mm)

. T y T T T y T ' T .
0 1 2 3 4 5 6

Fluence laser de choc (GW/cm?)

Figure 1.30 : Courbes LASAT-2D pour 4 préparationsd’interface différentes (I a IV) obtenues a I'étatbrut de
production [FAB13]
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Figure 1.31 : Courbes LASAT-2D obtenues sur systénsebarriére thermique EB-PVD brut d’élaboration et
vieilli 100 cycles de 1h a 1100°C sous air [FAB13]
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L’évaluation des contraintes interfaciales estiséal & partir d’'une simulation numérique. Fabre aimati

en évidence l'influence de I'anisotropie du sudergé monocristallin sur la propagation des ondes d
choc. Ce parametre devra donc étre pris en comendgrolé par la suite. Le relevé des contraiefes
traction au niveau de l'interface permet d'estifeeichargement responsable de la rupture du systeme
(Figure 1.32). En supposant un critére de ruptragie qui entraine une décohésion de l'interfaee glie

I'on dépasse un seuil choisi (qui sera notre s#aidlhérence), il est alors possible d'évaluer tegleeur

de l'interface fissurée relative aux points quiiseent des contraintes égales ou supérieures eugeSi

I'on choisit numériquement différents seuils on tpalors constituer des abaques numériques de urbe
LASAT-2D simulées permettant la quantification ddumrésistance interfaciale ou adhérence par
superposition avec les courbes ou points expéritmgn (Figure 1.33 et Figure 1.34). Deux approches
numériques sont envisageables. On peut implémemtercritére de rupture qui supprimera le
comportement mécanique des mailles interfacialesuhissent une contrainte supérieure au seuihidéfi
L’autre solution consiste a repérer a posteriorisdan modéle sans critére de rupture les mailles po
lesquelles la contrainte a dépassé le seuil deineiptors de I'implémentation d'un critére de ruptau

sein du modéle numérique il peut toutefois apparaies artefacts numériques de fortes contraintes a
proximité des mailles supprimées. lls tendent adossirévaluer les contraintes a l'interface et joraa

les longueurs de fissures. Fabre a choisi d'utilisemodéle sans critére de rupture dans Abaguplick

alors que Cug-Lelandais a implémenté un critérgyge cut-off (rupture fragile au-dessus de la @inte
seuil) dans Radioss.

Jd

ﬁ
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v X

Figure 1.32 : Répartition radiale des contraintes a traction axiale relevées sur une simulation numéque 2D
axisymétrique [CUQ10]
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Cug-Lelandais (Figure 1.33) évalue ainsi la résistainterfaciale d’'une plaque d’AM1 revétue de aire
ytriée EB-PVD a 0,62 +/- 0,21 kbar. Fabre (FiguB4) obtient lui une adhérence de 350 +/- 50 MRa po
le systéme de référence.
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Figure 1.33 : Comparaison expérience / numérique deévolution du diamétre de fissure en fonction dulux
(courbes grises : résultats numériques pour différgs seuils d’adhérence ; points rouges diameétres
expérimentaux mesurés) [BAR06, CUQ10]
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Figure 1.34 : Comparaison des courbes LASAT-2D expénentales aux abaques d’adhérence pour des tirs
effectués en face arriere (diamétre du faisceau 3m) sur barriére thermique brute de production (a) &
vieillie 200 cycles de 1h & 1100°C (b) [FAB13]
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L.2.2.4 Choc en face avant (cété revétement)

La volonté de caractériser par LASAT les revéteseéposés sur un substrat trés épais ou sur despie
industrielles a toujours été forte. L'essai LASATassique en face arriere (implémenté sur le cété
substrat) nécessite une faible épaisseur totale dible (de I'ordre du mm) afin de créer une onde
réflechie de traction aprés passage sur la sulifagedu dépdt. Une trop grande distance de prdfmaga
de I'onde induit alors un amortissement de l'inteénst de la portée du choc. Plusieurs approcheétén
développées dans la littérature afin de s’affrandbicette réflexion sur une surface libre et @eictout

de méme une traction susceptible de fissurer tiace.

Oltra [OLT99, OLTO1] a utilisé un laser pulsé pdarquantification de I'adhérence d’'un oxyde sur un
acier. Si le laser nanoseconde utilisé et appléijigetement sur la couche d’'oxyde semble témoighar
essai d'adhérence comparable a l'essai LASAT, dhisaitici I'absorption de I'énergie du laser
directement a linterface métal/oxyde pour génégmsuite une expansion thermoélastique qui sera
responsable de I'écaillage. Le laser traverse donaxyde transparent a sa longueur d’onde ce quiqie
une interaction directe du laser avec le métaihéelface. Cet essai face avant n’est pas compmaeatgc
'essai LASAT et est forcément destructif.

Bolis a démontré la faisabilité d’un essai LASAT fane avant (choc c6té revétement) sur un suldtrat
cuivre revétu de nickel [BOLO4-2]. Cette possiBilile fissuration n'est applicable que dans le ¢as o
'impédance de choc du revétement est plus grandecelle du substrat (Figure 1.35.a). L'onde itdtian
compression est alors réfléchie en onde de comprelsss du passage de l'interface revétement/satbst
Elle se réfléchit alors en onde de traction au auivde la surface libre avant de fissurer éventuele
l'interface.

Cug-Lelandais [CUQ10] a utilisé les effets de baxisux pour solliciter I'interface en tractionn parle
également de poche de traction axiale (cf. Figie@)| Cette configuration (Figure 1.35.b) permetrside
générer une traction des l'aller de I'onde incigefdnde 2Da) indépendamment de la présence d'une
surface libre ou de rapports d’'impédance favoralidespréconise alors d'utiliser de faibles dianeule
choc (1 mm et moins) afin de favoriser un chargdrbaiimensionnel avec un rapport L/D > 2 (épaisseur
de cible au moins deux fois plus grande que le éiedu laser). En revanche cette configuratiorbsem
nécessiter I'utilisation de lasers de forte puissafiaser Alisé pour I'étude précédemment citésl J, 3

ns pour des densités de puissance laser de I'ded®e5 TW/cri[CUQ10]).
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Figure 1.35 : Configurations de choc LASAT en facavant et mécanismes associés [CUQ10]

G. Fabre a montré dans les perspectives de semukrale thése qu’un tir laser effectué en face avant
pouvait générer un choc fissurant, et ce méme seiraube de turbine revétue, ce qui a conduit a mene
les travaux de cette thése. La zircone possedemédance de choc plus faible que celle du substrat
AM1, une fissuration pilotée par des rapports déagnce favorables n’est donc pas envisageable. Les
mécanismes permettant d’élucider la création dfigseire sur ce systéme seront étudiés dans cesikrav

1.3 Détection et dimensionnement de fissures interfaciales

L’essai de contréle non destructif sur aube deiterbonsiste a effectuer un tir sur une piéce ademsité

de puissance, et donc une contrainte donnée. Rmupiéce présentant le niveau d’adhérence requis,
aucune fissure n'est alors créée. Dans le casaimmtia plus faible adhérence de la piéce incémine
traduit par I'apparition d'une fissure interfacialgutilisation de I'essai LASAT en tant que moyee
contrdle non destructif implique la déterminatioa Kbbservable qui permettrait de discriminer sans
aucun doute une piéce présentant une fissure @witie LASAT et donc une mauvaise adhérence d'une
autre. La mesure précise de la longueur de fisssreégalement un parametre d'importance pour ces
travaux, bien que non indispensable pour un essabdtréle sur piéce ou I'évaluation de la confoémi
d’une piéce serait binaire. On définit par la stétearactére non destructif (ou non intrusif) @enéthode

de détection de fissure comme permettant de détecpeésence d'une fissure sans remettre en emese
utilisation future de la piéce en fonctionnementlaCcomprend principalement toutes les techniqees d
diagnostic sans contact, et sans application duglcgnque élément, fluide ou solide a la surfacéade
piéce susceptibles d’étre source de contaminatiopodiution. La technique la plus fiable pour déteda
présence et mesurer une fissure est I'observatianiaroscope d’'une coupe métallographique. Ella ser
utilisée comme référence et pour la localisaticgdtize de I'endroit des décohésions. Le cas dierwtl
d’écaille » pour lequel le dépbt est totalementtéjesuite a la décohésion est bien entendu détecab
I'ceil et n'est pas évoqué. Les techniques de distimale l'interface en temps réel nécessitent une
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instrumentation lourde pour une application sureadd turbine revétue. La détection de la décohémion
interférométrie Doppler [BOLO5], ou par émissionoastique des ondes de Rayleigh [IKEO5] (laser
ultrason), techniques non transposables en milidustriel ne seront pas préconisées pour notre étud

On souhaite évaluer ainsi quelles méthodes pemutetke détecter et/ou mesurer sans le moindre doute
une fissure interfaciale, qui serait créée par LASAr une piece de turbine revétue.

I.3.1 En optique

La méthode la plus simple permettant de détectprdaence d’une fissure est I'observation a I'aail n
Certaines céramiques comme I'hydroxyapatite posgédes propriétés optiques remarquables qui
permettent de révéler I'apparition d'une fissureg pae modification de I'aspect visuel de la zone
délaminée [GUI10]. On observe une « tache blancheistraduit la présence d'une fine couche d’air a
l'interface du matériau (Figure 1.36). Des obsepra métallographiques confirment la présence d'une
fissure généralement située a linterface métadoéue. Fabre [FAB11l] a également observé ce
phénoméne de tache blanche sur des structurescdeeiyttriée EB-PVD colonnaires d'épaisseur de 180
pum. Dans certains cas, les taches blanches pewaduoire des phénomeénes de multifissuration audigin
revétement. Cette plus grande blancheur est lé@ésiiune plus grande réflectance de la zircormaroe
cela a pu étre démontré par la simulation des @@sroptiques en présence d’'une lame d'air d’'1pnsd
les travaux de Fabre [FAB13] (Figure 1.37). La lénai traverse I'épaisseur de céramique et arrive a
l'interface avec la sous-couche métallique. Si alerencontre aucune fissure, le rayonnement est al
absorbé par le substrat céramique. Dans le caa®iigsure générée par LASAT est présente, le gassa
de l'interface zircone / air se traduit par undexdbn diffuse d’'une partie du rayonnement. Cetéetion
réémise en direction de I'observateur entraine surétensité lumineuse au niveau de la zone figsuré
(Figure 1.38). C’est le phénoméne optique simpldadiache blanche associée aux dépots réfléchissant
Ce phénomeéne dépend principalement de la trangmist@ la lumiére a travers le matériau et de la
diffusion de la limére réflechie. Cela dépend ddecl’épaisseur et de la microstructure plus ou moin
poreuse en sus des propriétés optiques intrinsdig@ssa la structure cristalline et la nature élésnents

qui la composent. Une trop forte épaisseur de eevént empécherait la transmission des faisceaux
lumineux mais dans le cas des dépbts céramiquesnieés on peut envisager d'appliquer cette méthode
pour des dép6bts allant jusque 250um environ. Falofeservé que la structure colonnaire des dépbts EB
PVD avait une influence sur le contraste rendugeaphénoméne. Les structures plutdét compactes avec
des colonnes larges de zircone rendent plus d&f§icGes observations contrairement aux structtes p
fines et divisées qui présentent des colonnes gihastes. Ce sont heureusement ces derniéres gui so
recherhées industriellement. Fabre a égalementrénapte la sous-stcechiométrie en oxygéne de la
zircone yttriée colonnaire qui pouvait étre proveguors de la fabrication altérait les contrastedad
tache blanche en lumiere naturelle.
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Figure 1.36: Observation de zones claires correspaiant a des fissures sur hydroxyapatite [GUI10]
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Figure 1.37 : Modélisation de la réflectance d'une&ouche de zircone d'épaisseur 170 um avec et saas |
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Figure 1.38 : Explication du phénoméne de tache bleche
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Des mesures expérimentales a plusieurs longuearsde’ du visible de la réflectance de plusieurs
céramiques fissurées suite a un choc laser montretaugmentation du signal aux longueurs d’'onde
supérieures a 500 nm (Figure 1.39). Fabre a migwitence a l'aide d’'une caméra multispectrale de
Lumiéere Technologie sur BT EB-PVD brute d'élabaratique la détection de fissure est facilitée par
I'observation aux grandes longueurs d'onde du Ms[FGG11]. Cette méthode permet d'obtenir une
meilleure résolution que le scanner a plat optisuiei d'un ajustement de la luminosité et du costra
(Figure 1.40). Cependant, il reste a démontrer lipr'soit capable de détecter une fissure dans des
conditions extrémes (zircone sous-stcechiométrisfugsture colonnaire a « larges colonnes »...).
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Figure 1.39 : Spectres expérimentaux de la réflectece obtenus sur une tache blanche ainsi que sur unene
saine sur différents revétements céramiques [GUI13t notamment une zircone ytriée EB-PVD [FAB13]
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400 nm 720 hm 900 nm 1000 nm

Figure 1.40 : Mise en évidence par caméra multi-sprerale de la différence de réflectance observée agxandes
longueurs d'onde [FAB13]

I.3.2 Eninfrarouge

La thermographie infrarouge pulsée est une teckenigalitative qui permet de détecter des défauige S

a une impulsion initiale de faible durée, un fra® chaleur se propage a travers le matériau. La
température en surface du matériau est enregiatisade d’'une caméra infrarouge (IR) (Figure 1.41)
Dans le cas ou un défaut serait présent dans lériaat la diffusivité de la chaleur est modifiée
localement. On observe alors une différence de éemtyre en surface entre les zones saines ethes zo
délaminées du systeme.

IR camera
T}

transient ‘ corntrol
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-specimen ! ‘ | | |
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Figure 1.41 : Représentation du systéme de thermogphie infrarouge pulsé [BLAO9]

On peut ainsi observer I'apparition d’'un défaus@tpropagation sur un systéme revétu de zirconéeytt

(Figure 1.42). La quantification de ces décohésienkeur évolution peuvent étre déterminées grélee a
modification de la transmission et de la réflexdes flux thermiques entre la céramique et les amich
métalliques [NEWO05].
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Figure 1.42 : Observation par thermographie infrarouge de barriéres thermiques : formation et propagdbn
d’une zone délaminée lors du refroidissement aprasm vieillissement isotherme a 1177°C [NEWO05]

Fabre a démontré que cette technigque permet égatlelaalétecter les défauts créés suite a un ckec la
en face arriere (Figure 1.43). La mise en ceuvredt technique ne permet pas une mesure prégse de
diametres de fissure et demande a étre approfoBtieesera donc plutot préconisée pour une approche

gualitative.

Figure 1.43 : Identification de défauts a l'interface par thermographie infrarouge pulsé sur un systém
barriére thermique EB-PVD [FAB13]

1.3.3 En profilométrie

En cas de présence d'un défaut a l'interface, degtements soumis a des contraintes de compression
peuvent mener a la formation d’un bombé ou d'uogut [HUT92]. Ces décollements peuvent étre mis
en évidence en lumiére rasante (Figure 1.44). Laungede la hauteur de ces bombés est effectuaaa I

d’'un profilométre.

57
CONFIDENTIEL INDUSTRIE




Rupture —®

2000

I, im

Figure 1.44 : Photos en lumiére rasante d’'un revéteent CVD de carbone appliqué sur un substrat SiC
décollé suite a un choc laser (durée d'impulsion d&5 ns a une longueur d’onde de 1064 nm) et relesvén
profilométrie associés [IKEO6]

Hutchinson et al. [HUT92] ont proposé un modeélewitpie traitant du flambage d’un revétement soumis
a des contraintes de compression équiaxiales @igdb). La mesure macroscopique de la hauteur du
bombé peut alors étre reliée a une sollicitatiomat®pression en mode Il. lls montrent alors qusdoe

la décohésion interfaciale est suffisamment impoetale revétement s'éloigne du substrat en se
déformant. On forme alors une cloque ou bombé.eCatique peut alors induire a son tour une force
motrice sur I'extrémité de la fissure interfacidkmur une interface présentant une forte rugdsitéode
d’ouverture a une contribution importante sur lagagation de la fissure [SOU14]. Toutefois le medél
d’Hutchinson ne prend pas en compte la rugositéléode I'interface et sous-estime alors l'influenice
mode | de rupture.

s

R(8) =R (l+€ cosn8)

(e} (b)

Figure 1.45 : Modélisation analytique d’'un disque sumis a une sollicitation de compression : convemtns de
notation (a) et perturbations du front de délaminag de forme circulaire (b) [HUT92]
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Sur un systéme revétu barriére thermique, Fabraca fa hauteur de décohésions obtenues suite & un
choc laser en face arriére en fonction du diamd#réissure sur une interface vieillie 100 cyclegFe

1.46). Il démontre alors que la hauteur des closgsténdépendante des conditions de choc pour mmemé
échantillon. On suppose donc que la déformatioemie n'est pas le résultat d’'une déformation comme
une sorte d’emboutissage de la zircone par lessoelehoc.
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Figure 1.46 : Hauteur de bombé obtenus suite a I'gication d’essais LASAT en face arriére sur le sygme
barriere thermique vieilli 100 cycles [FAB13]

La hauteur du bombé dépend toutefois des propriétédimensions du systéme. Le comportement
élastique de la zircone yttriée ainsi que les eanties résiduelles au sein de la couche d'alunoné des
facteurs qui peuvent expliquer une modificatiorlalbauteur des bombés [FAB13]. Ainsi lors du cyelag
thermique le frittage des colonnes de zircone terdigmenter la raideur du revétement. La hauteur du
bombé serait alors réduite pour un méme état deainte interne. Toutefois le cyclage thermiquedton

a l'augmentation des contraintes au sein de I'ahemCet effet tend au contraire a augmenter lachaut
de bombé.

I.3.4 En piezospectroscopie

La technique optique de piezospectroscopie perrdésildier I'état des contraintes au sein de la fine
couche d'alumine. Les rayonnements d'excitatiordetdésexcitation peuvent traverser la couche de
zircone et donc renseigner de maniére non desteustir I'état de I'alumine sous-jacente [HEEOQ5],

[NYCO03].
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Figure 1.47 : Décalage du spectre de fluorescenceraine alumine contrainte [WENO5]

Cette technique est majoritairement utilisée afabtnir un spectre ponctuel (environ 100 pum2) des
zones représentatives de I'échantillon (Figure)l.EWle nécessite une référence déterminée afivatliér

la contrainte au sein de I'alumine. Le décalagectspkde la raie Rpeut étre relié a la contrainte en
compression au sein de I'alumine [CLA97] :

Av=2/31r (1) . o8

Avec Av le décalage de la raie de fluoresceiitée tenseur des coefficients piezospectroscopigties
la contrainte de compression plane biaxiale< o, = oyy ; 6., = 0).

Elle n'est malheureusement pas adaptée pour mapilement une analyse systématique de I'ensemble
de la surface d'un échantillon. C’est ainsi queNERA (équipe DMSE de F. Lepoutre) a développé un
équipement spécifique plus rapide consistant @&lever que I'évolution de I'amplitude et de la dude

vie en désexcitation des pics de fluorescence aguehpoint de I'échantillon (Figure 1.48).
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Figure 1.48 : Evolution au cours du temps du signatie fluorescence [ONERA]

Le saut de fluorescence initial correspond auxupleations issues de la présence du faisceau laser e
surface de I'échantillon. Il s’en suit une augméatade la fluorescence due a I'’émission du siglel
fluorescence par I'échantillon. Au bout de 5 mdtisndes le faisceau incident est coupé : on nermesu
plus que la fluorescence issue de I'échantilloie Himinue ensuite selon une exponentielle déaoiss

La décroissance exponentielle du signal de fluemese est exprimée en chaque point par I'expression
suivante :

t

_—

!

Ip(t) = Aexp(— )qi + B

Avec A l'amplitude de fluorescence (V3,la durée de vie de la fluorescence (ms),exposant de
décroissance et B le résidu (V). Quatre cartogespi, 7, v et B peuvent donc étre réalisées, chacune
étant relative a I'un des paramétres cité. On obtdors une cartographie de la surface de I'édiamt
P.-Y. Théry a montré dans ses travaux de thése (YHgue les cartographies en amplitude et en digée
vie étaient susceptibles de détecter des défausgiaude la couche d’alumine. G. Fabre a obserné da
ses travaux [FAB13] que ces mémes cartographies menseignent de maniére trés précise sur la
présence et la dimension des fissures créées BATAen face arriére) a l'interface entre I'alumigtda
zircone.

1.3.5 Diagnostic de I'interface en temps réel

La caractérisation des matériaux sous sollicitatipmamique nécessite des instrumentations permddtan
diagnostic en temps réel. Si un certain nombreedeneéthodes sont non destructives, elles ne sent pa
toutes adaptées et transposables sur des piéeggarhétrie complexe comme les aubes de turbine.
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L.3.5.1 Interférométrie Doppler VISAR

La mesure de la vitesse de surface libre est llaseemethodes qui permet d’obtenir des informatsams
I'historique et la propagation d'un choc. Le VISAfelocimetry Interferometer System for Any
Reflector) permet d'obtenir par effet Doppler cedevés de vitesse. Lorsqu’un rayon lumineux de
longueur d’ondé\, est réfléchi sur une surface en mouvement a &ssé Lt), la longueur d’onde du
rayon réfléchii(t) évolue selon la relation suivante :

A=Ay 2u (D)
- =

0 c

avec c la célérité de la lumiere dans le vide. hgon réfléchi est alors collecté et traité par un
interférometre de Michelson. La formation et leilééient des franges d’interférence permettent alers
déterminer un déplacement de la surface au coursnajps (Figure 1.49).

Substrat/revétement
F_'-'—\

Laser continu

“f“r°if 5\, 532nm

1

Laser de O i
puissance \/

Fibre optique&/ VISAR

/ ’2@'&

Acquisition
numérique

0 100 200 300 400
Time [ns)

Figure 1.49 : Dispositif de diagnostic VISAR appliqué sur un essai LASAT [FAB13]

1.3.5.2 Capteur électromagnétique acoustique

Le test d’adhérence par choc laser est actuelled®rtloppé par Boeing sur des assemblages collés de
composites a fibres de carbone [BOS09]. A l'aidendsystéme portable, un choc laser de référence est
appliqué sur un revétement sacrificiel (matériguabliateur) au niveau des zones a contréler. Lesys

est couplé a un capteur électromagnétique acoes(ijectromagnetic Acoustic Transducer EMAT) qui
permet de détecter les ondes de choc au niveaa sierflice opposée au choc. Grace a I'analyse de ces
signaux, on détermine alors si l'interface a ém@poe. Cette technique nécessite cependant un adaes
surface libre du systéme (intérieur de la piéce)ju est malheureusement difficilement transpesabt

aube de turbine revétue.
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Conclusion

L’endommagement des systémes barriere thermiquéede nombreux phénomeénes dont les principaux
ont été présentés dans ce chapitre. La bonne asanae des propriétés et de I'évolution de cesriaate

est nécessaire pour permettre I'étude de I'adhérende son évolution lors du vieillissement, poimdi
seront développés dans les CHAPITRE V et CHAPITRE&/cette these.

L'essai d’'adhérence par choc laser permet de getlisans contact I'interface métal-oxyde dans des
conditions qui permettent de reproduire une figgamadu méme type que ce qui est observé sur les
systemes en service. |l permet d'accéder en quelquiautes a la tenue interfaciale du systeme. On
effectue de maniére qualitative une classificatleri’adhérence a I'aide des courbes LASAT-2D. Céupl
a une simulation numérique on obtient une évaloat®la résistance mécanique de I'interface. IHest
particulierement pertinent pour étre appliqué conumetrdle non destructif sur piéces revétues. Lsemi
en ceuvre de I'essai LASAT c6été revétement n’esticgant qu’envisagée dans la littérature et fetgdio

du CHAPITRE lll de ces travaux.

La détection et le dimensionnement des décohésigées par LASAT peuvent étre effectués de maniéere
non destructive. Les propriétés uniques de la m@cyitriée EB-PVD permettent une visualisation trés
rapide du diamétre des fissures obtenues par LASAGui permet une éventuelle application de I'essai
comme CND. Plusieurs technigues non intrusiveséection et mesure de fissures seront étudiées dans
les CHAPITRE Il et CHAPITRE IV.
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CHAPITREII Matériaux et techniques expérimentales
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Introduction

On présente dans ce chapitre les différents preadtil&sés pour I'élaboration des éprouvettes eétgs de
I'étude. Les méthodes de caractérisation de I'tation de la zircone ainsi que du superalliage
monocristallin sont également présentées. Le potdoexpérimental original développé pour appliquer
I'essai LASAT c6té céramique et donc in fine suagel revétue est présenté. Le four de cyclage thaemi
du Centre des Matériaux congu pour ces travauXgsiement décrit. Enfin les différentes méthodes
utilisées pour la détection et/ou la mesure de liEsions au sein du systéme et les analyses matériau
sont détaillées.

II.1 Matériaux de I’étude

On s'intéresse dans ce manuscrit aux systemesiesrihermiques développés ces derniéres années et
actuellement utilisés dans l'industrie aéronautiguaniveau de la turbine. Les essais de dévelopmeae
I'essai LASAT en face avant seront menés exclusarégnsur plagues de substrat AM1, sous-couche
(Ni,Pt)Al et zircone EB-PVD produites par Snecmaslessais sur aubes de turbine seront effectués sur
deux systeémes barriére thermique correspondantiatgpes d’aubes indutrielles en service. Les aubes
dites A sont composées des matériaux Snecma idestaux plagues précédemment décrites. Les aubes
dites B possédent quant a elles un substrat N¥rallipge développé par General Electric, et sont
revétues a l'aide des mémes procédés et maténsupayr les aubes A.

I1.1.1 Elaboration du systeme barriére thermique

L’ensemble des échantillons étudiés dans cette thesété fournis par l'industriel Snecma. Le systé
standard utilisé par Snecma et qui sera étudié caaumscde cette étude comprend un superalliage
monocristallin AM1 revétu d'une sous-couche d’'aloimie de nickel modifié platinf-(Ni,Pt)Al. Cette
derniére permet la formation de I'oxydeAl,Oz sur lequel on a déposé la zircone Zgartiellement
stabilisée a I'oxyde d'yttrium (de 6 a 8% massigi¥¢.0x).

Ta Re Al Ti Hf C Y Ni
O] 65 | 30 | 62 | 00 | 0,15 | 0,05 | 0,01 | base
6| 79 | 00 | 54 1.3 | 0,05 | 0,003 ] 0,00 | base

Elément Cr Co Mo
N5 7.0 7.5 1.5
AMI1 7.45 6.4 2,0

=)

Ln

% massique

Ln

Tableau II.1 : Composition chimique des superalliags utilisés

Le substrat est réalisé par fonderie a la cireymstlon le procédé de solidification dirigée. [eatation
<001> est contrblée sur aubes et barreaux. llsepless alors une orientation <001> dans le sena de |
hauteur (Figure 11.1). Les plaques (50 x 30 x e*ramec e I'épaisseur comprise entre 0,7 et 5 mrh) qu
seront utilisées dans cette étude sont orientée ldagirection <001> selon leur longueur. L'oridita
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transverse n'est malheureusement pas controlég Huaimage des échantillons. Elle a cependant été
évaluée pour notre systéme et sera détaillée darmtagraphes suivants.

<001>

e N\

<XYZ>

Direction de
solidification

Figure 11.1 : Orientation cristalline des échantillons en AM1 pour I'élaboration des plagues et aubes

La sous-couche (Ni,Pt)Al est réalisée en plusiétapes. Un dépbt électrolytique de platine esiséal
avant une aluminisation en phase vapeur (6h a C)0Cette étape a chaud permet d’'une part la mracti
thermochimique d’aluminisation, mais aussi la diffun des éléments au sein de la sous-couche. On
obtient alors une sous-couche de diffugiefNi,Pt)Al que I'on décompose en deux domaines €C2
(Figure I1.2). La couche C1, également dénomméetmule diffusion correspond a I'extréme surface du
substrat AM1 qui a été enrichie par I'apport d’aloitm. La transformation en phafes’accompagne de

la précipitation des éléments lourds (W, Mo, eaaparavant en solution dans la matgicka couche C2,

dite couche de gonflement se situe au-dessus deidiane surface du superalliage. Sa composition
permettra la formation d’un oxyde protecteur d’alunlors du préchauffage de I'enceinte de dépbt EB-
PVD.
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Figure 11.2 : Microstructure d’un revétement (Ni,Pt)Al a I'état brut de production

Les revétements de zircone yttriée ont été effectué sein du Ceramic Coating Centre (CCC) de
Chéatellerault. Cette joint-venture entre Snecm8€U assure la production des revétements EB-PVD.
Suite a I'étape de dépbt de la sous-couche, laament est sablé, puis pré-oxydé au sein de I'etecelie
dépdt EB-PVD. Le procédé EB-PVD est colteux et derga maitriser. Il permet toutefois de réaliser
une microstructure de zircone colonnaire qui perrmae bonne accomodation des contraintes
dilatométriques entre le substrat et le revéteniesiagit du phénoméne majeur responsable deillaga

des barriéres thermiques en service. La construdiEs colonnes est pilotée par un mécanisme de
germination puis de croissance selon la normadesaiiface. L'obtention d’'une microstructure colanma
bien définie dépend de la rotation des piéces,adpréssion dans I'enceinte et de la température du
substrat (Figure 11.3). Le contrble de la pressim)a température dans I'enceinte ainsi que ldagedu
faisceau d’électrons nécessitent un opérateur exggrimenté pour éviter notamment la coupure du
faisceau. L'énergie apportée doit étre suffisammenortante pour ne pas interrompre le faisceau
(auquel cas on proceéde a une nouvelle étape darggiom lorsqu’on rallume le faisceau) ni trop #ort
pour éviter de générer un flux de vapeur trop irgdrqui entraine la formation d’une microstructoom
désirée. On définit ainsi trois types de microstite de la zircone en fonction de la température du
substrat lors du procédé (Figure 11.4). Aux faikllesipératures (zone 1), les atomes possedent ilnhe fa
énergie thermique et par conséquent une faiblelit®obn surface. La croissance du dépbt s'effeatars
selon la direction du flux de vapeur. Les colonpessédent un faible diamétre (plusieurs centaiees d
nanometres), ce qui ne permet pas une bonne résmstaécanique de ces dépbts. Pour des températures
intermédiaires (zone 2 entre 500 et 1200°C), lemas possédent une énergie suffisante pour diferser
surface. lls s’arrangent alors selon certains ptaistallins préférentiels de la céramique. Posr plus
hautes énergies (zone 3) les atomes s’organisient see structure équiaxiale.
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Figure 11.3 : Disposition des échantillons au seide I'enceinte de dép6t EB-PVD
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Figure 1.4 : Principales structures de céramique btenues par procédés PVD en fonction des tempéraies
de surface du substrat [MOV69, FAB13]

Les structures retenues pour les dépdts EB-PVDirdere yttriée sur piéce de turbine sont comprises
dans les hautes températures de la zone 2. La tetupedu substrat lors du dépbt se situe entré £00
1100°C. On obtient alors un dépdt de structureadgusur les premiers micrométres (bas de la colonne
sur la Figure 11.5). Les grains possédant I'oridiota la plus favorable par rapport a la rotation de
I’échantillon et au flux de vapeur seront ensuit&vilégiés lors de la croissance du revétement. La
position de la piéce par rapport au flux de vamstrainsi déterminante. On obtient ainsi des soshet
colonne trés représentatifs des mécanismes desanais, qui sont de forme pyramidale a 4 faces lpsur
dépobts de référence.
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Figure 1.5 : Vue d’ensemble et détails d'une colone de zircone yttriée EB-PVD de type A [FAB13]

La microstructure des revétements colonnaires dépenc de la maitrise des paramétres température,
pression, énergie du faisceau, vitesse de rotatipositionnement au sein de I'enceinte. La vammat’'un
seul de ces paramétres peut ainsi conduire a elifiés structures de colonnes qui ont été classifiae

G. Fabre dans ses travaux de thése [FAB13]. litifileinsi 5 types de morphologies de zirconesAde

E), toutes colonnaires, mais présentant notammesitpdopriétés optiques différentes pour la mise en
place de I'essai LASAT par la méthode de la tadhrdhe. A partir de cette classification, la molpha@

de ces structures colonnaires identifiée par caugdallographique (Figure 11.6) peut toutefois étre
corrélée avec une observation MEB en vue de déBsmisre 11.7). Les dépdts de type A et B possédent
une structure colonnaire qui semble étre pricipal@npilotée par la diffusion en surface des atomes
lorsqu’ils se condensent au contact du substrat.reeétements de type B présentent quelques oxistau
secondaires qui se forment a la surface des caopmmaires. Il s'agit de quelques atomes qui njmag

eu I'énergie suffisante pour s'organiser et cro#re fonction des structures déja pré-établies,uet q
géneérent ainsi un nodule d'excroissance. Ce phémem&st toutefois pas prépondérant et la majdeté

la croissance du dépét est pilotée par la diffusiorfacique comme pour la microstructure A. Pour la
microstructure C les phénoménes de germinationeetrdissance sont en concurrence frontale, et il
devient difficile d'identifier la microstucture meipale. Les colonnes de zircone ne sont visiblés gjes
petite échelle de la méme maniére que les revétsmeies en zone 1 sur la Figure I1.4. Enfin agaiv
des microstructures D et E, les atomes s’organiséstpeu par rapport a la colonne pré-existarde. L
structure des colonnes est principalement équixial
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Figure 11.6 : Images MEB en électrons rétrodiffusésies coupes métallographiques des familles de zirm
yttriée classifiées de A a E [FAB13]
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Figure 11.7 : Images MEB en électrons rétrodiffuségles microstructures classées A a E [FAB13]

Fabre réalise alors des tirs LASAT-2D en face eerigfin de caractériser 'adhérence de ces différen

échantillons (Figure 11.8). Les échantillons de mgtructure D et E n'ont pas pu étre expertiséd-phre,
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les fissures éventuellement générées sur ce typehahtillon n'étant pas observables par la méthode
employée dans I'étude (détection optique de lagdthnche, cf. § 1.3.1).

®  Pion n°1 - Microstructure A
w Pion n°2 - Microstructure B

—é- 54| % Pion n°3 - Microstructure C
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Figure 11.8 : Courbes LASAT-2D réalisées en face aiere sur trois types de microstructures différentes
[FAB13]

Le tracé des courbes LASAT-2D pour trois échamtsllplans distincts montre une réponse différentg po
chacun des échantillons. Fabre émet alors deuxtimépes. Dans la premiére, la propagation des atales
choc ne serait pas affectée par le type de micrtsire de la zircone. Les courbes LASAT-2D
traduiraient alors une plus faible adhérence deasprevétus possédant une microstructure A. Dans la
deuxieme hypotheése, il est évoqué une éventuelldifivzetion de la propagation de I'onde de choc en
fonction des différents types de zircones EB-PVBs icrostructures B et C pourraient trés biema#g
l'intensité des ondes de choc, ce qui se tradupaitun chargement interfacial plus faible et danc
diamétre de décohésion inférieur a celui obtenwearmicrostructure de type A. La méconnaissanse de
propriétés des revétements zircone EB-PVD sougitation dynamique ne lui permettait toutefois plas
valider I'une ou l'autre hypothése. Il existe enfine derniére hypothése, les trois pions pourraieoir
une adhérence différente des uns par rapport atresauvindépendamment de leur microstructure
respective. Il s'agit dés lors de bien connaitrenlarostructure de la zircone EB-PVD qui sembleiavo
une influence sur la robustesse de I'essai d'adicéreASAT-2D.

Les épaisseurs des couches de matériaux ont étééassur chaque échantillon (pour le substrat AM1)
ou sur un échantillon témoin (pour I'épaisseur nmoye de céramique et des adhésifs). La mesure de
I'épaisseur de céramique est supposée constamderaique aux valeurs mesurées sur les échantillons
expertisés en coupe métallographique. Les impédaammustiques des matériaux utilisés dans ceautrava
sont issues de données de la littérature [MAR8MsEont présentées dans le Tableau 11.2.
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Adhésf Adhéaf Adhéaf . AN
onest el Eau =8t Zircone AN (aube)
winvligque aluminium transparent (plague)
Impédance de choc o
. . 0,32 1,78 0,148 | Indéterming 3 4,05 4,05
(10" gom™ 57)
. 700 4 5000+
Epaisseur (pm) 145+ 8 | 105+ 5 2000 60+-4 | 180+ 10 azu 600 & 4000

Tableau I1.2 : Epaisseur et impédance de choc desatériaux de I'étude [MARS80]

II.1.2 Plaques

Une caractérisation systématique des systemes efféttuée préalablement aux essais. L'ensemble des

échantillons de I'étude ont alors été classifiésstructure colonnaire des revétements EB-PVDj qires
I'orientation cristalline du substrat AM1 ont ététerminées.

11.1.2.1 Type de microstructure colonnaire de la zircone

La détermination des types de microstructures c@lmas des échantillons de I'étude (A a E) a été

réalisée a partir d'observations du haut des c@srmle zircone. Les échantillons n'ont pas été tsésl

et observés en mode électrons rétro-diffusés aéivitdr les phénoménes de charge (trés présents pou

une observation microscopique en électrons sec@sdsiir des céramigues non conductrices).
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Figure 11.9 : Observation MEB en électrons secondags de la microstructure des colonnes de zircone EBVD
des 15 échantillons de I'étude a deux grandissemertifférents

L’'ensemble des échantillons de type plaque quirdarilisés dans cette étude ont été observés emeu
dessus afin de déterminer leur type de structuamnaire (Figure 11.9). Leur structure dépend natant

de leur position au sein de I'enceinte de dépdtB®. Les échantillons de cette étude qui ont ététres

lors du méme run EB-PVD sont donc susceptiblesrdeemter des variations les uns par rapport aux
autres. La structure du haut des colonnes nousgpelenmettre en évidence des colonnes de type ekt (av
des sommets pyramidaux), mais aussi de type B.deaséres structures présentent également des
sommets avec des facettes, mais avec une germirsst@amndaire. Tous les échantillons présentent donc
une structure de leur revétement EB-PVD assez pr(ighe A et B) en comparaison avec la diversit de
structures qu’avait observé Fabre (cf. Figure ét@igure 11.7) dans ses travaux (5 types de sirast
distinctes).

I1.1.2.2 Détermination de l'orientation cristalline des échantillons

L'orientation cristallographique des plaques ufilis dans cette étude a été déterminée sur leseunar
dont sont issus I'ensemble des échantillons. Lésr#dlons plaque de I'étude sont ensuite touséassin
selon la méme direction. On utilise pour cela utegae chimique a I'eau régale (75% en volume d&ci
chlorhydrique, 25% d’acide nitrique) qui permetrdgéler les dendrites formées lors de la solidifica
du cristal et orientées selon les directions <04i0:100>. On réalise une coupe métallographiquandel
plan perpendiculaire a la direction de solidifioatidu cristal (Figure 11.10). On observe alorsiBotation
secondaire du cristal (Figure 11.11).
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Observation des dendrites
dgns le plan

Figure 11.10 : Méthode de préparation des plagues

Surface du
substrat

Dendrite

Figure 11.11 : Observation en microscopie optique d l'orientation secondaire des plaques en AM1 suit& une
attaque chimique a 'eau régale

L'orientation secondaire du monocristal AM1 estélée par la direction des dendrites qui s’orientent
selon les plans cristallins <100> et <010>. On olesainsi sur la Figure 11.11 que la plaque étudigxé
usinée selon un plan désorienté d’environ 15° ppport a la direction <100>. Le deuxiéme barreau
utilisé présente une désorientation de 12°. On idéreya donc par la suite que ['orientation
cristallographique du substrat est identique pemskemble des échantillons plaques de I'étude.
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I1.1.3 Aubes de turbines

Deux types d'aubes de turbine sont utilisés danmaeuscrit. Les aubes dites A (présentes sur leunot
A) sont réalisées dans un superalliage monociistAM1. Les aubes B (montées sur le moteur B) sont
quant a elles composées d’'un superalliage René&Sous-couche ainsi que la barriére thermique sont

identiques pour les deux systémes, a savoir urteent (Ni,Pt)Al ainsi qu’'une zircone yttriée dépes
par EB-PVD.

La géométrie des aubes de turbine est propre auehagsemble propulseur. Cependant de nombreuses

similitudes peuvent étre observées d’'un type decorch un autre. On définit le vocabulaire technique
utilisé par les industriels sur la Figure 11.12.

Baignoire

Bord d’attaque

\

Bord de fuite

Trous de
refroidissement

Plateforme

LI

Arrivée d’air froid en interne

Figure 11.12 : Intrados d’une aube de turbine : identification des différentes zones d’intérét

L’application d'un tir LASAT sur ce type de piéceit pouvoir étre réalisée de maniére précise et
rigoureuse afin d'effectuer un choc sur une surfdaee et une zone définie au millimétre prés. @bl
deux repéres geométriques qui nous permettrontods nepérer sur chaque piéce, le premier pour
l'intrados (Figure 11.13.a), le second pour I'extes (Figure 11.13.b). La localisation des zonesaoipes

sera indiquée par les coordonnées (x,y) du centrehdc (en millimétre) dans le repére correspondant
(intrados ou extrados).
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Figure 11.13 : Repéres géométriques appliqués suet aubes de turbine en intrados (a) et en extrads)

La connaissance de l'orientation cristalline seeimreddu cristal AM1 est nécessaire pour étre capabl
d’effectuer une analyse quantitative de I'adhérahcsysteme. Il n’a toutefois pas été possiblefeidefier
des observations métallographiques sur chacunpi¢iess étudiées.

<001>

O

500 um
Zircone I '

Figure 11.14 : Observation en microscopie optique d I'orientation secondaire de '’AM1 en intrados d’wne
aube de turbine de type A
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La géométrie de I'aube de turbine met en évideacatiabilité des orientations secondaires dualrsir
rapport a la normale a la surface (Figure Il.14@rientation du substrat par rapport a la surfaedad
piéce varie ainsi d'une direction <100> a proxinutébord d’attaque a une arientation <110> quanseon
rapproche du bord de fuite. Il sera donc difficdle comparer des tirs effectués sur des positions
différentes de la piéce. Les épaisseurs de subsipat orientation par rapport a la surface varient
grandement d’'une zone a l'autre. La présence dertsriraversant l'intégralité de la structure deléce

sera a prendre en compte par la suite. Les aubagliee de type B n'ont pas pu étre expertisées pa
coupe métallographique. Cependant I'ensemble desreditions générales menées sur aubes de type A est
a priori transposable a ces dernieres (géométtégni avec circuits de refroidissement, variabitled
I'orientation secondaire, etc.).

I1.2 Protocole expérimental

Les essais présentés dans cette thése ont éwéséatiur la majeure partie au Centre des Matédaux
I'Ecole des Mines. Le protocole de choc origindlisé pour appliquer I'essai LASAT en face avariité
céramique) est défini. L’équipement de cyclagerttigne du Centre des Matériaux développé pour ces
travaux est ensuite détaillé. On définit le vocabel qui sera utilisé par la suite pour définitdt®de
l'interface et du revétement associé. On parle élaninage, décohésion, fissuration lorsque la a&co
n'est plus en contact localement avec le substrédrme une tache blanche par exemple. De maniéere
globale, elle reste toutefois accrochée au subSrapréferera le terme écaillage lorsque la caraenest
éjectée et laisse apparaitre le substrat. Suitecaillage la fonction protectrice du revétemerdgsh’plus
assurée.

I1.2.1 Essai LASAT-2D en face avant
I1.2.1.1 Equipement LASAT

Les chocs laser ont été effectués sur I'équipemn®BAT du Centre des Matériaux. Il s'agit d'un moslel
SAGA de Thales Laser (Figure 11.15) tres facilemgahsposable a I'échelle industrielle. Cette seurc
pulsée Nd: YAG délivre jusqu’'a 2 J a la longuelande de 532 nanométre. Elle est cadencée sur une
fréquence de 10 Hz. La durée moyenne des impulsistnde 5,2 ns.

L’énergie délivrée par le laser est comprise e@tieet 2 J. Un systéme de polarisation ajustabiegte

de régler I'énergie incidente qui est mesurée parphotodiode et relevée en temps réel. Le diandétre
faisceau initial est de 22 mm. Une lentille de fisadion dont la position sur le banc optique égflable

en hauteur avec une grande précision permet deareélu diamétre de faisceau. On travaille ainsi
usuellement avec des diameétres de faisceau lasepripris entre 2 et 4 mm, et donc des densités de
puissance laser comprises entre 1 et 10 GW/cm
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Figure 11.15 : Vue d’ensemble de I'enceinte de tiLASAT du Centre des Matériaux

11.2.1.2 Configurations de tir et milieux de choc

On utilise un milieu ablateur pour appliquer I'dsda cété du revétement de zircone. Deux milieux
ablateurs ont été étudiés dans cette thése : udsidhnylique noir et un adhésif aluminium. Trois
milieux de confinement différents sont analyséesad distillé, un adhésif noté 1 (Scotch® Crysg,
épaisseur 60 +/- 4 pm) et un dernier adhésif nqEatar™ Invisible tape 2005, 3M, épaisseur 56 +/- 4
pm).

Dans les cas ou le milieu de confinement utiligéuasadhésif, il est préalablement appliqué sumileeu
ablateur sur une surface plane afin de maximiseofgact et de prévenir la formation de bullesrd’ti
n'est appliqué gu’ensuite au niveau de la zonard®ans le cas ou le milieu de confinement retesu
liquide, on applique le milieu d’ablation sur I'emsble de I'échantillon avant de verser I'eau désil Le
milieu ablateur apposé en surface de la céramiguerdevé aprés chaque choc a I'aide d'une pointe
métallique afin d’'éviter tout contact physique entéchantillon et I'opérateur. Il s’agit d'un adiig
vinylique de couleur noire. Sauf mention contraies,essais présentés dans ce document sont éfemiu
configuration face avant (choc coté céramique).rReuqui est des essais réalisés en face arrare, |
procédure est équivalente, seule la surface a en@qant différente.

L’'ensemble des configurations de tir utilisées dzette étude sont résumées ci-dessous (Figurg.Il.16
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Adhésif vinylique noir +  Adhésif vinylique noir +  Adhésif vinylique noir + Adhésif aluminium +
adhésif transparent 1 adhésif transparent 2 eau distillé adhésif transparent 1
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(a) face avant
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SUBSTRAT SUBSTRAT SUBSTRAT SUBSTRAT
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Métal nu + eau distillée Adhésif vinylique noir +  Adhésif vinylique noir + Métal nu + adhésif
eau distillé adhésif transparent 1 transparent 1

(b) face arriere

Figure 11.16 : Configurations de tir et milieux de choc utilisés dans I'étude

I1.2.1.3 Méthode de récupération d’écaille

L'essai de choc laser se traduit dans certainspaad’envol de la zircone, notamment aux grandes
densités de puissance laser pour les chocs erafdéee sur les systémes barriére thermique EB-PVD
[FAB13]. Pour ce qui est des chocs réalisés en éa@mt, ce phénomene est rarement observé. Une
méthode a été mise en place afin de récupérerdana délaminée suite a un choc en face avantr@-igu
11.17).
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Figure 11.17 : Procédure de récupération de zircongré-écaillée : choc laser en face avant avec créat d'une
fissure (a) ; choc laser en face arriére et propagian des ondes en particulier au sein de la céramig décollée
(b) ; écaillage de la zircone et récupération du rétement (c)
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Suite a un choc en face avant qui a conduit adiaiin d’'une tache blanche (Figure 11.17.a), laanéque
est décollée, mais n’est pas écaillée. Cette padélEminée apres ce choc peut étre récupérée halieré

le revétement plus en détail. Afin de ne pas altbrelép6t céramique lors de son enlévement, l& zon
délaminée a été enlevée par un second choc lasduipen face arriére cette fois. Il s’agit d’'unéthode
non conventionnelle de fissuration dans laguellgdasmission des ondes ne s’effectue pas au nieau
la zone délaminée. On assisterait plutét a uneggaiton de I'onde en périphérie de la fissure (fgu
I1.17.b) dont une partie se retrouverait coincésein de la céramique décollée aprés réflexiomeie de
traction, entrainant une rupture fragile au seitadarcone (Figure 11.17.c).

I1.2.2 Four de cyclage thermique

La tenue des revétements barriére thermique ektévandustriellement par cyclage thermique. Laeui

du systéme se traduit par I'écaillage complet deélaamique. Les spécifications demandent alors aux
systémes un nombre de cycles minimal avant écaill@a utilise dans cette thése le cyclage thermique
dans cette méme perspective, a savoir I'établissediene durée de vie avant écaillage, mais aussi p
procéder au vieilissement du systéme. On interrani@ cyclage a un nombre de cycles donné ce qui
permettra ensuite d'effectuer des tirs sur diffésétats de vieillissement du systéme.

La conception du four est réalisée autour de I'emee(Figure 11.18). Les éléments chauffants le
constituant sont réalisés en disiliciure de molyted@oS}) connus pour leur trés bonne résistance aux
chocs thermiques. lls permettent également une éaosh température trés rapide. Une aube de turbine
sur laquelle plusieurs thermocouples ont été soagismis de démontrer que I'échantillon atteigna#
température de palier de 1100°C en moins de huitites sans dépasser la consigne de plus de 10SC. Le
échantillons sont placés dans le four et y restemant toute la durée du cyclage. Le refroidissémen
s'effectue a l'intérieur du four. Suite a I'ouvertude la porte actionnée par un moteur, I'électnoea
d’air comprimé est ouverte laissant passer unlai & la pression contrdlée. La température masaur
piéce est ainsi inférieure a 150°C apres 10 mindge®froidissement sous air. Le volume utile dur fiu
CdM (70 x 70 x 150 mi permet le cyclage simultané de deux aubes dentirbies essais de
vieillissement seront donc menés avec cette corafigun.
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Figure 11.18 : Four de cyclage thermique du Centredes Matériaux avec refroidissement par air comprimé
soufflé

Deux des piéces de 'étude ont été cyclées audssnnstallations Snecma de Villaroche. Le cycle de
température imposé est équivalent, les températeffestives des piéces sont toutefois légérement
différentes. La conception du four industriel agectie des échantillons lors de chaque refroidigsgm
tendrait a imposer des fronts de montée et de despdus importants. Ces piéces ne seront comparées
gu’entre elles.

I1.3 Détection de fissures créées par LASAT

L'essai LASAT génére des fissures. La connaissgméeise de leurs localisations et chemins de
propagation n'est possible que par des coupes logr@bhiques destructives et des observations en
microscopie que l'on détaillera dans un premierageaphe. Il est également possible d'utiliser la
tomographie par rayons X pour reconstituer un velupAU12]. S'il s’agit d’'une technique tres
prometteuse, elle est toutefois lourde et coltéuseettre en ceuvre. L'utilisation de I'essai d'adinée
LASAT comme contréle non destructif suppose de édsisun moyen robuste permettant de statuer sur
I'état de l'interface suite au choc. Le deuxiemeageaphe présentera les techniques non destructives
utiisées dans la thése: observation optique, ilproétrie, thermographie infrarouge et
piézospectroscopie.
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I1.3.1 Observations métallographiques destructives

La découpe d'un échantillon revétu de céramiqueys® nécessite de nombreuses précautions. Il s’agit
en effet d'observer l'état de linterface en s'assii que la découpe n’induise pas de fissures
supplémentaires ou méme entraine I'écaillage cantplagevétement. Les échantillons sont ainsi ergobé
sous vide au sein d’'une résine a polymérisatiotel€hOh a température ambiante). La mise sous vide
permet ainsi de remplir de résine les porositésstires débouchantes. L'échantillon ainsi enrofié e
ensuite découpé a l'aide d’'une meule au niveawdess choquées identifiées au préalable a I'aide d’
marqueur. Le polissage est ensuite effectué en empamt avec les draps de grade #400 jusqu’aux
solutions diamantées de taille de grain de 3 anl p

La microscopie électronique a balayage (MEB) ediséi¢é pour caractériser les matériaux observés en
coupe. Elle repose sur l'interaction d’'un faiscelectrons incidents avec les atomes de la surdace
matériau étudié. On utilise principalement dans tcagaux I'observation en électrons rétrodiffusés g
permet notamment de renseigner sur la nature chenides éléments. L'observation en électrons
secondaires qui renseigne sur la topographie désces n'a pas été privilégiée en raison notamrdest
phénoménes de charge trés présents au niveazideolae non conductrice électriquement.

L’ensemble des observations MEB présentées onealisées avec les équipements « LEO 1450VP » et
« ZEISS GEMINI DSM982 » du Centre des Matériaux.

II.3.2 Observations non destructives

On souhaite déterminer si les décohésions réalisdies & un tir LASAT peuvent étre détectées et/ou
mesurées de maniere non destructive. Une obsamndida surface de la zircone a I'eeil nu peut éet ef
se traduire par l'apparition d’'une tache blanche auirespond a la présence d’'une fissure au sein du
systeme. L'ceil humain et sa sensibilité étant @e@ar chacun et de par nature subjectif, quatraimobs

ont été investiguées afin de détecter et mesweatdeohésions au sein du systéme.

I1.3.2.1 Observation en optique

L’acquisition des images numériques a été réalbiskaide d'un scanner Epson Expression 1640XL. Une
simple observation avec les paramétres par défauscdnner ne permet pas la détection des taches
blanches (Figure 11.19.a). Les contrastes et llahde sont ajustés manuellement afin d’obteniriorege

plus facilement traitable (Figure 11.19.b). Chadahantillon a nécessité un réglage propre, latstreicle
vieillissement de la zircone et les éventuels téside permettant pas d’'obtenir d'image convenable a
partir de paramétres communs a I'ensemble des sldpdimesure des dimensions des taches blanches est
effectuée a l'aide du logiciel d'analyse dimageateJ. Il s’agit de trouver le diamétre moyen
représentatif de la décohésion observée.

La mesure des taches blanches est effectuée eanprem compte un facteur de forme. On utilisera le
rapport de Ferret, défini comme le rapport du diaenginimum d’un objet sur son diametre maximum.
Un rapport de de Ferret de 1 correspondra aingicetcle parfait. On considérera par la suite ttathe
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présentant un facteur de forme compris entre 0]9cetmme circulaire. Dans le cas particulier d’taehe
blanche ellipsoidale, on considérera un cercleaiaé surface équivalente pour la mesure du drenoket
fissure.

(@) (b)

Figure 11.19 : Images optiques numériques du revétaent zircone apres chocs laser : sans ajustement ide
luminosité et des contrastes (a) ; avec modificatiode la luminosité et des contrastes (b)

La précision de la mesure du diamétre de la tatdmeche dépend de I'appréciation de I'opérateur. La
limite entre une zone saine et une zone fissuréequeeffet étre Iégérement diffuse et conduireé sur-

ou sous-évaluation du diamétre de tache blanchenEadrant la mesure du diamétre de fissure par deu
extrema, on évalue l'incertitude maximale sur laniitre a +/- 0,15 mm. Le tracé des courbes LASAT
sera ensuite effectué a I'aide d’'une régressioarltignique.

I1.3.2.2 Mesure des bombés par profilométrie

La profilométrie permet la reconstitution du reldéfine surface. On utilise un profilométre 3D Aliif

500 de résolution verticale inférieure a 20 nm awepas minimum de 0,5 um. Cet équipement utilise u
capteur confocal chromatique. La lumiére est faéaliau niveau de la surface de I'échantillon, seémn
profondeurs différentes en fonction de la longu#ande. La couleur du rayonnement réfléchi est imsu
analysée, ce qui permet d'en déduire la hauteuladrurface étudiée. La procédure utilisée a été de
réaliser un balayage de I'ensemble de la surfaotédét de I'échantillon (Figure 11.20). Un traitemt de
suppression de forme a ensuite été opéré afindilesser les zones a observer. Les mesures degmiamé
et hauteurs de décohésions ont ensuite été fapastia d'images agrandies, par rapport a une ligee
base moyenne. On utilisera usuellement un pas darméde 10 um dans les deux directions du plan.

86
CONFIDENTIEL INDUSTRIE




pm

225

200

175

150

125

100

75

50

25

Figure 11.20 : Cartographie en profilométrie de lasurface céramique d’'un échantillon suite a plusielg tirs
LASAT en face avant

11.3.2.3 Thermographie infrarouge

La présence d'une fissure peut étre mise en évidpac la variation du flux thermique traversant une
couche d’air. Une caméra infrarouge Cedip TitanB#@M a détecteur InSbh est utilisée. Elle travaillx
longueurs d’'ondes comprises entre 3,6 et 5,1 pécHantillon, observé en vue de dessus est éclairé d
maniére continue a l'aide d’'une source lumineusayge lampe a incandescence halogéne qui émet
notamment un rayonnement infrarouge. La sourcerlense est placée selon la verticale de la couche de
céramique de maniére a permettre I'éclairementethsémble de I'échantillon (Figure 11.21). L'imagst
ensuite traitée numériquement a l'aide du logieissocié a la caméra infrarouge afin de mettre en
évidence les variations de flux thermique mesuréagésolution de I'appareil est toutefois limit@&6

pPP.

rrrrs— Revéetement
SUBSTRAT

Figure 11.21 : Schéma du montage utilisé pour la tarmographie infrarouge
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I1.3.2.4 Piezospectroscopie

Les essais de piezospectroscopie ont été menésllahocation avec I'équipe DMSE de I'ONERA. La
piezospectroscopie utilise le phénoméne de flueresz des ions chrome Il présents dans la couche
d'alumine pour évaluer ainsi la contrainte au s#géncelle-ci. On souhaite alors pouvoir détecter les
décohésions au sein du systéme a partir de captugsade I'état de contrainte au sein de I'alumine.
L’analyse spectrale permet d’obtenir des mesurepepunettent d’évaluer les contraintes dans la kseuc
(cf. 8 1.3.4). Cependant une cartographie spectalapléte point par point d'une surface requiert un
temps d'acquisition trés important (de I'ordre deskmaine et plus). LONERA a ainsi développé une
méthode de mesure de lintensité du signal de dsmence point par point. L'évolution du signal de
fluorescence est analysée a travers 4 paramé&implitude du signal de fluorescence A, durée dalgie

la fluorescence, I'exposant de la décroissangeet le résidu B (cf. Figure 1.48). On calcule aipsi
chaque point de I'échantillon les 4 paramétres, A,et B, ce qui permet la réalisation de 4 cartogesph
distinctes. La réalisation de ces cartographiegssie alors une dizaine d’heures pour une sudace
cnt (pour indication la surface des plaques utilis#ssss cette étude est de 15°crha résolution spatiale
des cartographies effectuées est proche de 100Qmmn’utilisera dans cette étude uniquement les
cartographies en amplitude A et en durée de.vie

Conclusion

La caractérisation du type de structure colonnairété effectuée sur les échantillons de I'étude.
L’orientation cristalline secondaire du substraité& évaluée a 'aide d’'une attaque chimique. L'eride
des plaques revétues qui seront utilisées danstragaux pourront ainsi étre comparées le plus
objectivement possible, permettant une déterminateleur adhérence respective.

Les essais LASAT-2D en configuration originale fasant sont décrits. Le contrble de la présende et
la localisation des fissures est réalisé a l'aidebskrvation MEB de coupes métallographiques. La
détection et la mesure des fissures sont effectdéemaniére non destructive par imagerie optique,
profilométrie ou thermographie. Certains échantdlsont également expertisés en piézospectrosenpie
collaboration avec 'ONERA (équipe DMSE).
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CHAPITRE III Etude de I'essai d’adhérence LASAT-2D en face
avant appliqué aux barrieres thermiques EB-PVD
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Introduction

Pour une aube de turbine, le faisceau laser negpeupointé que sur la partie externe de la pigtest
revétue de céramique. L'essai LASAT doit donc éimgisagé avec le choc laser pratiqué du coté de la
couche céramique. Cette nouvelle configuratiomigle, d'un essai d’adhérence par choc laser fdit&
avant » entraine un certain nombre de changemantapport a la configuration usuelle ou le chaeta

est produit sur la face métallique opposée au ddpdtarriere thermique. Ces changements conceanent
priori les modalités de l'interaction laser-matiéli@ propagation de I'onde de choc avec la contiobu
éventuelle des effets 2D et également la réponssystéme barriére thermique en vue de pratiquer une
décohésion interfaciale et si possible, d’'en medartaille de maniére non destructive. Ces aspamiant
détaillés dans ce chapitre en vue de proposer sai dsadhérence LASAT en face avant sur barriére
thermique EB-PVD. L'objet de ce chapitre est doegdosé des travaux liés au développement de cet
essai d'adhérence LASAT en face avant dans unegewmafion destructive, c'est-a-dire par la pratique
d’'une décohésion interfaciale. Ce développemerntaloirir dans la suite de cette thése sur la cdedui
d'un essai LASAT non destructif sur aube de turljofec en dessous du seuil de décohésion).

Dans un premier temps, il s'agit d’étudier la répo’un systéme barriere thermique lorsqu’est quiati

un choc laser du cété de la céramique. La présente dimensionnement de la fissuration interfacial
aprés le choc face avant sont étudiés au travel&uploi et I'évaluation de méthodes destructives
(métallographie optique ou MEB) ou non destructiesmiére blanche, piezospectroscopie® Cr
infrarouge, profilométrie). La méthodologie d'urs@sLASAT face avant, en particulier avec I'utilisam

de courbes LASAT-2D est mise en avant dans le ‘casedsai LASAT destructif. Cette démarche permet
d’'étudier le systéme barriére thermique EB-PVD cléogn face avant pour différentes conditions de cho
et d’aborder la reproductibilité de la réponse desgstéme pour une condition de choc reproduite et
répétée de maniére interrompue dans le temps. éPhrats, on aborde dans cette partie du chapitre la
comparaison de la robustesse d’'un essai LASAT rohtics (courbes LASAT 2D) avec celle d’'un essai
LASAT mono-choc qui correspondrait a la pratiquerdseul tir laser pour la mesure de I'adhérence. De
méme, on introduit I'examen de conditions de chomclpe du seuil de décohésion pour lesquelles la
présence ou non d'un défaut de petite taille (@} doit étre étudiée.

Dans un second temps, la mise en place de I'e#s8AL en face avant et le choix de conditions laser
opérationnelles passent par I'étude de l'influedeedifférents milieux d’interaction utilisables pole
choc laser en face avant. Ces milieux comprennamicouche d’ablation au dessus de la céramique, ell
méme surmontée d'une couche de confinement. llits@gvaluer notamment les changements du
chargement mécanique produit et introduit par demd’interaction par rapport aux conditions useel
lorsque I'on pratique le choc laser directementlsumétal avec un confinement a I'eau. A ce stade d
travail on s'intéressera surtout a la résultanteetechangements sur le mode de fissuration &rfate

de la barriére thermique. Cette démarche permébdtr & une comparaison entre I'essai LASAT-2D en
face avant et I'essai LASAT-2D usuel en face agrique I'on présente dans une troisiéme partie au
travers notamment d’un cas particulier de mulgdigtion.

A partir de cette comparaison expérimentale deg®sf\SAT-2D, il s’agit dans la derniére partie e

chapitre d'étoffer la compréhension des phénoméeegropagation d'onde de choc possibles lorsqu’un

tir en face avant au sein d'un systéme barriémartiggie EB PVD est opéré. Pour ce faire, on faitehpp

la simulation numérique de la propagation bidimemselle d'une onde de choc (logiciel
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Abaqus/Explicit). L'objectif est d’élucider I'origie ou les origines possibles de la décohésiorfaciate
observée suite a un choc laser en face avant. ilse @lors la simulation numérique du choc facarav
pour différentes épaisseurs de substrat en assdetiat possible du transfert de I'onde dans lgieu
ablateur. Ces comparaisons sont discutées audrdediétablissement d’abaques des courbes LASAT-2D
simulées a superposer aux courbes obtenues expéalamaent sur un échantillon représentatif d’'une
barriere thermique EB-PVD standard. On estimeresaloe valeur de résistance interfaciale théordjue
systéme selon les hypothéses du calcul retenues.
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II.1 Détection et mesure de décohésions interfaciales par choc laser en face
avant

L'essai d’adhérence par choc laser est développéaafdéterminer le seuil d’adhérence d’'un revéteme
de barriére thermique en sollicitation dynamiggéie (&.s?). Dans le cadre du protocole de mesure usuel
[BER11, GUIL10], il s'agit d’effectuer plusieursgia des niveaux de fluence du laser croissantmédia

de choc constant) pour déterminer un seuil engaairéun choc sans fissure et un choc avec unadissu
l'interface céramique/métal. Le contréle de la pre®e d'une fissure interfaciale post-choc est
généralement effectué selon deux méthodes. Ceépeupar une coupe métallographique transversale au
milieu de la zone choquée ce qui a I'avantage tersprécisément le chemin de fissure et d'estilmer
longueur de fissure et le diamétre de surface spordant a supposer la fissure circulaire (ce sulee

cas pour les essais sur barriere thermique EB-P¥Dceite thése). Cette méthode est cependant
destructive. Une autre méthode envisageable {estenesures des signaux de vitesse de surfacephiore
interférométrie Doppler (équipement VISAR) obtemendant le choc. Ceux-ci permettent de détecter
I'apparition ou non d’une fissure et ce, de mani@e destructive. Cette technique est cependardéciu
mettre en ceuvre dans le cas d’'une application tridilis et requiert un équipement particulier avec
accés de la surface opposée a la zone choquée [mel de mesure. En outre, elle ne permet pas de
mesurer la taille de la fissure.

C’est pourquoi on privilégie dans notre étude urahwmde particuliére, développée essentiellement ces
derniéres années par G. Fabre [FAB11] et J.-P.l@lapdais [CUQ10] au travers du développement de
I'essai LASAT-2D en face arriére. Cette méthodepsinse fonde sur les propriétés optiques du systéme
barriére thermique au travers d’une modificationadblancheur de la zircone en vue de dessus @auniv

de la zone fissurée. On appelle ce phénoméne eptigua la présence d'une zone de décohésion
interfaciale celui de la « tache blanche ». Il petrome lecture directe de la présence ou non diagere

et également une mesure directe de la taille de-celOn associe alors & chague systéme revétu une
courbe LASAT-2D qui représente I'évolution du diareéde fissure en fonction de la densité de pugsan
laser utilisée. Ces courbes sont symptomatiques kiveau d'adhérence a estimer grace a des abaques
simulés & partir d'un critére de rupture fragilasaropagation [FAB13]. Pour notre étude du chofaea
avant, on se propose d'utiliser un protocole sebiblafin de mesurer I'adhérence de divers échansll

Le choc laser sera appliqué sur un adhésif vingligppliqué en surface de la céramique EB-PVD. Un
adhésif transparent est utilisé comme confinenlestagit donc dans un premier temps de mesurer les
diamétres de la décohésion suite a différents clases en face avant relatifs a différentes demsieéflux
laser.

III.1.1 Relation entre diametre de fissures et diametre de taches blanches

Lors de premiers tirs laser en face avant sur systbarriere thermique EB-PVD, on a pu montrer
I'apparition de taches blanches [FAB13]. La natdeece phénoméne n’a toutefois pas été étudiée plus
avant en comparaison avec les tirs en face ar(i@&® métal). Il s'agit alors d'étudier différentes
configurations qui ménent a I'apparition de cedhéscblanches et d’examiner 'endommagement qui en
serait responsable. On s'intéresse également assilppes différences qu'il pourrait exister entre le
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taches blanches en fonction de leurs tailles, tlesgetites qui sont parfois difficillement visiblet les
plus grandes qui sont par contre nettement détestab

On souhaite tout d’abord déterminer un diametrehde a privilégier afin de pouvoir obtenir des &xh
blanches selon des niveaux d'énergie laser acdeptéiiotamment pour favoriser I'absence de claquage
dans le milieu de confinement). Il s’agit en efflt pouvoir mesurer ultérieurement I'adhérence par
LASAT sur une piéce revétue dont la géométrie remrgraint plutdt a étudier des chocs réalisés ear d
surfaces relativement faibles (cf. Figure lll.1 @des diameétres de surface impactés inférieunmmp

On observe en vue de dessus (macroscope optiqeecawmraste numérique modifié) un échantillon
d’épaisseur totale 2,2 mm juste aprés avoir ét@udaen face avant (c6té céramique) en différents
endroits (2 lignes avec 7 chocs alignés dont leasmpetres de choc correspondants sont précisépértse
dans le tableau de la Figure 111.1) selon plusiel@ssités croissantes de puissance laser (GW/tioéLig
diamétres de choc (B 2 ou 3mm).

111 GW/em?® | 9.0 GW/em® | 6,1 GW/em® | 4.9 GWem?® | 4.3 GW/em® | 3.5 GW/em® |4.8 GW/cm?
Dy: 2 mm Dy: 3 mm
42 GWiem? | 49 GW/em® | 6.1 GW/em? | 2,7 GW/em?® | 32 GW/iem? | 3.7 GWiem?® (2.7 GW/em?

Figure 111.1 : Vue de dessus de zones choquées c&ramique (face avant) avec taches blanches et parétres
laser correspondants

A la suite des différents tirs, on observe bielngil Inu une variation de la blancheur en formeaihé¢ de
forme circulaire sur le dessus de la zircone peuains chocs. On suppose que c’est le méme phé@omeée
de «tache blanche » établi en face arriere quediatient également en face avant. Il faut préaiger
pour des chocs a forte intensité (4,8 GW/etnplus), la zircone peut localement étre noiazieniveau de

la zone choquée (2 premiers chocs en haut a gaueha Figure 11l.1 notamment). |l s’agit de résidu
issus du ruban adhésif noir qui seront sublimésdeapent aux températures de fonctionnement du
systéme.

95
CONFIDENTIEL INDUSTRIE




t 4 i /
E
c
R
wn
g 3
% Diameétre
3 laser 3 mm
E 3 / // 4
§ / / Diametre
D
= 1 laser 2 mm
=
2 y y
O T T T T 1
0 2 4 6 8 10

Densité de puissance laser (GW/cm?)

Figure 111.2 : Conditions de choc étudiées conduisa a I'apparition de taches blanches pour deux diamtres
laser

Notons que pour cette expérience les taches blarabmervées pour un diamétre de faisceau laser de 2
mm ont été obtenues dans le domaine des densitgsiskance laser comprises entre 5 et 11 GW/cm
(Figure 111.2). Ces densités de flux relativemerdvées sont potentiellement proches de la limite de
claquage du laser dans le milieu de confinemen&\@/cn? pour I'eau, indéterminée pour I'adhésif
transparent utilisé dans notre cas) voire de kKgiméme (5 GW/crf) [BER98, SOL02]). Les phénoménes
mis en jeu a ces niveaux de densité de puissasee e permettent pas la création d’'un chargement
mécanique bien contrélé. Les chocs de diamétre 2nmraeront donc pas utilisés sur ce systéme. On
s'intéressera donc par la suite essentiellementieugffectués pour un diamétre de faisceau der3qui
présentent un bon compromis entre faible surfackeesité de flux laser acceptable (comprise entee 1
4-5 GW/cnf) qui permet d’obtenir une gamme de diamétres deeta blanches compris entre 1 et 4,5
mm. L'utilisation de diamétres laser de 2,5 ourBrh pourrait étre envisagée sur ce systéeme. Ddéd
limitation en énergie (1,8 J) du laser du CentreMatériaux, un diamétre Bop important (supérieur a 4
mm) ne permettrait pas l'obtention d’'une densitépdéssance laser suffisante pour générer un choc
fissurant.

L'échantillon a été ensuite observé en coupe au MEBsieurs zones impactées (ayant entrainé ou non
I'apparition d'une tache blanche) ont été obsengtaftcoupées de maniere précise au milieu denla zo
choquée.
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Figure 111.3 : Observation et mesure MEB en électras rétrodiffusés du diameétre de la fissure généréear
LASAT (D, = 3 mm, 2,7 GW/crd)

Pour chacun des chocs qui ont conduit & une tdehelie observée a I'eeil, une fissure est bien thsec
l'interface céramique/métal par microscopie. Ekesgtue entre le haut de la couche d’alumine d&iake
des colonnes de zircone (Figure Ill.4.a). Les codsnde zircone EB-PVD en hauteur ne semblent pas
présenter de modification de leur structure suit@g@plication de I'essai LASAT en face avant. @ett
localisation de la fissure correspond a ce quokservé sur les piéces en fonctionnement, I'essalanc
représentatif de 'endommagement en conditionsagel

50 pm ; 50 um

(a) Interface choquée avec une fissure et une tache (b) Interface choquée « sous seuil » sans fissure n
blanche (O = 3 mm, 2,8 GW/cm?) tache blanche (D=3 mm, 1,1 GW/cm?)

Figure 111.4 : Images MEB en électrons rétrodiffusé de l'interface suite a un choc laser en face avian
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Les zones choquées n'ayant pas entrainé de taghehlal ne présentent aucun signe particulier gseite
au niveau de la zircone, de I'interface ou du sabgFigure 111.4.b). En toute rigueur, ces obséores ne
permettent pas pour l'instant de nous assurer aausguité de I'absence de fissure qui serait faiblat
ouverte et donc difficilement identifiable danglan de coupe. Il est cependant vérifié que I'oletiwn
d'une tache blanche se traduit systématiquementigparésence d'une fissure interfaciale au sein du
revétement.

Les décohésions obtenues peuvent présenter desisiimg trés variables pour le méme diamétre de
faisceau laser et différentes densités de puissdboesouhaite alors comparer plus précisément les
fissures de faible et de grande longueur pourdmétre de faisceau laser 3 mm (Figure 111.5).

(a) Interface choquée (2,7 GW/cm2) avec une fissure (b) Interface choquée (3,7 GW/cm?) avec une fissure
de faible dimension relative a une tache blanche de de grande dimension relative a une tache blanche de
diamétre 2mm diamétre 4,4mm

Figure 111.5 : Images MEB en électrons rétrodiffusé en milieu de fissure de deux interfaces délamirge
influence de la longueur de fissure sur le faciesedupture

La fissure est localisée dans tous les cas au-glégsia couche d’alumine. Elle se propage a trdedras
des colonnes de zircone yttriée, sectionnant pairoénla céramique sur quelques micrometres.
L'ouverture de la fissure varie avec le diametréadiéissure. Pour un choc ayant créé une fissufaibke
diamétre (Figure 111.5.a), on observe la créatiamd fissure avec une hauteur de I'ordre du mictoené
Dans le cas d'une fissure de grand diamétre (FijuBeb), I'ouverture de la fissure et donc deldme
d’air créée est d’'une dizaine de micrométres.

Ces variations de I'épaisseur de la lame d'airaaigine de la tache blanche (cf. § 1.3.1) pourraien
éventuellement avoir une influence sur le rendugaptde la tache blanche et introduire une linotati
lors de la mesure des diamétres de taches blanChest. pourquoi on souhaite déterminer si la tache
blanche obtenue en face avant rend compte fideledacla taille de la fissure a I'interface.

Des mesures systématiques des longueurs de figsaresoupe métallographique ont été effectuées. Il
s'agit d'évaluer si le diamétre de tache blancheuréemacroscopiquement avec un scanner a plaueptiq
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correspond bien a la longueur de fissure crééénterface et mesurée aprés polissage jusqu’au plan
diamétral de la tache laser (Figure Il1.6).
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Figure 111.6 : Longueurs de fissures mesurées par gtallographie en fonction du diameétre de tache blathe
correspondant mesuré en vue de dessus

Ces observations montrent une bonne correspondantre les mesures de fissures réalisées en
microscopie et les observations optiques de leetdtdnche en vue de dessus (Figure I11.6). L'intete

sur les mesures en coupe résulte de plusieursufact€out d'abord, la découpe métallographique ne
permet de ne rendre compte que d’'un seul diameétfessre. Cette mesure est réalisée dans un plan q
n'est pas forcément représentatif de la longueyremoe de la fissure (notamment pour les fissuraatay
un facteur de forme proche de 0,9). De plus la uigecet le polissage sont réalisés manuellement. Le
positionnement du milieu de la zone circulairedige dépend donc de I'appréciation la plus métimde
possible de I'opérateur. On risque ainsi de soaduév la longueur de fissure. Enfin la détectios filmds

de fissure est elle aussi a I'appréciation de Fafsur (Figure 111.7).
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Figure II.7 : Images MEB en électrons rétrodiffusé de l'interface superposées : identification desomtes de
fissure (O = 3 mm, 3,2 GW/cni, diamétre de tache blanche 2,6 mm)
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La Figure Ill.7 nous permet d’évaluer une incedéude 50 um sur la mesure de la longueur de fissure
elle-méme. On peut toutefois assurer que la mataita tache blanche rend bien compte de la préstnce
de la taille d'une fissure a l'interface du syst&tnenme ce qui avait été observé en face arriere.

Sur I'ensemble des échantillons de cette étudeétiaction d’'une tache blanche a toujours été pesaib
I'ceil nu en présence de lumiére naturelle. Ledraént numérique de I'image sert uniguement a aiaplif
les contrastes pour obtenir un meilleur rendu aantib n’est pas un « révélateur ». Notons toutefpie
certains dépdts EB-PVD sous-stcechiométriques eigémey peuvent parfois nécessiter un traitement
thermique particulier dit « de blanchiment » outilisation d'une caméra multispectrale [FAB13].
Comme en face arriére, cette mesure de tache ldassh d'un choc laser face avant est simple, eagid
non-destructive. Elle nous permet ainsi une grdieaéilité pour la suite de I'étude.

I11.1.2 Autres techniques non destructives pour la mesure de fissure interfaciale

La mesure du diamétre de tache blanche par magiesoptique en vue de dessus est a la fois rapide,
fiable et représentative de la fissure créée adefface. Cependant cette mesure peut dans cedains
présenter des limites surtout si I'on souhaite g@réa non présence d’'une fissure ou encore stioger

sur la présence de fissure de petit diametre (@gmeent inférieur a 1 mm). Cela pose la questiotade
limite de détection par cette méthode optique dona vu qu’elle peut dépendre également des ptéprié
optiques de la zircone en relation avec sa miarogtre [FAB13]. On s'intéresse ici a trois autres
méthodes non destructives de détections et de mamurdiamétre de fissure associée (profilométrie
optique, capteur infrarouge, piezospectroscopieiates Cf*). Ces méthodes peuvent par ailleurs nous
donner des informations complémentaires sur leésystbarriere thermique aprés choc avec ou sans
décohésion. Nous verrons dans les chapitres ssicamiment utiliser certaines de ces informations po
la compréhension et I'analyse des phénoménes regs®uite a une décohésion.

I11.1.2.1 Profilométrie optique

La zircone EB-PVD est déposée a haute tempérgusgula 1100°C mesuré en surface du substrat). Lors
du refroidissement dans I'enceinte, la différeneedefficients de dilatation thermique entre laaodigue

et la partie métallique du systéme génére des aiotds internes au sein du revétement qui peuvent
subsister au repos sous la forme de contraintédusdles. Certains auteurs émettent I'hypothéselgue
zircone étant déposée a chaud sans contraintesezlié alors en compression a la température awebia
et donc pendant que les essais LASAT sont menésq4aO'HEO7].

A la suite d’'une décohésion, la céramique relaxag ptre soumise a un phénoméne de flambement. Elle
forme pour les fissures les plus grandes (3 mmidmétre et plus) une délamination sous forme de
cloque (cf. 8§ 1.3.3) facilement détectable. La nmesidu diameétre de cette cloque peut égalementifourn
directement des données quantitatives sur la @ssmus-jacente (cf. Figure llIl.5). Des essais de
profilométrie non destructifs ont été réalisés afindéterminer si cette technique présentait untage
pour caractériser la fissure interfaciale par rappada visualisation de tache blanche qu'on asétitlans

le paragraphe 1ll.1.1 comme mesure de la tailladissure aprés LASAT en face avant.
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Figure 111.8 : Relevé topographique réalisé sur plsieurs zones choquées en face avant et extraction grofil
central : taches blanches de 4 mm et 3,8 mm de diaine (a) ; taches blanches de 1 et 1,3 mm de diam&(b)

Les observations représentées sur la Figure llirhatrent une détection de la zone bombée quréest t
bien marquée pour les décohésions circulaires aledgiiameétre (supérieur a 2 mm). La mesure manuelle
du diamétre de la zone bombée a partir de cesé=kpographiques est sensible a I'interprétatmtad
position du début de bombé par I'opérateur. Celda penduire & des écarts estimés a +/- 0,5 mmgui o
pu étre constatés pour différentes mesures effesteér des mémes données de profilométrie. llts’agi
d’'un écart plutét important en comparaison avecHed,1 mm observés par la méthode optique de la
tache blanche. Par contre les hauteurs des bomtmdts nsesurables avec une précision et une
reproductibilité toutes deux bonnes pour les désioné des taches blanches supérieures & 2 mm de
diamétre. Cette donnée n’est pas obtenue par laodetoptique de la tache blanche en visualisation p
macroscopie optique. La résolution en hauteur ddilpmetre 3D a résolution spectrale (Altisurf 500,
Altimet, France) est donnée inférieure a 20 nm.i Gasse penser que cet équipement serait capable d
discerner les bombés de faible dimension relatifs @écohésions de faible diamétres. Cependant, la
rugosité de la surface de la zircone colonnairéupss la détection d’'un profil d’'un bombé éventdel
faible amplitude associé a une fissure interfactidediamétre proche de 1 mm (Figure 111.8.b). Cette
technigue est donc en retrait par rapport a I'olzem visuelle et I'acquisition d’'image optiqueamu a
I'observation des décohésions les plus faibles.

La Figure 111.9 permet de comparer sur plusieursotiésions les mesures de diamétre de fissure @stenu
par profilométrie avec celles obtenues par obsienrvale la tache blanche. En sus de la plus grande
incertitude de la mesure sur les bombés, il senpieles diamétres mesurés par cette méthode soiesit
évalués par rapport a ceux mesurés a l'aide dechetblanche. Il nous parait alors peu pertinantilider
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cette technique pour dimensionner le diametre éestisions, au risque de sous-estimer I'étendue des
fissures a l'interface.
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Figure 111.9 : Diamétre de bombé mesuré par profilanétrie en fonction du diameétre de tache blanche
correspondant observé en vue de dessus

La méthode par profilométrie optique nous appodacddes informations qualitatives sur I'éventuelle
rupture de linterface associée a une déformatiens Ve haut de la couche céramique, mais de maniére
moins précise que la détection de tache blancharséchantillon de référence. On peut cependacgrtra
une courbe LASAT-2D obtenue par profilométrie.

La mesure de la tache blanche par macroscopieueptaste la méthode de référence utilisée poureend
compte du diamétre de la fissure sur ce systemeraflométrie pourrait toutefois étre une méthode
d'intérét pour les dépdts pour lesquels I'obseoratil’'une tache blanche est impossible (zircone-sous
stoechiométrique, zircone revétue de CMAS, etc.).

111.1.2.2 Capteur d’image infrarouge

La création de fissures a l'interface du systéntesesceptible de modifier les flux de chaleur traissa
travers I'échantillon. On utilise alors une cam#éirarmique a détecteur InSb (détection optimisées dan
l'infrarouge entre 3 et 5 um), afin d’observer laface de la céramique suite a I'application d'lux e
chaleur continu a proximité.
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Figure 111.10 : Image IR d’'un échantillon choqué envue de dessus (longueur d’'onde comprise entre 3%um)

Des zones circulaires transmettant un flux thermidistinct du reste de I'échantillon sont détectiesc

un capteur infrarouge qui mesure la températuresuidace de la céramique (Figure 111.10). La
représentation de la fissure détectée en infrarauyggrtir du signal thermique sera appelée taciechke
par analogie avec les observations en optiqueguiaition dans cette gamme de longueur d’onde Eemb
conduire a un meilleur rendu du contraste en périptde la tache blanche. On distingue trés netieme
les zones fissurées des zones saines. De plusteehigique permet de fournir un signal trés facdem
interprétable, sans aucun signal parasite provetamtollutions en surface ou au sein de I'échantill
Elle semblerait ainsi étre particulierement periteepour la détection de fissures de petite taitlele
faible ouverture pour lesquelles la fiabilité dimst techniques peut étre mise en doute par laelides
phénoménes physiques ou la présence d’'artefacts.

Les mesures de diamétres de taches blanches saiabées & celles obtenues en macroscopie optique.
Cependant, la résolution spataile du capteur dar@ra infrarouge étant plus faible que celle deges
obtenues en optique, l'incertitude de mesure demélires de tache blanche est plus grande avec cette
méthode (0,25 mm contre 0,15 mm). C’est pourqudtrideé des courbes LASAT-2D n’a pas été effectué
a partir de ces clichés en infrarouge. La canf@&gentique est malgré tout bien adaptée pour la tidtec

de taches blanches, et notamment pour les écbastifjui présenteraient des fissures de petitésstae
point sera étudié plus amplement dans le chapiireast. Ce capteur infrarouge présente un bon
compromis entre facilité, rapidité d'utilisation qualité de contraste de I'image de la tache bkanch
obtenue, et pourrait ainsi étre utilisé sans difficdans un environnement industriel en tant qubrtique

de contrble de présence de fissures. On pourrpibfgmdir cette méthode en modifiant les modalités
chargement thermique qui pourraient éventuellenaeméliorer la sensibilité du rendu. Une approche
guantitative aidée par la simulation pourrait mé&naker a remonter a I'ouverture de la fissure.

111.1.2.3 Piezospectroscopie de photoluminescence des ions Cr3+

L'ONERA (au sein de I'équipe DMSE de F. Lepoutrajéveloppé ces dernieres années une méthode de

détection des défauts dans les systemes revétlBVEB-Au sein de I'alumine comprise entre la sous-
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couche (Ni,Pt)Al et la zircone se trouvent des i6n% en substitution de I'aluminium. lis sont issuslae
diffusion a haute température depuis le substréd. fiite d’une excitation provoquée par lasei’ GA614

nm dans notre cas), ces ions vont revenir a ladif@édamental en émettant un signal de fluorescdree
décalage du signal de fluorescence des iofise8t analysé par spectrométre, et peut étre rékigah de

contrainte des ions chrome Ill dans I'alumine. Cairsi acces a des informations sur I'état de ednt a

l'interface, et donc sur la présence d'une fissure.

La piezospectroscopie est utilisée de maniére géndn analysant point par point un spectre de
fluorescence. La cartographie d'un échantillonqete méthode étant particulierement longue, TORER

a développé une nouvelle approche de cette teahnilgsiagit plutdt d'exploiter les signaux templsret

de mesurer les variations suite a des excitatiépétées. On a montré que les variations des comigssa
du signal temporel (essentiellement durée de vieraplitude) et les décalages de raie sont des
informations directes sur I'état de contrainteidgtdérface, et donc sur la présence d’une fissurengdifie

cet état (relaxation) par rapport & une zone resufée (cf. 8 1.3.4). On passe ainsi d'une megqeetsale
d’une dizaine de jours & une mesure d’une dizaiheudes (pour une surface d’'une dizaine dé)c@n

ne pourra cependant pas mesurer quantitativementcdmtraintes résiduelles par cette méthode
cartographique car cela réclamerait un calibragigpret une étude plus approfondie des contraintes
internes sur le signal temporel. On se limite darla détection géométrique de décohésions intatéaci

en relation avec ces variations.

a) Cartographie des signaux de photoluminescence

Une premiére observation est effectuée sur un éltbarbrut de fabrication ayant été choqué a deux
endroits. La faible épaisseur de la couche d'alenfimoins de 1 um) n’a pas permis de réaliser des
spectres de fluorescence suffisamment résolus etuéahantillon pour des temps d’acquisition méme
assez long. Le niveau de contrainte au sein denfiimle a I'état brut de production est dés lors igsjige

a établir avec la méthode spectrale, la technigéeeldppée par 'ONERA prend alors toute son

importance car les signaux enregistrés sont beauphlus intenses et mieux résolus. On souhaite donc
analyser les signaux temporels obtenus en foncioteurs niveaux d’amplitude et de leurs valeurs de
durée de vie calculées. Ces données sont assarigrsétat de I'alumine correspondant, c'est-a-dire
contraint ou détensionné par rapport a un étaéfieence (en général I'état non endommagé ou «$ain

105
CONFIDENTIEL INDUSTRIE




- g
£ =
‘CD L]
e 5 O
_§ \ 2 @
o - S
O 00 (@]
Abscisse (mm)

gp— >
E 10 - e o
2 “ e 10
Q g5y, e
S T > 2
.E 0 Fay [ . L% E
o 0 10 20 ® B

<

Abscisse (mm)

Figure I11.11 : Vue macroscopique de dessus des zesichoquées (haut) ; cartographies par
piézospectroscopie : des durées de vi® (milieu) ; des amplitudes (A) (bas)

Le choc n°1 présenté sur la Figure 1ll.11 a étéatfié en face avant. On observe une tache blamche e
lumiere naturelle, qui correspond sur la cartogi@ph piézospectroscopie a une zone de plus fdilste

de vie (< 2 ms) par rapport & une zone saine (>n3R Cette zone de plus faible durée de vie peet é
reliée a la présence d'alumine relaxée mécaniqueraemn liaison avec la zircone délaminée. La
cartographie du signal en amplitude indique unenisité du signal plus faible (< 54®) a I'endroit de

la zone choquée (hors zone écaillée). La littéeafisAB13] montre que suite a un choc en face ariier

est difficile de conclure systématiquement et denigte absolue au sujet de la relaxation quand une
diminution de 'amplitude est mesurée dans une d#@t@minée. Parfois, une zone délaminée avérée peut
se traduire par une augmentation d’'amplitude gavoa a une zone saine.

Le choc n°2 présente une zone avec perte d'unéieéetimise a nue de la zone de rupture sur pltsieu
mn?. Le signal en durée de vie & cet endroit corredonn état d’alumine contrainte qui est procheevoi
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similaire aux états d’'une alumine supposée saisga@eadhérente avec la sous-couche. Le signal en
amplitude est lui de forte intensité (15°1). Ceci est attribué uniquement au fait que I'€sion ne subit
plus d’atténutaion pour traverser la zircone. Branehe : les zones périphériques a cette zoneillkéca
sont délaminées et présentent des caractéristijuesignal semblables a celles mesurées dansodes z
équivalentes au niveau du choc n°1 (c’est-a-dingirdition relative identiqgue avec des valeurs sim@ka

de la durée de vie et de I'amplitude pour les dehocs). La cartographie en amplitude montre aureent
du choc 1 un signal de forte intensité qui correspait a la présence d’'une écaille. Contrairemerg qui

est observé sur le choc n°2, la cartographie e@éedde vie ne révele pas cette écaille. La cartbggam
amplitude serait alors a préconiser pour la déteate défauts de petite taille.

Comme cela a été abordé dans le paragraphe IBtlriis en évidence plus particulierement sur des
coupes métallographiques de zones avec décohésmidtABAT pratiqué en face avant (cf. Figure 1I.5),
la fissure interfaciale créée est située entrertéhe et la zircone. On souhaite alors déterminier durée

de vie du signal peut étre corrélée avec des oaseng microscopiques sur les faciés et les maiéria
Les observations par MEB effectuées sur ces imtesfahoquées et délaminées ne semblent pas montrer
de fissures se prolongeant méme partiellementnéétieur ou au travers de la couche I'alumine de
croissance dont I'épaisseur est de 'ordre d’urromi@tre. On a alors souhaité observer directeradas
des colonnes de zircone dans la zone de décohg&sitena un choc en face avant, afin de statuelasur
présence ou non d’alumine qui resterait cohérevte & zircone dans le cas d’un choc face avantr Po
ce faire, on procéde au prélévement d’'une écailtence cela est décrit en détail dans le paragrdphé |
avec la Figure I1.17 au niveau du choc n°2. Oniguatun premier choc en face avant au niveau da 2ho
avec les mémes parameétres de choc que sur le éha&igure Ill.11). La zircone est alors délaminée
(présence d'une fissure a linterface), mais noaillée. A la suite du prélevement de I'écaille par
second choc, on observe sur la cartographie eredigérie de la Figure Ill.11 que la surface avee un
faible durée de vie est plus étendue pour le chquepour le n°1 ou un seul choc en face avané a ét
effectué. Il semble donc possible que la zone &féepar le choc en face arriere de prélevemenorisec
choc chronologiquement) puisse correspondre a angrhéne de propagation autour de la fissure iaitial
et donc d’augmentation du diamétre de la zone daésam

On observe alors par MEB le morceau de zirconeepéél par ce second choc. Ce morceau était localisé
au niveau de la zone qui apparait écaillée a la@hdiu choc n°2 comme cela est visible sur la Fgur
[11.11. On peut ainsi observer le faciés de rupsueun morceau de zircone prélevé dans une zarg ay
subi une délamination sans perte d’'écaille aprézhon laser en face avant.
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Figure 111.12 : Observation MEB en électrons rétrodffusés du faciés de fissure du coté de la zircopeélevée a
I’endroit d’'une délamination avec tache blanche ol#nue en face avant

Sur I'écaille de plusieurs nfnprésentée sur la Figure 111.12, on observe endjgis (numéro atomique Z
du zirconium: 40) le bas de la couche de zircoem,particulier les nombreux germes de taille
micrométriqgue qui forment la base de croissance abdsnnes caractéristiques du procédé EB-PVD.
Entourées sur la Figure 111.12 des zones au fdisgs et en gris plus foncé correspondent a dentiale

(Z de I'aluminium :; 13). On identifie donc quelquiésts ou embases de colonne avec de I'aluminéeest
cohérente avec la zircone suite a un choc en faart.aCe résultat est en accord avec les obsengaties
interfaces choquées obtenues en coupes métalloguashtransversales pour lesquelles le chemin de
fissure rencontre de maniére trés limitée la couthrimine. A partir des coupes réalisées de longue
millimétrique, on évalue a moins de 3% les zondami@ées pour lesquelles I'alumine et la zirconet so
décollées simultanément. Comme il semble que Iaitledes ilots d’alumine décollée soit donc trés
faible. Il est trés probable qu'une analyse quatiné 2D des facieés de rupture avec une si faible
occurrence d'alumine décollée ne soit pas tre€ssmtative de la réalité.

Une analyse fractographique de surface plus polsaéegraphie MEB) a partir d'une écaille préleete

du substrat correspondant permettrait peut-étreetier des aspects morphologiques a ces aspects de
rupture adhesive ou cohésive entre la zirconeaftriiine lors d’'un choc. Dans notre cas, I'ensendele
ces observations permet toutefois de confirmepldtigese de la présence (méme faible) de petitesszon
d’alumine relaxée du contact avec le métal et gsier cohérente avec la zircone décollée par clsec. la
Suite a une délamination obtenue par un choc endaant, on obtient donc une alumine adhérente avec
le substrat métallique et dans une plus faible tjgamne alumine cohérente avec la zircone. Onduoet

en évidence des caractéritiques de la rupture cloars similaires a celles observées suite a un leser

en face arriere sur le méme systéme [FAB13]. Launeed’'une plus faible durée de vie du signal de
fluorescence correspond donc a une alumine moingante par rapport a un état non endommageé,
signal qui se superpose avec celui de l'alumineéerdtie avec le substrat fortement contrainte. Les
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atomes présents dans l'alumine relaxée revienrlens a leur état fondamental plus rapidement que
lorsqu'ils sont contraints.

b) Analyse spectrale

Une étude spectrale a été réalisée sur un écbanthoqué en face avant présentant une quantité
d’alumine avec des ions chrome en nombre suffi@gtre 111.13). Il a pour cela été oxydé 100 heuae
1100°C sous air (épaisseur d'alumine supérieureuan® On souhaite alors déterminer si l'allureaet |
position des spectres de fluorescence des ionsnehhb obtenus sur les zones fissurées corresporaden
celles mesurées suite a des chocs en face arriére.
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Figure 111.13 : Vue de dessus par scanner optique’dne zone choquée sur échantillon vieilli (a), cadgraphie
en amplitude de piezospectroscopie et localisatiates pointés (b), spectres de fluorescence des ians*
correspondants (c)
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La détection d’'une zone endommagée est réaliséeapagraphie en amplitude (Figure 111.13.a) sue un
interface présentant une plus forte épaisseur miiak (3-4 pm). L'origine des signaux pulvérulentsté
investiguée mais n’'a pu conduire a une concluséfinidive : il s'agirait d’'un artefact di a une hglon
qui fluoresce également a la longueur d'onde darld&xcitation. Deux pointés ont été effectués afi
d’'obtenir les spectres de fluorescence dans la agmaori saine (point 1) et dans la zone endommagé
suite au choc en face avant (point 2). Les spectmagspondants sont présentés sur la Figure .13
Dans la zone 1, les raies & R, sont élargies, de faibles amplitudes et relativénaenfondues. Il s'agit
d’'un signal qui correspond & un état contraintat&egers les faibles nombres d’onde par rappodtat!
de référence de I'alumine [HEEO5]. Au niveau dunp®i2, les raies Ret R, sont étroites, de fortes
intensité et bien séparées. La contrainte moyenmmpression au sein de la couche d’alumine est al
faible, ce qui peut se produire lorsque I'alumisewniquement en contact avec une céramique tedldag
zircone.

Ces spectres obtenus sur échantillon oxydé soatesrd avec les observations réalisées sur édbastil
choqués en face arriere [FAB12] : I'alumine détecaél niveau de la fissure créée par LASAT en face
avant posséde un signal correspondant a un étalgllaxé (contraintes en compression plus failplas
rapport a une zone saine pour laquelle I'alumineeerscompression. Dans I'hypothése que le mécanisme
de fissuration d'une interface choquée en face tasait le méme a I'état brut qu'a I'état oxydé 100
heures, ces spectres pourraient confirmer quedgations des durées de vie des signaux a I'état br
rendent bien compte d'un relachement des contsirésiduelles au sein de l'alumine dans une zone
fissurée par LASAT. La cartographie par piezospscipie des zones choquées en face avant permet
bien une identification des zones fissurées. Laésamtation des variations de durée de vie airesidgu
I'amplitude permettent la détection des variatidescontrainte au sein de I'alumine. La cartogragme
durée de vie est la technique la plus adaptée poerdétection mieux résolue et plus sensible des
décohésions a I'état brut de production (avec peasichrome en présence).

I11.1.3 Courbes LASAT-2D en vue de la mesure d’adhérence

Les différentes méthodes de détection et mesurdiadeetre de fissures présentées nous conduisent a
choisir I'observation optique en vue de dessus dénquantifier avec précision et rapidité les zones
décollées. On souhaite définir alors, tout commdase arriére, la courbe LASAT-2D en face avant
(Figure 111.14) a partir des diamétres de fissugéaérées par LASAT en fonction de la densité de flu
laser. Comme en face arriére, on montre que leéatrende la fissure interfaciale peut varier corgiment
et ce, dans une gamme similaire pouvant couvrirdi@sétres inférieurs et supérieurs au diamétre de
choc selon le niveau de I'énergie appliquée. Coremédace arriére, il est probable que cette évaiutio
croissante en fonction de la densité de puissaset koit également en relation avec I'atténudsitirale
du front plan de lI'onde de choc dans dans la dioectle propagation principale (« effet 2D »). |l
conviendra cependant, notamment par le calcul deagiation d’onde de choc (cf. paragraphe Ill.4e) d
vérifier cette hypothése. La courbe présentée ssales a été obtenue a partir de tirs réalisésrsoréme
échantillon brut de fabrication qui a pu étre jgdfisamment représentatif de I'ensemble du lodiétu
On associera toujours par la suite une courbe LAZBTéalisée a partir de points obtenus sur un méme
échantillon.
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Figure 111.14 : Courbe LASAT-2D obtenue suite aux @iocs en face avant (c6té céramique)

Selon nos obseravtions et en relation avec nosriexgés (limitées par le nombre des échantillons a
disposition pour mener a bien I'ensemble de laghame courbe LASAT-2D (@« f(Fiase)) Obtenue

en face avant fait apparaitre trois domaines. Aibdds densités de puissance laser, aucune taghehel
n'est observée donc aucune fissure n'est crééelaSkigure 111.14 le choc effectué a 1,15 GWfcma

pas conduit a I'apparition d'une décohésion : il ingdiqué par un marqueur non rempli. Le tracéale |
courbe LASAT-2D débute au-dela d’un seuil de désaimé(autour de 1,2 GW/cnaans le cas présenté
ici) qui est défini comme la premiére densité disgance laser a partir de laguelle une tache btaash
observée. Ce seuil est nommé dans nos travauxil«dsadhérénce LASAT-1D » pour rappeler la
méthode LASAT plus conventionelle fondée sur laedédon de ce seuil selon certaines hypothéses
établies historiquement sur la base d’une propagate I'onde dans une seule directiohu-dela de ce
seuil de décohésion, on observe une augmentatigngssive et continue du diametre de fissure t des
domaine N°2. Aux plus grandes fluences laser, daufie semble tendre vers une valeur limite qui
correspond au dernier domaine. L’'apparition deedéttite de I'endommagement est a mettre en relatio
avec les phénomenes de claquage possibles au sainilidu de confinement lorsque la densité de
puissance du laser atteint la gamme de 4 & 5 G¥\tmu-dela. Le claquage du milieu de confinement
par le laser peut probablement contribuer a cafipedsion par la modification de l'interaction lase
matiére qui en découle. Cette courbe LASAT-2D pérdee s'affranchir des difficultés d’encadrer les
énergies autour d’'un seuil de décohésion. Méma pidge de densité de flux laser balayée lors de la

" La terminologie « 1D » est mentionnée pour biestimfjuer la méthode « LASAT-2D » de la méthode SBA-
1D ». Cette derniére est en rapport avec la praeéthrgement répandue dans la littérature. Elleceore
uniguement la détection d’un seuil d’adhérence &tgpothése d’un front d’'onde de choc plan sanssatérer les
surintensités ou atténuations de l'onde dues atfetsePD. Elle se fonde uniquement sur l'apparitida la
décohésion sans considérer le diamétre de cetliesdn évolution comme dans le cas du LASAT-2D tmyee
dans cette these.
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réalisation d’une courbe LASAT-2D pourrait permettte déterminer conjointement et plus finement ce
seull, il ne s’agit pas de I'objectif de cette marth LASAT-2D fondée sur la mesure de I'évolutionlale
taille de la fissure et non pas sur son appariti@ancourbe porte également I'appellation 2D cae ell
cherche a faciliter la distinction entre échantiioen utilisant les effets bidimensionnels suppai®s
propagation de I'onde de choc en face avant. & tgpothese est vérifiée, I'allure de la courlidiés a

la répartition spatiale selon le rayon du choc Hargement mécanique induit a l'interface au cowrs d
temps. Cette répartition dépend également des pimegngéométriques L (épaisseur de la cible) et D
(diamétre du faisceau laser) propres au chocadliste trouver une configuration géométrique decch
acceptable qui puisse permettre d’obtenir une eddnt I'allure permette une bonne discriminaties d
diamétres en relation avec I'énergie laser ayanies@ les créer dans la gamme 0-5 GW/d@n définit
pour cela le rapport L/D en face avant qui seragr@pour cette étude entre 0,3 et 1,8. Ces valanirs
été choisies par rapport a I'épaisseur totale betsat pouvant étre rencontrée sur piéce industriel

On se restreindra donc pour I'établissement debesut ASAT-2D a des densités de flux laser comprises
entre 1 et 4 GW/chui se trouvent dans le domaine N°2 dit utile (aegtation progressive du diamétre
de choc avec la densité de puissance laser).

La courbe LASAT-2D obtenue sur échantillon témoigue 11l.14 a été réalisée avec huit points de
mesure. Ainsi on considére qu’'une courbe LASAT-2Dface avant comprenant au moins 5 points dans
la gamme 1-4 GW/cm?2 pour un échantillon standardmpe d’obtenir une allure suffisamment
représentative du systeme étudié. La dispersida etproductibilité de I'essai n'ayant pas encore é
étudiées, ces cing tirs permettent d'obtenir unedaace acceptable. L'utilisation d'une régression
logarithmique permet de relier avec un coefficeatrégression satisfaisant(@ I'ordre de 0,89 et plus)
I'ensemble des points correspondant a la présemoe dissure. La réduction éventuelle du nombre de
points nécessaires a I'établissement d’un niveadl@rence sera discutée dans le paragraphe R1.2.1.

Une courbe LASAT-2D (relative a une condition d'tapport D/L figé) est utilisée pour la mesure de
I'adhérence de la couche céramique sur un éclamtillépaisseurs de couches données. En premiére
analyse, on peut comparer directement qualitatintrdes dép6ts grace au positionnement relatif des
courbes LASAT-2D obtenues pour chaque échantilldme courbe LASAT-2D située au-dessus d’'une
autre traduit une résistance a la rupture moingélgour I'échantillon correspondant (Figure 11).15
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Figure 111.15 : Utilisation des courbes LASAT-2D pair comparer qualitativement le niveau d’adhérence d
deux échantillons distincts

La simplicité de I'établissement et de l'interpté&ia qualitative et comparative des courbes LASAT-2
permet une classification aisée des échantillonbatdére thermique. Ces courbes LASAT-2D seront
également utilisées par la suite comme référengedrienentales pour calibrer le modéle numérique de
propagation d'onde de choc et pour la créationatiales numériques en face avant qui conduisent a une
contrainte a rupture pour définir quantitativeménatlhérence mesurée. L'établissement de courbes
LASAT-2D nécessite toutefois d’effectuer plusietirs fissurants et de pouvoir mesurer lesditesifiess

ce qui peut étre limitant dans quelques cas (éitlomstde petite taille, fissures difficilement détables,

etc.).

II1.2 Mise-en-oeuvre de l'essai d’adhérence LASAT-2D en face avant

On souhaite tout d’abord étudier la robustesse @ssni LASAT-2D en face avant. On cherche a le
confronter aux différentes configurations (miliee dhoc, géométries) qu'il pourrait rencontrer dans
I'optique privilégiée d'un essai d’adhérence appdéigsur piece. On étudie dans un premier temps la
reproductibilité de courbes LASAT-2D et la répéligdbide tirs laser en face avant. Puis, l'influentze
différents milieux de choc sur 'endommagementésstiuée. On s'intéresse enfin a I'effet de I'épaiss

de substrat sur la mise en ceuvre des courbes LAXAEt pour améliorer la compréhension des
phénoménes de propagation d'onde lors d’'un choec@mtu cété de la céramique.
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II1.2.1 Reproductibilité de I'essai LASAT

L'utilisation du diamétre de fissure créée par hoalaser en face avant peut étre ainsi envisagée p
comparer qualitativement ou quantitativement (soéserve d'un calcul par éléments finis et des
hypothéses sur la propagation d’'une onde de clemhdrence de différents échantillons par le tideé
courbes LASAT-2D. La mesure du diameétre de tachadble réalisée par méthode optique se révéle a la
fois simple a mettre en ceuvre et surtout bien sgptative de la dimension réelle de la fissurefadele
générée par un choc en face avant. On souhaiteda&peappréhender la robustesse de I'essai LASAT-
2D en face avant, et a sa reproductibiiligér la mesure de tache blanche en fonction deriga laser
appliquée (courbes LASAT-2D). Une premiére séresgais est menée dans ce but en face arriére avant
d’étudier la configuration de choc de cette th@séaee avant.

II1.2.1.1 En face arrieére

La reproductibilité de I'essai LASAT-2D a été éttelia partir d'essais en face arriere. Nous avons
souhaité a partir des données les plus anciennd®égualitativement la répétabilité de I'essaiSAT -

2D associé au méme équipement LASAT du Centre daériux , sur un méme lot d’échantillon et a
deux moments différents au cours du temps, etargs th configuration en face arriere plus classifue
déja éprouvée dans la thése de G. Fabre [FAB18tdrt-type observé sur la mesure de tache blanche a
partir d’'une dizaine de chocs en face arriére éaits de 0,11 mm (diamétres de fissure de 1,A)7dt
mm). Sur une période de 70 jours, I'écart-type méeesst de 0,22mm.

Plusieurs tirs ont pu étre réalisés en 2013 suéalmantillon du lot « 2010 », du nom de I'année ale |
campagne d’'essais. Les taches blanches obtenuesosguarées qualitativement aux résultats obtenus e
2010 par l'intermédiaire de leur courbe LASAT-2Bpective. Une premiére courbe LASAT-2D en face
arriere est tracée classiquement pour des derdstgsuissance comprises entre 1 et 5 GW/cmz2. Pour
mener I'analyse d’adhérencega Bans sur un second échantillon revétu issu d’‘@menlot (méme type

de microstructure colonnaire), il n'y avait a dispion qu’une surface susceptible de recevoir guerts
assez €éloignés entre eux pour éviter des recounisnge zones délaminées. De méme, pour prévenir
d’autant plus ce recouvrement, il a été décidéfeltder ces tirs a faibles fluences, seulementeehntt 3
GWi/cnt. Par ailleurs, ces deux protocoles LASAT-2D org éfalisés par deux expérimentateurs
différents et ce, a presque trois ans d'intervddle.revanche, la préparation de surface du subskit
(polissage au papier SiC#600) est identique, gusile milieu de confinement (eau distillée).

* On définit la reproductibilité de I'essai par sailté & reproduire les mémes résultats pour leem@msemble de
parameétres expérimentaux. On souhaite s’assureslddidélité des résultats d’'une méme [...] expéritagon
répétée a des moments, en des lieux ou avec desteyrd différents ».

114

CONFIDENTIEL INDUSTRIE




5 I I

+ Essais t
g 4 < Essais ty + 3 ans % T /}
5
g 3 v
=
=) /
N 1/{ )
E 2 k I
- T
2 /
2 {4
£ 1 -
2 ¥
a
0
0 1 2 3 4 5 6

Densité de puissance laser (GW/cm?)

Figure 111.16 : Courbes LASAT-2D réalisées en facarriere a 3 ans d'intervalle sur deux échantillonsssus
d’'un méme lot

Les deux courbes LASAT-2D sont données sur la Eidlirl6. Celles-ci présentent la méme allure
caractéristique et sont légérement décalées deemambmogéne I'une par rapport a l'autre. Ce déeala
est d’environ 0,4 mm au diameétre de fissure. Si Eompare avec l'incertitude de la mesure de laetac
blanche qui est de I'ordre de 0,15 mm (cf. § IL.B)2on peut considérer cet écart significatif. €egant

les deux courbes semblent indiquer un niveau di&iteé proche comme supposé au départ (lot
identique). La sensibilité par rapport a la comtiiasscociée a un tel écart ne peut étre abortdepay le
calcul de la propagation des ondes de choc. Arpdrticalcul en condition de tir face arriere prappar

G. Fabre, les abaques reportés permettent d'estimeécart de I'ordre de 100 MPa entre ces deux
échantillons du méme lot (700 MPa pour I'échamiiliot, 800 MPa pour I'échantillon a + 3 ans). Au-
dela de cet écart qu'il conviendrait d’analysersphain détail et de maniere systématique (plus d&goi
plus déchantillons d’'un méme lot), on peut néammaionstater une bonne reproductibilité de I'essai
dans le temps et quel que soit I'expérimentateur.p@ut tabler également sur une faible variation de
I'adhérence du systéme aprés un stockage long wamsvironnement a l'air libre et a la température
ambiante. Ces €léments sont de bons augures cantéarrobustesse de I'équipement LASAT du Centre
des Matériaux qui serait aisément transposableééhdlle industrielle, notamment par la qualité du
faisceau laser qui reste élevée au cours du tdmfmrine des taches est toujours bien circulaire).

Bien que la propagation des ondes soit différeate t'un choc généré en face avant, une démarche

analogue est menée dans un premier temps poureé\alueproductibilité (sur une période plus courte
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cependant) de I'essai LASAT en face avant sur édliemdans I'optique d'un contréle industriel sur
piéce.

I11.2.1.2 En face avant

Si I'on a montré sans ambiguité que la signatutmel'tache blanche obtenue en mode face avant est
exactement la trace de la fissure interfaciale ggméil convient d'étudier la reproductibilité de c
phénoméne dans le but de pratiquer un essai LASATcomportement du plasma au sein des milieux
d’'ablation (adhésif noir) et de confinement (adhésinsparent) utilisés est tres peu connu. De plus
I'utilisation de I'essai LASAT en face avant dans eadre industriel demande une certaine flexibilité
faut pouvoir évaluer 'adhérence d’'un dép6t enisaté production, mais aussi apres une certairiedgér
de stockage si le besoin se fait sentir d’examimelot de piéces dont certaines peuvent étre erdéss

et d’'autres du méme lot en service. Pour toutesaiesns on souhaite savoir si un choc de référgoce
pourrait s'apparenter a un choc de contrble swepigépété plusieurs fois donnera la méme tacmeha

au cours du temps. Il s'agit donc plutét d’une agunfation d’'un essai LASAT mono-choc (ou mono-
tache) qui est étudié a travers I'évaluation desfmoductibilité de la tache blanche. Un avantageeatte
configuration est de pouvoir multiplier les tirg sutne méme plaque.

Expérimentalement, on répéete le méme choc laseursédchantillon sélectionné pour des intervalles d
temps allant de un mois a un an entre deux tirsisermériode totale de 20 mois. Les paramétrehae ¢
choisis sont avec un diamétre de choc de 3mm etlemsité de puissance laser de 2,72 +/- 0,03 GtV/cm
Cette densité située au milieu de la gamme de dhueiilisable permet d’obtenir des fissures d’uaibet
satisfaisante pour une étude statistique. On éwahse les variations sur la génération et sur ésume de

la tache blanche qui peuvent étre introduites gauipement ou I'opérateur au cours du temps oensel
I'emplacement du choc sur une plaque témoin ensépa@ I'air ambiant entre deux tirs. Les relevés
obtenus sont présentés sur la Figure I11.17.
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(a) Image optique numérisée a contraste (b) Relevé de taches blanches a différents tempsdis)

renforcé du dessus de la plaque témoin

Figure 111.17 : Essais de reproductibilité d'un essi LASAT mono-choc
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Les essais ont été réalisés chronologiquement ulehgaa droite et de haut en bas sur la Figure7Id.1
Le diametre de fissure mesuré est de 3,99 +/-/R0Les essais réalisés en face arriére sur urée digr
deux mois par Fabre montraient un écart-type d2 2 pour une fissure mesurée de 3,14mm [FAB13].

Les essais menés sur une période de vingt moisrembitd trés bonne reproductibilité du phénoméne de
création de tache blanche en face avant et de samassociée. L'application d’'un milieu ablateouss
forme d'un ruban adhésif noir ainsi que du milies @bnfinement au-dessus également sous forme de
ruban adhésif transparent n'apporte pas de vat@lnl d'incertitude supplémentaire qui affectetait
reproductibilité de I'essai en face avant. Au caing, il semble bien que ce milieu bicouche congib
bien a la robustesse de la méthode.

L'essai LASAT-2D en configuration mono-choc montégalement une certaine homogénéité de
I'échantillon en termes d'adhérence. Les mesuréscteiees a proximité des bords de I'échantillon
(numéros 1, 7, 8, 14 et 15 sur la Figure IIl.17pn&sentent pas d'écart significatif par rappor ealeurs
vers le centre de la piéce. Il en va de méme mmsuctiocs 8 et 15 qui se trouvent a proximité dete de

la tige d’accroche qui est visible sur la gauché&dighantillon et a mi-hauteur. Il s’agit d’'une ¢ig@n acier
brasée sur 'AM1 avant le dép6t de platine qui petrde maintenir I'échantillon au sein des enceilies
des opérations du dépbt (électrolytique, alumimisatsablage puis dépbét EB-PVD). Les zones a
proximité sont particulierement enrichies en élémies, ce qui modifie les propriétés mécaniques du
substrat et pourrait donc affecter la propagaties ahdes de choc ou méme I'adhérence locale. thlsem

cependant que ces modifications restent tres &#diou qu'elles n'affectent que trés peu l'intsfa

Les mesures de tache blanche présentées Figdrebliont été réalisées au maximum 48 heures apres |
choc. Chaque mesure des décohésions antérieugedemént été répétée a nouveau lors de I'introoinicti
d’un nouveau choc. Aucune variation du diamétréadbe blanche n'a été observée lorsque I'on rdpéte
mesure au cours du temps. Le diameétre de tachehgaat la mesure optique sont donc des indicateurs
stables dans le temps de I'état de I'interfacd’oBiconsidére toujours que la tache blanche dister@ la
fissure, il n'est donc pas observé de rupture difénacroscopique qui entrainerait un accroissedela
fissure.

La nouvelle configuration de tir LASAT qui s'appuser un choc en face avant confiné par deux rubans
adhésifs superposés est jugée trés robuste at.fidbb mesures répétables confortent aussi labgiési

de proposer a terme un essai mono-choc dans lequsekul tir serait potentiellement suffisant pour
gualifier le niveau d’adhérence du systéme.

I11.2.2 Influence du milieu de choc sur la tache blanche

Le milieu de choc est le milieu dans lequel se foret se détend le milieu transformé par le laser

responsable de la création de I'onde de choc.tlcesstitué d’'un milieu d'ablation et d’'un milieted

confinement. Le milieu d'ablation est le siége ‘ifgdraction laser-matiére en extréme surface adine

d’'une sublimation et de la création d’'un plasmalisé a cet endroit. Pour un choc en face arrigéne d

revétement ce milieu d'ablation est le substratattiguie lui-méme tandis que pour la configuration e

face avant, il s'agit de I'adhésif noir appliqué daté revétu céramique qui protége la céramique.
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Certaines études peuvent préconiser ['utilisatiaumel peinture noire a haute tenue en température
[GAY11]. Au-dessus de ce milieu d’ablation, on d@un milieu de confinement (gazeux si I'on sew®ou
sous pression atmosphérique, liquide ou solide aorienverre par exemple [SOL02]) qui implique un
étalement temporel de la durée du choc (2 a JBEKR98] plus long que la durée d’impulsion) et sutt
une augmentation importante de lintensité maximdé la pression mécanique générée suite a
I'expansion du plasma. L'eau était généralemeniséé comme milieu de confinement en face arriére
('eau absorbe peu une radiation a 532 nm). En #aemt, on préconise I'utilisation d’'un ruban adhés
transparent comme confinement afin d'éviter touttaot de I'eau avec la barriére thermique dans la
perspective d'un essai transposable industriellént&wur ces deux configurations de tirs, coté mdgal
cbté céramique, on peut cependant étudier et camparréponse au choc avec ces deux milieux de
confinement différents eau et adhésif transpar®oit en pratiquant des tirs comparés c6té métat ave
ablation dans le métal ou dans le ruban adhésifawsoit du cété céramique avec ablation dansbarr
adhésif noir uniguement.

On se propose d'utiliser une approche originaler galuer I'influence du milieu de choc (ablation +
confinement) a travers la signature visuelle deepi’est la tache blanche. Il aurait été envisdgeab
sans doute plus rigoureux d'utiliser un systematdiférométrie VISAR combiné au calcul sur cible
mince en aluminium pour calibrer les profils deesites et pressions associées pour chacune des
combinaisons milieu ablateur / milieu de confinememvisagées. Par commodité, on a souhaité
développer l'utilisation des courbes LASAT-2D etriponse du systéme barriere thermique pour un
méme échantillon comme indicateur du chargementméue a l'interface pour différents cas de tirs et
milieux de choc. Si des mesures VISAR de calibmatitu choc sur des cibles minces, renseignent
guantitativement sur le profil temporel de presdiem un point situé au centre du choc), 'exametade
tache blanche permet d'avoir une réponse réelleydiéme réel étudié pour les différentes configumat

de tir & comparer. Si des écarts expéerimentaux sonstatés pour différents milieux de choc, Il
conviendra de modifier la calibration numériqueatiargement mécanique initial qui permet de calculer
la contrainte maximale pendant le temps de profmyl long de l'interface. Si des écarts expéritagr
sont constatés entre les tirs face avant et fagérar(méme milieu de confinement) alors c'est la
propagation des ondes de choc au sein du systéétel elon le coté de choc qu'il conviendra d’éeci

en intégrant les différents milieux de choc darsifiaulation numérique (voir paragraphe I11.4.2).

111.2.2.1 Influence du milieu d’ablation
» Sans milieu d’ablation

L’application du choc laser du c6té de la coucharmégue entraine des changements importants pour la
mise en ceuvre d'un tir et nécessite des explicatpour la compréhension des nouveaux phénoménes
engendrés par la présence d’'un milieu d'ablatiams dorme d’un ruban adhésif noir. Tout d’abord, la
faible absorption de la zircone a la longueur domll laser 532 nm, ajoutée a sa structure poreuse
colonnaire ne permettent pas la création d’'un pdasmsurface du revétement du fait de la transomssi
de l'onde dans la couche faiblement réfléctante. 0upconnerait plutt la création d'un plasma a
l'interface alumine-zircone ou alumine-métal ou neédans le métal seul comme ont pu le montrer Rosa
et Oltra [OLTO1] dans le cas de dépbts plasma diala. Dans leur cas, la fissuration de l'interface
métal-céramique résulte directement de I'expansgiorplasma, et non de la propagation des ondes de
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chocs résultantes. Expérimentalement on constagusnque I'impact direct du laser en surface de la
zircone-yttriée EB-PVD se traduit localement parnaircissement en surface a I'endroit de l'inteiact
(Figure 111.18), ce qui serait tout a fait inaccage pour une application industrielle. Cet ass@ssbment

de la céramique s'atténue progressivement au echutemps et finit par disparaitre aprés une dizdme
jours. Toutefois cet assombrissement du revéteneslrait plus difficile la lecture de la décohéspar

le phénoméne de tache blanche. C’est pourquoi iésfcbpaque est appliqué en surface du revétement.

2 mm

H

Figure 111.18 : Observation macroscopique de la zicone yttriée suite a un tir direct (diamétre du fasceau
laser 3mm ; 3 GW/cmg2)

» Avec milieu d’ablation

Deux milieux d’'ablation ont été étudiés dans céttale : un adhésif vinylique noir (2901 Black Tape,
Barnier, Scapa Group, épaisseur : 145 +/- 8 pnhedhésif d’aluminium (3M ruban aluminium 425,
épaisseur : 105 +/- 5 um). Afin d’aborder les &ffde ce milieu d'ablation sur la tache blanche, on
s'intéresse tout d'abord au systéme barriere thprenistandard avec le choc laser pratiqué du cété du
substrat AM1.

a) En face arriere

Dans ce cas, on souhaite comparer la réponse auechface arriere avec un nouveau milieu d'ablation
par rapport a l'interaction laser-matiére usuelteatement dans 'AM1 poli et ce, avec un volumeadl
distillée en guise de milieu de confinement transpipour les deux cas. On réalise alors quatiessée
guatre chocs du cété de I'AMdur un méme échantillond’épaisseur d’AM1 de 2 mm (épaisseur de
zircone = 180um). Deux séries correspondent aideditectement dans le métal. On observe alors une
marque circulaire a la surface du métal laisséelepdaser. Les deux autres séries ont été mendss av
I'adhésif noir recouvrant ce méme métal. La surfdaemétal reste alors intacte. Pour chaque sénmie, o
pratique le tir soit avec un confinement du chd®&au ou soit avec un ruban adhésif transparerg. Le
résultats des courbes LASAT-2D obtenues pour ca@aas sont reportés dans la Figure 111.19.

119
CONFIDENTIEL INDUSTRIE




RO
SUBSTRAT
Adh, N

EAU

O
SUBSTRAT

dh. Noir

A A
SUBSTRAT

EAU

SUBSTRAT

o

3

LASER

4 i i 4 [ ‘
Métal poli Métal poli

+ Adhésif noir + Adhésif noir

4
HH\\
X

Diamétre de décohésion (mm)
©
S

Diameétre de décohésion (mm)
[
o

0 1 2 3 4 5 0 1 2 3 4 5

Densité de puissance laser (GW/cm?) Densité de puissance laser (GW/cm?)

(a) Avec un confinement eau (b) Avec un confinemeuidhésif transparent

Figure 111.19 : Courbes LASAT-2D en face arriere pair deux milieux d'ablation et deux milieux de
confinement différents (ép. AM1 2 mm)

En toute rigueur les deux séries de choc, chacanoe ym méme milieu de confinement ne peuvent étre
comparées directement ne serait-ce que I'épaisstle traversée par I'onde de choc qui est plasdg
avec I'adhésif noir. Cependant, 'augmentation’épdisseur totale de la cible reste faible (envirés) et
peut étre négligée en premiére approximation. @tereohérent avec les configurations utilisées thans
littérature pour lesquelles I'augmentation d’épaisgotale de la cible reste inférieure a 10% [GA) 1

On observe tout d'abord sur la Figure 11l.19.a Hajut de I'adhésif noir lors d’'un choc face argeavec
confinement eau conduit a une courbe LASAT-2D denmé@llure que sans adhésif noir. Il s’agit d’'un
résultat important qui traduit une évolution de dstribution spatiale du chargement mécanique a
l'interface du revétement indépendante du milieabidition. On peut donc penser que I'ajout de ceemil
d’'ablation ne modifie pas drastiquement la comptesapatiale du chargement interfacial. En revaniehe,
décalage des courbes avec augmentation systématigdeameétre de fissure lorsqu’un adhésif noir est
employé traduit une plus forte intensité du chamygmmécanique a linterface et ce, malgré
'augmentation de la distance parcourue par I'oddechoc par l'ajout du milieu ablateur. Une des
explications possibles repose sur la présence dgdoemiére couche d’'impédance acoustique plus faible
(Z =0,32.16 g.cnm®s? que 'AM1 (Z =4,05.16 g.cm’s?). Cela se traduit par I'apparition d’'un
phénoméne de désadaptation d'impédance déja dénmartiilleurs [ARR04]. On observe ainsi que lors
du passage de I'onde principale en compressionitieunde faible impédance (ici I'adhésif) a celwd d
forte impédance (AM1), lintensité de I'onde de chgrincipale en compression est augmentée. Ceci
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permettrait peut-étre d’expliquer I'observation tdehes blanches plus grandes lors de I'applicadi®n
I'adhésif noir comme milieu ablateur. On peut égaat envisager une modification de l'intensitéiahé

et aussi éventuellement une madification de laadiéchoc par 'emploi d’'un milieu ablateur sousrfe
d'adhésif. Des calculs numérigues paramétriquesraimt étre menés dans ce sens afin d'évaluer
l'augmentation du niveau de pression qui pourra@ner a un tel accroissement de taille de fissiDe.
méme, toujours numériguement, on pourrait tentestdher si une variation de la durée de pulse peut
induire une augmentation de la zone fissurée & faarier pour aller dans le sens des données
expérimentales. Concernant la durée du choc, ottesth plus a une contribution du milieu de
confinement que du milieu ablateur mais en togeeiir, cette hypothése ne peut étre écartée. Sans a
doute, I'emploi de données interférométriques VISAIR ces systémes réels et aussi sur des cibles de
faibles épaisseurs permettraient de calibrer mgarxle calcul la pression de choc et le profil Epat
temporel de I'onde. Ces expériences sont siremeuainaidérer en perspective de ce travail de thése.
Cependant, si I'on compare le nouveau milieu dec diatest-a-dire: adhésif noir + adhésif transpgrent
utilisé en face arriere avec linteraction directeec le métal poli confiné avec le méme adhésif
transparent Figure 111.19.b, les points expérimextaont cette fois trés proches et compris dans
I'incertitude de mesure qui rend plausible une gopsEtion des deux courbes LASAT-2D. Par ailleurs,
ces deux courbes obtenues pour un confinement rpadhbésif transparent et deux milieux d'ablation
différents (Figure 111.19.b) sont proches égalentmta courbe LASAT-2D obtenue avec I'adhésif mbir

le confinement & I'eau sur la Figure 111.19.a. Aiheffet de désadaptation d'impédance que I'ontaitt

en avant précédemment, n'est pas du tout mis ededs® avec un confinement avec un adhésif
transparent. On atteint ici une des limites deecetéthode de caractérisation du milieu de confimtme
Le cumul des phénomeénes de création du plasma etogpagation des ondes mécaniques au sein d’'un
systeme tri-couche (milieu d’ablation, substratatiéue et dép6t céramique) avec différentes rédlex

et transmissions des ondes lors du passage d'uaundl un autre rend difficile I'établissement d’'une
conclusion définitive sur le réle du milieu ablatele faible impédance. Il nous faut toutefois eager un
phénoméne de désadaptation d'impédance qui peaihattre augmentation du chargement mécanique.
On pourrait vérifier avec un autre type de milidlageur d'impédance de choc plus faible que calle d
substrat (adhésif aluminium par exemple) ou avemilieu ablateur d'impédance plus élevée la vadidit
de ces hypothéses.

b) En face avant

On étudie maintenant l'influence de la nature dliemiablateur. Deux adhésifs ablateurs différentséoé
utilisés avec un seul confinement sous forme ddlréaif transparent Crystal identique aux précédmags
pour ces essais en face avant mais sur un échanills fin d’épaisseur 0,7 mm pour 'AM1. Il s’agi
d'un adhésif noir (Z = 0,32.£0y.cm®.s") ainsi qu’un adhésif aluminium (Z = 1,78%1@.cni’.s"). lls
présentent tous les deux une impédance acoustipsefgible que celle de la zircone massive (Z
=3,00.16 g.cm®s?’). La transmission de I'onde principale entre I'ésifi et la zircone devrait donc
s’accompagner d’'une augmentation de son intensés. résultats expérimentaux sont reportés sur la
Figure 111.20.
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Figure 111.20 : Courbes LASAT-2D réalisées en facavant pour deux milieux d'ablation différents et avec un
confinement adhésif transparent (ép. AM1 0,7 mm)

La différence d'épaisseur entre les deux milieulaigrs étudiés est de l'ordre de 40 um, ce qui
correspond a une différence d’épaisseur totaleadeble de moins de 5% entre les deux configuration
On ne tiendra pas compte de ce parametre pourtelises effets associés a ces deux milieux. Le fait
marquant de ces deux séries de tirs en face ashqgtie I'on obtient un comportement identique, ques
reproductible en termes de fissures produites queoit pour I'adhésif noir ou I'adhésif aluminium
comme milieux ablateurs. Les tirs menés a faiblesidés de puissance laser (< 1,5 GW/cm2) ménees a d
tailles de fissure similaires, alors que les tffs@ués aux densités de puissance laser plusesgwél,5
GW)/cm?) donnent des tailles Iégérement dispersées twujours proches pour les deux milieux ablateur
D’un point de vue expérimental, on montre ici queilisation en choc face avant de milieux d’abbati
de natures chimiques et aux propriétés mécaniguasoestiques différentes n'a que peu d'influenae s
le chargement mécanique a linterface. Il s’agittg&re d'un cas particulier qui permet cependant
d’'envisager différents milieux d’ablation. Ici, qeut considérer que la création de I'onde de clwms a
gue sa propagation au sein du matériau seraienptoehe dans le cas de milieux ablateurs d'impg&sian
de choc plus faible que celle de la zircone. Iaéwlonc été intéressant d’étudier 'influence dhaitieu
ablateur possédant une impédance acoustique pugeélque celle de la zircone. N'ayant pas eu a
disposition un milieu de ce type qui soit applieabt amovible facilement a la surface de la zircaes
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investigations comparative n’'ont pas été poursaivilepourrait étre pertinent de passer par la ktan
de la propagation d’'une onde de choc ainsi créée godier plus avant I'influence d’'un milieu aldat
guelconque.

L’application de deux revétements distincts de ghible impédance de choc en surface de la zircone
yttriée n'induit pas de modifications sensibles $arfissuration du systéme. On choisira ainsi les
propriétés mécaniques et acoustiqgues connues deunsblateur aluminium pour les travaux de
simulation numérique visant a prédire le comportenan face avant avec un adhésif noir. On utilisera
dans la suite de ce manuscrit un milieu d’ablasidhésif noir.

111.2.2.2 Influence du milieu de confinement

Le milieu de confinement permet de générer une aedehoc plus intense et de durée plus longue par
rapport a la durée du pulse. Transparent a la Eungd’'onde du laser (532 nm dans notre cas), hper
d’amplifier par le principe d’action-réaction la aqntité d'énergie transmise au matériau lors de
I'expansion du plasma. Dans notre systeme I'utiigad’'un milieu de confinement est indispensalae c
sinon on risque de produire une onde de choc dj@mensuffisante pour fissurer l'interface. L'eau
distillée ou le verre sont souvent utilisés [GUPBBER11]. Elle permet de créer un contact réguherca

la surface de I'échantillon a choquer, permettansiade se prémunir d’'une éventuelle hétérogénéité
d'application du milieu de confinement. Cependaahd cette étude, le milieu utilisé est un adhésif
transparent (Scotch® Crystal, 3M, épaisseur 604+Hm) qui permet une plus grande flexibilité
d’utilisation, en particulier dans I'optique d’'uaeplication de la technique sur piece revétue [amuelle

le contact avec de I'eau est proscrit lors des maafions.

On souhaite déterminer dans ce paragraphe lestisagaintroduites par l'utilisation d’'un milieu de
confinement adhésif transparent sur le chargemeramque induit. On comparera tout d'abord les
courbes LASAT-2D obtenues avec ce milieu de confieret avec celles obtenues avec un confinement
eau, en face arriere puis en face avant. On gigséra également a l'influence du type d’adhésif
transparent.

a) En face arriere

On étudie tout d'abord le comportement des miliéiexconfinement a partir de courbes LASAT-2D
obtenues en face arriere. On réalise ainsi deuassde tirs a densité de puissance laser croissarge
un confinement avec de I'eau eau ou avec I'adtsitparent et un diamétre de tache focale de 3Lmam.
milieu ablateur est le métal nu d’AML1 poli au pa@C grade #600 dans les deux cas.
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Figure 111.21 : Courbes LASAT-2D réalisées en facarriere pour deux milieux de confinement différents(ép.
AM1 1 mm)

On observe des diamétres de tache blanche idestantee les tirs réalisés avec confinement a latau
ceux réalisés avec a I'adhésif (Figure 111.21).dbeargement interfacial a la suite d’'un choc en fatiére

ne serait donc que peu impacté par le changemelat migture du milieu de confinement. On peut donc
supposer que l'onde de choc initiale générée awecomfinement adhésif posséde une intensité ainsi
qgu'une répartition temporelle et spatiale procheelle générée avec un confinement eau dans leelimi
des densités de puissance considérées.

Ces premiers résultats sont plutdt inattendus. Oserve en effet dans la littérature [SOL0O2] que
I'utilisation d’un milieu de confinement solide (ve ou apparenté) se traduit par une augmentaton d
l'intensité de I'onde de choc transmise au matédian facteur compris entre 2 et 3 (cf. Figure ).X8n
peut cependant penser que I'adhésif transpardiséuybiossede une certaine souplesse et présertaidon
comportement « approchant » de celui de I'eau t@sl'expansion du plasma. De plus I'épaisseur
d’adhésif (60 um) est plus importante que les épais de verre (comprises entre 0,1 et 10 pm3éeti
dans la littérature.

L'utilisation du nouveau milieu de confinement nendble donc pas modifier drastiquement les
mécanismes de génération de I'onde de choc aveuiligu ablateur AM1 métallique. Intéressons-nous
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maintenant a ce qui se produit avec ce type deirmmént toujours en face arriere avec un milieu
ablateur adhésif noir. Les tirs sont effectués warméme échantillon a densité de puissance laser
croissante en face arriére en présence d’'un naléateur adhésif.
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Figure 111.22 : Courbes LASAT-2D en face arriére avec milieu ablateur noir : influence du milieu de
confinement (ép. AM1 2 mm)

L’ajout du milieu ablateur noir (Figure I11.22) reemble modifier que trés peu la tendance observée
précédemment, a savoir une réponse en fissuratferfdaciale indépendante des milieux de confinement
appliqués et étudiés dans cette thése. En effdiyre des deux courbes est assez semblable degtles
de fissure observés avec les confinements aveg Beavec I'adhésif vinylique noir sont trés prazhe
D’autres points sur les courbes auraient été ybites augmenter la statistique des valeurs enrégiset
la qualité de I'orientation des allures des courbe®mparer. Malgré cela, on peut donc affirmer lque
génération de I'onde de choc a la surface de I'sifinéir se passe sensiblement de la méme maniére a
un confinement eau et un confinement adhésif. Geai® en face arriére nous permettent de mettre en
évidence une faible influence de la nature du mille confinement utilisé sur la rupture interfazial
observée par lintermédiaire des courbes LASAT-ZIes essais LASAT-2D ne permettent pas de
quantifier de maniére précise et compléte les miffées réelles sur les profils spatio-temporels en
fonction du milieu de confinement mais sont tréesitpour I'application visée. Des mesures de sitede
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surface libre par interféerométrie VISAR pourraieatssi contribuer & confirmer ces résultats
expérimentaux. Il est possible également que I'empk substrat épais comme pour les barriéres
thermiques contribue a lisser des effets d'intévactt de propagation qui pourraient fortement dépe

du milieu de confinement mais dont I'influence ®aterait pendant la propagation. Ces essais pemhet
toutefois par l'intermédiaire des courbes LASAT-2IB mettre en évidence une réponse au choc trés
proche en tir face arriére avec les deux milieuxal#inement envisagés que ce soit a la surfacedtal

nu ou de I'adhésif noir ablateur. Pour notre étildaut pouvoir aborder cette méme discussion alex

tirs opérés en face avant.

b) En face avant

On étudie maintenant l'influence du milieu de coefnent en face avant. Deux séries de tirs pour
construire des courbes LASAT-2D ont été effecti@eshoquant en face avant un méme échantillon avec
de 'eau distillée puis avec I'adhésif transpareminme milieux de confinement différents. On chdkisit
nouveau milieu ablateur de référence qui est I'aiditnylique noir pour ces deux cas et un diamége
tache focale de 3 mm.

Adh. Noir
00O

SUBSTRAT SUBSTRAT
5 |
Eau )
E 4 || =Adnésif ¥/
é transparent
g
i 7
T
s i
E
=
= 1 ¥
/
0
0 1 2 3 4

Densité de puissance laser (GW/cm?)
Figure 111.23 : Courbes LASAT-2D en face avant aveanilieu ablateur en adhésif vinylique noir : influence de
deux milieux de confinement eau ou adhésif transpant
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Les courbes LASAT-2D sont présentées sur la Fijug3. Malgré le nombre de points moindre dans le
cas des tirs confinés avec de I'eau, on montrelemieourbes LASAT-2D présentent une allure proche
mais une position décalée. L'écart entre les caudst trés important et cela se traduit par denétias

de fissure obtenus avec un confinement a I'eau ibi@nieurs a ceux obtenus avec I'adhésif transpare
L'utilisation du milieu de confinement adhésif tsprarent permettrait donc d’obtenir un chargement
interfacial plus intense en configuration face avélns’agit ici d’'une premiere différence que I'geut
observer entre la configuration face avant et faci&re. Dans cette configuration de choc, la tiffiée
entre les deux milieux de confinement est averée&gtimportante mais en faveur de I'adhésif transpt

qui permet d’'avoir des taches blanches plus grandes

Ce résultat remet en cause certaines des condupi@eédentes. On a considéré jusqu’a présentague |
fissuration de l'interface et donc le chargementamégue au niveau de cette interface aprés prapagat
des ondes de choc a travers toute I'épaisseur loltrati pouvait étre en quelque sorte transposé par
homothétie au chargement initial. Dans le cas docobn face arriére, 'onde de choc ne traverse
l'interface qu’aprés un intervalle de temps impotteorrespondant & une propagation a travers 2 enm d
substrat et 100 um d'adhésif vinylique (cf. Figlte2). Dans le cas du choc en face avant I'irteef est
traversée beaucoup plus tét que dans le cas précédande de choc ne s’est propagée qu’a travéts 1
um de zircone et 100 um d’adhésif. Il est ainsi tufait possible que les chargements mécaniques
puissent étre de profils spatiaux et temporelhfits a I'état initial, mais que suite aux phénoeséde
propagation, de recouvrement et d’atténuation déorild deviennent sensiblement équivalents aprés un
temps de propagation relativement long (cas du LR8A face arriére). Le fait que les deux chargement
relatifs aux confinements eau et scotch soientadera différente serait alors mis en évidence gedce
choc LASAT en face avant (Figure 111.23), en cogsaht une fissuration éventuelle dés les premiers
instants qui suivent le passage de I'onde prineigal compression par exemple. Cette hypothéseaeste
confirmer, la calibration de I'onde de pressionuitel sur adhésif vinylique avec un confinement yoar
adhésif transparent se révéle nécessaire poururende maniére définitive. On cherchera toutefois a
apporter des éléments de réponse quant a la ptapadas ondes dans le paragraphe I11.4 qui tdetéa
simulation de I'essai LASAT en face avant.

Si on utilise un second type de ruban adhésif defimement (Tartal! Invisible tape 2005, 3M)
d’'épaisseur 56 +/- 4 um et que I'on notera adh2gfr la suite, on constate qu'il differe de I'asifié
transparent précédent (adhésif 1) car il est tnaidd mais pas transparent. Il laisse passer uniie
diffuse qui ne permet pas de distinguer les oljetravers. On effectue une série de tirs a dedsité
puissance laser croissante en face avant avecligu mblateur adhésif noir pour les deux types loéesif
transparent. Les courbes LASAT-2D correspondamtesdonnées dans la Figure 111.24.
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Figure 111.24 : Courbes LASAT-2D en face avant pourdeux milieux de confinement adhésifs 1 et 2 distits

L'utilisation d’'un nouveau milieu de confinementusoforme d’un ruban adhésif translucide ne modifie
pas I'allure de la courbe LASAT-2D par rapport aruban adhésif transparent. On observe cependant un
décalage notable et régulier vers des diameétresfaibles (environ 0,3 mm) pour des densités ident

pour les chocs réalisés avec I'adhésif 2 transtucsi la différence entre les deux courbes esthgrae
l'incertitude de la mesure, son occurrence laigseser qu'il s’agit bien d’une différence de compaorent

liee au milieu de confinement. L'adhésif 2 tranglecabsorbe probablement une partie du flux lagd2a

nm, ce qui se traduit par une intensité du choaamt plus faible qu'avec I'adhésif 1. Il est pdsi
gu'une partie de I'énergie soit absorbée et quimeraction laser-matiére a la surface de I'adhdsif
confinement intervienne sous forme d’'atténuationiglée ou de claquage diélectrique dans ce milieu.

La quantité d’énergie absorbée par chacun desatthssifs a été évaluée suite a un choc a blaawersr
chacun des deux milieux de confinement. Lors dgpligation de I'adhésif 1 entre la source et leldou
métre, on a pu mesurer une baisse de I'énergienian par le laser aprés passage au travers daurdéi
confinement d’environ 15%. La fraction de I'énergiabsorbée » par I'adhésif 2 n’a pas pu étre rdesur
le faisceau laser n'ayant pas réussi a traveradhé@sif de maniere cohérente. On ne peut cepepdant
avancer une absorption d’énergie de 100% étantédqua I'on observe visuellement une transmission de
'onde lumineuse. L'utilisation de ces deux typeadtésifs différents permet toutefois de mettre en
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évidence la variabilité de la réponse d'un miliees confinement a un autre qui peut provenir des
propriétés optiques et mécaniques de I'adhésifien peut-étre encore d’'une différence des prowiété
adhésives de la colle utilisée sur ceux-ci. Lamatlu milieu de confinement a donc une influenaelau
génération de I'onde de choc. On a donc par l& suihservé I'adhésif transparent Crystal pourifss t
réalisés en face avant.

I11.2.2.3 Conclusion

L’ajout d’'un milieu ablateur de plus faible impédarde choc que la cible tend a modifier les phémase

de propagation au sein du systéme, du fait dedad#ptation d'impédance induite. La prise en cordpte
cette troisieme couche (en plus du substrat mgu@lliet de la céramique) pour la compréhension de
I'essai est donc nécessaire. Deux matériaux distimmat été utilisés (adhésif vinylique noir et aloimm)

et conduisent a des fissurations comparables.oésgalent cependant des impédances de choc proches
relativement au substrat et a la céramique.

Le milieu de confinement modifie I'interaction laseatiere et le chargement mécanique résultant. La
nature de ce confinement (eau, différents adhésifssparents) peut modifier le chargement inittalae
fissuration qui en résulte. On ne comparera paulte que des essais réalisés avec le méme type de
confinement (confinement eau ou confinement aveméme référence d'adhésif). Il conviendrait de
déterminer a l'aide d'essais complémentaires legement mécanique réel propre a chaque milieu de
confinement.

II1.2.3 Influence de I'épaisseur de substrat

Les phénoménes propres a I'essai LASAT-2D menéaeea avant qui different de celui mené en face
arriere concernent en premier lieu le changememitiau de choc et en second lieu I'ordre de susioes

du passage de I'onde de choc dans les milieuxtetfaces traversés. Aprés avoir étudié dans laepart
précédente l'influence du milieu de choc, on sliese dans ce paragraphe a la propagation des @mdes
choc et aux modifications qui peuvent étre obserg@e I'application du chargement mécanique en face
avant c’est-a-dire du c6té revétu de zircone caoen Le milieu de choc retenu est I'adhésif vigyk
avec un confinement a I'adhésif transparent. L'epilon sur une piéce industrielle nécessite dagre
assez tot en compte la géométrie particuliereideétieur de I'aube revétue, et notamment la gardese
épaisseurs des parois d’AM1 qui peuvent varier @éinsnd’'un millimetre a plusieurs millimétres en
fonction des différentes zones de la piece. Préasigue les variations des épaisseurs de dépdt sont
négligeables sur les zones d'intérét de la piebea(20 um). On souhaite donc étudier dans ce @phgr
l'influence de I'épaisseur de substrat, et ainstuwiappréhender les phénoménes de propagationed’ond
qui ménent a la création d’une fissure.

On réalise des tirs en configuration face awamtun méme échantillond’épaisseur de substrat AM1 de

2 mm et d’épaisseur 1 mm aprés amincissement ééall&ide d’'une rectifieuse plane. On souhaite en
effet pouvoir assurer une mesure sur deux épassieucible différentes mais sur une liaison prés#nt
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une méme adhérence initiale (sauf influence pataties contraintes résiduelles lors de I'enleverde
matiére).
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Figure 111.25 : Courbes LASAT-2D réalisées en facavant sur barriére thermique EB-PVD pour deux
épaisseurs de substrat AM1 (1 et 2 mm)

On observe sur la Figure 111.25 les deux courbeSRAA-2D enregistrées. Elles présentent exactement la
méme allure. La courbe LASAT-2D pour la plus faibfmisseur de substrat est décalée vers les pits ha
diametres de fissure. L'épaisseur de la cible etfigaration face avant a donc une influence suailée

de la fissure créée a l'interface. Puisque les dmsais ont été réalisés sur le méme échantilloa des
zones revétues a l'identique avec ou sans amimses#e cela traduit un chargement mécanique intetfac
atténué dans le cas de I'épaisseur la plus gramdeapport a la plus fine. Comme pour un essainea f
arriere, la distance parcourue dans le métal dondi¢é un niveau d'atténuation et de recouvrement de
'onde principale, de l'onde de détente et de leamnposantes bidimensionnelles. Or, dans la
configuration du choc en face avant, cette attémwagst bien révélée par le décalage des courbes
obtenues pour les deux épaisseurs de substrat, Demaontre par cette expérience simple que 'atele
choc générée du cdté de la céramique qui suitieadler et un retour dans le métal, participe gasula
décohésion interfaciale. On peut donc exclure comypethése unique sur la genése de la fissurélde r
d'une poche de traction issue des effets de prejpagdidimensionnels de I'onde principale qui
convergerait le long de l'axe du choc et qui sesaiffisamment intense pour étre responsable de la
décohésion du revétement lors du trajet aller diedé incidente (cf. Figure 1.35 [BOL04-2], [CUQ10])
L’aller-retour de I'onde principale au sein du dudsjoue donc un rdle prépondérant dans le phéneme
de fissuration associé a des effets bidimensiormeasn évidence au travers des allures caradtfiest

et identiques des courbes LASAT-2D réalisées arghuin choc en face avant.

Cette démonstration est importante car elle pedeetommencer a comprendre le parcours de I'onde de

choc dans la configuration originale utilisée daeste étude. Par ailleurs, on montre indirectemment

gu'un trajet total dans le métal de 4 mm est togods méme de mener a une décohésion de taille
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significative. Cela augure possiblement d’une sdtiion étendue pour des substrats de fortes épeigse

2 mm). On trouve dans les aubes de turbine creleseparois et renforts internes qui peuvent paroénd
traverser la pale (jusqu’a 2 cm par endroit!).dupdonc y avoir un intérét d'étudier I'essai LASA®ur

des trés fortes épaisseurs. Une expérience anrmxe anpermis de pratiquer des tirs en face avant a
densité de puissance laser croissante sur uneepltagétue d'épaisseur 5 mm en AM1. Un tir en face
arriere a également été effectué sur métal nu ameconfinement avec un adhésif transparent afin de
servir d'élément de comparaison sur ce méme édloand’épaisseur 5 mm.

Direction de solidification <001>
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: A E:47 GW/em* |
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2 7 :
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Figure 111.26 : Vue de dessus de la zircone avecdhes blanches pour un échantillon de 5 mm en AM1

On retrouve sur la Figure 111.26 le phénomene olis@isqu’a présent suite a un choc en face avarst da
des conditions favorisant les effets bidimensiosmgle I'on utilise pour bétir des courbes LASAT-2D.
L’augmentation de la densité de puissance lasgadait bien par une augmentation de la tailleadedne
fissurée suite au choc laser en face avant. Onrgemagpar contre sur cet échantillon que les taches
blanches ne sont pas circulaires. Elles présetuatés une allure ellipsoidale avec une méme atiemnt

des grands et petits diamétres des fissures. ®queale grand diamétre de chacune des ellipses\aies

est aligné selon I'orientation cristalline <001>l@dliage mono-cristallin.

Pour le choc en face arriére E’ qui a été effeatude méme densité de puissance laser (4,7 G\Wderm2)
le choc E réalisé en face avant, la Figure Ill.28htre que le choc en face arriére a une forme égaie
ellipsoidale. La mesure des facteurs de forme disdare montre cependant une plus faible excetdtric
(facteur de forme de 0,79) sur la tache blanchia@marriére que sur celle obtenue suite a un ehdace
avant (facteur de forme de 0,48). Dans tous le¢faas arriére ou face avant), la propagation oledé de
choc s’effectue donc de maniére anisotrope audiesuperalliage monocristallin. Une propagatiorbde
mm sur cet échantillon au sein de 'AM1 suffit pomettre en évidence cet effet d'anisotropie.
L’excentricité obtenue est d’autant plus marquée lguparcours de I'onde est grand ce qui corrolmore
parcours aller-retour de I'onde dans le cas du dhoe avant. Dans ce cas I'onde en face avanttaurai
traversé avant de fissurer une épaisseur de matedaieux fois plus grande que dans le cas fagaearr
Ce qui pourrait expliquer une plus grande « déftiona> du chargement mécanique a l'interface, le
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module d'Young de 'AM1 étant de 130 GPa dans taalion <100>, de 227 GPa dans la direction <110>
et de 315 GPadans la direction <111>. La propagatie I'onde de choc au travers d’'un matériau
anisotrope induit alors une dissymétrie spatialdadeontrainte (Figure Il1.27) d’autant plus procén

que la distance de propagation de lI'onde est grabelgphénoméne ne s’observe cependant que pour des
distances de propagation supérieures a 4 mm gfettle G. Fabre avec des distances de propagatidn d
mm [FAB13] et les travaux ci-contre avec une prapiag supposée de 2 fois 2 mm). Précisons que
'onde principale qui se propage selon la normaléa asurface de choc n'est pas responsable de
I'anisotropie du chargement. L’intensité de I'onaéncipale dépend de l'orientation du cristal [FAB1
mais I'orientation du cristal par rapport a la dtfen de propagation de I'onde reste constangadit des
ondes latérales, dites bidimensionnelles qui eleepropagent selon différentes directions crisiedlidu
substrat et sont la cause de cette différence degement mécanique. Dans un monocristal, ces ondes
latérales ne peuvent plus étre considérées comisgnadtriques et deviennent de fait tridimensioresell
Une propagation & travers de faibles épaisseussigkeralliage (jusqu’a 3 ou 4 mm) ne se traduitsadre

par une faible dissymétrie (facteur de forme s@péria 0,9) de la répartition spatiale du chargement
mécanique (profondeur, sur la Figure 111.27). Aprés une distance de pgapi@n supérieure a 5 mm, la
dissymétrie du chargement mécanique due aux effefsropagation latérale devient évidente avec un
facteur de forme inférieur a 0,9 (profondeur£g).

Ce résultat permet de mettre en évidence la prépagae I'onde de choc en 3 dimensions. Le
phénoméne de tache blanche est dans ce cas ttiéeepour visualiser I'anisotropie de la propagat
des ondes de choc. Il serait intéressant d'utilikesr systémes de mesure de vitesse de surfacenlilitie
points comme I'IDF (Interférométre de Déplacemeitrd; [CHAQ9]) afin de mesurer I'évolution de la
vitesse de surface libre selon l'orientation dwstati De surcroit, il est remarquable que I'on gelis
envisager de mener un essai LASAT sans difficultéuse barriére thermique déposée sur un substrat d
10 mm en face arriére (5mm en face avant). Il s@raffitable d’investiguer dans I'avenir la limitke
I'essai LASAT pour des piéces de fortes épaissdDeta ouvre surement des hypothéses de contrble
industriel sur des piéces revétues autres quesqaifssentant des parois minces.

Xo X1
/’,”_“‘\\\ g \\
l’ F’ \l ‘\ J’ ’ v
XX L ¥ A I
< > % * ’/’ / %% rE
Tﬁ
<001>
X5 X3

Figure 111.27 : Schéma de I'évolution des iso contintes au sein de la plaque d’AM1 (vue de dessus) e
fonction de la profondeur de substrat parcourue
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Ces éléments sur la propagation des ondes de cinacess différentes épaisseurs de substrat permett
de démontrer qu’un trajet aller-retour de I'ondeadvers I'épaisseur de la cible agit sur la fissarasuite

a un choc en face avant. Il n'est toutefois pasuesoe la fissure créée dans ces conditions de résuidte
également d’'un autre mécanisme supplémentaire oplémentaire, notamment au trajet aller comme
cela fut évoqué au paragraphe I11.2.2.2.b.

II1.3 Comparaison des configurations de choc « face avant » et « face arriere »

L'application de I'essai LASAT en face avant sugqa industrielle se traduit par I'apparition de velles
problématiques évoquées précédemment. |l s’agit date partie de mettre de cbté les nécessités
industrielles pour évaluer les différences, lesnfsoide convergence, les atouts de chacune des deux
configurations de choc « face avant » et « fadérar». On souhaite également s’appuyer sur deségsn
expérimentales qui pourraient nous permettre dapm@@mprendre le LASAT-2D en face avant. S'il
s’agit d'un comparatif établi a partir des donnéamltées sur ce systeme, il est toutefois envidagajue
certains points puissent étre transposables sutrdasystemes revétus.

II1.3.1 Courbes LASAT-2D

Les courbes LASAT-2D permettent une mesure quiaktate I'adhérence d'un systéme revétu par la
position de la courbe qui relie le diamétre de éeahésion avec I'énergie laser. Pour proposer une
méthode sensible et faciliter la lecture par I'iqgdkur, il faut trouver des parameétres de choerlgsi
permettent d’'obtenir une courbe de la courbe LASAT dont la pente soit ni trop faible ni trop élevée
On réalise ainssur le méme échantillond’épaisseur 2mm une série de tirs en face ar(i&ké&L poli,
confinement eau) et en face avant (adhésif nonfimement adhésif transparent). Les deux sérigirsle
sont effectuées avec un paramétre L/D de 0,7 xgi; = 3 mm). Les deux courbes LASAT-2D sont
données sur la Figure 111.28.
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Figure 111.28 : Courbes LASAT-2D en face avant et ice arriére réalisées sur un méme échantillon (AM1 2
mm)

On observe sur la Figure 111.28 deux allures ddfées qui se croisent vers les haut flux. Cettengp de
l'interface aux chocs subis, signifie une différerde la répartition spatiale du chargement mécenigu
l'interface. Ceci s’explique par les trajets tréffédents de I'onde de choc selon les deux configans.
Pour comparer ces deux courbes il faut précisedegideux chargements initiaux sont différentgjuéa
densité de puissance laser égale correspondentitensités de I'onde de choc initiale différentesis
gue l'on juge proches au regard des essais derafiff® milieux de choc. Il n'y a pas de décalage
systématique et régulier entre ces deux courbesnobs pour un méme échantillon. Les décohésions
réalisées aux densités de puissance inférieurgs @\®/cnf sont de diamétres plus faibles pour les chocs
réalisés en configuration face avant. Ceci traduinae atténuation de I'onde de choc plus impogaiut

fait de l'aller-retour parcouru. Mais notons qu’ademploi de I'adhésif noir, la différence des mi@tres

de décohésion a bas flux est assez limitée bien'épaisseur d’AM1 parcourue soit double. Précision
que pour ces épaisseurs de substrat de 2 mm hessthtanches sont circulaires tant pour les tiecafés

en face arriere que ceux effectués en face avantefa de 2,5 GW/chil est établi sur la Figure 111.28
gue les décohésions réalisées aux densités dapcessupérieures a cette limite sont notablemeptuge
grands diametres en face avant qu’en face artifwbservation plus en détail de la courbe en faana
sur la Figure 111.28 montrerait un événement autteicette limite de 2,5 GW/émui pourrait ressembler

a une rupture de pente. Il pourrait s’agir d'uneiation du mécanisme d’endommagement sous choc
associé a la complexité du trajet et la multiplmatdes interfaces traversées en mode face avass. |
pourrait alors que pour les densités de puissdewéds, la fissuration ne s’effectue plus uniqueantes

du retour de l'onde principale. Cette hypothésa smmfrontée avec la simulation numérique dans le
paragraphe 1ll.4. Avec cette comparaison sur un enéohantillon, on établit donc une différence nietab
de comportement entre les deux modes de choc. &laus montré que les tirs en face avant sur barriér
thermique sont répétables et reproductibles mais doint de vue expérimental, I'essai LASAT-2D en
face avant ne peut pas étre transposé directement’'assai LASAT-2D en face arriére.
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II1.3.2 Facies des fissures interfaciales

Les fissures créées suite a ces tirs en face amarflace arriere ont été observées en coupe par
microscopie électronique a balayage afin de djgn plus précisément les différents chemins deifis

(a) Face avant (b) Face arriére

Figure 111.29 : Observations MEB en électrons rétraliffusés des fissures générées par LASAT en faceaa et
face arriére

La fissure créée suite a un choc en face avanui@igl.29.a) suit le bas des colonnes de zirchadine
couche d’alumine est cohérente avec la sous-caNifRE)Al. On observe par endroits le bas de colenne
de zircone qui restent adhérents avec l'aluminefitsure créée en face arriere (Figure 111.29.b) se
propage aussi au bas de la zircone. L'alumine aditérente avec le substrat métallique. Les blecs d
céramique adhérents avec I'alumine sont ici de gltaades dimensions. Les deux configurations de cho
ménent a des localisations et des facieés de fissueefaciale identiques. La densité de résidus de
céramique cohérents avec I'alumine differe selondaure du choc. Les deux chargements mécaniques
responsables de la fissuration dans chaque casliéiénénts et pourraient expliquer cette variatdmla
taille des résidus de zircone. Toutefois les dealragtillons testés ne présentent pas exactememiiae
microstructure de zircone. L'échantillon de drdggure 111.29.b) semble de plus avoir été décosgién

un plan légerement incliné par rapport a I'’échbotile gauche. Il peut s’agir d’'une imprécisiorside la
préparation métallographique de I'échantillon ound |égére inclinaison des colonnes de zircone par
rapport a la normale a la surface. Il est plus gbtdque cette différence puisse étre corrélée lavdegré

de germinations secondaires au niveau du bas tlemes de zircone a proximité de la zone fissuoée.
zircone présentant peu de germinations secondamesostructure de type A) présenterait alors peu d
zircone adhérente au substrat aprés choc au aenttas microstructures de type B par exemple (cf.
Figure I1.6 et Figure 11.7).
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II1.3.3 Modifications de I’adhésif noir apres ablation

L'une des particularités de I'essai LASAT en fagarat selon la méthode mise en avant dans cette thés
est I'application d’'un adhésif noir comme miliedabur & la surface de la zircone yttriée. A laesdie
chacun des chocs effectués avec un confinementsifdinénsparent, la zone impactée n’'est plus
recouverte par le milieu de confinement. Ce deregrarraché et éjecté en fragments dans I'enceémte
tir lors de I'expansion du plasma. Par contre, ikem ablateur reste adhérent a la surface du eevént

en céramique. Il est généralement ensuite détadwanmiyuement et avec précaution afin de pouvoir
observer la zircone sous-jacente et la présenageddwentuelle tache blanche. Afin d’étudier I'édat
milieu de choc post-tir, une observation MEB enpmwst réalisée directement aprés le tir (cf. Eigur
[11.30).

Adhésif noir ablaté

- Adhésif noir
- ‘Adhésif noir
résiduel

&

Figure 111.30 : Observation MEB en électrons rétrodffusés du milieu ablateur suite au tir en face avat

La zone observée sur la Figure 111.30 correspondmilieu de la surface impactée. On observe tout
d’'abord I'absence du milieu de confinement a |damr de I'adhésif noir conformément a ce qui atpa é
observé macroscopiqguement. L'interaction laserénati la surface du milieu ablateur se traduit par
I'apparition d’'une zone d’environ 15 um d’épaisseur laquelle on observe des porosités. On comsideér
une sublimation des premiéres couches atomiquesamiensuite ionisées et formeront ainsi le plasma
En revanche, I'épaisseur d'adhésif affectée semphit correspondre aux phénoménes thermiques qui
accompagnent la création du plasma. On aurait aleesfusion partielle de I'adhésif noir vinyliqueiq
présente une température d'ébullition proche de°Q0f@vec apparition de bulles conduisant a de la
porosité. Le reste du matériau ablateur n’est padifi@ morphologiguement est reste dense sur emviro
100 um. On observe également le décollement deurablateur avec de la colle arrachée sous I'd@fihés
mais également en surface de la céramique. Onlanégat quelques points de liaison encore présents
entre la zircone et I'adhésif sous la forme dedilde colle. Ces restes organiques correspondraient
résidus que I'on a pu observer précédemment dateircecas au niveau des taches blanches (cf.d-igur
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[11.1). La décohésion de I'adhésif pendant le chotsi que le moment de son apparition par rapptat a
condition de choc sont ainsi des éléments dordut fenir compte. Afin de simuler I'essai LASAT, |l
convient alors de prendre en compte le comporteshegette interface adhésif/zircone qui est susdept

de conduire a I'apparition d’une surface libre @hclde modifier la propagation des ondes de choc.

I11.3.4 Cas d’'un échantillon sensible a la fissuration intra-colonnaire

Lors des travaux précédents [FAB13], un échantilensible a la fissuration intra-zircone a été iéted
LASAT-2D avec la configuration de tir en face areiéDans le cas des systémes revétus EB-PVD, des
fissures provoquées par LASAT ont pu étre locasig€égure 111.31) au niveau de zones de regernonati
des colonnes liées a des discontinuités du faist@ectrons pendant le dépbt. Une telle zone agilfté

liée aux conditions d’élaboration EB-PVD peut privdiégalement un phénoméne de tache blanche en
LASAT. Ce phénoméne pourrait étre interprété deiémarerronée comme une rupture de linterface. Il
permet cependant de détecter des zones fragiledeldépot.

(a) Fractographie du bord de I'écaille (b) Coupe nigéllographique

Figure 111.31 : Observation MEB en éléctrons rétrodffusés de la rupture générée par LASAT au niveau es
zones de regermination dans la céramique [FAB13]
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Afin d'élargir la compréhension et établir au midaxrobustesse de I'essai LASAT en face avant, des
essais LASAT ont été effectués sur un échantillésgntant a priori ce type de défaut. Une prensiéne

de tirs a été réalisée en configuration de choe &agére (choc c6té substrat, confinement eauyean
croissant de densité de puissance laser.

Diameétre de choc : 3 mm
Elaser (‘T) 0‘8 1-0 ]=2 ]-4 1-8
Densité de puissance (GW/ecm?) | 2,2 2,7 34 3.8 4.9

Tableau IIl.1 : Parameétres laser utilisés pour I'ébantillon avec regermination intra-zircone, chocs e face
arriere

Choc A (3,8 GW/cm?)

2,2a34 GW/cm?*

/ B \' | W Choc B (4,9 GW/cm?)

Figure 111.32 : Image optique en vue de dessus da kone choquée en face arriére, en particulier che@vec
écaillage partiel de la zircone (cas d’'un échantdh avec probléme de regermination)

Les premiers chocs & faible densité de puissamsee (fusqu’a 3,4 GW/cfh se comportent de maniére
habituelle, avec une tache blanche correspondanedissure unique observée au microscope. Les deux
derniers chocs en face arriére entrainent un égailhvec envol du haut de la zircone a 3,8 GW(choc

A sur la Figure 111.32), puis dans le dernier castd,9 GWi/crh une fissure interfaciale en plus de
I'écaillage du haut de la zircone (choc B). L'imagevue de dessus montre une légére différence lentr
choc A pour lequel on voit un enlévement de matsares tache blanche, et le choc B ou un halo lasinc
aussi présent, notamment vers le haut du choay(iédpar une fléche sur la Figure 111.32). L'obsd¢iom

en coupe de ces chocs confirme I'écaillage inttarswire (Figure 111.33.a) pour le choc A et la ttai
fissuration (écaillage et fissure interfaciale) pleuchoc B (Figure 111.33.b).
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(a) Choc A (b) Choc B

Figure 111.33 : Images MEB en électrons rétrodiffugs des interfaces choquées en face arriére avec tung
intra-colonnaire

On observe ainsi 3 cas différents et chemins damuris distincts associés lors de I'augmentation de
I’énergie laser. Une premiére rupture avec tachedble a l'interface pour les faibles énergies (@ea2
3,4 GW/cm32). Une rupture sans tache blanche uniguerdans les colonnes de zircone ensuite (3,8
GW/cm?) et une double fissuration a l'interfacedains les colonnes (4,9 GW/cm2) avec une tache
blanche. On peut supposer qu’aux chargementsussaibles, I'interface alumine céramique qui pdssé

la résistance interfaciale la plus faible, est roenfa premiére. A partir du chargement correspondan
choc A, la limite de rupture de la ligne de défasit atteinte. Hors la chronologie du choc fait boede

en traction traverse en premier la ligne de regeatiun. Une fissure se forme alors, entrainangiléage

de la partie supérieure de la zircone. L'énerdiérie lors de cette rupture fait que I'onde deitaqui
continue sa progression vers l'interface est difailiclle ne peut donc plus fissurer l'interfaceraine-
zircone. Dans le dernier cas (choc B), I'énergitigile est plus élevée et telle que I'onde de toactompt
dans la zone fragile de regermination du revéteneistfissure également l'interface avec le substha
entrevoit ainsi une limitation du mode face arriéams I'optique d’'une mesure d’adhérence indépdrdan
du dépét. Cependant on ouvre une autre voie indifgaur évaluer la cohérence de la céramique de sta
de sa fabrication.

Une deuxieme série d'essais est ensuite réalisgeldanouvelle configuration de choc face avanbgch
c6té revétement) sur le méme échantillon.

Diamétre de choc : 3 mm
Elaser (1) 1.0 1.2 1.4 1.8
Densité de puissance (GW/cm?) | 2.7 3.3 3.8 4.8

Tableau III.2 : Paramétres laser utilisés pour I'ébantillon avec regermination intra-zircone, chocs 6té
céramique
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2,7 24,8 GW/cm?

L

Figure 111.34 : Image optique numérisée a contraste renforcés de la zone choquée en face avant, en
particulier des chocs ayant entrainé une tache blare

Toutes les observations (Figure 111.35) indiqueme des chocs réalisés en face avant fissurent emigot
l'interface. Aucun écaillage intra-colonnaire n’efiservé.

Figure 111.35 : Image MEB en électrons rétrodiffusé d'une interface fissurée réalisée suite a un chea face
avant a 3,3 GW/cm?

Cette différence de fissuration sur un méme écl@amipeut étre expliquée selon plusieurs hypothdses
premier est la différence fondamentale entre le chalisé coté céramique et substrat. Le choc meése
pas dans les mémes conditions, ce qui signifie haxgement mécanique différent. Ensuite, I'onde de
traction responsable de la fissuration a l'intezfae traverse pas les différents matériaux danstime
ordre chronologique, ce qui signifie des propagetispatiales et temporelles des ondes différentes.

On peut supposer cependant que contrairement auccmyentionnel obtenu en face arriére, I'histogiqu
du chargement ne solliciterait que trés peu la @meegermination. En ne considérant uniquement que
I'onde principale, 'onde en compression initialeopage tout d’abord de la céramique vers letsatbs
Elle se réfléchit alors en une onde en tractiote Ehverse ensuite toute I'épaisseur du subgbras
rencontre a nouveau l'interface en onde de traataite fois (point C sur la Figure 111.36). La fiss se
créée alors comme dans le cas d’'un choc faceaaidrc retour de I'onde en traction dans la cénaengi
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le chargement mécanique est suffisant. La zoneaddifé de regermination n’'est traversée qu'auddes
de l'interface, par une onde dont I'intensité dftiblie.

temps o
a
Onde en
traction
Onde en
compression
Chargement
laser
Surfenwe libre T - Surface libre X
revetement substrat

Figure 111.36 : Diagramme (X,t) de propagation desondes de choc en face avant

Sur I'ensemble des échantillons choqués en facat avmant cette étude, aucun signe de fissuratioa-i
colonnaire n'a été détecté dans la limite des tiesngie puissance utilisées (1 a 5 GW/cm?),

Cet échantillon, issu d'une production industrielparticuliere, mais cependant conforme aux
spécifications du procédé de dépbét, montre la nprte du choc cbté céramique en face avant. La
propagation de choc propre a cette configuratiombserait étre plus propice a une mesure de 'adioére

au niveau de l'interface substrat-revétement.

II1.4 Modeéle numérique de propagation d’onde et courbes LASAT-2D

On tente dans cette partie de comprendre les elifférmécanismes de propagation de I'onde de choc au
sein du systeme afin d’'établir le déroulement spaimporel du chargement mécanique produit pendant
le choc. Les paramétres L (épaisseur totale dible) et D (diamétre du faisceau laser) balayésiajne
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les résultats obtenus dans les paragraphes préséumms conduisent a étudier de maniére poussée la
propagation bidimensionnelle des ondes en faceta¥adfaide d'une simulation numérique 2D. On
s'intéressera plus particulierement aux effetsidiegs (aller-retour de I'onde principale avansfisation
et/ou réle de la poche de traction axiale) qu’qruaobserver dans la partie précédente pour lessadoc
face avant. La confrontation des données numériqves les courbes LASAT-2D expérimentales
permettra de discuter la validité des hypothésas@es. L’'ensemble de ces données permettra derdonn
une valeur approchée de la résistance interfadialevétement en sollicitation dynamique et quidfoia
mesure quantitative de I'adhérence par LASAT-2D.

II1.4.1 Modéle numérique par éléments finis

Le modéle numérique ainsi que I'ensemble des paremé’entrée du calcul sont présentés dans un
premier temps. Les lois de comportement et équatibétat utilisées pour les différents matériaux du
systéme sont ensuite exposés. On choisit d’effetdgesimulations sans critére d’'endommagementecar

phénoméne de rupture entraine une relaxation desaates qui empéche la bonne mesure des extrema.

II1.4.1.1 Parameétres du modele

La modélisation numérique de la propagation degone choc est réalisée a I'aide du logiciel ABAQUS
Les grandes vitesses de déformation inhérentessalil LASAT (104 10 s?) nécessitent I'utilisation du
solveur Explicit. La symétrie axiale autour de Badu faisceau laser circulaire nous permet d’etilisn
modele axisymétriqgue afin de limiter le temps décuwa Le profil de chargement mécanique a été
déterminé a partir de chocs réalisés sur feuilldidsiminium d’épaisseurs 100, 250 et 500 um et temn
profils de vitesse de surface libre ont été obtepausinterférométrie a l'aide d'un dispositif VISAR
(collaboration PPrime ENSMA Poitiers et PIMM ENSAR#fris). Cet étalonnage du laser SAGA du
Centre des Matériaux a été effectué avec un caneéné eau par G. Fabre (Figure I11.37). L’équipement
VISAR n’a malheureusement pas pu étre utilisé malibrer le profil de chargement mécanique avec un
adhésif noir recouvert d'un confinement avec unéadhtransparent. A partir des essais menés dans le
paragraphe 111.2.2, on émet une premiére hypotHfége : le chargement mécanique résultant de
l'interaction laser-matiére au niveau du milieu d®c utilisé en face avant (adhésif opaque - aflhési
transparent) sera considéré comme équivalent aréelisé avec un confinement a I'eau.
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Figure 111.37 : Pression de choc en fonction de ldensité de puissance laser déposée avec un confieetreau
[FAB13]

Le profil temporel de pression utilisé est présentéla Figure 111.38.a. La durée de I'impulsiommé-
hauteur est de 11,3 ns a comparer avec le durgmilda du laser du Centre des Matériaux de 5,2 ns.
L’augmentation de la durée du chargement résulta geésence du milieu de confinement [SOL02]. Le
profil de pression du choc est appliqué sur unmad® 1,5 mm pour un choc de diamétre 3 mm. Unlprofi
« top-hat » correspondant a la surface d'impactager conduit a une discontinuité du chargement en
bordure de choc qui peut entrainer des problemeiftemation des mailles a ces endroits. On mesalo
en place une atténuation du chargement mécanidoe se profil spatial gaussien (Figure 111.38.be L
pas de temps du calcul est un élément a prendcerapte dans la modélisation de la propagation d’'une
discontinuité. Le respect du critere de Couranedrichs-Lewy est nécessaire a la stabilité du talin

de résoudre correctement le passage d'une disadgtinst [CFL28] : toute perturbation ne doit pas
traverser plus d’'une maille entre deux pas de tetmpsnaillage utilisé est réalisé avec des élémdats
type CAX4R. La dimension du maillage a été optimisdin de réduire le temps de calcul, tout en
vérifiant que les mailles sont suffisamment gramutaa ne pas modifier les niveaux de contraintsen

du systeme. Des mailles trop grandes peuvent eh &ténuer de maniére significative I'amplitudes de
ondes de choc et ainsi minimiser les contraintes €ellules élémentaires de 1 um dans la diredgéon
propagation principale du choc et de 5 pum dangrétibn transverse ont été utilisées. Le parandre
viscosité artificielle quadratique permet une neeite réponse du code de calcul lors du passagedam
dont la nature discontinue est difficile a assimilemériquement. Il est fixé a 1,5 dans ces travaux
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Figure 111.38 : Profil de pression temporel normalisé utilisé dans la simulation (a) [FAB13] et répaition
spatiale correspondante (b)

111.4.1.2 Application au systéeme barriére thermique

Une équation d'état de Mie-Griineisen est appligpéer I'adhésif aluminium ainsi qu’'une loi de
comportement élastique (Tableau 111.3). Le choc amiliqué sur une épaisseur d’'adhésif de 120 um.
L’épaisseur de colle (15 um) présente au niveamitiau ablateur est négligée.

Adhésif Aluminium

. C 1t t

Dengité Equation d'état . or.npo -emen
élastique isotrope

p (gfcm’) | co (m/s) § Mo E (GPa) v
70 0,33

2.7 5386 1,339 2,09
G=265GPa

Tableau 1.3 : Parameétres matériaux appliqués a ladhésif aluminium

La zircone EB-PVD stabilisée a I'yttrine posséde structure colonnaire poreuse et hétérogene. e ba
des colonnes lieu de la germination du dépdt pessed plus forte densité ainsi qu’une plus faible
anisotropie que le reste des colonnes. La présimperosités modifie la vitesse de propagatioritéhae
l'intensité des ondes de choc [ARRO04-2] [BOLO4]sLespaces inter-colonnaires rendent les propriétés
mécaniques du dépbt trés différentes selon lestiins normales ou transverses au revétement. On
considérera ainsi dans ce modéle un comporteméasoteope de la zircone. Le vieillissement de la
céramique a haute température se traduit parttadgei des colonnes et donc leur densification, uie g
modifie le comportement mécanique du dépdt. Lelliggeément de la céramique ne sera pas pris en
compte dans notre modéle. On utilise un modéle baséapproche développée par J. Frachon dans ses
travaux sur le vieillissement thermique des baesdeB-PVD [FRA09] [BUSO06]. La matrice de raideur
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(exprimée en GPa) appliquée a la zircone d’'épais$80 pm, de masse volumique 5,7 gfcest
présentée dans le Tableau ll1.4.

Cin Ciz  Cum 0 0 0 Comy | 6818

Coms  Coogy 0 0 0 Cimg | 22,72

Cis | 68,18
Ciam 0 0 0

I a — Cors 0 0 Cun | 52,49

Sym. Cams | 160.71
cC 0

1313 C.a3 | 52,49

Cion Cip | 17,86

Ciss | 7,03

Avec la direction 2 dans le sens des colonnes de C,ss | 17,86

la microstructure EB-PVD de la zircone

Tableau IIl.4 : Paramétres matériaux appliqués a lazircone yttriée EB-PVD [FRAQ9, FAB13]

Dans un souci de simplification, I'alumine de csaisce est considérée plane et d’épaisseur 1 penesll
également supposée parfaitement cohérente avevééement céramique et le substrat métallique. Les
caractéristigues mécaniques utilisées sont présedans le Tableau 111.5 [BIC98].

Alumine
C T t
Densité Equation d'état ) OI,HPO .emen
€lastique isotrope
p(glem®) | oo (mfs) 8 Mo E (GPa) v
400 0,24
3,97 8179 1 1,32
G=12613GPa

Tableau III.5 : Parametres matériaux appliqués a lalumine de croissance

La sous-couche métallique (Ni,Pt)Al n'est pas repnéée dans le modéle. Son épaisseur est comprise
dans le substrat métallique. Cette hypothése gatyap par les observations réalisées par Fabriesur
profils de vitesse de surface libre sur AM1 revéeila sous-couche [FAB13] pour lesquels aucune
réflexion d'onde n’a été mise en évidence, ce ddit la faible influence des propriétés mécarsqie

la sous-couche sur la propagation des ondes. Leaement anisotrope du superalliage monocristallin
AM1 de masse volumique 8,7 g/tmst pris en compte a travers la matrice de raigeésentée dans le
Tableau I1.6 et exprimée en GPa. La direction <0#l0 barreau AM1 est considérée comme paralléle a
la direction de propagation du choc selon I'axe Y2.=Il s’agit d’'une simplification par rapport aux
observations expérimentales sur plaques pour léegue direction Y = 2 était désorientée d’envitif

par rapport a I'orientation <010> du monocristdl Fégure 11.11).
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C1111 C1122 C1 122 0 0 0

Cim Gz 0 0 0
— Ciin 0 0 0 7o >
= Modéle numérique
Cixa 0 0
Sym.
C1212 0 010
Cronz
001 100
Ciq | 294,83 Cristal AM1
Ciizp | 203,22
C|2'|2 12413

Tableau I11.6 : Matrice de raideur appliquée au superalliage monocristallin AM1 [FAB13]

I11.4.2 Etude de la propagation des ondes en configuration face avant et établissement des
courbes LASAT-2D simulées

La propagation des ondes suite a un choc en fao® avravers le systéme barriére thermique estiéen
numériqguement. Le chargement mécanique initialgo&sau paragraphe 111.4.1.1 est appliqué en seirfac
du milieu ablateur. L'évolution des contraintes sein du systéme d’épaisseur 1 mm d’AM1 est
déterminée a différents intervalles de temps suFitare 111.39. Les contraintes en traction seront
retranscrites avec un signe positif alors que fapression sera indiquée avec des valeurs négatives.
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Substrat AM1 1 mm

Céramique EB-PVD T A TR i
Milieu ablateur 120 pm
15ns 50 ns

FE% L 54 R S W N A X
90 ns 200 ns

TEEEL XL
250 ns 400 ns

ol A il il e ko
Contrainte Sy, 2
! 1—0
1 GPa 0 -2 GPa 3 1
Traction Compression

Figure 111.39 : Cartographie des contraintes a diférents instants suite a un choc en face avant (épseur
AM1 : 1mm, 3,78 GW/cnf, 3,01 GPa)

Suite a I'application du chargement initial, I'ongencipale en compression traverse le milieu &blatla
céramique puis l'interface métal/oxyde aprés 5Gunsla Figure 111.39. Une onde de traction apparait
rapidement a la suite de I'onde principale. Il #adun rebond issu de I'onde réfléchie lors duszage du
milieu ablateur au milieu céramique. On assistsia@n passage d'une onde en traction au niveau de
I'interface environ 90 ns aprés le choc initialslrebonds successifs dus a la présence de detfade®a
proximité de la surface libre sont responsablepaksage de plusieurs ondes en traction a la seite d
I'onde principale (mis en évidence a t = 200 nslaurigure 111.39). L'onde principale en compressio
quant a elle poursuit sa progression a traverggeralliage et se réfléchit en onde de tractioniegau de

la surface libre du substrat. L’'onde principalevérae alors I'épaisseur du substrat une deuxiénise fo
avant d'atteindre I'interface 400 ns apres le dnhd@l.
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Y

On met ainsi en évidence deux phénoménes qui généme onde de traction a [linterface
métal/céramique : une, voire plusieurs tractions tamps courts relatives aux ondes secondairaseet
traction dite aux temps longs issue de la réflesonla surface libre de 'AM1 de I'onde principalea
chronologie du chargement a l'interface (mesur68@um du centre du choc) est détaillée sur larBigu
[11.40.

2000

/\
0 NN A M,\// |

= \
m T T v T 1
= ] 103\/ o0 300 400 \/ \500
3 A

-1000 \/ |
2 v
=
"
£ 2000
s
)

-3000

-4000

Temps (ns)

Figure 111.40 : Historique des contraintes $,a l'interface substrat/céramique (r = 0,5 mm)

L'interface est traversée tout d’abord par I'ond@gipale en compression (pic a 4000 MPa pour 58uns
la Figure 111.40). Notons que l'intensité du chargmt est ici amplifiée (4000 MPa contre 3010 MParpo
le chargement initial) du fait de la désadaptatidmpédance entre I'adhésif et la céramique. Sidguent
plusieurs ondes en traction qui atteignent l'irteef entre 90 et 220 ns pour des intensités cors@igee
500 et 700 MPa. Ce chargement est susceptiblesdardir le systtme dans le cas ou sa résistance
interfaciale serait inférieure a ces valeurs. A 480I'onde principale désormais en traction apmes s
réflexion en surface libre traverse l'interface paoe intensité de 1550 MPa. Trois cas de figuresget
alors se présenter en ce qui concerne la fissardgd’interface en supposant une rupture fragikoeiée

a un seuil de rupture (ou seuil « cut-off »). Srdaistance interfaciale du systéme est inféri@um®0
MPa, une fissure apparaitra avant les 200 premi@rgsecondes, c’est-a-dire avant le retour deléon
principale. Dans le cas ou la résistance inteffacarait comprise entre 700 et 1550 MPa, l'intafa
resterait cohérente jusqu'a 400 ns et le passagéodde principale en traction serait alors seul
responsable de la fissuration. Enfin, si la réesistade l'interface est supérieure & 1550 MPa fate
reste intacte suite au choc.

La fissuration de l'interface peut également régulte la combinaison des deux mécanismes. L'intensi
du chargement a l'interface dépend en effet deidtamkce au centre du choc du fait des effets de
propagation bidimensionnels (effets de bord). Opore ainsi sur la Figure 1ll.41 l'historique du
chargement au niveau de l'interface pour deux paligtant de 500 et 1400 um du centre du choc.
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Figure 111.41 : Historiques des contraintes mesurég a 500 et 1400 um du centre du choc

On met en évidence sur la Figure 111.41 un charggmecanique a l'interface plus faible lorsque I5m
rapproche de la périphérie du choc du fait de pané&ion gaussienne de la pression initiale ajjs des
effets de bord. Si I'on suppose comme présenti@adtigure 111.41 une résistance interfaciale de 58%a,

on obtient une fissure dés 170 ns positionnée auB0@u centre suite au passage des ondes de détente
secondaires (ondes S). A 1400 um du centre, ceeméntes en traction sont trop faibles pour corduir
a la fissuration. A 400 ns, le retour de I'ondenpipale (onde P) en traction entraine la fissuratie
l'interface a 1400 um du centre. Ainsi, il est alpossible de créer une méme fissure en deux tésngs.
premiere partie de l'interface (proche du centrecdac) fissure suite au passage aux temps cousts de
ondes S, alors qu'une deuxieme partie (la périphériest délaminée que plus tard aprés le retour de
I'onde P. Toutefois cette représentation de I'igitce des contraintes ne considére pas physiquelaent
fissure éventuellement créée (création de vide) dior passage des ondes S. La présence d'une fasure
sein du matériau modifie bien évidemment la propagades ondes. L'implémentation d’'un critére de
rupture (modéle d’endommagement) au niveau deetiate permettrait peut-étre de prendre en compte
ce phénoméne. Cependant la fissuration due awsdhde remet pas en cause la propagation de I'onde
principale P, en avance par rapport a ces dernitliagensité de I'onde P en traction lorsqu’eliaverse
l'interface n'est donc pas impactée par I'absereernitére de rupture dans la simulation. Il podréie
envisagé d'étudier sur des substrats de trés grapdesseur la distance a partir de laquelle I'onde
principale serait suffisamment atténuée pour paudte négligée. La fissuration serait alors unigemst

due aux ondes S.

L’historique des contraintes a I'interface permesugte de tracer le maximum des contraintes emidrac

le long de l'interface (Figure 111.42). La simulati de plusieurs chocs effectués a différentes ipress

permet de mettre en évidence une augmentation ahgetment interfacial avec l'intensité de la prassio

de choc. Cette répartition radiale des contraintagimales présente une allure proche de celle obten

par Cug-Lelandais en face arriére pour un rappfdt £ 0,5 (cf. Figure 1.27). On se propose alors de
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tracer les abaques indiquant I'évolution des diaesetle fissure virtuelle en fonction du chargement
mécanique évalué sans endommagement par la sionu@igure 111.43). On considére I'étendue d’'une
fissure en relevant les points de l'interface dentiveau de chargement local maximal simulé auscdu
temps dépasse la résistance interfaciale supposeéeg sous forme de seuil de rupture fragile).

Contrainte ¢,, maximale a I'interface (VMPa)

3000 ‘

2500 —

—Choc 1,64 GPa

—Choc 2,30 GPa

2000 \\ Choc 3,01 GPa |
1500

o \
500
0 T T T T T —-\
0 500 1000 1500 2000 2500 3000

Distance au centre (um)

Figure 111.42 : Maxima des contraintes en tractionrelevées le long de I'interface pour 3 intensitésedchoc

8

7

Diametre de décohésion (mm)
'S

50 MPa

100 MPa

150 MPa

—
250 MPa
350 MPa

450 MPa 55
MPa 550 MPa

650 MPa ~ 750 \pa

—

850 MPa

1 2 3 4
Densité de puissance laser (GW/cm?)

Figure 111.43 : Abaques numériques d’isocontraintes
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Les abaques de courbes LASAT 2D simulées sontdméla Figure 111.43 pour un diametre de choc de
3 mm et une épaisseur de substrat AM1 de 1 mm. Rwawvaleur de seuil d’adhérence et une valeur de
densité de puissance laser, cela détermine unedangle fissure interfaciale qui correspond auxtsoi
de l'interface qui ont subi une contraintg 8gale ou supérieure au seuil considéré. Ces abalpirvent
permettre alors d'évaluer la résistance interfacihl systéme par comparaison avec les courbes LASAT
2D expérimentales. On vérifie ainsi a partir dsifaulation numérique qu'une courbe LASAT-2D située
aux plus grands diamétres de fissure correspomeaésistance interfaciale plus faible. Cette agipgo
quantitative de I'adhérence entre plusieurs éclthami sera notamment utilisée dans le CHAPITRE V.

I11.4.3 Détermination de I'adhérence par LASAT-2D en face avant

On souhaite maintenant confronter les courbes LAQATexpérimentales avec les résultats de la
simulation numérique. On étudie tout d’abord l'ifhce de I'épaisseur de substrat sur la propagdéisn
ondes. Deux épaisseurs de substrat AM1 (1 et 2 son) simulées dans l'optique de comparer le
chargement a linterface. Il s’agit ainsi de renadm@mpte des phénoménes observés sur les courbes
LASAT des deux échantillons d’épaisseur différerpedsentés dans le paragraphe I111.2.3 (cf. Figure
[11.25). On calcule tout d'abord les valeurs dg ®aximales a l'interface pour deux épaisseurs d’AM1
différentes (1 et 2 mm) sur la Figure 111.44.

3000 ‘

Epaisseur substrat 1 mm
2500 — —

—Epaisseur substrat 2 mm
2000
1500 K
1000 \
500 \

0 500 1000 1500 2000 2500 3000
Distance au centre (um)

Contrainte 6,, maximale a l'interface (MPa)

Figure 111.44 : Maxima des contraintes relevés ledng de I'interface pour un choc effectué en face amt a
3,78 GWicnf (3,01 GPa) pour deux épaisseurs de substrat AM1 deet 2 mm

La Figure 111.44 montre que le chargement maximdirderface est plus faible lorsque I'épaisseur de
substrat est augmentée. La simulation met doncdregvidence I'influence de la distance parcoumre p
I'onde principale et donc son atténuation sur largament interfacial responsable de la fissurafian.
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fissuration obtenue suite a un tir en face avaigerman évidence au paragraphe 111.2.3 pour diftéen
épaisseurs de substrat dépend donc de I'épaisstele te substrat traversé par I'onde principalesgqu
réfléchit sur la surface libre en onde de tractibmst intéressant de noter que la contrainterfaxteale
subie pour des rayons supérieurs a 2 mm (pour yonrde choc de 1,5 mm) est indépendante de
I'épaisseur totale de substrat. La contraintes mabe est induite par les effets de propagation
bidimensionnels de I'onde principale et ne dépehdan du retour de I'onde principale aprés saxigite

sur la surface libre. Dans le cas ou la résistamigafaciale du systéme serait suffisamment faibble,
deviendrait envisageable de réaliser des fissuradiadnétre supérieur au diameétre de choc init@atg
ces ondes secondaires.

On propose maintenant une méthode qui permet dendi@er a partir d'un courbe LASAT-2D réalisée en
face avant la résistance interfaciale d’'un écHantilevétu. On utilise I'abaque réalisé dans legeaphe
précédent (cf. Figure 111.43). On prendra commengxe I'échantillon présenté sur la Figure 111.25
d’épaisseur 1 mm d’AML1.

50 MPa
//IOOMPa
50MPa

6 /
5 250MPa

| 350MPa

) — %

_ASOMPA | 55
: MPa__ 550MPa

3 /W sours
5 I i

0 I I I 1
0 1 2 3 4

Densité de puissance laser (GW/cm?)

Epaisseur substrat 1 mm

Diamétre de décohésion (mm)

Figure 111.45 : Comparaison de la courbe LASAT-2D &périmentale et des abaques simulés numériquement

La confrontation entre la courbe LASAT-2D expéritada et les abaques simulés est présentée sur la
Figure 111.45. L'allure de la courbe expérimentale correspond pas a celle des abaques. Les abaques
tendraient a surévaluer le diamétre de fissurefaibles densités de puissance laser et a les s@liseé

aux densités plus fortes. On retrouve toutefoisrdssltats trés proches de ceux obtenus suite @rsles

face arriere sur systeme BT (cf. Figure 1.33 [CUR10.-P. Cug-Lelandais évalue une résistance
interfaciale comprise entre 0,4 et 0,7 kbar avecdde RADIOSS. L'incertitude sur nos mesures
expérimentales correspond a une variation sursiatedce interfaciale qui peut atteindre +/- 50 MBRas

la gamme de valeurs étudiée. On détermine ainsivateair d’adhérence moyenne pour I'échantillon de
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550 +/- 150 MPa. L'intervalle de confiance sur lasure de la résistance interfaciale suite & un ehoc
face avant est donc sensiblement équivalent a ice gu étre démontré sur le méme systéme suite a un
choc en face arriere. L'exploitation d'un essai IA8S2D en face avant est donc aussi pertinente que
celle d'un essai en face arriére. Le modéle nurnérjmpurrait toutefois étre amélioré afin de restitde
maniére plus précise les données expérimentalegpe@se en particulier a caractériser le chargement
mécanique initial avec le milieu de confinementégihtransparent. L'implémentation d'un critére de
rupture dans le code de calcul est également eyeagde. La porosité de la zircone peut étre pnise e
compte. De plus, le modéle considére un contachgeent entre le milieu de choc (adhésif aluminiei)

la céramique. On pourrait insérer un deuxiémererithe rupture au niveau de l'interface ou repré&sent
I'épaisseur de colle qui s’y rapporte. Toutefois, geut penser que la caractérisation expérimediale
systéme sous choc (substrat et céramique) avemessres de contrainte ou de vitesse de surfaee libr
permettrait de valider les modéles matériaux éslis
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Conclusion

La faisabilité d'un essai LASAT en face avant (champliqué sur le revétement céramique) a été
démontrée dans ce chapitre. L'apparition d'unedaahnche observable au niveau de la céramique suit
a un tir LASAT correspond a la présence d'une fissaterfaciale au sein du systeme. Les mesures de
longueur de fissure effectuées par coupes métalbigues sont en accord avec les mesures non
destructives de diamétre de tache blanche. Ondinitrcalors en face avant la courbe LASAT-2D
caractéristique du systéme qui relie le diameétrisdare a la densité de puissance laser.

L’application de I'essai c6té céramique nécessitprésence d’'un milieu de choc sensiblement difféie
celui qui est trés largement utilisé en configunatface arriére. Il est composé d’'un adhésif opains
que d'un milieu de confinement adhésif transpareatreproductibilité de I'essai d’adhérence dartsece
configuration a été validée. La calibration de tlende choc créée dans ces conditions n'a
malheureusement pas pu étre effectuée.

La nature du milieu d’ablation appliqué en surfaeela zircone yttriée n’induit pas de modifications
sensibles sur la fissuration du systéme dans leleaeux revétements distincts (aluminium et polgme
vinylique) de plus faible impédance de choc quelliée. La présence de ce milieu est toutefois agne

en considération du fait du phénoméne de désadap@itmpédance associé. La comparaison entre les
fissures obtenues pour une méme densité de puésdaser avec différents milieux de confinement
(adhésifs transparents, eau) permet toutefois d@rale fait que le chargement mécanique induit est
proche de celui connu et calibré avec de I'eau cemmilieu de confinement. Des mesures de vitesse de
surface libre permettraient une quantification f&de la contrainte induite avec le milieu de chiiicsé
dans I'étude.

L'essai LASAT étant appliqué en face avant, I'aniggide la fissuration a été étudiée. Les essais
expérimentaux fissurants menés sur plusieurs épassle substrat démontrent que la réflexion delgo
principale en face arriere contribue a la créatienla fissure. Certaines observations expérimentale
laissent toutefois penser que la fissuration pduégalement se produire a la suite du premiergugesse
I'onde principale. La simulation numérique montreda fissuration peut en effet se produire etbef

et au retour de I'onde. On peut faire I'hnypothésen( vérifiée) qu’'une premiere fissure interfacidke
faible dimension est susceptible d’apparaitre @sspremiers instants suivant I€ passage de I'onde
principale en compression qui génére de la tractitimterface. Cette méme fissure est ensuiteratiea
lors du retour de I'onde principale en tractionirftEnsité plus élevée que la traction précédenie)sa
réflexion sur la surface libre. On assisterait datens certains cas a une fissuration par étapes.
L'application d'un milieu ablateur de faible impéd® de choc contribue également & augmenter
'amplitude du chargement mécanique. Il est aimsiisageable d'effectuer dans certains cas un essai
d'adhérence sur des substrats de fortes épaisseurs.

La quantification de la résistance interfacialensesure de I'adhérence du systéme est réalisatdaa |
des abaques calculés numériquement. La détermindtime valeur d’adhérence est satisfaisante en
premiéere approche : lintervalle de confiance sarmesure n'est pas différent de ce qui a pu étre
déterminé par ailleurs suite a un choc en face@rarriLa simulation numérique nécessite toutefos un
meilleure caractérisation du chargement initiah aflaméliorer la restitution des essais expérimenta
Une étude du comportement de la zircone EB-PVD smliicitation dynamique pourrait permettre
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d’affiner le modéle. La structure tri-dimensioneetlu substrat AM1 pourrait également étre impléégent
dans un modéle 3D pour valider les hypothésesajmagation au sein du superalliage monocristallin.

155
CONFIDENTIEL INDUSTRIE







CHAPITRE IV Etude de l'innocuité d’'un choc laser en face avant
en vue d’'un essai LASAT non destructif
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Introduction

Notre mesure d’adhérence d’'une barriére thermigquesipoc laser se fonde sur la mesure de la tailla d
fissure interfaciale créée pour une onde de chearefa compréhension des pressions de choc camiuis
a I'endommagement fragile de l'interface. Cetteséhée consacre au cas original du tir laser peatilyu
c6té du dépdt de céramique (face avant). Pourllzgin barriére thermique par EB-PVD, on emploie
les courbes LASAT-2D et les abaques numériquesciEsspour quantifier cette adhérence a partir de
I'observation des taches blanches créées. Avee ceithode LASAT, il existe également une gamme
d’énergie laser qui permet de pratiquer un chodessous du seuil de décohésion. Ce seuil, propre a
chaque dép6t, est d'ailleurs souvent utilisé paterininer un seuil d’adhérence par choc laser esr d
couches minces ou des dépbts épais métalliquesémmirjues [BARO4, GUI10]. Cette approche
nécessite une série de choc en face arriére etregistrement de vitesse matérielle en face avamdamt

le choc. Elle constitue le cas le plus répandu'amplication de la méthode LASAT dans la littératur
C’est une méthode destructive qui nécessite desaser en dessous et au-dessus du seuil de diérohés
pour encadrer celui-ci. Dans le cas d'un essai wurdépdt céramique aux propriétés optiques
satisfaisantes, I'apparition et la mesure d’'unédaaanche permet d’envisager un essai d’adhémrere

un seul tir laser au-dessus du seuil de décohégierce soit en face arriere ou en face avant. fem ef
selon les hypothéses de I'essai LASAT-2D (cf. paaplye 1.2.2.4), la taille d’'une seule fissure pé&tué
reliée directement a I'adhérence. De méme, s'ilanpas de fissure pour I'énergie laser sélectionriést

qgue l'on se situe au-dessous du seuil de décohéslors, on peut espérer que le choc laser a ét¢ sa
aucun effet sur les caractéristiques intrinséquesydtéme revétu ou, a tout le moins, qu'il n’atéepas

les propriétés effectives attendues du systemeueild®s lors, on peut introduire une notion oritgna
d’'un essai d’adhérence non destructif qui reposstaila mise-en-ceuvre d’'un choc en dessous d'uih se
d’acceptation pour lequel les revétements suffisamnadhérents seraient inchangés tandis que les
revétements faiblement adhérents seraient endonsmBgéir ces derniers, I'essai serait destructif et
piece correspondant serait rebutée. En revanchmeda restée intacte aprés un essai LASAT-2D mono-
tir pourrait continuer son cycle de vie. Cette roétiiogie se préte bien & un contréle industrielpséce
avec un essai LASAT en face avant (ou face argel@ géométrie s'y préte) a la sortie de produnctib

faut cependant garantir qu'une piéce choquée nmisendommagée par LASAT conserve ses propriétés
fonctionnelles. En d’autres termes, il faut s'asswie I'innocuité d’'un choc LASAT pratiqué sousstuil
d’adhérence. A terme, il s'agit aussi de définimarge a appliquer sur le choix des conditions hie ¢
laser pour garantir une sensibilité et une robestede I'essai LASAT non destructif sur barriére
thermique EB-PVD. On souhaite également déternsneette procédure d’'essai mono-tir pourrait étre
appliquée sur un état vieilli.

Dans ce chapitre, I'innocuité d’'un choc LASAT peaté en face avant est étudiée en détail a tragers |
réponse du systéme revétu soumis au cyclage theendiql100°C. Il est attendu qu’un systéme revétu
sain, c’est-a-dire brut de production et non chocpr@paré a un méme systéme revétu choqué en dessous
du seuil de décohésion se comportent de maniénéiqde en cyclage thermique. Le cyclage thermique
est la méthode utilisée actuellement par tousiiésstriels du secteur aéronautique pour estimedurée

de vie (nombre de cycles) des systémes revétusadiere thermique. Pour générer un choc non
destructif, cela suppose que I'essai LASAT soitligpp avec des paramétres d’énergie laser pounddsq

un revétement présentant le niveau d’adhérencetaiide ne soit pas fissuré. Cette approche repmse d
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de maniére cruciale sur la robustesse de la méttheda tache blanche dans le cas de fissures généré
dans le domaine des énergies laser proches du deuilécohésion. Cependant, avec les effets
d’'atténuation de l'onde de choc, la zone de dédohépotentielle dans ce domaine correspond
nécessairement a des petits diameétres de fisslgd'srdre de 1 mm mais potentiellement moins.dgg

donc d’étudier plus avant les limites de détectiame fissure par la méthode de la tache blanchiea en
confrontant a des autres méthodes, non destrucsivgmssible. Cet aspect d'un contréle de fissure
destructif ou non destructif pose un probléme del feur ce qu’est la limite de détection d’'une fiesde

trés petite taille, quelle que soit sa cause, fimporte quelle méthode disponible. De surcroit, pdint

de vue de la pratique d'un essai LASAT, cette motlan choc laser non destructif pose aussi lelprob

de la taille de fissure minimum physiquement attelile avec un laser nanoseconde sur une barriére
thermique. Dans ce chapitre, on s’attache dondairécces aspects dans le but de vérifier et d@isde
concept d’'un essai LASAT non destructif qualifi& pa essai de cyclage thermique. Deux cas peuvent
alors se produire selon que I'on conduit I'expérierde cyclage thermique sur un échantillon resté
indemne (ou supposé comme tel) aprés choc laseffextivement pré-fissuré (cas de chocs au-deasus d
seuil de décohésion). Le premier cas permettra deenvérifier que I'essai LASAT peut étre non
destructif, le second cas meéne plutdt a étudidutée de vie en cyclage thermique de barriére tilgeen
pré-fissurée. Grace a cette approche, on peut admae envisager d’aborder I'étude de la nocivité de
fissures interfaciales pré-existantes. Ce peutéétravers la mise en évidence d’'un abattemerd derée

de vie ou de la modification de la taille de la eq@mé-endommagée au cours du cyclage thermique Cet
étude de la nocivité d’'un défaut interfacial prébra sur la durée de vie barriére thermique amélla
connaissance du comportement a chaud des bartfemaniques EB-PVD. De plus, comme l'on traite
plutdt des défauts de petites tailles, cela penjo@tement renseigner expérimentalement sur lmnate
taille critique de défaut admissible. Dans I'op#aliun essai industriel sur piéce, il est peut iticieux
d’'anticiper un degré d'acceptabilité d’'une piece grésenterait une tache blanche plus ou moingliien
visuellement. Cela pourrait concerner aussi desepiéavec des défauts de fabrication s'apparentant
visuellement avec des taches blanches obtenues\&#&T. La présence d’'une fissure interfaciale dk&t-e
rédhibitoire quant a I'adhérence de la céramiquasinante ? Existe-t-il un diameétre critigue auadel
duquel la fissure se propagera irréversiblemenoita\deux questions qui peuvent alors se posea(iné

de ces travaux.

On distingue donc deux grandes parties dans cetghdpa premiére partie traite de I'analyse deeon
choquées en face avant de barriere thermiquedesaesil d'adhérence pour vérifier qu'il est potsite
produire des conditions de chocs qui préserventéljrité de linterface. L'accent est mis sur les
méthodes non destructives de détection de fissimreseconde partie, I'étude de l'innocuité de béss
LASAT est menée par la conduite d'essais de cydlagenique sur des échantillons choqués en dessous
du seuil de décohésion. On s'intéressera égaletnel®s chocs non fissurants réalisés sur un systeme
vieilli qui nous permettraient d’envisager I'apion de I'essai sur des pieces de retour de servixfin

de cette partie est consacrée aux chocs au-dessesiii (avec tache blanche) qui permettent d’agh@o

un degré de nocivité du défaut en fonction de ifla taitiale et plus généralement d’examiner |'&wion

du dép6bt et de son interface a I'aplomb d’une tddheche en cours de cyclage thermique.
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IV.1 Etude de I'innocuité d’'une zone non fissurée par LASAT

Pour étudier 'innocuité d’'un choc laser pratiquéabté de la céramique par I'intermédiaire d’'unamb
adhésif épais et opaque, on sélectionne désormeaisiensités de puissance laser inférieures a celles
relatives au seuil de décohésion par LASAT (selaipjiarition d’'une tache blanche). Avant de pouvoir
étudier en particulier des tirs réalisés dans wmange d’énergie en dessous ce seuil et leur éventuel
caractere non destructif, on doit s’assurer pafémifites méthodes a notre disposition de la réelle
I'absence d’'une fissure dans des zones choquésssamas tache blanche. Cette démarche est réatinée d
I'optique d'application de I'essai LASAT mono-tinenode non destructif a I'échelle industrielle des
systémes brut de fabrication.
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Figure IV.1 : Domaine et conditions de tir pour unessai LASAT mono-tir sous seuil d’adhérence

IV.1.1 Détection d’'une fissure de diametre <1mm

Plusieurs méthodes de détection et mesure dedissu été évaluées dans les parties II1.1.1 gt 2 |l
s'agissait alors d’'étudier quelle méthode de mesirpossible non destructive combinait a la fois
meilleure facilité de mise-en-ceuvre, fiabilité eébmoductibilité de la mesure du diametre de fissDens

ce paragraphe il ne s’agit plus d’établir des cesrbASAT-2D et donc de mesurer de maniére précise
différentes dimensions de fissure, usuellemenneltle 1 & 5 mm de diamétre, mais de statuer sans
ambiguité sur la présence ou non d'un défaut getiace pour une gamme de diamétre inférieure a1 m
typiquement. Chaque méthode envisagée est donuéévalfin d'établir une procédure de contréle qui
permette de détecter assurément la présence odiummnfissure. La procédure de réalisation de cldecs
faibles diamétres de fissure et sous-seuil estitdéardessous. A partir d'une tache blanche éaglir
I'échantillon a tester on réalise plusieurs chocsleaisité de puissance laser décroissante (avec un
intervalle d’énergie minimal de I'ordre de 0,05uWqu’a extinction de la tache blanche. On rappmlie

le seuil de décohésion est défini comme la plugepdensité de puissance sélectionnée qui conduit a
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I'obtention d’'une fissure. On étudiera un échamtiltémoin a l'aide des trois méthodes (scanneqoeti
caméra infrarouge et photoluminescence des iorf).GEertains échantillons supplémentaires sont
également présentés afin de montrer certainesplarités des techniques.

1V.1.1.1 Observation visuelle

La méthode la plus simple et rapide permettantdéiection de fissure suite a un choc LASAT en face
avant reste I'observation visuelle a I'ceil nu. Usimple inspection visuelle post-choc de I'échamill
pourrait donc suffire a contrbler I'état de I'intece. Cette méthode a été appliquée systématiquesuen
I'ensemble des échantillons et piéces choquéesitdoetie these. On a ainsi pu vérifier que toushhexs
effectués au-dessus du seuil (toutes énergies mduds) donnent un résultat identique par observatio
I'ceil nu et les autres méthodes d’'analyse, dandirgtes de détection et d'incertitude de mesure de
chaque méthode.

Quand la taille des décohésions éventuelles ddefat qu’une variation trés peu prononcée du ddgré
blanc de la zircone existe, il faut toute I'expéde de |'opérateur avec une vision exercée potuestaur

la présence d’'une fissure. L'ouverture de la fissst d'autant plus grande que le diamétre derissst
élevé. La présence d'une lame d’air modifie lae@fince de la zircone et permet I'observation du
phénoméne de tache blanche aux longueurs d'ondeisible (cf. paragraphe 1.3). A partir des
observations menées en coupe métallographique ldambapitre précédent (Figure lIl.5), on peut
supposer que pour les décohésions de diamétréeunfér 1 mm, I'ouverture de fissure sera de I'ordine
micrometre et moins. Les phénoménes de réflexiomisel lame d'air de si faible épaisseur pourranent
plus se produire ce qui pourrait expliquer la diffté de détection de ces fissures. On fait faca ia
problématique de détection de fissures de trédefmilimensions pour lesquelles la détection est aux
limites de résolution de nombreuses méthodes. Hdentque possible pour aider & révéler une tache
blanche suspectée a été utilisée sur quelquesartisupers ou I'observation en lumiére naturelle s
révélait infructueuse ou douteuse. Il s'agit degammer la surface de la zone choquée avec un peu de
gaze de coton hydrophile 1égérement imbibée d’'aegtd’imprégnation de la zircone par I'acétone a
I'endroit du choc et le remplissage de la fissuae Ip liquide organique trés volatile change de igran
temporaire les propriétés optiques de la zoneresiCela augmente la réflexion lumineuse pendant |
quelques secondes nécessaires a I'évaporatioradétdhe accumulée en plus grande quantité dans la
zone fissurée supposée. On révéle ainsi trés sbaeenfissures de faibles diamétres ou difficilemen
observables. On parlera de « méthode de détecioévaporation de I'acétone ». Il s’agit toutefdisne
méthode qualitative qui permet uniquement de migwéler une fissure et non de la mesurer. La trace
fugace rend difficile une mesure mais dans le dars essai LASAT non destructif, seule la détecish

en jeu.

1V.1.1.2 Imagerie par scanner optique

Afin de disposer d'une procédure unique, utilisaplar le plus grand nombre et de s’affranchir
d’éventuelles sources d’erreur de nature humaiéehdntillon choqué est plutdt numérisé en nivedex
gris et la luminosité et le contraste de I'imagenétique sont ajustés manuellement pour renforcer le
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rendu a I'image d’une tache blanche ou zones clexqagec une éventuelle tache blanche. On obtient
ainsi un observable plus aisément analysable, amecrésolution spatiale et numérique (600 dpi) qui
permet d'effectuer des grandissements sur les zpnggésenteraient une incertitude.

Une premiére observation d’un échantillon témoineffectuée avec cette technique. Cet échantikoa s
également expertisé par la suite a I'aide des niéthaléveloppées dans cette étude. Les paramétres de
chocs sont présentés sur la Figure IV.2.

Choc 1 Choc 2 Choc 3 Choc 4 Choc 5
14 GWicm?® | 1.1 GW/icm?® | 0,95 GW/cm? | 0.81 GW/em?® | 0,65 GW/cm?
Choc 6 Choc 7 Choc & Choc 9 Choc 10
054 GW/cm? | 0.83 GW/cm? | 0,69 GW/em? | 0,69 GW/em? | 0,55 GW/cm?

Figure 1V.2 : Image optiqgue numérisée de I'échantibn témoin et paramétres laser utilisés correspondds en
choc face avant (épaisseur AM1 0,7 mm)

L'échantillon témoin a subi 10 tirs a différentasedgies dans le but d'encadrer son seuil d’adhérenc
(Figure IV.2). Les chocs numérotés de 1 a 4 ainsilg choc 7 conduisent a I'observation sans aritigu
d’une tache blanche. Les cing autres tirs semislenbir créé aucune tache blanche. On détermins alo
par cette technique un seuil d’adhérence de 0,81c@f\pour cet échantillon. Notons cependant que les
chocs 3 et 4 présentent la particularité de tablexhes de forme allongée (facteur de forme dg 0,7
est envisageable que la répartition spatiale dacdaiu laser puisse étre en question. En supposant u
surintensité du faisceau dans l'axe vertical, iffisit d'effectuer un méme tir que le choc 4 sur
I’échantillon placé a 90°, et vérifier alors sitiche blanche obtenue posséde également un falgeur
forme comparable dans la direction perpendiculate choc 4. Malheureusement, la surface de
I'échantillon disponible aprés choc ne nous a pasmjs deffectuer cet essai de contrble de
I'hétérogénéité de la distribution du faisceauedt également envisageable que I'on mette en éaden
une éventuelle hétérogénéité locale de I'adhérelecka zircone qui serait révélée d’autant plus lgue
choc est pratiqué & proximité du seuil (chocs dex®,2 GW/crhau-dessus du seuil de décohésion).
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Deux autres plagues brutes de fabrication chogagefsace avant a proximité du seuil d’adhérence (1
GW/cn?) ont également été analysées par cette méthogerériV.3) afin de vérifier si la détection de
taches blanches de faibles dimensions par scarpi@&ue peut étre envisagée pour n'importe quel
échantillon, quel que soit I'aspect de son revéteme

(a) Plaque avec un bon rendu optique (b) Plaque avec des zones difficilement interprétadgs

Figure IV.3 : Images optiques numérisées avec acdeation des contrastes

L’'observation des taches blanches avec accentudtia@ontraste et de la luminosité est ainsi faglisur

la Figure IV.3.a. La présence de décohésions dadadie 1,0 mm est en patrticulier bien visible aleaiv

du choc 2 (1,23 GW/chi 0,45 J). Le choc numéro 1 (1,07 GW#ch®,39 J) ne présente aucune tache
blanche : on se trouve ici dans le cas d'un tisdache que I'on considére sous le seuil de déwmhés
évalué donc pour cet échantillon & 1,23 GWlc@n remarque que I'amplification des contraste et
luminosité révéle de maniére plus marquée dessrsmmbres que I'on associe a des impuretés deceurfa
ou autres défauts de fabrication qui n’étaient femsément mis en évidence a I'ceil nu a la lumiére
naturelle. On observe ainsi sur la Figure 1V.3.lptésence de zones sombres qui sont susceptibles de
masquer une tache blanche (choc 4). Le choc nufémmble avoir entrainé une tache blanche, tout
comme les chocs 5 et 6. De surcroit, la préseneemes sombres de forme circulaire dues a I'agica

et I'enléevement de I'adhésif ablateur (résidus diel qui peuvent englober la tache blanche deldaib
diamétre présumée altére la netteté de la tachech#a La zone du choc 5 est représentative de
I'incertitude qui peut subsister dans un tel cags@acquisition d’'une image contrastée. On obseiemre

une tache blanche de diamétre inférieur a 1 mmegujouxtée par une zone trés noire a sa droite qui
modifie les contrastes de la tache blanche. Le dhest lui aussi situé au niveau d’une zone sonsiSre

de la persistance de résidus organiques suitgglitation de I'adhésif d’ablation, mais pour latigda
zircone présente localement une structure hétéeogeec une germination dite en « épi de mais seui
traduit par une aspérité importante en surfacéleisi I'ceil nu. Il devient alors impossible de séatsur la
présence d'une tache blanche, la dimension desitg#spde surface étant du méme ordre de grandeur qu
I’éventuelle tache blanche.

On montre ici par ces deux exemples, quelquesdarie I'observation optique de taches de dimensions
inférieures a 1 mm avec acquisition directe pascamnner a plat, méme si dans certains cas faverable
I'observation de taches blanches d’environ 500 jgndidmeétre reste possible. Contrairement au cleapitr

précédent ol I'établissement des courbes LASAT-80vait étre réalisé facilement avec cette méthode,
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on voit que dans la gamme d’énergie du seuil detdEsion, il faut envisager d'autres méthodes qui
pourraient mieux nous renseigner. Afin de s’afffandes problématiques de détection de tachesible fa
diamétre, une autre possibilité aurait été de lggier des conditions de choc mono-dimensionnelles
[CUQ10], pour lesquelles la répartition spatiale doargement mécanique a linterface favorise
I'apparition de fissures de diamétre équivalerd &llle du faisceau laser (5 mm de diameétre et gans
notre cas). Il s’agit cependant d’une configuratipmne se préterait pas a la géométrie des aebétes
mais qui pourrait faire I'objet d’'un développement’une étude d’optimisation sur échantillon.

1V.1.1.3 Imagerie infrarouge

La présence d'une fissure peut également se teqhair des variations de température de surface en
relation avec la modification de la chaleur trarsama travers la zone fissurée lorsque le systéme es
soumis a un flux de chaleur. Ce phénomene estwadiderdans I'infrarouge. On se propose d'utilisee u
caméra infrarouge Cedip Titanium 520M avec un aeapttnSb (3,6 - 5,1 um) dont on constate qu’elle
permet une acquisition d’'image plus sensible qlieniére blanche (naturelle ou artificielle) de dhe
blanche dans le cas de décohésions inférieuresra.1On observe tout d’abord sur un méme échantillon
une image d’ensemble de la surface de zircone obtdans l'infrarouge a celle acquise dans le doenain
du visible (Figure 1V.4).

() (b)

Choc 1 Choc 2 Choc 3 Choc 4 Choc 5
119 GW/em? | 0.96 GWicm® | 084 GWicm? | 1.07 GW/om?® | 1.28 GW/cm*®
1.20 mim 0.95 mm 0.70 mm 1.20 mm 1.25 mm
Choc 6 Choc 7 Choc & Choc 9 Choc 10
215 GWiem® | 1.62 GW/em?® | 1.28 GW/cm?® | 1.09 GW/cm? | 0,69 GW/cm®

3.95 mm 3.10 mm 1.25 mm 0,80 mm 0

(©)

Figure 1V.4 : Images d'un échantillon de barriere hermique en vue de dessus aprés une série de chaselr
face avant : image optique au scanner (a), imagdacaméra IR (b) et données de chocs laser corresuatantes

(©)
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L’identification de fissures réalisée dans I'infsage moyen (Figure 1V.4.b) se révéle équivalentelke
effectuée en lumiére visible (Figure IV.4.a). Lesnies et les dimensions caractéristiques des taches
blanches détectées en infrarouge correspondenteexaat a celles mesurées dans le domaine du visible
Le tracé des courbes LASAT-2D peut ainsi étre séadi partir des observations IR. Les contrastes du
signal IR rendent bien compte de la présence disaere a I'interface. L'utilisation de longueurexdes

plus lointaines que le visible permet de s’affraneim partie des signaux parasites qui peuventistebs

en surface de I'échantillon a cause des résidumilileu ablateur. Il faut toutefois noter que laakésion
spatiale de I'équipement utilisé ne permet pasraasure du diamétre de fissure aussi précise gle cel
effectuée par une acquisition au scanner (96 pmpreed®00 ppp avec le scanner optique). Elle reste
néanmoins suffisante pour détecter 'intégralité fissures identifiées. Les fissures les plus eetijue
nous avons pu observer par cette méthode sonnuendions inférieures a un millimétre de diamétee, d
I'ordre de 400 a 500 um. Il est possible que laltd®n de 'instrument ne permette pas d'obsetesr
décohésions inférieures & 400 um.

L'utilisation d’'une caméra infrarouge ayant monges performances, on souhaite désormais appliquer
cette technique de détection a une série de défruimetites tailles sur des zones choquées dans une
gamme d’énergie laser proche du seuil de décohésioparticulier sous le seuil de décohésion sur le
méme échantillon témoin observé précédemment eguepfFigure IV.2). On souhaite ainsi déterminer si

le seuil de décohésion identifié en optique poétra confirmé par ces observations complémentaires.

2 mm

H

Figure IV.5 : Image IR de chocs laser réalisés su#chantillon témoin pour encadrer le seuil de dédeésion et
parameétres laser utilisés (épaisseur AM1 0,7 mm)

Une série de dix chocs en face avant a été réalisdiee image infrarouge est acquise et reproduitdéa
Figure IV.5. Cinq des chocs effectués ont condlibldservation de fissures évidentes a I'ceil etsagar
une image scannée (cf. Figure IV.2) pour des demsie puissance laser supérieures a 0,81 G¥V/cm
Deux chocs ont été mesurés a 0,69 G\¥/(ones entourées en rouge et vert sur la Figurg).\Ve
premier choc numéroté 8 se traduit par I'apparitiame trés petite zone blanche trés diffuse (enda
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droite du carré rouge). Selon les modes d'analysetée disposition, le deuxiéme choc numéroté 9
mesuré & 0,69 GW/crm’a pas provoqué I'apparition de fissure (aucuawhé blanche). Cette valeur de
densité de flux laser est donc dans une zone iétlisne pouvant mener a une rupture partielleést tr
locale, peut-étre en relation avec des hétérogénigitales de tenue mécanique de l'interface. Taiges

ont été choquées en dessous de cette valeur d&W6EM2, respectivement a 0,65, 0,55 et 0,54 GW/cm
(zones entourées en blanc numérotées 5, 6 et §iguee 1V.5). Aucune zone blanche n'a été observée
suite a ces tirs ce qui semble bien indiquer qoue $e trouve en dessous du seuil de décohésiorcpsur
tirs. Sur la base de cette expérience de dix cHecseuil d’adhérence de cet échantillon seraitcdim
0,69 GW/cm ou encore compris entre 0,65 et 0,81 GW/cm? si Borne un seuil par les énergies laser
gui méne a une rupture franche ou pas de ruptw®nd que dans le cas des zones partiellementdesu
conduisant a de trés petites taches, il paraiicdidfd’envisager une mesure trés localisée comareup
VISAR pour diagnostiquer de telles ruptures quisnat pas forcément concentriques avec la zone de
choc.

1V.1.1.4 Photoluminescence des ions Cr3+

La piezospectroscopie de photoluminescence desGofigpermet de mesurer localement & travers la
couche céramique I'état de contrainte interne dansouche d’alumine d’'une barriére thermique EB-
PVD. On utilise le spectre de photoluminescence&smxcitation par un laser [HEEO5, NYCO03]. Le
signal temporel de photoluminescence peut égaleétentinalysé en amplitude et en durée de vie @emp
caractéristigue de la désexcitation). La cadenaegdiisition permet alors d’envisager des enregistras

de cartographies spatiales de ces deux grandeerd'ajurelie aussi a une relaxation des contraintes
internes. Méme si les connaissances de la physigusolide ne permettent pas actuellement de relier
directement les variations d’amplitude et de dutéevie a un état de contraintes internes absadu, le
travaux précédents [FAB13] menés en collaboratieec d'équipe DMSC de 'ONERA ont permis
d’'établir des cartographies. Les zones de décanésint le siege d'une variation des contraintesyiras
due a la séparation entre le substrat et le dép&tc cette méthode, ces zones sont marquées par des
modifications locales du signal temporel réémis lpatouche d’alumine soit saine ou soit fractutée.
résolution spatiale des balayages réalisés esoted de 16 unt soit une résolution latérale d’environ
100 um qui pourrait peut-étre compléter les obdems réalisées a la lumiére blanche (voire celles
réalisées avec une caméra spectrale aux grandpselanrs d’'onde 800 — 1000 nm [FAB13]) ou en mode
infrarouge, en révélant les défauts de petitedesailOn souhaite surtout détecter les éventuelles
décohésions de dimensions inférieures a 500 panddja été montré un trés bon accord sur la megsre
taches blanches supérieures a 1 mm par cette ne¢fiRag13].

Lintensité et la qualité des signaux issus dedietion des ions Cf en substitution dans I'alumine
dépend toutefois de la présence d'une quantitéisante dalumine a [linterface, elle-méme
proportionnelle au temps d’oxydation (pendant larifation puis en service). On réalisera ainsi deux
séries de mesure sur I'échantillon de référencalys@ préalablement par lumiere blanche et en mode
infrarouge (Figure IV.2). Une premiére sur I'étatitode fabrication et une seconde sur un état dfiés
cycles d’'une heure a 1100°C sous air. Les mestmesptitude A (V) des signaux de photoluminescence
ainsi que leur durée de vidms) ont été cartographiés.
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a) Cartographies de A et Tsur I’échantillon brut de fabrication

0,02

A (V)

2,8

T (ms)

1,8

(b) Mesure en durée de vig (ms)

Figure IV.6 : Cartographies en A ett du signal de photoluminescence sur échantillonl&tat brut de
fabrication

Le signal en amplitude est de faible intensité eeir échantillon brut (0-20 mV) et ne permet pas
d’'observer facilement la présence de décohésiagsird-1V.6.a). Ceci est di a la trés faible épaisse
d’'alumine présente a I'état brut de fabricationelques centaines de nanomeétres). Le traitemerigdals
en durée de vie permet de repérer les cing zosssréies bien visibles par une tache blanche ouwoele m
infrarouge. Ces zones conduisent a une durée depluie faible (1,9 ms) que les zones saines
environnantes (2,2 ms sur la Figure IV.6.b) avee amplitude plus faible également. Les deux
cartographies présentent cependant une certaigeopénéité du signal sur 'ensemble de I'échamtillo
On remarque de petites zones sous forme de pimtbordre de la centaine de micrométres qui
correspondent a des signaux de forte amplituder@m20 mV) et des durées de vie trés faibles égvé
(1.8 ms) relativement aux gammes mesurées. Le atempent en piezospectroscopie de
photoluminescence des picots est donc différentediei des zones délaminées. Il semble donc que ce
signal ne corresponde pas a la présence de fissueés pourrait étre attribué a une pollution. e
numéro 5 est rendu difficilement interprétable diti le la présence de ces zones a tres forte anhgplét
trés faible durée de vie. Les zones localiséesaaude la Figure IV.6 sont relativement épargnécpar
phénoméne qu'il reste a interpréter. Ceci nous peda statuer sur la présence de quatre zones@boqu
sur cet échantillon (chocs 6, 8, 9 et 10) qui ciseht a des zones saines sans contraste notablede
de vie ou d’amplitude. Ceci signifie que la zonddht I'imagerie IR (Figure 1V.5) montrait une petit
zone fissurée non concentrique de I'ordre de 4@¢GED n'entraine pas la détection d’'une décohésion s
les cartographies en en A oull est possible que la résolution spatiale agsodi la taille du faisceau
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collecté par la téte optigue multifibres soit trigible par rapport a la zone considérée. Par aillele
phénoméne de photoluminescence est proportionnehambres d'ions Gf présents dans la couche
d’alumine et les contrastes dépendent égalemehétdé de contraintes du réseau cristallin d’'uneea
I'autre. Ce nombre d’ions Erest proportionnel au temps de diffusion & hautepérature de ces ions
dans la couche d'alumine. Cette diffusion s’accogngad’une croissance de la couche d'alumine et de
l'introduction de contraintes internes dans la t¢twud’alumine (et dans tout le systéme barriere
thermique). Donc, un échantillon brut de fabricat@st sans doute peu sensible a la méthode diaiblk
proportion d’ion C¥* et un état de contrainte peut-étre trop peu profian’état brut de fabrication.

b) Cartographies de A et Tsur I’échantillon aprés 100 cycles 1H/1100°C/Air

L’échantillon témain est alors porté a 1100°C pennd®0 cycles d’une heure afin d’examiner la répons
en photoluminescence et de statuer sur I'éventpedrition et évolution en taille des fissures cséée
détectées ou non par les méthodes employées.

0,3

A (V)

23

T (ms)

Z1

Figure IV.7 : Cartographies en A ett du signal de photoluminescence sur I'échantillorémoin aprés 100
cycles & 1100°C sous air (chocs réalisés avantyelage thermique)
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Le vieillissement de I'échantillon par le cycladgeetmique conduit & une forte amplitude du signal de
fluorescence jusqu’a 0,3 V soit 12 fois supériedureelle enregistrée a I'état brut de fabricatioiyFe
IV.7). On constate également que des picots relatifles zones circulaires de 300 a 500 um environ
(contre moins de 300 um avant cyclage) correspdral@ouveau a des zones d’amplitude maximale en
plus grand nombre et réparties sur une plus gramdace de I'échantillon. Certains sont localiséssdles
zones de décohésion. Il semble donc que l'origoitisdépendante de I'état de jonction de l'integfa
mais en relation avec une espéce présente a agite@h attribuerait plutdét ce phénomeéne a laudiidn
d'une éventuelle « pollution » qui modifierait lahgioluminescence. Des observations en coupe
métallographique ont été menées sur cet échansillodeux zones : la premiére étant fortement pe¥au
par la présence du signal parasite, la secondengurone épargnée par ce phénoméne. Aucune difééren
n'a pu étre observée entre ces deux zones. Auckpérience antérieure ne permet d'étoffer cette
discussion sur d'autres échantillons. On considére ces picots comme un artefact qui ne remeepas
cause la détection de zone décollée par choc par méthode. La cartographie réalisée en durédede v
est quant a elle complétement parasitée par caftémlence et ne permet pas d’observation acckptab

Donc, les fissures issues des chocs laser somuisufiétectables aprés cyclage, méme si I'amgiidica
du signal parasite peut rendre difficile certainbservations. On remarque en revanche que la métect
de la fissure de 400-500 um du choc n°8 et vigblenode IR sur la Figure 1V.5 est désormais avénée
photoluminescence. Bien gu’elle n'ait pas été oldsersur la Figure IV.6 dans le cas de I'état brit d
fabrication, on sait ce n’est pas le cyclage thqumiqui est a I'origine de cette fissure.

1V.1.1.5 Conclusion

L’augmentation de I'amplitude du signal causée ligargmentation du nombre d’ions Cmar cyclage
favorise la détection de défauts interfaciaux paistants. Fort de ces analyses en photoluminescence
apres cyclage et en mode IR a I'état brut de fabdn, on confirme la présence d’'une petite fisgiren

peut a nouveau examiner I'échantillon témoin aat'éton cyclé a I'endroit du défaut de petite taille
(Figure 1V.8).

2mm
|I—|

Figure IV.8 : Image optique au scanner de I'échanfion témoin a I'état brut de fabrication

Les techniques étudiées et fondées sur des prngihgsiques optiques et thermiques totalement
différents permettent donc de détecter une fisdarkordre de 400 um pratiquée par choc laser daes
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gamme d’énergie laser ou I'on obtient une fissarafpartielle non concentrique relative & une zone
intermédiaire pour l'adhérence déterminée par LASAJette taille de fissure reste cependant
difficilement détectable et réalisable par choetadans les conditions de I'étude. Il semble difide
nous assurer de I'absence de fissures d’'un diarimdémeur & 400 um environ et a fortiori de lealiger.

On peut également penser que I'apparition d’'ureufis dans cette configuration de choc (rapport D/L
fixé) est effective a partir d'un diameétre mininfal diameétre « seuil »). On fonde de meilleurs &spo
sur la photoluminescence qui permet une identificabien plus contrastée des éventuelles fissugs m
repose beaucoup sur I'état d’oxydation de la begrithermique. L'utilisation d'une technique IR
éventuellement activée en température ou pulsémgiait peut-étre une amélioration notable de la
détectabilité de ces fissures inférieures a 500 sinpossible sans interprétation par un opératear.
lecture directe visuelle de la tache blanche paliaiitée et laborieuse pour I'ceil humain, il
serait souhaitable d’utiliser une technique d’asalg’image IR si la détection de ces décohésiorieede
faible diamétre se révélait cruciale. Pour pounguhotre étude on cherchera des conditions de ¢hses
non destructif dans un domaine d’énergie laserzadkegné du seuil de décohésion selon I'expérience
acquise. Les critéres de choix et leurs limitevelui étre expliqués.

IV.1.2 Choix de conditions laser pour un essai sous seuil

Une fois la densité de puissance critique dite ussseuil » mesurée, il s'agit de déterminer comment
calibrer le choc laser sous seuil qui pourra étitesél de maniére non destructive sur un échantifiain.
Précisons que la détermination du niveau d'adhérelec référence acceptable en sortie de production
n'est pas I'objet de cette thése qui se concentréadaisabilité et sur la vérification du concefiin essai
LASAT non destructif. Il s'agit donc ici d’expli@t une procédure de mise-en-ceuvre d'un tir LASAT
« sous seuil » tel gu'il pourrait étre appliquéaitip d'une spécification donnée si le conceptpestuvé.

La dispersion d’'un tir LASAT en face avant bien daible (cf. paragraphe 111.2.1.2) peut montrer des
variations sur le diamétre obtenu d'un endroitautie d’'un échantillon (adhérence locale intringgapt
d’'un tir a l'autre (variation de I'énergie exactépdsée pour des conditions figées). De plus, noumses
tributaires d’'un seuil de détectabilité étudié gadamment en relation avec la difficulté de défimrseuil

de décohésion franc. Ce contexte opératoire dwitpits en compte et il parait raisonnable d’'apmigun
coefficient de sécurité pour le choix du niveaundigie a appliquer pour pratiquer un tir certiféns
décohésion a priori et qui sera Vvérifié par somauité sur les propriétés.

Le seuil de décohésion étant difficile & obsentek 8'en assurer de maniére indiscutable, il coruie
considérer un intervalle de confiance de I'ordr@@% GW/cr sous ce seuil précédemment identifié. Par
exemple pour un seuil de décohésion de 1,0 GW/an effectuera un choc non fissurant a 0,95
GW/cnt.La fluctuation de I'énergie délivrée par le lasepulsionnel SAGA se traduit au sein de la plage
considérée par une dispersion de la densité degngs obtenue qui peut atteindre +/-0,04 G\¥/fmwor

un faisceau de diamétre 3 mm. Il nous faut dondbploonsidérer une surintensité du chargement
mécanique par rapport a la valeur cible désiréer Réaliser un choc de consigne & 0,95 G\¥/dm
densité de puissance laser effectivement déliveé omprise entre 0,91 et 0,99 GWicRour obtenir
une densité de puissance maximale de 0,95 G¥Yvmmdemandera donc une consigne de 0,91 G¥v/cm
En rajoutant un intervalle de sécurité de 0,01 Giff/on souhaite effectuer un choc a 0,90 GW/aBm
préconise donc un choc effectué a une densité idsgmee laser inférieure de 0,1 GW/suus le seuil de
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décohésion. On introduit ainsi la notion d’abattatneous seuil de décohésion. On considérera ensuite
dans le protocole d’essai non destructif qu’un alpaicserait destructif a ce niveau d’énergie témeigit

de facto d’une adhérence de la céramique plusefajbe la limite admise. Ces valeurs en G\W/sont
relatives au diamétre de 3mm expérimenté dans ttéte en vue d’'un essai sur aube. Le chargement
mécanique correspondant est évalué dans le paheghh@.1.1 (cf. Figure I11.37).

IV.1.3 Vérification par auto-contréle LASAT de I'innocuité d’'un choc laser sous seuil

On s'intéresse ici & un systeme revétu choqué seuis et au maintien des propriétés de son interfac
post-choc. Plusieurs méthodes peuvent étre endsagfin de vérifier le caractére non destructiflale
sollicitation mécanique par choc sur le systéemee boupe métallographique peut étre effectuée a&fin d
vérifier I'absence de fissure a l'interface (cfgiie 111.4.b). Par exemple, avec un dispositif desore de
vitesse de surface libre par interférométrie VISAR peut enregistrer une éventuelle plasticité rEmse
induite par le passage de I'onde de choc (détection précurseur élastique dans le signal de d@)ess
Encore, si I'on répéte un choc sans décohésiodeéntique, alors si le premier choc est non desfroc
peut supposer que le ou les suivants le serons @amditions de fatigue pour un grand nombre de tir
sous seuil) ce qui permet de statuer sur l'innécdii choc. On souhaite aborder ici une démarche
similaire en utilisant la tache blanche comme iat#iar de I'état de l'interface aprés un choc seus st

de l'innocuité de celui-ci.

Deux expériences complémentaires sont réaliséamsméme échantillon : un « double essai sous seuil
et un « essai de contrble ». Les caractéristigad$nterface mesurée par LASAT en mode destrypctifr
I'établissement des courbes LASAT-2D seront étididgans le chapitre suivant (cf. paragraphe V.2.3).
Cet échantillon est choqué sous seuil selon leopoté donné précédemment (cf. paragraphe IV.1€) av
deux intervalles de confiance de 0,1 et 0,15 G\Wh&wns le seuil de décohésion identifié & 1,02 G\W/cm
Dans le cadre de la premiére expérience que I'omnmera « double essai sous seuil », aprés la
vérification de I'absence de décohésion par imagau scanner, on applique un second choc sous seulil
avec les mémes conditions laser au méme endrgirétédent choc. On vérifie alors qu'aucune tache
blanche n'est créée a lissu de ce second choct Rodeuxiéme expérience sur une zone choquée
préalablement sous seuil, on réalise un second oattement au-dessus du seuil (3 GWjcdont on
connait la réponse et la sensibilité de celle-ciume interface brute de fabrication. On parlenasdze cas
d’un « essai de contrdle ».
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1V.1.3.1 Cas d’un choc laser a 0,15 GW/cm2 sous seuil

| 2mm
(a) Choc laser sous seuil (0,87 GW/cm?) sur (b) Choc laser sous seuil (0,87 GW/cm?) répété sur
échantillon brut de fabrication une zone précédemment choqué sous le seuil

Figure IV.9 : Images optiques au scanner des zonekoquées sous seuil (-0,15 GW/&n

Les chocs laser de diameétre 3 mm réalisés en fao# aur les portions d’échantillons représentédasu
Figure 1V.9 sont repérés par des zones entourédsaec. lls sont tous effectués avec une densité de
puissance laser de 0,87 GW/ftioe qui correspond pour cet échantillon & un dp#ré a 0,15 GW/chm
sous le seuil de décohésion (1,02 GWicieux chocs similaires ont été réalisés sur champhantillon &
I'état brut de fabrication de la barriere thermigliégure 1V.9.a) et ne présentent donc pas de tache
blanche. Les deux mémes chocs réalisés au mémeitepdicédemment choqué (Figure IV.9.b) ne
présentent pas de tache blanche. Il semble don€agpmication d’'un choc non fissurant n'altére mhes
maniére flagrante les propriétés d’adhérence déteevent dans la limite de la sensibilité de tir IM4S

On approche ainsi une démonstration d’'une innodlitéchoc a travers la répétition de tirs sous seuil
Suite a cette premiére expérience, on effectuttr WASAT au-dessus du seuil avec fissuration. Eas
réalisé sous seuil pourrait en effet endommagetefface sans que I'essai LASAT n’ait pu détecter u
modification, qui pourrait étre dans l'incertitude mesure. Il est possible toutefois qu'une évdietue
altération des propriétés de l'interface puisse étise en évidence lors de phénoménes de fissuratio
ultérieurs. On réalise ainsi un essai sous sewil dlwn essai fissurant.

2 mm
H

(b) Choc laser au-dessus du seuil (2,7
GW/cm?) répété sur une zone
précédemment choquée sous le seuil

| 2 mm
(a) Choc laser sous seuil (0,87 GW/cm?2)
sur échantillon brut de fabrication

Figure 1V.10 : Images optiques au scanner des zonelBoquées sous seuil puis au-dessus du seulil
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Les chocs laser de diamétre 3 mm réalisés en fau® aur les portions d’échantillons représentédasu
Figure IV.10 sont repérés par des zones entourébtapc. L'essai réalisé sous seuil (Figure IV.1est
effectué & 0,87 GW/chtomme pour les chocs précédents. Le deuxiéme (Eigare 1V.10.b) est réalisé

a une densité de puissance laser de 2,70 G¥omespondant aux parameétres utilisés lors ded&te
reproductibilité de la section 11.2.1.2. On obsemme tache blanche d'un diametre de 3,95 mm. Le
diamétre mesuré aprés choc au-dessus du seuilnsuzane pré-choquée sous seuil est identique. La
valeur de référence est de 3,99 +/- 0,20 mm. llangonc pas de modification induites par le chagsso
seuil sur la fissuration engendrée au par un tiSAA fissurant. Ces expériences visant a encadrer au
choc sous seuil permettent de tabler sur maintela tenue mécanique de l'interface suite a un sbas
seuil. On peut donc envisager une innocuité d'waidsASAT sans fissuration et proposer une approche
non destructive.

1V.1.3.2 Cas d’un choc laser avec abattement de 0,1 GW/cm2 sous seuil

Il s’agit ici de s’approcher encore plus de seeildfcohésion retenu comme valeur de référence (1,02
GW/cnt pour cet échantillon) pour sélectionner ensuite émergie laser inférieure qui ne conduira pas a
une décohésion. On sélectionne cette fois un abettede 0,1 GW/chmsous le seuil, puis on répéte ce
méme choc selon la procédure de « double chocalerdégnt a 0,1 GW/chsous le seuil de décohésion.
Précisons que ces expériences menées a 0,1 GWfnm le seuil de décohésion sont a la limite de
l'intervalle de confiance de 0,1 GW/cm2 évalué démgaragraphe IV.1.2 que I'on s'est fixé pour
déterminer le seuil de décohésion avec la méthddAT .

-
2 mm Bl 2 mm
(a) Choc laser sous seuil (0,95 GW/cm?2) sur (b) Choc laser sous seuil (0,94 GW/cm?) répété sur
échantillon brut de fabrication une zone précédemment choqué sous le seuil

Figure IV.11 : Images optiques au scanner des zonesoquées sous seuil (0,10GW/én

L’application du premier choc avec un abattemersirdéde -10% (-8% réalisé, 0,08 GW/csous le
seuil) ne montre pas de tache blanche (Figure I)1Dn se trouve donc bien en condition d’innatuit
sous le seuil de décohésion. Le deuxiéme chocé&é&pd,09 GW/cmsous le seuil est analysé sur la
Figure IV.11.b. L'identification d'une tache blarch’est pas évidente, mais on retrouve au milielade
zone sollicitée une surface de I'ordre de 17gui présente les caractéristiques d’une tachech&arLes
observations oculaires simple ou assistée avead&tdne en lumiére naturelle confirment ce réseltda
présence d'une tache blanche suite a ce deuxiéome akec un abattement effectif de 9%. Il reste a
déterminer si cette fissuration suite au deuxiémsut la zone pré-choquée est due a une fragdisale
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l'interface par le premier choc sous seuil ou sfidauration observée est liée a l'incertitude ‘dsdai
LASAT en lui-méme. Dans le paragraphe 1V.1.2, @valué une incertitude sur la détermination dul seui
de décohésion de 0,1 GW/gren considérant un seuil de décohésion de réféfemmogéne en tout point
de I'échantillon. L'application du deuxiéme choc sueée exactement & 0,09 GWfcsous le seuil de
référence ne serait donc plus dans l'intervalleatdiance de I'essai LASAT non destructif. L’appliion
d’'un choc a -0,1 GW/cm2 soit 10% sous le seuil eotésion serait donc préjudiciable aux propriétés
d’adhérence de la zircone selon I'essai LASAT.

Les expériences d'un I'essai LASAT mono-tir nontdedif préconiseraient donc d’effectuer un tir a -
0,15 GW/cn (soit -0,05 J pour un diamétre de faisceau de 3 oamui correspond & 15% sous le seuil
de décohésion de référence dans le cas présetiig niz@ge de 15% permet de s’écarter suffisamment d
seuil de décohésion et des incertitudes qui emourda fois I'énergie du seuil de référence etecdl
choc non destructif. Il serait intéressant de céteplces résultats par des mesures de vitessafdeesu
libre par interférométrie afin de comparer les deméthodes quant a leur sensibilité face a
I'endommagement sous seuil. De méme, une appraatistiue plus fournie permettrait d’augmenter le
degré de fiabilité de choix d'un seuil de référeatee choix d’'une condition non destructive. Qesse
par un plus grand nombre d'échantillons industrials a disposition pour une étude spécifique. Ces
travaux constituent une premiére approche encoanaget témoignent déja d’'une certaine robustesse d
protocole mis en place.

IV.1.4 Vérification de I'innocuité par cyclage thermique

L'essai de référence actuellement utilisé par mekistriels de I'aéronautique pour déterminer langon
adhérence du systéme BT est le cyclage thermiqués Echantillons A, B et C sont étudiés dans cette
partie. lls ont tout d'abord été choqués sous sriid cyclés.

1V.1.4.1 Innocuité par cyclage thermique de zones choquées sous seuil (état brut)

Aprés avoir déterminé les parameétres laser congluidal’'application d’'un choc sous seuil, il s'agit
désormais de nous intéresser a la tenue au cyitlegaique de ces zones afin de garantir une intécui
au regard d'une caractéristique globale de I'édlamt cruciale pour les barrieres thermiques. On
considérera comme choquées sous seuil les zonetepquelles aucune tache blanche n’a été détentée
optiqgue avec modification des contrastes. Si dees échantillons présentés ont également pu étre
expertisés par certaines des méthodes citées elggasdgraphe 1V.1.1 (caméra IR et photoluminescence
des ions chrome lll), la disponibilité de certairemlyses n'ont pas permis de les utiliser surskemble

des échantillons. La détermination du seuil de déson est réalisée par scanner optique dans ce
paragraphe.

On utilise un four de cyclage thermique sous aiurpprécipiter le vieillissement et la fatigue
thermomécanique du systeme barriére thermique pasditulier celui de linterface. Les paramétres d
cycle de température utilisé sont conformes auxifipdtions Snecma : une heure a 1100°C comprenant
la rampe de montée en température suivi d’'un @feément assisté par air comprimé pour diminuer la
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température des pieces jusqu’a moins de 150°C.dbreidere comme la zone d’intérét d'un choc sous
seull, la surface de I'impact laser elle-méme & zone de pourtour qui correspond a environ deigxXdo
surface de I'impact. Pour un diamétre de choc da3oela donne une surface de diameétre total d'envir
5-6 mm. Le vieillissement par cyclage thermique ssstpendu au plus tard aprés 500 cycles de 1h. Il
s’agit en effet de la limite basse de durée desniécaillage admissible industriellement. Pourenétude
spéciale, le cyclage est interrompu tous les 5@@wcycles environ pour une inspection visuelle du
devenir des zones choquées. On observe alors gadhe blanche apparait ou si un écaillage s'iritie
proximité de cette zone choquée sous seulil.

a) Analyse par imagerie au scanner

Le nombre d'éprouvettes a notre disposition étanitd, nous avons opéré ces expériences sur des
échantillons sous forme de plaque sur lesquellsszdees choquées avec taches blanches cétoyagent de
zones choqués sous seuil sans tache blanche. Qras®iré que les décohésions éventuelles ou avérée
soient distantes de plusieurs mm au moins poumgénperférer entre-elles en cours de cyclage.noec

est empirique car il ne préjuge pas de I'évolutienla fissure avec I'exposition a la chaleur. Lheas
sous seuil étudiés sont réalisés a des densitpsisigance laser comprises entre -0,10 et -0,25 @%V/c
sous le seuil de décohésion de référence retenu.

- : 1 5mm

Figure 1V.12 : Image au scanner d’'une zone choquémus seuil de I'échantillon A aprés un vieillissenm¢ &
1100°C de 250 cycles

Un choc est réalisé a I'état brut sur I'échantillera -0,2 GW/crm sous seuil. Il est observé aprés 250
cycles (entouré en noir) sur la Figure 1V.12. Auetiache blanche n'a été détectée dans cette zode ap
250 cycles. Un écaillage est apparent sur le bhapérgeur droit de cet échantillon. Il semble s'&mneorcé

sur 'une des arétes de la plaque. Le reste dedehe céramique demeure cohérente lors de I'initomnu

du cyclage a 450 cycles. Cet échantillon seradwptaht écaillé (perte compléte de la céramique)ders
l'interruption finale du cyclage a 500 cycles. Laditage complet de cet échantillon a ainsi pu ébservé
sans que l'on observe d'apparition de fissure $ijgpée au niveau de la zone choquée sous seuil aux
différents cycles interrompus. Il semble donc cuelurée de vie en cyclage thermique de cette barrié
thermique, que I'on classera ensuite dans la caggdaible durée de vie » ne soit pas diminuéelga
choc appliqué sous seuil d’adhérence.
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L'échantillon B issu de la méme production EB-PVEgalement pu étre choqué sous seuil a -0,25 et -
0,15 GW/cr (seuil de décohésion de 1,35 GW#npuis cyclé & chaud. Les zones choquées sous seui
sont repérées par des carrés sur la Figure IVIaBve a cet échantillon.

TR T

N
3
=

Figure 1V.13 : Image au scanner de deux zones prévaquées sous seuil sur I'échantillon B puis vieiés 500
cycles

Les chocs réalisés a I'état brut ne présententdpatache blanche aprés 500 cycles a 1100°C sur cet
échantillon qui posséde une durée de vie satisfi@sear la zircone est encore présente et ne montre
aucune fissure au scanner optique. L'interface el'da ces zones choquées est observée au MEB en
coupe aprés ces 500 cycles afin d’examiner de meaeihaustive I'évolution de la zone choquée sous

seuil & -0,25 GW/cfn

Figure 1V.14 : Observation MEB en électrons rétrodffusés d'une zone choquée sous seuil a I'état brotiis
vieillie 500 cycles

La Figure IV.14 montre une interface vieillie atagrésence de Iégéres décohésions dues a laacroéss
de la couche d’alumine interfaciale et aux phén@aéte « rumpling ». Il s’agit d’'un facies d'interéa
conforme & celui que I'on peut observer suite &tatde vieillissement sur le systéme barrierentfgie
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[TOLO1]. L'application d’'un choc sous seuil a I'étarut de fabrication est donc sans effet obseesbl
aprées 500 cycles. Un choc sous seuil est sanemdtusur la durée de vie a I'écaillage d’'un écHanti
revétu, dans la limite des 500 cycles effectuésstltoutefois possible que les durées de cyclaghéés
soient trop courtes pour mettre en évidence uneadégon locale éventuelle de l'interface choquigss
seuil par rapport a un état de référence. Lesurade Fabre sur ce méme systéme choqué en faéeearri
sont en accord avec ces résultats. Il ne met efegoe aucune différence significative en duréeide v
entre des échantillons non choqués et des écloastithoqués sous seuil (abattement de -10, -2D%4)-
pour des nombres de cycles jusqu’a deux fois Sexpeéri

b) Analyse par piezospectroscopie de photoluminescence

Suite aux observations en optique réalisées ciudessr les échantillons A et B, des analyses ant ét
réalisées en piezospectroscopie sur I'échantillo8efte technique permet dans certains cas decréles
décohésions qui pourraient avoir été omises emwgptiL'échantillon C choqué a -0,04, -0,15 et -0,20
GWi/cent sous seuil & I'état brut de fabrication a été €yisqu’a 100 cycles puis cartographié en
piezospectroscopie.

0,15

A (V)

2,6

T (ms)

1,8

Figure IV.15 : Cartographies en amplitude et en duée de vie de trois zones choquées sous seuil pigglies
100 cycles

Les signaux de photoluminescence de 3 zones chegoes seuil ont été analysés en amplitude A (V)

ainsi qu’en durée de vie (ms) sur les cartographies données en Figure IMOIb observe une forte
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augmentation du signal aprés 100 cycles, ce quceeka la présence de picots déja évoquée
précédemment (cf. paragraphe 1V.1.1.4). Bien que aa@tographies soient perturbées par ces picots
intenses, aucune décohésion signée par une tacheace ne semble apparaitre au niveau des zones
choquées sous seuil aprés un vieillissement dec§f@s que ce soit au niveau de la cartographie en
amplitude ou en durée de vie. On vérifie donc avaau I'innocuité du choc sous seuil, et en paiitcul
pour un choc réalisé a -0,04 GW/ctrés proche du seuil de décohésion et au-dela derle de sécurité

de -0,1 GW/crh On peut toutefois se demander si ce temps uraggale 100 cycles est suffisant pour
provoquer un endommagement significatif qui saraité et précipité par le passage de I'onde deccho
Compte tenu de la longueur des analyses en piezoapeopie, il a été décidé de ne pas réitéreakee

sur cet échantillon pour des cycles plus nombreufait de la présence de ces picots parasites.

Le nombre d'échantillons a notre disposition éfanité et la plupart de ceux réservés pour |'étede
piezospectroscopie malheureusement parasités paicss, seul I'échantillon B a pu étre analysédes
cartographies en durée de vie et en amplitude &@@<ycles. Celui-ci a été choqué a I'état bred,a5
GWi/cnt? sous le seuil de décohésion. Cet échantillon emtic dobservé en cartographie de
piezospectroscopie aprés un vieilissement de 5@0es (Figure 1V.16). On souhaite ainsi pouvoir
confirmer sur cet échantillon B les observationsi@es en optique (cf. Figure 1V.13).

Choc R1

Choc R2

2,4

t(ms)

1,9

(b)

Figure 1V.16 : Image au scanner (a) et cartographien durée de vie correspondante (b) d'une zone chaogg
sous seuil puis vieillie 500 cycles
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La Figure IV.16 présente une zone choquée sous$ &elicycle puis vieillie pendant 500. Seule la
cartographie en durée de vie est présentée, lagcaphie en amplitude étant trés polluée par lagorée
des picots. La cartographie en durée de vie sartagi de mettre en évidence les décohésions oleservé
en optique (cf. zones R1 et R2 sur la Figure IV.1&@s décohésions effectuées volontairement nous
permettent notamment de faciliter le repérage d&&rehtes zones de I'échantillon, en particulieuples
techniques comme la piezospectroscopie pour ldsgu&chantillon ne peut pas étre analysé enitétal
pour des raisons techniques. On détecte une deréeedplus faible pour ces zones décollées. Il est
intéressant de noter que dans ce cas aprés 5@k dlyslagit de la cartographie en durée de vieestli
apte a nous renseigner sur I'état de l'interfacesatjue dans le paragraphe 1V.1.1.4b) , il S'agisiala
cartographie en amplitude qui nous permettait midicentifier un défaut de petite taille aprés 100
cycles. Il est possible que la grande quantitéudiiiie de croissance a I'état 500 cycles implique un
intensité trop élevée du signal en amplitude peumettre une analyse du phénoméne de décohésion.

La zone choquée sous seuil a I'état brut (entoerédlanc sur la Figure 1V.16.b) indique un signal
suspect. La présence d'un signal de plus faibléealule vie de diamétre 900 um (en bleu foncé) est
clairement visible. Elle semble & premiére vue ag gorrespondre a la distribution du signal parasiix
alentours et pourrait donc étre interprétée comme décohésion interfaciale. Deux éléments nous
incitent cependant a mettre en doute les indicegrégence d'une zone décollée aprés 500 cycles a ce
endroit d’'un choc sous seuil. Tout d'abord la formllengée de cette zone qui ressemble plus a fda€u

de deux cercles qui correspondraient mieux a demtgpd’environ 400 um. Le niveau de durée de sie e
de plus trés faible (1,9 ms) pour une décohési@ntéelle de petit diamétre en comparaison avec la
décohésion observée sur la droite de la Figure6l\2]11 ms). Il est donc affirmé que la zone choquée
sous seuil a I'état initial ne présente pas deifesapres 500 cycles.

c) Zones choquées sous seuil en périphérie de tache blanche

Une procédure de choc sous seuil particuliere atéigée par la suite. On considéere alors un ctraent
mécanique radial a l'interface comme simulé num#nment sur la Figure V.17 pour un diamétre de
choc 3 mm et un chargement mécanique de 3,58 GPsuiposant un critére de fissuration interfaciale
avec un seuil de rupture fragile, I'alumine sitg@as la zone non fissurée aprés le fond de figsirdonc
soumise a une contrainte juste inférieure au sieuilécohésion de l'interface.
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Figure 1V.17 : Répartition radiale de la contrainte interfaciale subie aprés un choc en face avant efftué a 3,
58 GPa sur un échantillon avec une épaisseur d’AMde 1 mm

Deux décohésions de diamétre 3,6 et 3,9 mm sépdeds8 mm de zircone adhérente ont pu étre
réalisées sans obtenir de recouvrement des zotasidées. Cette configuration particuliere permet
d’'étudier notamment la zone en bord de fissurergé® mécaniquement au voisinage du seuil
d’adhérence. L’application d'un second choc a prové pourrait affaiblir I'adhérence de la zone de
recouvrement entre les deux chargements. On sesEafiexaminer ces zones aprés cyclage thermique
apres gu’'elles aient été cyclées 400 cycles (Fiyuds).

Zone critique

Fy 2 mm
H

Figure 1V.18 : Image au scanner de deux zones préwaquées avec décohésions (3,6 et 3,9 mm de diamgetre
puis vieillies 400 cycles
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Les deux décohésions restent de forme circulairésagyclage. La zircone située au niveau de I'espac
inter-décohésion reste cohérente, aucune coalesceigst observée. Il est ainsi particulierement
intéressant de noter que cette surface chargéefdisugonsécutivement avec un chargement mécanique
proche du seuil (réalisation du choc de gauche ¢iselui de droite) reste adhérente aprés 40@xycl
On aurait pu penser que les 2 fissures séparéaemies d’'un millimétre auraient coalescées et que la
zircone saine au niveau de la zone critique (Figuré8) cloque ou écaille. Avec ce résultat, il et
également envisageable de réaliser des chocsraalgeplus réduit. Si cette tendance est confirreée
que la reproductibilité d’un tir a faible distand'®@ne zone décohérente est validée, on pourrainanter

le nombre de tirs pour une surface donnée, et @aimainsi I'espace disponible.

Si l'application d'un essai LASAT mono-tir sous 8ewe semble pas introduire d'affaiblissement de la
résistance interfaciale, il pourrait étre intéresste développer une approche en fatigue en pratéda
une série de chocs répétés sous seuil afin d'étpdézisément si 'on peut endommager l'interface a
bout d'un certain nombre de tir sous seuil.

1V.1.4.2 Innocuité par cyclage thermique de zones choquées sous seuil (état vieilli)

On étudie désormais le comportement d'un choc seut réalisé sur le systéme vieilli. On souhaitesia
évaluer si I'essai LASAT de contr6le de I'état detérface pourrait notamment étre applicable sue u
interface vieillie que I'on retrouve notamment sure piéce de retour de service. Plusieurs chocs sou
seuil ont alors été effectués aprés 10, 50 et ¥6@s sur I'échantillon B et sont présentés sufitaire
IV.19.

10 cycles

50 cycles -

Figure 1V.19 : Image au scanner de deux zones prédwaquées sous seuil a différents états de cyclag8,(30 et
100 cycles) puis vieillies jusque 500 cycles

Précisons que I'évolution de la morphologie detéiface par la croissance de la couche d'oxydet |
contraintes associées ainsi que le vieillissememhdniére générale (densification de la zircorf@ygion

des especes) du systéme se traduit par un changdmseuil d’adhérence avec le cyclage (cf. 8§ \L2).
méme choc sous seuil effectué sur le systeme brigthitication a 0 cycle se traduit par I'apparitébane

tache blanche sur le méme échantillon a I'étatécyldl0 cycles. L'observation aprés 500 cycles de la
zircone en vue de dessus ne montre aucune taahehblaur ces zones choquées sous seuil a 10, 50 et
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100 cycles. Ces chocs sous seuil n'ont donc paspte I'apparition d’'une fissure aprés un cyclage d
400 a 490 cycles.

En complément des chocs réalisés sur le systerdéeatibrut de production, les essais sous seuisgsa
sur une interface vieillie jusqu’a 100 cycles neninent aucune modification du comportement de teezo
concernée lors du cyclage. L'application d’un cheacontrble sous seuil pourrait ainsi étre envisdgés
d’'une révision sur une piéce vieillie déja mont&a pourrait alors évaluer un état d’avancement du
vieillissement de l'interface, et prédire ainsi whaée de vie restante de la piéce concernée.

1V.1.4.3 Conclusion

L'analyse des données recueillies sur les 3 édlom#iA, B et C permet de montrer qu'un essai LASAT
mono-tir sous le seuil de décohésion défini parabattement de 0,15 GW/ém’altére pas la tenue
mécanique en cyclage thermique. En effet, aucurdifivation particuliere n'a pu étre établie au raue
de ces zones choquées jusqu’a des durées dessmillent de 500 cycles a 1100°C. Ce critére des 500
cycles est suffisant par rapport au critere d’atatafité d’'une production EB-PVD dans l'industrik.
s’agit toutefois d’un critére a minima. En toutgueur, il n’est pas exclu que les chocs sous peiskent
introduire un affaiblissement de la durée de vimmmnent pour des systémes présentant une longée dur
de vie. On a fait le choix dans cette étude d’arri cyclage une fois le critére des 500 cyclasratpour
des raisons de temps imparti, mais aussi pourtaffeces expertises métallographiques destrucives
stade (cf. Figure V.14 et Figure V.16). Il seraticieux de poursuivre la démarche de cette éustpija
écaillage complet sur un échantillon présentant tvé bonne durée de vie, et de vérifier si lesegon
choquées sous seuil se comportent de la méme mapiérsur les échantillons de plus faible duré@ale
Les tirs sous seuil effectués par Fabre en fadgrammontraient également que la durée de vie sigse

a l'écaillage n'est pas affectée par la présencehies non fissurants. Ces résultats montrent gue |
traversée du systéme par I'onde de choc suitetid en face avant n'endommage pas le systeme revétu

Par ailleurs on montre également un essai nonréissusur un échantillon prélevé en cours de
vieillissement est également sans endommagementygtage thermique. On peut donc envisager un
essai de contrble non destructif appliqué sur wtésye vieilli. Il devient ainsi possible de réaliskes
essais destructifs qui permettraient d'établir desrbes LASAT-2D a différents états de cyclage. On
étudiera cette problématiqgue dans le CHAPITRE V.

IV.2 Etude de la nocivité d’'une zone fissurée par LASAT

L'application de I'essai LASAT sur le systéme bare thermique conduit & deux cas de figure. Comme
vu dans la partie précédente, I'essai peut étigséésous seuil et n’entrainer aucune fissure @n Ise
traduire par I'apparition d’'une tache blanche enad’'une décohésion. On ne s’intéressera ici qg'a c
dernier cas. En complément de I'étude de linn@cula présence d'une fissure de taille connue a
l'interface d’une barriére thermique pose la questie sa nocivité, en I'occurrence sur la durégiel@e

la piece qui présenterait une telle fissure. Laufis peut entrainer un point chaud, un rayonnement
particulier pour le flux de chaleur, une concemtratde contraintes ou un siége privilégié pour la
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fissuration accélérée. Alors que I'étude de I'inmitE se consacre plus aux éventuels amorcagessigdi
lors du cyclage thermique, on se concentre darte pefrtie sur la propagation éventuelle de fissures
créées et dimensionnées par LASAT et ce, a diffésegtape de vie de I'échantillon témoin. Il s'alginc
d’évaluer dans quelle mesure ce défaut serait ptistede mener plus ou moins rapidement a la rdine
systéme. On utilise a nouveau le cyclage thermjpue étudier le vieillissement du systéme pré-fisu
par LASAT.

IV.2.1 Caractéristiques de zones fissurées a I'état initial

Les précédentes parties se sont concentrées dosefi@mtion, la détection ainsi que la mesure
bidimensionnelle des taches blanches. On se projos#étudier le dernier paramétre géométrique
impliqué lors de la fissuration de l'interface,avair la hauteur du bombé qui correspond a I'ouvertle

la fissure. Ne serait-ce que pour le dimensionnéndenla piéce industrielle, une modification trop
importante en hauteur doit étre envisagée, encpéiei pour les modifications du flux d’air présetans

la veine des gaz de combustion.
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Figure 1V.20 : Mesure de la hauteur maximale de botné en fonction du diamétre de fissure sur I'échanton
étudié X

L’ensemble des fissures réalisées suite a un choaee avant sur un méme échantillon brut de
production (épaisseur d'’AM1 1mm) que l'on appellétase traduit par la présence d’'une cloque de
hauteur croissante avec le diameétre de la fisduévolution de la hauteur maximale du bombé en
fonction du diamétre de tache blanche est donnéaskigure 1V.20. Les hauteurs de bombés pour ces
chocs sur cet échantillon brut de fabrication sompris entre 2 et 20 um environ pour des fissdee2 a
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4 mm de diamétre environ. Il semblerait que I'étiolu du cloquage a la suite d'un choc en face astlant
plus en plus endommageant suive une allure expietlenOn observe notamment une forte augmentation
de la hauteur de bombé a partir des décohésionsréessautour de 4 mm de diameétre. Précisons que les
observations en coupes métallographiques effectifases bombés de grande hauteur n’indiquentgas d
fissurations différentes de celles observées afgpibte diamétre. Aucune rupture au sein du revétgm

n'a été révélée. G. Fabre [FAB13] a également @dsane évolution exponentielle de la hauteur de
bombé suite a une série de choc en face arriereesnéme systeme (cf. Figure 1.46).

On trouve par ailleurs qu’une évolution logarithoécde la hauteur de cloque a été observée suryaie ox
de silicium choqué a l'aide d'un laser femtosecoagpliqué a la surface du revétement [MDO10]. I
s’agit de la configuration de choc observée dadistémature qui se rapproche le plus de notre Dass

ces travauy, il s'agit d’un systéme revétu de taifgpaisseur d'oxyde de silicium (de I'ordre de 1) psar
lequel les chocs sont effectués sur une surfacpetiee taille également (centaine de 3unSi I'on
compare cependant les hauteurs h de décohésiorvébselans les deux cas, normalisées en fonction de
I'épaisseur e du revétement pour notre étude &id& sur couche mince issue de la bibliographie, on
obtient les deux courbes représentées dans lacHigLa1.
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Figure IV.21 : Amplitude des bombés observés suiten choc laser sur deux revétements différents [MDQ]

La Figure IV.21 montre une amplitude relative dembés relative a I'épaisseur observés sur dioxgde d

silicium SiG; dix fois supérieure a celle mesurée sur la zirdBePVD. Le systéme barriére thermique

sollicité par laser nanoseconde serait donc madnsisle & ce phénoméne de flambement ou alors ce

peut-étre lié a la rigidité tres éloignée des deystémes. On peut penser que la structure col@ndaita

céramique permet une répartition des contrainte® ehaque colonne suite a la décohésion, et liaiite

alors I'amplitude des bombés. L'allure des bombésemus sur notre systéeme semble suivre deux
186

CONFIDENTIEL INDUSTRIE




mécanismes. Pour les diamétres de fissure inféri@8,5 mm on observe une allure logarithmique qui
correspondrait a ce qui est observé par McDonaltesdepdt de Si© En revanche, pour les diameétres de
fissure supérieurs a 3,5 mm, on retrouve une adup®nentielle de la hauteur de bombé comme montré
sur la zircone EB-PVD par Fabre. La dimension iksifes obtenues suite a I'essai LASAT aurait Um ro
déterminant sur l'allure des bombés correspondant.

Suite a ces observations réalisées sur le seuh@itdrarevétu X (et donc un nombre de points desune
limité), on a souhaité compléter ces relevés d'ange de la hauteur de bombés avec des mesures
effectuées sur trois autres échantillons (épaissdikM1 1,5 et 2 mm) choqués par LASAT (dont
I’échantillon utilisé dans le paragraphe 111.2.12gure 111.17). L'’ensemble des points est préseantéla
Figure 1IV.22.
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Figure IV.22 : Hauteur de bombé maximale mesurée efonction du diametre de fissure pour différents
échantillons choqués par LASAT

L’ensemble des points obtenus sur d'autres échamgil(Figure IV.22) permet de confirmer la tendance

observée sur le seul échantillon X (Figure IV.209. hauteur de bombé sur un échantillon revétu de
zircone EB-PVD suit une allure exponentielle avacigmentation de la longueur de fissure. Pour les
longueurs de fissure comprises entre 1,5 et 2,1 cemaines fissures indiquent une hauteur de bombé
nulle. Elles sont indiquées par un marqueur norplenh pourrait s’agir de la valeur de diametr@artir

de laquelle la céramique décollée s'éloigne du tsab®t forme une cloque, comme montré par

Hutchinson [HUT92]. Hutchinson propose alors d’éealla contrainte critiquec au niveau de l'interface

a partir de laquelle une cloque apparait.
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Avec E le module d'Young et le coefficient de Poisson du revétement considéri& hauteur de la

cloque et R son rayon. On estime alors une comdraiitique de 1 & 3 MPa pour notre systéme revétu.

La présence d’'un bombé sera considérée comme ngudimiable pour les décohésions de faible
dimension (diamétre inférieur a 3,5 mm) pour ledlggel’amplitude du bombé (inférieur & 6 pm)
correspond a lI'amplitude maximale observée au sdndae colonnes (minima et maxima entre les
sommets et vallées a la surface de la céramigi® ). Ces décohésions seraient donc acceptables s
une piéce revétue du point de vue de la géomedrla diéce et ne perturberaient pas I'écoulemeffiiuctu

de gaz dans la veine. Les décohésions de dimessjpérieure ou égale a 4 mm de diamétre seraient
quant a elles a éviter.

IV.2.2 Caractéristiques de zones fissurées en cours de cyclage a 1100°C

On étudie I'évolution de 'endommagement et dehédétions de la couche céramique associée a ces
zones fissurées aprés I'essai LASAT au cours diaggcthermique. On souhaite ainsi déterminer dans
guelle mesure un défaut réalisé par LASAT peut digvaitique et impacter la durée de vie du systéme

revétu.

Pour cette expérience, un échantillon est chogdédansités de puissance laser au-dessus du seuil de
décohésion a I'état initial puis vieilli jusqu’a @@ycles. Le cyclage thermique est interrompu tea0
cycles afin d'effectuer des mesures de profiloreéaiinsi que des observations optiques du diametre d
tache blanche.

Diamétre de choc : 3 mm
Numeéro de choc 1 2 3 4
Elaser (1) 0.5 0.6 0.8 1.0
Densité de puissance (GW/cm?) | 1.4 1,6 2,2 2,7
Diamétre de fissure (mm) 1,8 2,5 3.1 3.8
Hauteur de bombeé (um) 2,0 4.5 5.5 6.0

Tableau IV.1 : Parametres de choc laser et mesuréle décohésion a I'état initial pour I'étude de I'éwvlution
morphologique de taches blanches
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1V.2.2.1 Mesure de la hauteur de bombés en fonction du nombre de cycle

45
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100 200 300 400
Nombre de cycles

Figure 1V.23 : Evolution lors du vieillissement themique de la hauteur de bombé de décohésions de diatres
différents réalisée a I'état initial

Les relevés de hauteurs de bombé en fonction dibreode cycles sont tracés sur la Figure 1V.23. On
mesure une augmentation significative et contineelal hauteur du bombé initial suite au cyclage
thermique. D'une gamme de 3 a 8 um a l'origine,passe de 5 a 17 um dés les 50 premiers cycles.
L’augmentation de ce phénomeéne se poursuit de meardguliére jusqu'a 400 cycles et d’autant plus
prononcé que la taille initiale est grande. On eorsle méme classement par taille de bombé criessa
entre les différents chocs tout au long du vieliiment. Une zone choquée initiale autour de 3um en
hauteur conduit a une hauteur de 20 um apres 4f6sctandis qu’une hauteur initiale de 7 um au® un
hauteur finale de 42 um. Il y a donc presque umetaclO sur cette hauteur pour 400 cycles. Ceci
constitue déja une limite forte en termes de dtdtide défaut méme si aucun écaillage, méme pantest
observé sur ces cloques aprés 400 cycles. Préajserisrs de le traitement a chaud de la plaguétuey

un léger flambage de I'éprouvette a été obseréel{fl de 150 um). Les mesures de hauteur de bombé
sont réalisées en utilisant une fonction numéripieedressement du profil.

1V.2.2.2 Mesure du diameétre de fissure en fonction du nombre de cycle

Les relevés des diamétres de taches blanches etiofordu nombre de cycles sont tracés sur la Figure
IV.24.
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Figure IV.24 : Evolution du diameétre de fissure d'n choc réalisé a I'état initial lors du vieillissenent
thermique

On constate que le diamétre de chacune des qisstees réalisées a I'état initial reste stabl@sg00
cycles. Trois des chocs observés montrent un asenmient significatif et régulier du diameétre mais ¢
accroissement reste trés limité. Le dernier quahi aeste bien constant tout au long du cyclage. L
précision de la mesure de tache blanche ayantftdsitté évaluée a environ 200 um, I'ensemble de ce
mesures se trouve dans l'intervalle d’incertitudeldssai LASAT-2D. On peut donc affirmer que le
vieillissement par cyclage thermique jusqu’'a 40€ley n’entraine pas de fissuration accrue.

1V.2.2.3 Discussion

Selon nos observations et mesures, il apparaitaghauteur du bombé augmente continument tandis que
la surface de la fissure reste indépendante du remhb cycles. Cette augmentation de la hauteur du
bombé est & mettre en relation avec I'augmentat@mncontraintes internes au sein de I'alumine dors
cyclage thermique. Le frittage des colonnes deomicEB-PVD tendrait probablement a augmenter la
raideur du revétement, et donc a diminuer la haudes clogues. Ce phénomene de frittage ne semble
donc pas étre prédominant pour ces durées et tatupgs de cyclage. L'augmentation de la hauteur de
bombé peut donc s’expliquer par 'augmentation dm#raintes interfaciales avec le cyclage thermique
Cette augmentation de la hauteur du bombé pertetives de dissiper par plasticité certaines aintes

et d'éviter la propagation de la fissure. Apresecdurée de cyclage, les contraintes en pointéesderé ne
sont pas suffisantes pour prolonger I'ouverturéadessure.
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IV.2.3 Caractéristiques de l'interface et du dépot dans une zone pré-fissurée et apres 500
cycles a 1100°C

1V.2.3.1 Morphologie

Des observations en coupe sont menées au miliewe dane pré-fissurée a I'état initial (2,7 GWicm
diametre de fissure 3,0 mm) puis cyclé jusqu’'a &@fles. La hauteur de bombé alors mesurée est de 54
pm. On s'intéresse en particulier au faciés dediface en pointe de la fissure circulaire et Ebyueur

de fissure effective.

250 pm

—

(a) Vue d’ensemble de l'interface fissurée et du gét bombé

(b) Vue de détail de I'interface en milieu de la fisure
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(c) Vue de détail de I'extrémité de la fissure

Figure IV.25 : Observation MEB en électrons rétrodffusés d’'une zone choquée puis vieillie 500 cycles

A la suite du vieillissement par cyclage thermiguen échantillon présentant une fissure par LASAgef
avant a I'état initial, on vérifie aprés 500 cyclgse le bombé mesuré en profilométrie correspond a
I'ouverture de la fissure interfaciale entre le stedt métallique et la zircone EB-PVD (Figure V.25
Cette derniére forme une cloque mesurée a 54 ppnodiftométrie. La sous-couche métallique a I'aplomb
de la zone décollée présente une couche épaissgdd'ad’alumine. Cette couche d’alumine reste
adhérente et on retrouve quelques résidus de Enp@sents dés la création de la fissure a I'itzdli au-
dessus de cette couche d'alumine (Figure IV.2%.®paisseur d’oxyde est équivalente entre les zones
adhérentes et fissurées. Libérée des contraintbaisten avec la céramique et moins protégée dba-ce

la sous-couche présente une rugosité plus élev@elans le cas d’'une zone non choquée et cyclée dans
les mémes conditions. Ce comportement aussi appeid@pling » est bien connu [TOLO1] et observé en
oxydation cyclique sur le systéme sans zircone [BALEn milieu de fissure, le systéme se comporte
plutdt comme un substrat revétu seulement d’'uns-souche de diffusion Ni(Pt)Al.

La Figure 1V.25.c nous montre la morphologie detfémité de la fissure. On observe que linterface
saine (non fissurée) du fait du choc initial présates décohésions de 'ordre de 10 a 20 um deiéamg

(en pointillés sur la coupe métallographique). Lkéspnce de ces fissures dues au vieillissement de
I'interface rend délicate l'identification préciske I'extrémité de la délamination créée par LASKEsS
décohésions dans les zones saines lors du vieitisst peuvent rencontrer la zone fissurée par LASAT
contribuer a l'accroissement de la zone fissuréz.p@énoméne peut étre une des explications de la
tendance observée sur la Figure 1V.24 lorsqueclaetdlanche évolue de quelques centaines de pm dans
certains cas. La Figure IV.25.c rend également ¢erdp I'augmentation progressive de la rugositésdan
la zone choquée deés I'extrémité de la fissure. plande des ondulations associées au faciés delingnp

au milieu de la zone choquée (Figure 1V.25.b) direiau fur et a mesure que I'on rejoint la périghéde

la fissure, c’est-a-dire que I'ouverture de la digsdiminue. Une fois la céramique décollée, |dasar
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libre de la sous couche permet un degré de lilsepplémentaire et laisse place a des phénomeéras (bi
connus) de rumpling. La zircone adhérente avealestsat ne se déforme quasiment pas, ce qui réduit
I'amplitude des ondulations de la sous-couche higi@l On peut penser qu’un rumpling de plus grande
amplitude permet une relaxation des contraintes jphportante. La zone centrale délaminée permeettrai
alors une forte libération des contraintes. Aiasptésence de fissures a l'interface métal/oxyderpit
faire office de « zone amortisseuse ». L’augmemtiaties contraintes avec le cyclage thermique serait
contrebalancée par la libération d’'une partie deetles au niveau de ces surfaces libres crédesasu
choc laser. L'écaillage de la céramique ne seestgrcéléré par la présence de fissures a I'étiat, i
pourrait méme étre Iégérement retardé. La préséadéssures initiales de petites tailles ne serphle
avoir d'effet sur l'intégrité macroscopique du gyse BT qui montre alors une certaine tolérance aux
dommages. Il reste a définir ce qui pourrait dégthen majoritairement la ruine du systéme. Ces sk
pré-fissuration ouvrent peut-étre une voie d’aralgisnensionnelle de 'endommagement, y compris en
tenant compte de I'oxydation en relation avec ta¢ede la couche céramique.

1V.2.3.2 Influence sur la durée de vie en cyclage thermique

La tenue a I'écaillage du systéme peut étre obsemaligré la présence de nombreuses taches blanches
présentes dés I'état initial ou ajoutées en coerscytlage dans certains cas. Du fait de l'arrét des
expériences a 500 cycles pour la plupart des éllbast on n'a pas pu étudier de maniére exhaustive
limite en durée de vie en relation avec la préseleceones fissurées pré-éxistantes. On ne saitphmsi

des zones fissurées de diameétres différents etingeiats constants jusque 500 cycles seraient le lieu
privilégié d’'un amorcage anticipé qui précipitedataillage de la zircone. On peut cependant féies

d’'un retour d’expérience au sujet de I'écaillagelaeircone sur un échantillon pré-fissuré par LASA
ayant été cyclé jusqu’a 500 cycles.

Pour les besoins de 'étude de I'adhérence polntiétdes courbes LASAT-2D, une plagque revétue peut
étre impactée en différentes zones pour des &3 & différentes densités de puissance, condipsant

la plupart a des décohésions de diamétre compiris &/5 et 4,5 mm. En condition de cyclage contiau,
rampe de refroidissement est réglée afin que Iiéilen atteigne au moins une température 150 “&@hav
de subir un nouveau cycle. Lorsque I'échantillonpeélevé tous les 50 cycles pour observation efunge
des taches blanches, il est refroidi a la tempérambiante. Le premier cas illustrant la duréeidele
plaques avec des zones fissurées est présentd'écfeamtillon A sur I'image au scanner de la Figure
IV.26.a alors qu'il a subi 200 cycles de 1h a 1TO0R’échantillon est indemne et ne présente aucun
indice visuel flagrant d’'une amorce d'écaillage.itSuau refroidissement a I'ambiante lors de
l'interruption suivante du cyclage a 250 cycles,constate que la partie supérieure droite de I'éillan
s’est écaillée (Figure 1V.26.b). L'écaillage n'ekinc pas initié a I'endroit d’'un choc avec décobgst

de plus, ne s’est pas propagé jusqu’a la zone lééclal plus proche (cercle sur I'image au scanedad
Figure 1V.26.b). L’'amorcage a eu lieu probablementiveau des arétes (non chanfreinées) au coin de
cet échantillon. Le cyclage thermique a été poursuisqu’'a 300 puis 350 cycles mais le retour a
I'ambiante s'est accompagné alors d’'un écaillaged®uche de zircone sur l'intégralité de sa sarféa
délamination de l'intégralité de la zircone des 8§6les suggére que cet échantillon serait nonocome
aux spécifications retenues par 'industriel Sne@rsque I'essai est mené sur des pions.
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(a) a 200 cycles

(b) & 250 cycles

Figure 1V.26 : Images au scanner optique des zonebhoquées de I'échantillon A avec décohésion aprégctage
thermique (a) a 200 cycles, (b) & 250 cycles (cdardéchantillon a faible durée de vie)

Un second cas d’échantillon avec diverses taillegahes fissurées pour un revétement EB-PVD et issu
de la méme production est soumis au cyclage intgruotous les 50 cycles. L'échantillon B observé en
vue de dessus aprés 500 cycles est représentg Biguke |V.27. Dans ce cas d’échantillon, 22 dwess t
effectués ont conduit a la présence d’'une fissSume ces 22 tirs, 14 ont été effectués sur le systeiiétat

brut ou apres 50 cycles, les autres a des étapesrdiption ultérieures. On constate cette foie tu
zircone reste completement adhérente méme aprédsnps long de repos et aussi sans précaution
particuliere de manipulation. Cette plaque ne mrespar ailleurs aucun signe d'écaillage qui setéja
amorcé ou que I'on suspecterait de I'étre, queoiteasl hiveau des arétes ou des bombés. On a donc 1
fissures créées par LASAT de diamétre compris ehfseet 4 mm qui ont cyclé 450 cycles et plus sans
que le revétement céramique ne montre le moindgreesi'amorcage ni d'écaillage.

194
CONFIDENTIEL INDUSTRIE




Figure IV.27 : Image au scanner optique des zonebaquées de I'échantillon B avec décohésion apresiage
thermique a 500 cycles (cas d’'un échantillon a fogtdurée de vie)

La confrontation des expériences relatives auxridlums a faible et forte durée de vie (cf. Figulive26

et Figure 1V.27) issu d'une méme production intgersur la disparité des comportements a I'écaillage
gue I'on observe. Les phénoménes d'écaillage deéébarthermique sont connus pour étre causés par de
nombreux parametres (effets de bord, taux d’humifiIRENQ9], rupture différée, etc.). Concernant
'impact des zones pré-fissurées sur la durée de malgré la faible représentativité du nombre des
échantillons étudiés on ne peut établir que I'ajgpion du choc LASAT suivie de la création de figsu
millimétriques soit préjudiciable a la durée de di I'échantillon. Si I'écaillage rapide de I'échilan
choqué aprés 350 cycles (Figure IV.26) peut laigsemser que la présence de nombreux chocs
endommageant précipite I'écaillage, on note quealllage observé ne permet pas d'incriminer les
décohésions créées par LASAT. La décohésion sdbita céramique apres 350 cycles semble plutét étre
la généralisation a toute l'interface de I'écailaantamé au niveau des arétes en bord de I'édbantiin
peut alors s'interroger au sujet de I'adhérencectiffe de ce revétement aprés fabrication puiarsae
cyclage. Pour statuer définitivement, il faudraitler simultanément un échantillon avec une zomie pr
fissurée et un échantillon de référence jusqu'dlléga. Il faudrait cependant s’assurer que lesxdeu
échantillons possédent une méme adhérence au .dBpartilleurs, le nombre significatif de fissures
réalisées sur I'échantillon avec une durée deatisfaisante permet de montrer que la présence tge

de décohésion n’entraine pas de singularités d'eenou de propagation de fissure qu’on pourraitjuge
néfastes pour la durée de vie du systéme. La posifiéatoire des zones fissurées sur la plaquérécen
bords de I'’échantillon) invite plutdt & considégere des délaminations de diamétre allant jusquendnm

se propagent pas. Une étude exhaustive de la téaie telles fissures impliquerait des temps de
vieillissement plus long, notamment du fait du mpling » plus prononcé dans les zones décollées qui
peuvent précipiter la ruine du systéeme.

1V.2.3.3 Conclusion

La présence de fissures créées par un essai LASiApdrdre son caractére non destructif a la méthod
On montre cependant ici qu'une fissure circulaieelda 4 mm pré-existante, voire une population de
fissures espacées dans cette gamme n'impactentapdisrée de vie en cyclage thermique selon le
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protocole d’'analyse standard réalisé sur plaguepi©cole se fonde uniqguement sur la perte d'une
écaille et non pas sur l'adhérence locale de Fate au cours du temps de cyclage. Il serait
probablement judicieux de combiner les deux apm@ean mesurant 'adhérence au cours du cyclage
thermique. En revanche la hauteur de bombé vadadwmeip lors du cyclage thermique et d’autant plus
que le diamétre de fissure est élevé. La présemcette cloque génére une dégradation de la sacseo
sous-jacente. Par ailleurs, sur ces deux échartilidentiques sélectionnés pour aborder I'étudéade
nocivité de zones pré-fissurées, on note une digpesignificative sur la durée de vie. Celle-aist’ pas
attribuée a la présence des zones pré-fissuréegr@ndans le chapitre suivant (paragraphe V.&)'gn

peut envisager de relier cette dispersion a I'azltide des dépbts mesurés a I'état initial puis emscde
cyclage thermique (par des essais LASAT destruetifsonfiguration mono-tir, cf. paragraphe V.2.2).
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Conclusion

La mise en place ainsi que la réalisation du pateode choc de contrdle de I'adhérence du systérhe o
été développées dans ce chapitre. Plusieurs méthieddétection de fissures ont été étudiées affrods
assurer de I'absence de fissures suite a un es$SAT sous le seuil d’adhérence. L'absence de tache
blanche suite a un choc en face avant sous seaiihsh pu étre confirmée par quatre méthodes non
destructives (observation de la tache blanche eigquap variation du flux de chaleur observé en IR,
visualisation des contraintes au sein de la codthl@mine par piezospectroscopie, profilométrielale
surface de la zircone) puis suite a des obsenmtétallographiques. L'essai LASAT en face avant
appliqué sous le seuil d’adhérence est ainsi dédaatmme non fissurant. L'équipement de choc ainsi
que les techniques de détermination du seuil diadicé requiérent un essai de contréle type effeitué
minima 0,10 GW/crh sous le seuil d’adhérence. Cela permet ainsi ddigsairer avec certitude
uniqguement des échantillons présentant une résestamerfaciale inférieure a celle de I'échantillde
référence.

L’'observation optique en lumiéere blanche présentban rendu de la tache blanche, mais pour cesjui e
de la détection de défauts de tres faible dimen6itiérieure au mm) la caméra thermique semble la
technigue la plus fiable. La piezopectroscopie ptrégalement la détection de défauts de petitie,tail
elle nécessite toutefois une épaisseur d'alumirflisante qui n'est pas présente a l'état brut de
production.

La présence de ces zones choquées sous seuil bie gmm introduire une quelconque fragilité lors du
vieillissement par cyclage thermique du systemguiags500 cycles. Aucune fissuration n'a été observé
sur les endroits chargés mécaniquement sous €ruihurait donc une innocuité de I'essai sous il
rapport a la durée de vie de I'échantillon en ayeléhermique. Cet élément trés important nous pgerme
d’envisager une application de I'essai sur piéceezmice.

L’évolution et le devenir des fissures créées pABAT ont été étudiés dans un second temps. Ces
décohésions ne se propagent pas avec le cyclageidie. La hauteur du bombé initial observé apaés |
création de la décohésion évolue quant a elle dlenseént avec le cyclage thermique. Cette variatisin
d'autant plus élevée que les défauts sont de gsaditeensions (proches de 4 mm de diamétre). Cet
aspect pourrait étre limitant par rapport a I'éeouént du flux d’air. La création d’'une décohésidiétat
initial se traduit localement par I'accélération glhenoméne de rumpling qui pourrait conduire aliaer

du systéme.

Le systéeme barriére thermique ne présente pasrdpartement particulier lors du cyclage thermique en
présence de fissures créées par LASAT. Des essmggrsur systemes vieillis montrent que l'essai
LASAT pourrait également étre effectué sur unerfat® oxydée, et apporter des informations sur la
durée de vie restante d'une piéce ayant déja famofi. On développera ces problématiques d’évolution
de I'adhérence au cours du cyclage thermique a@eacisdpitre suivant.
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CHAPITREV Mesure de l'adhérence par LASAT-2D en face
avant et évolution au cours du cyclage thermique
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Introduction

L'essai d'adhérence LASAT-2D nous permet d’'évaluremniveau de résistance interfaciale soumise a une
sollicitation dynamique de forte intensité a travkr tracé de courbes LASAT-2D. Il s’agit d'étahlin
relevé dimensionnel d’une série de fissures dodtdmetre évolue en fonction de la densité de pos
laser appliquée. Comme cela a été montré danstbéde pour un choc en face avant (i.e. du c6té de
céramique), il est tout & fait possible de calcolanériquement le chargement maximal en tractidnlsu
long de linterface au cours d’un choc donné. Ontpdors tracer un abaque de courbes LASAT-2D
simulées pour différents seuils de rupture intéafac Une approche quantitative permet toujours de
mesurer I'adhérence sur un échantillon a partirnepriétés sous choc des matériaux supposéese&annu
Une approche qualitative permet une classificatoecte du niveau d'adhérence de systémes revétus
équivalents au travers de la position relativeaesbes LASAT-2D. C’est I'approche de I'essai LASAT
2D.

Suite a I'étude de I'innocuité ou de la nocivitédimcs laser avec ou sans tache blanche que lloneta
I'arbitrage du cyclage thermique, il nous a étésgile d’envisager un suivi de I'adhérence mesuage p
LASAT en mode destructif a I'état brut et en fonatid'un nombre de cycles a haute température sous a
Dans ce chapitre, on se propose d'appliquer la reedladhérence selon la procédure usuelle établie
précédemment (courbe LASAT-2D multi-points) et @mur différents états de vieillissement. En
prolongement de ces mesures, il s’agit d'une partntkttre en relation I'adhérence initiale avec la
performance en durée de vie mesurée par cyclagmithee et d'autre part, de mesurer I'évolution de
I'adhérence au cours du cyclage thermique par siesieinterrompus. Pour appréhender cette évolution
sans ambiguité, on propose de procéder sur unésbahtillon qui possede donc a coup sir la méme
adhérence initiale. On introduit ainsi une procédupuvelle d'un essai LASAT-2D mono-tir pratiqué su
une série d’échantillons de taille réduite obtgpaisdécoupe puis cyclés. Cette procédure resteéosdr

le méme principe de choc laser conduisant a usarfismais la mesure d'adhérence repose alors sur un
seul diamétre de tache blanche.

Dans ce chapitre, on débute par I'étude compargtiaditative et quantitative de I'adhérence mespiae

des tirs en face avant a I'état brut de fabricaanun ensemble de trois échantillons revétussqgnt
issus d’'une méme fabrication ou « run » EB-PVD. €e¢santillons sont supposés de méme adhérence
initiale. Cette étude comparative qui vise a cameahieux I'état initial I'adhérence est agrémentée
résultats d’adhérence sur un lot antérieur obtamuface arriere, confrontés avec un lot actuelmiste
également en face arriere pour les besoins de fga@ison. Dans un deuxieme temps, ces mémes
échantillons précédemment choqués a 0 cycle satéspen cyclage thermique que I'on interrompt afin
d’évaluer la résistance interfaciale pour étabéis @ourbes LASAT-2D en cours de vieillissement. On
peut alors comparer qualitativement et quantitatieet I'évolution relative des adhérences respestile

ce lot d’échantillons en regard de leurs duréedgalenregistrées au maximum jusque 500 cycles.

A la suite de ces expériences de cyclages thermigoenbinées avec des essais d’adhérence sur 3

échantillons d’'un méme lot, on propose une proagarticuliére d’un essai LASAT mono-tir sur uniseu

échantillon issu de ce méme lot mais dont on istde portions par découpe mécanique douce. On

compare facilement I'adhérence initiale de chaade® portions par un tir laser avec tache blancime. O

contrdle a nouveau cette adhérence avec desd@sildentiques sur chaque portion ayant subi uaioer

nombre de cycle. Cette procédure doit permettreatii@r et de quantifier directement I'adhérence en
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cours de cyclage thermique. Méme si destructivite @proche d’'un essai LASAT mono-tir combinée
avec le cyclage thermique pourrait étre avantagease discriminer finement des systémes supposés
identiques ou volontairement différents. Cela pérégalement d’approcher ce que pourrait étre ui sui
direct et localisé sur une aube de turbine revéamabinant LASAT et cyclage thermique lors de son
développement. On évaluera alors la pertinenceette approche et son éventuelle transférabilité aux
pieces industrielles. Cette étude est complétédgamen des interfaces et microstructures enscdar
vieillissement afin d’'observer les modifications @&appréhender celles qui peuvent affecter I'état
mécanique du systeme barriére thermique EB-PVDvexttéellement aussi impacter ses propriétés sous
choc. On aura ainsi accés également aux endommagemeerfaciaux dus au cyclage et au choc laser
combinés a différents instants.
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V.1 Comparaison de I'adhérence de barriéeres thermiques EB-PVD a I’état brut

On s'intéresse dans cette section & des échastiions forme de plaques revétues (50 x 30 x ) mm
pour lesquelles on suppose une adhérence égalerssgmble de la surface. Cette hypothése est &tayé
grace aux mesures de taches blanches répétééérardd temps sur un échantillon témoin pour étddie
reproductibilité de tirs laser en face avant (cfll®.1.2). L'essai LASAT sera utilisé tout d’alsbpour
vérifier le niveau d’adhérence de trois plaques @2, P3) d’'un méme lot en sortie de productiors pn
fonction du cyclage thermique (cf. 8 11.2.2). Emséquence, puisque le protocole expérimental eg&visa
consiste a pratiquer I'enregistrement de courbeSAF2D en face avant pour différents états de ggela
(dont I'état initial), nous devons anticiper au mxieun nombre minimal de tirs laser pour chaque €tat
choix est donc fait en fonction de la surface oéeupar les taches blanches pratiquées au fur esaren
des cycles (0, 10, 50, 100, 250 et 500 cyclesaiprDans ce contexte et dans certains cas, aa gere

des tracés de courbes LASAT-2D avec seulement pleitts seront proposés pour I'analyse. En ce sens,
on admet que I'étude de l'application de l'essaditiérence LASAT en face avant dans cette partie
souffre en termes de statistique. Cette faibless@rdtocole retenu pour I'analyse est compensée par
I'intérét majeur qui consiste a pratiquer et compatrictement des valeurs d’adhérence sur un méme
échantillon et ce, a différents états de vieillissats.

V.1.1 Plaques revétues issues d'un méme lot analysées par LASAT face avant

Les trois échantillons sélectionnés sont issus @lex darreaux d’AM1 différents (cf. Tableau V.1).
L’orientation cristalline de ces deux barreauxasisidérée identique apres analyse par des obiservat
métallographiques en coupe avec attaque chimigtie§(dl.1.2). Par contre, toutes les étapes de
préparation de surface suivies des traitementgdétdie sous-couche Ni(Pt)Al ont été réalisées ans
mémes conditions pour les trois échantillons eukanément dans la méme enceinte pour 'EB-PVD de
ZrOx-Y,03 . La morphologie des sommets de colonnes de leostiacture de la zircone EB-PVD a été
vérifiée par une vue de dessus au MEB pour chadesglagues. On ne retient pour cette étude que des
échantillons qui présentent bien une microstructatennaire dite « fine » classées en type A oe Bp
dans la thése de G. Fabre [FAB13] (cf. Figure le¥)conformes aux caractéristiques morphologiques
usuelles contrélées industriellement.

Référence de I'échantillon P1 P2 P3
Barreau d'AM1 X7976A XT7664A X7976A
Type de microstructure A B A-B

Tableau V.1 : Origine et classification des échankbns P1, P2, P3 (épaisseur AM1 =1 mm)

Notons que I'échantillon P2 qui est issu d'un bawrd@ifférent des échantillons P1 et P3 est celui qu
présente une microstructure de zircone de type & da présence assez marquée de germinations
secondaires sur les colonnes principales tandisegugeux autres échantillons en sont soit exe(iyis
A) ou soit en faible quantité (entre type A et tie
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Figure V.1 : LASAT-2D en face avant de trois échaiitons P1, P2, P3 issus du méme lot a I'état bruted
production : courbes LASAT-2D (a) ; courbes LASAT-D et abaques simulés (b)

Les courbes LASAT-2D relatives aux échantillons P2, P3 a I'état brut de fabrication sont données
dans la Figure V.1. Le positionnement des courbestima clairement une différence importante de
'adhérence entre ces trois plaques revétues simdrient avec l'ordre suivant P1<P2<P3. Ces écarts
traduisent des différences significatives de diaesetle fissures mesurées. Ici, les valeurs enrégsst
peuvent varier de 0.5 & 1.5 mm entre deux échamgilpour un méme choc laser. Il s’agit d’un résulta
inattendu par rapport au schéma de travail ingidlse fondait plus sur I'étude d’échantillons sogds
identiques pour les soumettre a I'analyse de léalde vie en cyclage thermique (avec une statessqu
3 échantillons). L'essai LASAT-2D révele qualitaaent une différence qu’il convient d’expliquer. G.
Fabre a fait I'observation suivante lors de sesauia de thése : un décalage des courbes LASAT-2D
(obtenues par des tirs en face arriere sur desigitbias issus d’'un méme lot) pouvait accompagner u
différence flagrante du type de la microstructugeziicone issue d’'une méme fabrication. A suppqser
I'adhérence fut identique d’'une microstructure autte, la différence de type de microstructure peut
conduire a des variations des propriétés optiqeeka dzircone et donc des rendus de la tache blanche
différents lors de I'essai LASAT. Cette hypothéssterait a vérifier par la découpe et I'examentdiies
de fissures réelles dans les cas de microstructliffésentes. Aussi, la microstructure de la zire@insi
gue sa porosité pourraient avoir une influencelaysropagation de I'onde de choc en atténuant son
intensité dans le cas d’'une zircone plus denseépdass une germination secondaire plus prononcée. Il
faudrait alors connaitre et mesurer les propriétéstes sous choc en fonction de la microstructare.
Fabre avait observé que les courbes LASAT-2D olgteen face arriere étaient nettement décaléesevers
bas (dép6t plus adhérent), dans le cas d’'une niigobsre de type B par rapport a une microstructiere
type A. Rappelons que les résultats de G. Fabieissrs de chocs réalisés en face arriére et qudd’' de
choc responsable de la décohésion traverse danascdeux fois la totalité de I'épaisseur de zircone
(contre une seule fois en face avant). Ainsi, ish’pas a exclure une éventuelle exacerbation du
phénoméne en configuration face arriére. (cf. FiguB). Dans notre cas, les positionnements desbes
ne reproduisent pas du tout cette logique basédasdensité de la microstructure. En effet, c’est
I’échantillon avec la microstructure la moins de(B&-type A) qui présente la courbe la plus basse e
microstructure la plus dense (P2-type B) qui @speasition intermédiaire. En général, on peut ssppo
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gue la différence de type de microstructure deomiecest effectivement le témoin d’'un chemin de
fabrication différent. Cela peut donc affecter gactéristigues mécaniques du systeme, et donc de
I'adhérence que I'on cherche a mesurer. A trawerglation de I'essai LASAT en fonction de variaso
notables des microstructures de zircone, on mquirdt la grande sensibilité de I'essai LASAT. Ains
dans notre cas nous avons bien 3 plaques d'adledéifiérentes classées qualitativement en fonatem
diamétres de fissures obtenus (P1) >0 (P2) >0 (P3).

Cette classification qualitative de I'adhérence dekantillons est complétée par une quantificatlan
niveau d'adhérence par superposition dabaques mnguas simulés selon le modéle sans
endommagement présenté au chapitre 111.4.2 (clurEiy.1.b). Si I'on considére que les 3 plaques ont
une méme adhérence, on peut s’interroger a nowstgdlincertitude absolue de la méthode fondédesur
tracé des courbes LASAT-2D. Si la reproductibitigétirs LASAT sur un méme échantillon est toutit fa
satisfaisante (écart-type de 0,2 mm au diamétréadbes blanches), alors que les variations obsgsdr

les fissures entre ces 3 différents échantilloms de 1,5 mm au diameétre. On observe que les alllgs
abaques numériques ne rendent pas compte de manexrt des allures des courbes expérimentales.
Pour chaque échantillon, on est donc obligé dadiliplutét un intervalle pour déterminer une valeur
quantitative de I'adhérence. Il s'agit d’'une tenclarobservée notamment en face arriere par Cug-
Lelandais dans sa simulation [CUQ10], dans laquelidiamétre de fissure simulé était également-sous
évalué aux faibles densités de puissance (cf. &idu83). L'échantillon P1 présenterait ainsi une
résistance interfaciale comprise entre 600 et 85@ gt I'échantillon P2 entre 400 et 650 MPa tagdis
I'échantillon P3 serait avec une adhérence commiee 350 et 500 MPa. On note I'écart homogéne
entres les courbes qui permettent de classerdisséchantillons avec des écarts absolus trésfisigifis

de -200MPa entre P2 et P1 et -150MPa entre P3,etdr2350MPa entre P3 et P1. Ces écarts sont bien
représentatifs d’échantillons avec une adhérendialén trés différente. |l serait alors nécessaire
d’identifier les paramétres du procédé de dépatepiibles d’étre a I'origine de cette variation. @eut
penser que la position de I'échantillon dans I'émeeEB-PVD, la qualité du sablage pourraient étre
particulierement discriminants. Précisons toutefpg si une variabilité est de fait démontrée sg d
échantillons plaque, elle n’induit en aucun casdarent une méme variabilité de I'adhérence surepiéc
forme industrielle. Ce point sera étudié dans lagraphe VI.2.

Ces mesures d'adhérence basées sur un faible natabpeints expérimentaux (sauf P1) peuvent étre
sujettes a caution, mais la tendance semble babligtet cela permet indirectement de montrer But
potentiel de I'essai LASAT-2D méme mené avec pepaiats pour discriminer différentes interfaces
supposées identiques et finalement tres différe@est un outil de choix pour le suivi de prodaatigui
aurait pu probablement ici étre décliné en mode destructif pour révéler I'échantillon le moins
adhérent. Cependant, il se pose alors la questiochdix d'un niveau d’adhérence absolu pris comme
référence. L'échantillon P1 posséde-t-il une adi@eparticulierement supérieure ou c'est I'échlmmtil

P3 qui présente une adhérence trop faible ? Datesétade nous avons privilégié I'examen de I'étiotu

de l'adhérence avec le cyclage thermique au déttipeobablement de la statistigue nécessaire et a
améliorer pour définir un état de référence. Cependl parait plus crucial de relier I'adhérencéédat
initial et la durée de vie en cyclage thermique.d&autres termes, la classification établie a t'étitial

par LASAT-2D peut-elle laisser présager de la dutéevie du systéme en cyclage thermique ? La
classification qualitative de courbes LASAT-2D igéks en face avant et I'estimation des niveaux de
contrainte a rupture associés permettent donc dwenen évidence une dispersion de I'adhérencade |
céramique entre plusieurs échantillons issus duenétrde production.
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V.1.2 Plaques et pions revétus issus de lots actuel et ancien analysés par LASAT face arriere

On souhaite éclairer les résultats précédents derdres comparaisons déja réalisées par LASAT sur
I'état brut de dépbt EB-PVD. Il s’agissait d'uneglie et d’'un pion fabriqués dans un méme lot el® 201
et utilisés alors pour la mise au point de I'essaiface arriere. Pour ce faire, on extrait une ysgades
échantillons relatifs a cette thése (lot 2013) kpre soumet au LASAT face arriére afin de pourseila
comparaison directe (qualitative) de I'adhéren@tads bruts sur des échantillons de mémes dimension
de microstructures similaires. L'’ensemble de céstantillons soumis a LASAT présentent une épaisseu
totale de 2,2 mm, et sont revétus de zircone ifiéattomme de type B (cf. paragraphe I1.1). En nebe,
I'orientation cristallographique du substrat AM1 des 3 échantillons est différente. La normale a
l'interface sur le pion de 2010 est orientée sddodirection <001> tandis que la normale sur lajpéa
2013 est désorientée d’environ 10° par rapportdiréction <001>. L'orientation cristallographiqde la
plague 2010 n’a malheureusement pu étre vérifi€erggine de ces travaux. Le retour d'expérience
industriel sur ce type déchantillon a solidificati dirigée indiquerait toutefois une variation peu
importante de I'orientation secondaire du cristalelques dizaines de degrés) bien que non conti@ée
maniére systématique. L'influence de I'orientattistallographique sur la propagation des ondeshde

a été démontrée par Fabre [FAB13]. Toutefois darss$ d’'un choc de diamétre 3 mm pour une épaisseur
de cible en AM1 de 2 mm, les effets de I'anisoteopiir le chargement a l'interface restent limigts;e
méme pour les orientations cristallines <001> etl=laux comportements mécaniques trés éloignés. On
pourra donc comparer de maniére assez rigourensenddre cas les différents échantillons et cetdizu
plus que leur désorientation relative (connue qpssee) est faible. Les courbes LASAT-2D de laysaq

et du pion 2010 et de la plaque 2013 sont donnéda &igure V.2.

S I
Lot 2013 plaque

E + Lot 2010 pion
= 4 17 = Lot 2010 plaque
S’
-] . —"
'% 3 = / :
£ —
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3 (]
2 2 a
2
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E
g 1
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0 1 2 3 4

Densité de puissance laser (GW/cm?)

Figure V.2 : Courbes LASAT-2D en face arriére de dex lots matiére distincts (épaisseur AM1 2 mm)

A partir de la Figure V.2, on montre une différempalitative de I'adhérence entre les deux lotsxd'u
part et entre la plaque et le pion du méme lottdéapart (résultat antérieur). Ceci est au détrinaes
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plaques et de celle du lot 2013 qui posséde gtiaéitaent I'adhérence la plus faible (pour une dénde
puissance laser fixée, une fissure de plus graamidtre est systématiquement mesurée pour la pthgue
lot 2013). L'écart entre les différentes courbessagificatif avec une variation au diamétre dedre de

0,8 mm pour un méme choc. Si 'on ne compare atpre les deux échantillons a I'orientation
cristallographique connue, le pion 2010 et la péagQ13, alors on observe un grand écart entreeles d
courbes LASAT-2D. S'agissant de ces deux substradsocristallins désorientés uniquement d’'une
dizaine de degrés dans une seule direction, ompatér une telle différence a une modification ae |
pression de I'onde de choc en relation avec I'édagt propriétés mécaniques entre ces deux direction
cristallographiques. Les résultats donnés danartiep!l.2.1 ayant démontré une bonne stabilitésde
temps de notre moyen d’'essai, on met bien en éstdane différence d’adhérence de I'échantillon issu
du lot 2013 qui présente une adhérence signifieatent inférieure a celui datant de 2010 (écaredes
deux courbes représentatif d’'une différence de éismrsupérieure a 1 cm). La comparaison entreole pi
et la plague issus du lot 2010 montre égalementdifférence entre les courbes LASAT-2D. Fabre
n'avait pas observé de différence significative rentadhérence d'un pion et d'une plaque de
microstructure identique [FAB13], comparaison plaguelle I'orientation de la plague n’avait égalemne
pas pu étre définie. Il n'est pas a exclure queldgue mesurée par Fabre soit orientée exacterselat d
méme maniere que les pions, et que dans notra gadue testée sur la Figure V.2 soit trés déseee
par rapport & la direction cristallographique <00de qui expliquerait la divergence de ces résulae
n'est pas I'’hypothése que I'on privilégiera ici. Gait que I'état de surface de la sous-couche hggtala

une grande influence sur la tenue de la zircone. \l@iations observées pourraient étre dues a une
variation des conditions de sablage qui est réatis@uellement. La position des échantillons dans
I'enceinte de dépét EB-PVD peut également étrelémént contribuant a cette variabilité. Les angles
temps d’exposition des échantillons par rapportflax de vapeur peuvent en effet entrainer des
modifications des mécanismes de croissance dedmfue associés a des gradients thermigues locaux.
Une étude comparative destructive a I'état brutpdeduction entre différents échantillons testés par
LASAT présentant une forte disparité d’adhérenamise&nvisageable. Des coupes métallographiques
nous renseigneraient alors sur les compositionsighes de la sous-couche, I'épaisseur d’alumine de
croissance, la rugosité initiale ainsi que les éweles variations qui pourraient étre observéass da
structure des colonnes de zircone. La nature afiijue de I'alumine de croissanage ¢u 6) pourrait
également étre vérifiée. Ces observations n'ontppaétre menées sur les échantillons étudiés dzss ¢
travaux, le plan d’essais privilégiant I'étude @dlution de I'adhérence lors du cyclage thermique

V.1.3 Conclusions

Ces résultats d’analyse de I'adhérence sur des kitiatis de production, bien que limités car pratigsur

peu d’échantillons et dans certains cas avec pepoids montrent une variation trés significativesd
niveaux d’'adhérence. Par exemple pour les 3 plaBdeB2 et P3 (cf. Figure V.1), ces niveaux peuvent
étre quantifiés dans une gamme variant de 350 MP® a8Pa si I'on se fonde sur les valeurs calcuéées
2.0 GW/cmz2. On s’'appuie rigoureusement sur desrditlbas de mémes épaisseurs et fabriqgués en méme
temps par EB-PVD pour ces cas soumis a LASAT ea fa@nt et en face arriére. Si l'influence de la
microstructure de la céramique ou de l'orientatien’ AM1 peut entrainer un biais sur l'intensité lde
pression de choc propagée, ces écarts significalifisét inattendus au départ pour le lot actuehts
représentatifs de variations d’'adhérence importadés le stade de la fabrication. On entrevoiuiti
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potentiel important de I'essai LASAT-2D dans uneigque de suivi de production qui pourrait étre auss
non destructif. Un contrdle régulier de la prodoctfiméme qualitatif, éventuellement a I'aide d’uonp

ou d'une plaque témoin embarquée dans la fabritatio testée en quelques minutes pourrait étre
facilement envisagé. Dans un premier temps il faitdrérifier la pertinence d’'un tel suivi et dans u
second temps envisager la possibilité de rebuterpieces. Dans la suite de ce travail, on compare
toujours des échantillons présentant une méme géeméne microstructure des colonnes de zircone
similaire, ainsi qu’'une méme orientation cristadlidu superalliage.

V.2 Suivi de 'adhérence au cours du cyclage thermique jusque 500 cycles

L'essai LASAT-2D a été utilisé jusqu’'a présent pocomparer I'état d'adhérence de 3 échantillons (P1,
P2, P3) comparables entre eux car issus d’'une rpéodeiction. On a montré une différence importante
de la tenue mécanique a I'état brut. En relaticerd\étude de I'innocuité ou de la nocivité de chéaser
sur ces échantillons, on dispose de données LASATorction du nombre de cycles thermiques a
1100°C jusque 500 cycles maximum. On souhaite alairge qualitativement les courbes LASAT-2D et
guantitativement la mesure d'adhérence correspoadamifférents états de vieillissement. On néglige
alors en premiere analyse les madifications duesyst barriere thermique induites par le cyclage
thermique qui pourraient agir sur la propagatios diedes de choc et remettre en cause les hypotthéses
modele numérique correspondant (épaisseur d’aluraniable, rugosité croissante, porosité interfacia
croissante, densification de la zircone).

A la suite de ces expériences limitées par le nerdbrpoints disponibles sur chacune des trois plaqt

le fait que les échantillons supposés identiquesore avérés différents en adhérence initiale,ropgse

une procédure particuliere d'un suivi de I'adhéeemei cours du cyclage sur un seul échantillon (P4)
toujours issu du méme lot de fabrication et de mépasseur que les trois précédents. Cet échangifio
débité en 8 portions rectangulaires (12 x 15 x 1*)n@hacune de ces portions est soumise a un essai
LASAT mono-tir a 0 cycle (adhérence initiale) paigrés interruption a différents nombres de cycles
thermiques choisis jusque 500 cycles. Cette approombinant LASAT et cyclage thermique interrompu
permet de surcroit des observations des microateget interfaces post-mortem afin de mieux descut
I’évolution de I'adhérence qui est enregistrée.

Cing états de vieillissement ont été étudiés en ghul’état brut de production : 0 cycle puis 10, 500,

250 et 500 cycles de 1h a 1100°C avec refroidisaesmis air pulsé (cf. § 11.2.2). On verra dansaies

cas que les échantillons écaillent complétememtaarriver a 500 cycles. Méme si le dispositif akes
essais de cyclage n'est pas standard par rappogssais industriels, les éléments d’observatidieaés

au sujet de I'écaillage nous permettent égalemerdiscuter la durée de vie en cyclage thermique des
guatre échantillons considérés (P1, P2, P3, P4).
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V.2.1 A partir de courbes LASAT-2D sur 3 plaques initialement différentes

V.2.1.1 Evolution qualitative des adhérences jusque 500 cycles

Les courbes LASAT-2D obtenues en face avant sesmobints disponibles sur trois échantillons P1, P2
et P3 (Figure V.1) pour différents états de vigséiment (10, 50, 100, 250, 500 cycles) sont rdséem
dans la Figure V.3 et comparées avec celles da béut (O cycle). Le cyclage de chaque échantél@té
interrompu et la plaque extraite du four entre cigasgrie de tirs. La dimension de chaque plaque (D
mnT) et la réponse & 0 cycle (état brut) puis au fir mesure des interruptions nous a contraint stexju

le nombre de tirs en fonction des tailles des tadhlenches pratiquées (tres différentes entre les 3
échantillons). Le protocole expérimental est dodapéé dans la perspective de préserver assez o pla
pour mener I'expérience jusque 500 cycles en g@guént a priori les mesures a 250 et 500 cycles. On
verra a posteriori que pour deux des trois plagiisillage complet est intervenu avant 500 cydes
qui a limité les données LASAT recensées dansdar€iV.3. En revanche, indirectement, ces écaslage
anticipés nous ont renseignés sur la tenue méaamftifective d’'un échantillon a I'autre. Cette teriue
I'écaillage sur plaque peut en effet s’apparentardurée de vie mesurée par cyclage thermique.
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Figure V.3 : Courbes LASAT-2D réalisées pour difféents états de vieillissement et superposition a Baque
numérique simulés pour 3 échantillons : P1 (a, bR2 (c, d), P3 (e, f)
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a) Echantillon P1

Les courbes LASAT-2D sont enregistrées pour 6 éatwieillissements pour I'échantillon P1 (Figure
V.3.a). L'allure des courbes relatives aux états500et 100 cycles est proche de celle obtenue lfgat
brut (0 cycle). La simple évolution de la positimspective de ces courbes LASAT-2D traduit alors
qualitativement une différence de résistance iatéfe du systéeme. De plus, les allures des coutiaes
proches, on peut supposer que le mode de ruptui@netion de l'intensité de choc reste semblablerpo
ces 4 états d'interface. L'allure des courbes LASATY des états a 250 et 500 cycles est plus dideudab
cause du faible nombre de points. L'allure de cesi@bes LASAT-2D et notamment de celle de I'état
cyclé 500 cycles semble évoluer de maniére différees courbes précédentes. En effet, 'augmentatio
du diamétre de décohésion en fonction de la puissdglivrée (pente de la courbe) est beaucoup plus
prononcée pour cet état le plus vieilli. On peotskupposer que le mécanisme de rupture pouretes d
états cyclés 250 et 500 cycles est peut-étre différet ceci probablement en relation avec les
caractéristigues de l'interface.

L’évolution de la résistance interfaciale du systepeut alors étre discutée. La courbe LASAT-2D de
I'état 10 cycles située sous la courbe relativétat brut montre une amélioration du niveau d'adhée
aprés 10 cycles de 1h a 1100°C. Cet effet bénéfsgud’'adhérence du systéme s'accompagne de la
multiplication par deux de I'épaisseur de la couct®umine (cf. § V.2.3). Précisons que la nature
allotropique de I'alumineofAl,Os) n'est pas modifiée entre I'état brut de productat I'état cyclé 10
cycles. Ce renforcement de la tenue mécanique iuerface peut aussi correspondre a une
homogénéisation des contraintes internes et anteaiffusion des éléments lors des premiéres keure
haute température. Une épaisseur d’alumine deradd 1 pm permettrait une meilleure adhérence entr
la sous-couche métallique et la zircone céramicarergpport a la quantité présente a I'état brut de
production (autour de 0,5 um) qui se forme aprédesgent une trentaine de minutes a 1100°C lors du
dépdt EB-PVD. La croissance de I'alumine pendanosiplrs heures a 1100°C ainsi que la diffusion
d’especes lors des premiéers heures a chaud sootldméfiques a I'adhérence du systéme barriere
thermique. La courbe LASAT-2D de I'état vieilli ®cles est quant a elle située au-dessus deshétiss

et 10 cycles. L'adhérence du systéeme s’'abaissgoait rapidement aprés les premiers temps de cyclage
(50 heures). La courbe de I'état 100 cycles esésitgalement au-dessus de celle de I'état 50s;yeHe

qui traduit également une dégradation de I'étatltimence. Les courbes des états 250 et 500 cycles
traduisent également une diminution de I'adhéretheesystéme avec le temps de cyclage. Précisons
cependant que les courbes relatives aux étatstEDecycles sont trés proches et peuvent étre Kseyp
dans l'incertitude de I'essai. On peut donc enwsague I'adhérence du systéme reste quasi-constante
pendant cet intervalle de temps de cyclage.

b) Echantillon P2

L'échantillon P2 issu de la méme production EB-P&4 choqué uniquement a 0, 50, 100 et 250 cycles
(Figure V.3.c). L'écaillage précoce de I'échantillavant 500 cycles ne nous a pas permis de réddiser
courbe LASAT-2D correspondant & cet état. L'alldess courbes LASAT-2D de I'échantillon P2 (Figure
V.3.b) relatives aux 4 états de cyclage est coltérmrec ce qui a été observé sur I'échantillonFRdute
V.3.a). La pente de la courbe de I'état cyclé 2§€las est plus prononcée que celle de I'état lDut.
observe une classification qualitative de I'adhéeesur cet échantillon B du méme ordre que ce gtéa

211
CONFIDENTIEL INDUSTRIE




observé sur I'échantillon P1. La résistance intgefe du systéme diminue dés les 50 premiers cycles
L’état 250 cycles présente une adhérence plusefajibt I'état 50 cycles. Il semblerait cependant gjure
cet échantillon I'adhérence ne soit pas modifiéeeefO et 100 cycles, alors qu'un phénoméne seneblab
était observé entre 100 et 250 cycles sur I'écthamtP1. La comparaison des courbes LASAT-2D des
deux échantillons montre que I'échantillon P2 pdeséne adhérence plus faible que le P1. Il se giburr
alors que les phénoménes décrits pour I'échantMbrse produisent plus rapidement pour I'échantillo
P2, ce qui expliquerait que I'éventuel « palierdiiérence » envisagé pour P1 se reproduise pouolr2 p
un nombre de cycle moindre, soit 50 et 100 cyaled'échantillon P2 contre 100 et 250 sur I'échiai

P1. Cette hypothése peut également étre appuyée fait que I'échantillon P2 a complétement ééaill
plus tét que I'échantillon P1.

c¢) Echantillon P3

L’échantillon P3 également issu de la méme prododiB-PVD est choqué uniqguement a 0 et 250 cycles
(Figure V.3.e). L'écaillage précoce de I'échantillavant 400 cycles ne nous a pas permis d'effetéser
tirs LASAT correspondant a cet état de vieillissamé’allure de la courbe LASAT-2D de I'échantillon
P3 (Figure V.3.e) correspondant a I'état brut dmlpction est en accord avec les courbes obtenuédsssu
échantillons P1 (Figure V.3.a) et P2 (Figure V.3lg courbe réalisée a I'état 250 cycles est située
nettement au-dessus de celle de I'état brut, tsadtiainsi qualitativement la plus faible adhéreteee
dernier état cyclé enregistré avant écaillage. dintpéalisé a densité de flux laser de 2,2 G\W/arhétat

250 cycles met en évidence une allure trés différele la courbe LASAT-2D pour cet état vieilli. La
pente de la courbe tracée par une fonction logarithe est alors bien plus importante. Il est pdssjoe
I'utilisation d’une régression logarithmique netspius aussi pertinente pour cet échantillon viei
cette tendance peut étre confirmée par des obsmrsatomplémentaires sur d’autres échantillons, on
pourrait utiliser une régression exponentielle pag états vieillis. On peut penser que la tendance
observée sur les échantillons vieillis pour legipts P1 et P2 concernant 'augmentation de la phrste
courbes LASAT-2D pourrait étre amplifiée si d’astrneoints avaient pu étre réalisés pour des fluences
plus élevées.

V.2.1.1 Evolution quantitative des adhérences jusque 500 cycles

a) Echantillons P1, P2 et P3

L'évolution de I'adhérence du systéme barriérerttique par I'établissement de courbes LASAT-2D peut
alors étre confrontée aux abaques numériques €tidntis le paragraphe 111.4.2 (cf. Figure 1ll.43hslde

but de déterminer des valeurs quantitatives detedsie interfaciale a différents états de viedlisent.
L'adhérence de I'échantillon P1 est évaluée (Figurd.b). L'échantillon possederait une résistance
interfaciale a I'état brut de production comprisére 600 et 850 MPa. Elle augmenterait ensuitevifen

50 MPa apreés 10 cycles. Elle ne serait plus quepdsmentre 550 et 600 MPa aprés 50 cycles de 1h a
1100°C. A I'état 100 cycles I'adhérence de I'éclilmt serait comprise entre 400 et 550 MPa. A téta
250 cycles (courbe tres proche de I'état 100 cydiesésistance interfaciale du systéme seraite@gght

de l'ordre de 450 MPa en moyenne. L'état le pllivi500 cycles) indiquerait une adhérence cosgri
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entre 250 et 450 MPa. La céramique est encore évempént adhérente a ce stade, on peut donc indiquer
gu’une résistance interfaciale évaluée a 250 Mpeesenterait un état vieilli avec une adhérencerenc
acceptable. L’'adhérence de I'échantillon P2 estu@easur la Figure V.3.d. Evaluée entre 400 etNdB@

a I'état brut de production, elle ne serait plus gomprise entre 150 et 450 MPa aprés 50 cyclésta

100 cycles, la résistance interfaciale de I'écllantise situerait entre 300 et 450 MPa. Elle direiait
ensuite pour étre comprise entre 150 et 350 MPasaps0 cycles. L'échantillon P3 est confronté aux
abaques sur la Figure V.3.f. A I'état brut, sonéxeéhce est comprise entre 350 et 500 MPa. Apres 250
cycles, l'allure de sa courbe LASAT-2D indiquenaite résistance interfaciale située entre 25 etViPa.

La courbe représentant cet état cyclé 250 cycledoesefois trés éloignée de l'allure des abaques
numeériques, les valeurs d'adhérence sont donnies endicatif.

L’ensemble des courbes LASAT-2D réalisées en faaataet comparées aux abaques numériques montre
une évolution du diameétre de fissure avec la déndé flux laser plus importante sur les données
expérimentales que sur les valeurs numériques.b®eree une sous-évaluation du diamétre de fissiwe a
basses fluences contre une sur-évaluation auxsfdeasités de puissance, indépendamment de I'état d
cyclage. L'intervalle d'adhérence donné est a raetn perspective avec lincertitude de mesure
expérimentale en fonction du niveau d’adhérenceespondant. Pour un échantillon de résistance
interfaciale théorique de I'ordre de 750 MPa (cad'état brut pour I'échantillon P1 sur la Figure3\b)
l'intervalle de précision de +/- 0,15 mm sur lerd&re de mesure du diameétre se traduit intrinséquem
par une incertitude de +/- 65 MPa sur 'adhére@mns le cas d’'un échantillon de résistance intetac
théorique autour de 300 MPa (état cyclé 50 cyctes péchantillon P2 sur la Figure V.3.d), l'incituide

de la mesure de diamétre ne correspond plus qu&aincertitude de +/- 25 MPa sur I'adhérence
interfaciale. Ainsi, les écarts relatifs entre [egints expérimentaux et les courbes simulées p¢uven
correspondre a deux cas de figure. Pour les édbastprésentant une résistance interfaciale élé¢yge
MPa en moyenne et plus), la détermination d’'unewat’adhérence a +/- 100 a 125 MPa est acceptable,
l'incertitude sur les mesures expérimentales éanordre de 65 MPa. En revanche, pour les écliamgi
présentant une résistance interfaciale faible (8% en moyenne et moins), la détermination d'une
valeur d’adhérence a +/- 100 a 175 MPa est trégritapte par rapport a l'incertitude expérimentade d
seulement +/- 25 MPa. Il convient donc de remegtrequestion le modéle numérique qui ne rend pas
compte des phénomenes de fissuration observédgsoéichantillons de faible adhérence.

b) Limites du calcul numérique et du modéle de rupture

Précisons que le modele numérique présente undiiude sur le profil de chargement mécaniqueahiti
La calibration du laser du Centre des Matériautéaseffectuée sur une cible métallique d'aluminiwea

un confinement eau. La largeur du pic & mi-hautedonc vraisemblablement été sous-évaluée dudait d
I'application du laser sur un ruban adhésif vinygnoir comme montré par Gay [GAY11]. De méme
I'effet du milieu de confinement adhésif transpameta pas pu étre pris en compte. Ces deux éléments
peuvent notamment expliquer les imprécisions duéieod.a dérive du modeéle pour les échantillons de
faible adhérence et/ou vieillis peut étre reliéadifiérents éléments. Le vieillissement du systéme
s’accompagne d’'une modification des propriétés mécas de la zircone (densification de la céramique
diminution de la porosité), ainsi que d’'une augragoh de la rugosité de l'interface (rumpling). Le
modele d'une interface plane et totalement cohérentre I'alumine et la zircone ne serait alorss plu
représentatif de I'état du systéme. La rupture miéc@ considérée ici est purement de type | (¢f28
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et Figure 1.12). Il nest pas a exclure une ruptmigte mode | / mode Il comme on peut I'observercas
mémes systémes lors de I'écaillage en statiques Daime cas on observe numériquement que I'amplitud
de I'onde de traction a I'interface selon le mobdd fissuration est évaluée & environ 66% dedletitin
maximale a l'interface selon le mode I. Cette dbation du mode Il de fissuration reste constarmerp

les différentes densités de puissance laser sisjuéecentre comme en périphérie du choc. On ne peu
donc pas a priori attribuer la sur- ou sous-évalnatle la résistance interfaciale a ce paramétse. L
détermination des diametres de fissure dans nait®la se base sur le calcul du maximum de congsint

a l'interface. Aucun critére d’endommagement &rdori endommagement dynamique n’a été implanté
dans le calcul. La méthodologie employée reste eaabie si le phénoméne de fissuration s’effectue en
une seule étape (création instantanée de la &t#ita fissure lors du retour de I'onde principgieés sa
réflexion en surface libre). Dans I'’hypothése qe'dissure ait pu se créer lors de I'aller (pochérdetion
traversant l'interface immédiatement apres I'ondiegipale en compression), une fissuration en deux
étapes (onde de traction a l'aller et lors du ngtaiest pas a exclure. Auquel cas, on peut s'int@r sur

la résultante finale d'une fissuration engendréeysee onde au retour sur une petite fissure déja ar
I'aller. Il s'agirait d'un mécanisme se produisamtiquement sur les systémes de plus faibles adtesen
pour lesquels I'onde de traction aller est suffis@nt intense pour créer une fissure de petiteetdih
perspective de cette thése, on pourrait réaliser edsais sur un matériau école métal/céramique de
résistance interfaciale plus faible afin de pouvm@n discriminer les deux mécanismes évoqués. Cela
permettrait de valider ainsi expérimentalementriganismes de rupture envisagés et leurs domaines
respectifs selon les chocs appliqués qui restdradercorréler ensuite avec une simulation avec
endommagement.

c) Conclusions

Ces résultats demandent a étre complétés aveaabadthantillons et pour des temps de cyclage plus
importants jusqu’a écaillage pour tous les écHansl A partir d’'un panel d’échantillons représdifgaon
pourrait ainsi déterminer un état d’adhérence déredce a I'état brut et déterminer les cinétiqdes
vieillissement propres a chaque échantillon. Agréice a cette courbe LASAT-2D de référence, ilisera
possible d'effectuer des classifications qualiegivdes échantillons par comparaison de leur courbe
LASAT-2D propre. L'application d’'un choc LASAT sualysteme vieilli doit toutefois étre effectuée avec
discernement par rapport a I'état de dégradatié@symé du systéme. On a souhaité reproduire sur un
méme échantillon les mémes conditions de chocférdifts états de vieillissement (état brut, 25606t
cycles) afin d’obtenir des données pour les étaiflis dont on n'a obtenu en général que 2 a 3uress
(Figure V.3.a et Figure V.3.c).
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Figure V.4 : Observation de I'échantillon P3 vieill 250 cycles aprés application d’'un choc & 2,2 GWe

Suite & un tir en face avant a 2,2 GW/@ur I'état vieilli 250 cycles, on obtient notamrheme tache
blanche de 8,6 mm de diamétre qui s'accompagnem@gait de I'écaillage d’'une partie de la céramique
décollée suite au choc mais aussi de la zirconéradte a proximité (Figure V.4). Précisons que la
céramique était en apparence bien cohérente avsgblgrat, les autres tirs effectués aux densiés d
puissance laser plus faibles n'ont pas entrainéailléage. On met ici en évidence un cas extréme de
délamination suite a un tir en face avant. |l sarait que la création d’une fissure de diamétrend®

soit préjudiciable a la tenue de la zircone. llvdent donc de se limiter a des densités de puissanc
inférieures a 2 voire 1,5 GW/énpour les états les plus vieillis qui permettraidiéviter un écaillage
précoce du systeme vieilli.

V.2.1.2 Comparaison des adhérences apres 250 cycles

Suite aux essais menés a I'état brut de produstiomes 3 échantillons dans la section V.1.1, arhaite
comparer le comportement respectif de ces systirgedu vieillissement par cyclage thermique. égst
de vérifier si la différence d’adhérence et la sifiation observée a I'état initial par LASAT-2Dtee ces
3 échantillons évolue lors du vieillissement duésys.
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Figure V.5 : Courbes LASAT-2D réalisées sur 3 échdiflons vieillis 250 cycles

Les courbes LASAT-2D obtenues aprés 250 cycles reqmises sur la Figure V.5 et peuvent étre mises
aussi en comparaison avec celles réalisées sun@&ees échantillons a I'état brut (cf. § V.1.1 ejure
V.1). La courbe de I'échantillon P3 présentantii@eknce la plus faible a I'état initial reste agsies de
celles des autres échantillons aprés 250 cycleguicgaduit toujours une adhérence relative phiklé a
250 cycles. Apres vieillissement les courbes désidtilons P2 et P3 restent relativement prochegs m
leur écart moyen en diamétre (0,4 mm) reste supégie double de I'incertitude de mesure (0,15 nim).
classification qualitative de ces échantillons dilé adhérence reste possible. On observe le méme
classement de I'adhérence entre les 3 plaquesad béut de production et aprés 250 cycles. On gleus
envisager que les vitesses de dégradation de Fawbte propres a chaque échantillon sont assezgwoch
L’échantillon P1 présentant la meilleure adhérem¢état initial présente toujours la meilleure édince
relative aprés 250 cycles.

Les classifications des niveaux d’adhérence deargitlons a I'état brut et vieillis 250 cycles pewm étre
mises en relation avec la durée de vie de la bartermique (tenue a I'écaillage) qui est évalpae
cyclage thermique pour des temps de cyclage auddePb0 cycles et 500 cycles au maximum. Les trois
échantillons ont été cyclés jusqu’'a 500 cycles & 11100°C. Les résultats sont présentés sur lad-ig
V.6.
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B

(a) Echantillon P1 aprés 500 cycles (b) EchantilloR2 aprés 500 cycles(c) Echantillon P3 aprés 400 cycles

Figure V.6 : Observations macroscopique en vue deedsus des échantillons en fin de cyclage

La classification des niveaux d'adhérence effectapees 250 cycles est respectée suite au cyclage
thermique. L'échantillon P1 reste adhérent aprésdyles. L'échantillon P2 a écaillé a 500 cychders

que I'échantillon P3 identifié comme celui avecntains bonne adhérence a écaillé totalement lors du
refroidissement a 400 cycles. L'échantillon P1 id&n dés I'état initial comme celui présentant la
meilleure adhérence possede encore aprés 500 cymesrcone cohérente. L'essai LASAT nous permet
donc d'établir une classification de niveaux d'aimée, a I'état brut de production, comme a I'giailli.

Cette classification semble pouvoir étre mis emtieh avec la durée de vie a écaillage du systéme
barriere thermique. L'essai LASAT en face avantactrise donc bien la résistance interfaciale du
systéme et reproduit une classification de niveadigrence équivalente a la durée de vie observée a
I'écaillage du systéme. Une courbe LASAT situéesves plus grands diamétres traduirait donc ung plu

faible durée de vie restante avant écaillage.

Ces résultats bien qu'incomplets et nécessitanplus grand panel d’échantillons pour en assurer la
robustesse sont toutefois un indicateur fort surelation entre essai LASAT-2D et durée de vie par
cyclage thermique. L'essai LASAT serait en mesuidedtifier des échantillons de plus faible durée d
vie. Avec une base de données suffisamment refiedisen il pourrait méme étre envisageable d’estime
la durée de vie en cyclage thermique d'un échantilles sa sortie de production.

V.2.2 A partir d'un essai LASAT mono-tir

Dans une optique de contrble de I'adhérence saeprustrielle (contrdle non destructif), la pkidphie

de I'essai n'est pas de mesurer une adhérence meyepartir d'un grand nombre de mesures, mais au
contraire de pouvoir détecter trés rapidement iéses défaillantes. On souhaite alors évaluer une
procédure de mesure d’adhérence mono-tir sur plggu@ourrait étre appliquée sur piéce revétue. On
utilise pour cela I'échantillon P4 sur lequel unilstr sera effectué a chaque état cyclé (Figur@).\On
cherche a montrer si la classification établielparcourbes LASAT-2D peut étre retrouvée a paitind
seul choc. Ainsi, il deviendrait envisageable dedéiner le niveau d’adhérence d’un échantilloragip
d’une seule mesure de tache blanche.
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L’échantillon P4 a été préparé selon une procédpéeiale (Figure V.7) afin de pouvoir effectuer des
observations post-mortem des zones choquées paATA® différentes durées de cyclage. Ces
observations en microscopie seront présentéedeaasagraphe V.2.3.

0 cycle 50 cycles 250 cycles témoin
15 mm 10 cycles 100 cycles 500 cycles témoin
12 mm

Figure V.7 : Plan de découpe de I'échantillon P4 étlentification du choc de contréle (1,61 GW/cr) effectué
sur chaque élément résultant

Un tir LASAT de contréle (a 1,61 GW/@ra été effectué en face avant sur chaque sousebatiissu de

la découpe a la scie a fil de I'échantillon P4.taehe blanche créée est alors mesurée a 2,951¥/1iin

de diametre. On évalue ainsi une adhérence a Idit&ll de I'ordre de 450 MPa. Ces résultats sont
cohérents avec les mesures réalisées dans le gainagtl.2.1.2, pour lequel un mono-tir effectug, a2
GW/cnt a conduit & I'apparition de taches blanches mesu#é3,99 +/- 0,20 mm de diamétre (cf. Figure
[11.17). On vérifie bien 'homogénéité de I'adhéoensur I'ensemble de I'échantillon P4. De plus on
démontre également que la découpe effectuée n'anfraduit une quelconque variation des propriétés
d'adhérence d'un élément découpé a un autre.
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Figure V.8 : Essai LASAT mono-tir sur I'échantillon P4 a différents états de cyclage

Cinq tirs ont été effectués sur I'échantillon Pdg(ife V.8), un a chaque état de vieillissementt (état,
cyclé 10, 50, 100 et 250 cycles). Les 5 tirs onhéna I'apparition d’'une tache blanche. La procédime
pas pu étre poursuivie a I'état 500 cycles, I'étiflan ayant écaillé a la suite du tir effectué.sQes
permettent de déterminer I'évolution de I'adhéremee fonction du cyclage thermique de la méme
maniére que ce qui a été réalisé dans le paraghhk.1 avec les courbes LASAT-2D. On considére
gu'a densité de puissance laser identique une démwh de plus grand diamétre correspond & une
adhérence plus faible. On observe donc une amtitinrde I'adhérence sur cet échantillon P4 apres 10
cycles, de la méme maniére que ce qui a été obsard&chantillon P1 (cf. Figure V.3.a). A I'éteyclé

50 cycles, la résistance interfaciale du systenmediesinuée par rapport a I'état brut de fabrication
L'adhérence continue de décroitre avec le cyclhgarique aprés 100, puis 250 cycles. Contrairemugnt
comportement observé sur les échantillons précédeit et P2, on ne retrouve pas de « palier
d'adhérence ».

Un seul tir LASAT serait donc susceptible d’évaliemniveau de résistance interfaciale du systenme. O
propose alors de tracer a iso-densité de puissiasee (1,6 GW/chdans notre cas), I'évolution du
diamétre de fissure en fonction du nombre de cy@egire V.9).
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Figure V.9 : Evolution du diameétre de fissure pouires échantillons P1 a P4 en fonction du nombre dgdes

Cette représentation permet une évaluation gusétates cinétiques de dégradation de linterface en
fonction de I'état de cyclage. Aprés une phasestraine d'environ 100 cycles pendant laquelle
I'adhérence varie rapidement, on observe un régimedommagement régulier qui est observé pendant
400 cycles sur I'échantillon P1 et 150 cycles s échantillons P2 et P4 (Figure V.9). Il s'agiard’
comportement dans le temps qui n’est pas sanslepgEui du fluage. Par analogie avec ce derwoier,
aurait donc un mode d’endommagement primaire (éeoisl et variations rapides des diamétres de
fissure) évalué a moins de 100 cycles dans notreLleamode d’endommagement secondaire de plusieurs
centaines de cycles correspondrait au palier peridgnoel le diamétre de décohésion n'évolue que tré
peu. Enfin le mode d’endommagement tertiaire sduttgoar une variation exponentielle des diaméadees
tache blanche et correspond a la ruine imminentgysiéme. Ce dernier régime est difficile & obsedue

fait de la faible durée entre la détection de tams a partir duguel on change de mode et I'éclide la
céramique. De plus la réalisation de taches blandbegrand diameétre sur un échantillon trés endgéama
risque de précipiter son écaillage complet. C'estqui s’est produit sur I'échantillon P4 a I'étad05
cycles. La céramique adhérente lors de la sortiéodu a écaillé totalement suite au tir LASAT. En
supposant qu'une fissure circulaire débouchant3swsurfaces libres (bords de I'échantillon) et donc
inscrite au sens géométrique dans un parallélépipeéctangle (Figure V.10) a de trés fortes chances
d’entrainer I'écaillage complet de I'échantillonn @eut extrapoler et considérer qu'une fissure d'un
diametre minimal de 12 mm a été créée.
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Tache blanche : fissure

CD/ =

Zircone non fissurée Echantillon totalement
par LASAT ¢caillé : métal a nu

Figure V.10 : Schéma de fissure de grand diamétreédse par LASAT : hypothése de I'écaillage completal
I’échantillon

On peut dés lors compléter la courbe corresponddigichantillon P4 sur la Figure V.9. L'ajout de ce
point nous permet ainsi de définir sur I'échantill®4 les trois domaines de comportement sur lar€&igu
V.11.

12
--Echantillon P1 Tertiaire /]

10 -=-Echantillon P4 /
: /
= 8
g, /
E Secondaire
= 6 L~
< Primaire /./
il
< 4
g / Af/,*_/’x
=

’ X\/

Secondaire
Primaire

=]

100 200 300 400 500
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Figure V.11 : Evolution des diametres de fissure étlentification des modes d’endommagement pour les
échantillons P1 et P4

Le nombre de tirs effectués sur les deux échansill®l et P4 nous permet de proposer une délinmtatio
des différents domaines identifiés (Figure V.119uPces deux plaques, 'endommagement en mode
primaire durerait un peu moins de 100 cycles. Leelwlu mode secondaire serait de plus de 400 cycles
pour P1, contre environ 300 cycles pour P4. Le mddedommagement tertiaire n'a pas été atteint pour
I'échantillon P1. Il serait observé aux alentouesd®O cycles pour I'échantillon P4. L'interprétatides
données pour les échantillons P2 et P3 reste itdffilt fait du plus faible nombre de points de mesu
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Les données partielles en notre possession (Fg@esemblent indiquer une durée équivalente duenod
primaire (environ 100 cycles) pour I'échantillon.Rles pourraient suggérer une apparition du mode
tertiaire dés 250 cycles pour P3. Cette interpmtajualitative de I'évolution de la résistancesnfaciale

en fonction du cyclage thermique pourrait étredeh des valeurs numériques d’adhérence. On toare p
cela les abaques numériques simulés (cf. FigureMzgure V.8).

L'association des points expérimentaux avec lesbasusimulées numériguement nous permet d’évaluer
un niveau d'adhérence de la céramique a différétass de cyclage. Comme observé et discuté
précédemment (cf. § V.2.1.1) le modéle numériquesndonne des valeurs approchées. On choisira
d’'indiquer par la suite une valeur moyenne d'adhésepour chaque courbe LASAT-2D. Cette valeur
donnée a titre indicatif sera par exemple de 75@& M&ur un échantillon dont 'adhérence a été estimé
entre 650 et 850 MPa. L'échantillon P4 aurait dantsi une résistance interfaciale de 400 MPa (cf.
Figure V.8) a I'état initial. Il s’agit d’un nivead’adhérence faible en comparaison avec I'échantifl1
notamment pour lequel on avait 750 MPa (cf. Figut8). La représentation de I'évolution de la
résistance interfaciale des quatre échantillond P4 est donnée a titre indicatif sur la Figure2v.1

800 r\ —~Echantillon P1 |
! —Echantillon P2
Echantillon P3
600 _—
1 -+ Echantillon P4
400

f‘\\

200 \_\\’.

Résistance interfaciale (MPa)

0 100 200 300 400 500
Nombre de cycles

Figure V.12 : Evolution de I'adhérence du systeémedsriére thermique : observations expérimentales et
perspectives

L’écaillage de la céramique correspond sur le geaplune résistance interfaciale nulle. A partircds
courbes expérimentales, on peut émettre I'hypotlygse I'échantillon P3 se rapproche d'un éventuel
écaillage. Ce graphe pourrait ainsi permettre eisl’'état d’avancement de la dégradation dediifaice
cyclée. Expérimentalement rappelons que I'échantiP3 a écaillé lors de sa sortie du four aprés 400
cycles, P2 aprés 500 cycles. P4 n'a pas écailédersa sortie du four a 500 cycles (seulemensaprér
LASAT) et P1 n'a ni écaillé lors de linterruptiafie son cyclage a 500 cycles, ni aprés 2 tirs LASAT
(dont I'un effectué a la méme densité de puissajeecelui qui a écaillé P4). La nette supériori¢é d
I'adhérence de P1 par rapport aux autres échamgiést établie dés I'état initial : on peut imagigee cet
échantillon puisse étre dispensé de cyclage. Uiésgment d'une classification entre les 3 autres
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échantillons qui serait conforme a la classifioatim durée de vie a I'écaillage nécessiterait mpsede
cyclage de 250 cycles. Ces résultats sont a mettrperspective avec plusieurs études d’évolution de
I'adhérence du systéme barriére thermique [VASQIZ, THEOQ7] présentées sur la Figure V.13.

—m— () INT38LC/NICoCrAIY/8YPSZ exposé & 1150°C 140

120 - —AM1 / (Ni,Pt)Al/ YPSZ
—o— (b) NG5/PtAI/YSZ exposé & 1200°C 120 -
— AM1 [ NiAIl(Zr) | YPSZ

100 4

80 -

60

Ge [J:’m’)

40

20 -

Energie d'adhérence G¢(J/m?)

u 0 50 100 150 200 250
0 Nombre de cycles d'oxydation 2 1100°C

0 50 100 150 200

Nombre d'heures d'oxydation

(1) Essai de cisaillement d’interface par compressin (2) Mesures par flexion 4 points sur deux systéemes
[KIMQ7] et essai d’indentation normale [VAS01] BT [THEO7]

Figure V.13 : Evolution de I'adhérence au cours dwieillissement de plusieurs systemes barriére therigue
pour différentes méthodes d’essai

On retrouve dans les études sur I'évolution dehiémdnce en fonction du cyclage thermique une terean
proche de celle observée dans cette thése. Cepidadaronditions de vieillissement (isotherme plaur
Figure V.13.1), la nature de la sous-couche (Ni@dCpour [KIMO7]) sont a prendre en compte avant
de comparer les différents essais. Les essais @ageythermique par flexion 4 points menés par yhér
[THEQ7] montrent une bonne correspondance avdarl&ates courbes obtenues dans cette thése.

A partir de ce type de données il deviendrait fmdesi’extrapoler un potentiel de cyclage restanirpo
chaque échantillon. Aujourd’hui, lors du cyclagéeefué en conditions industrielles, I'unique obséie
est I'apparition d’'une zone écaillée, ce qui imnliebiun four de cyclage pour une durée minimalend'u
mois. Pour reprendre le cas présenté, une utdisaidmbinée du cyclage thermique et de I'essai LASA
pourrait permettre de réduire le temps d’'immobiiead’'un four. On passerait de 4 échantillons égcl
pendant 600 cycles environ, voire plus, a seuler@axthantillons cyclés 250 cycles. Si la robustesse
I'évaluation de l'adhérence par LASAT est démontstg un nombre significatif d’échantillons, il
deviendrait alors envisageable de prédire une dieége restante, ou du moins de distinguer uresyst
proche de la rupture d’un systéme avec un potetiitielures restant.

Cette démarche nous montre tout le potentiel des#lie LASAT associé au cyclage thermique.
L'utilisation de I'essai LASAT-2D, en conditions aulti chocs, tout comme en conditions mono choc
nous permet de déterminer un état d’'adhérence stérag. La constitution d’'une base de données solide
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sur un grand nombre d'échantillons issus de digemm®ductions permettrait d’asseoir ces premiers
résultats, ainsi que d'évaluer plus précisémentitesses de dégradation du systéme.

V.2.3 Etude des interfaces et des microstructures

Précisons tout d’abord que les observations dérantique et de I'interface de référence réalisées de
paragraphe ont été effectuées sur un échantillméfdeence distinct de ceux étudiés dans le débwied
chapitre. Le cyclage de I'échantillon témoin estlis® dans les mémes conditions de température et d
chargement (équivalent a 2 plaques 50 x 30 mm#ulude cyclage thermique du Centre des Matériaux.
La morphologie de I'interface peut donc étre cofidé comme représentative de I'état de vieillissgme
du systeme. En revanche, les coupes métallograghigi l'interface choquée a différents états diaggc
ont été réalisées sur I'échantillon P4 présenté taparagraphe précédent (cf. Figure V.7).

L’échantillon de référence est prédécoupé en égsaat/ant le début du vieillissement afin de pougbie
prélevé aisément lors de linterruption du cycld®, 50, 100, 250 et 500 cycles). L'interface sous-
couche / alumine / zircone et son évolution au salr cyclage thermique est présentée sur la Figure
V.14. Les épaisseurs d'oxyde ont été mesurées ggaport a la longueur rectiligne de linterface
[VAU13]. Les mesures ont été effectuées sur deg@maMEB en mode électrons rétrodiffusés sur des
champs de largeur millimétrique.
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10 cycles

50 cycles

500 cycles

10 um
—

Figure V.14 : Observations MEB en électrons rétrodfusés de I'état de I'interface a différents étatdle cyclage
thermique
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Nombre de cycles 0 10 50 100 250 500
Epaisseur d'alumine (um) 0.43 0.96 1,52 2,00 2,53 3.49
%% de cavités 0,00 | 8,10 | 24,30 | 37,80 | 68,30 | 71.90

Tableau V.2 : Epaisseurs d’alumine mesurées et pocentages cavités interfaciales pour différents étatde
cyclage thermique

La sous-couche (Ni,Pt)Al est sablée avant le dépda zircone EB-PVD ce qui se traduit par uneabest
rugosité des I'état initial. L'oxyde d’aluminium gee créée lors du procédé EB-PVD (préchauffage de
I'enceinte puis dépbt de la zircone a 1100°C pen@armminutes) est alors de trés faible épaissedr (0
pum). Le vieillissement du systéme sous air se traduniveau de l'interface par une augmentation de
I'épaisseur d’alumine, ainsi que par 'augmentationphénomeéne de rumpling. Les épaisseurs d’alumine
ont été mesurées et sont présentées dans le TaW¥l@auDés les 10 premiers cycles, des cavités
apparaissent au bas des colonnes de zircone. /At partl’état cyclé 50 cycles, on observe trés
distinctement 'apparition de fissures au-dessu$'alemine, au-dessus de l'alumine de croissanee. L
pourcentage moyen de l'interface fissurée suiteyalage est présenté sur le Tableau V.2. La |ct#dis

de ces décohésions est caractéristique du vieiflisat du systéme barriére thermigue sous sollamitst
cycliques [TOLO1]. Ces fissures d’'une dizaine deromeétres aprés 50 cycles peuvent atteindre plus de
40 um de long a 500 cycles. Elles restent locaiséénterface alumine-céramique pour chacun des é

de vieillissement observés. On détecte cependanitésat vieilli 500 cycles des fissures qui peutven
prolonger a travers I'alumine voire a l'interfacatre la sous-couche et I'alumine du fait de la siigode
l'interface.

Le cyclage thermique peut également introduire glegmomeénes de frittage au niveau des colonnes de
zircone. Il pourrait en résulter une évolution ¢eepriétés mécaniques de la céramique, et donc une
propagation d’'ondes modifiée aux états vieilliss lamlonnes de céramique EB-PVD sont observées a
différents états sur la Figure V.15.
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10 cycles

Figure V.15 : Observations MEB en électrons rétrodfusés des colonnes de zircone EB-PVD a différerdtats
de cyclage
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Les colonnes présentent a I'état initial une stngcfeuilletée (en strates) en leur périphérie.appelle
cela des « barbules ». Ces éléments morphologgprsparticulierement intéressants pour observer le
frittage de la céramique sur une coupe métalloggaph Disposés de maniéere réguliére et selon unemém
axe d’environ 45° par rapport a la direction deisgance des colonnes, ils sont bien identifiésuiasq
I'état vieilli 100 cycles. On mesure une épaissaoyenne de ces feuillés submicroniques, de I'odgdre
700 a 900 nm. On observe a 250 cycles que de nomlifeaillets ne sont plus indépendants les uns des
autres et ont fusionné par endroits avec les #dsillsupérieurs ou inférieurs. Aprés 500 cycles,
I'identification de certains feuillets peut devedifficile, les seules indications de leur présepessée
étant une porosité qui peut subsister a certaidso@#s. Ces observations permettent donc de mettre
évidence la densification des colonnes de zircams tu vieillissement par cyclage thermique. Les
colonnes restent toutefois disjointes entre eltes phaque état de vieillissement.

Lors d’'un essai LASAT en face avant sur un échantiVieilli I'interaction laser matiére au niveaw d
milieu de choc (adhésif d'ablation et adhésif tparent de confinement) reste a priori identiquesléec
produite sur un échantillon brut. Le chargementanéyue initial est donc supposé identique a cekée

sur un systéme brut de production. Comme constaties Figure V.14 et Figure V.15, le vieillissernen
du systeme par cyclage thermique induit des madifins non négligeables sur les matériaux traversés
par les ondes de choc. Les phénomeénes de fissuratip échantillons vieillis peuvent donc étre
compléetement différents de ceux observés a I'auait B\ucune observation de ces phénomeénes n'a été
meneée a notre connaissance, une étude micrograpthigla fissuration a différents états de vieiment
induite par choc laser en face avant est menéarg-i4.16).
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Figure V.16 : Observations MEB en électrons rétrodfusés des interfaces fissurées suite a des chogalisés a
différents états de cyclage
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Un méme tir LASAT (1,62 GW/cfy est réalisé a différents états de cyclage therengyr I'échantilion

P4 et observé en coupe métallographique (Figur®)V @hacun des 5 tirs effectués s’est traduit par
I'apparition d’une tache blanche qui correspond prEsence d’une fissure. Cette fissure est |@eafisur
I'ensemble des états de cyclage (10, 50, 100, 25D@ cycles) au-dessus de la couche d’alumine. La
fissure se propage par endroits a travers les premiicrometres du bas des colonnes de zircone. On
retrouve ainsi une alumine libre avec quelquess ili# zircone. |l semble que la quantité de zircone
restante du c6té alumine soit diminuée avec leaggcl Ceci pourrait s'expliquer par la plus grande
occurrence de fissures dues au vieillissementHiglure V.14) sur les états vieillis 250 et 500 egcl
notamment. Le chemin de fissuration préférentiell#eSAT sur ces états pré-fissurés tendrait a neje

les zones déja délaminées. Le vieillissement dtésyes n'aurait donc pas d'incidence sur la locabsat

de la fissuration induite par un choc laser en fa@nt.

A partir de ces observations métallographiquessées sur I'échantillon P4, il devient possiblerelger
I’évolution de I'adhérence par LASAT au cours delege thermique avec I'état de l'interface avantach
Ainsi 'augmentation de I'adhérence aprés 10 cy(EsFigure V.12) observée sur les échantillonseP1
P4 résulte de la multiplication par deux de I'épaig d’alumine de croissance (Tableau V.2). Il demb
que I'apparition de quelques cavités (de I'ordregdelques um de long sur moins de 10% de l'inte)fac
ne soit pas préjudiciable a la tenue de l'interfagarés 50 cycles, la résistance interfaciale dimipour
I'ensemble des échantillons. L'augmentation dedigcence des porosités a l'interface (autour de)25%
serait alors la cause de cette diminution de I'egliée. L'accroissement du nombre de porosités kevec
cyclage thermique (de 100 a 500 cycles, cf. Tab\é&) se traduit alors par 'augmentation du dianmét
de tache blanche obtenu par LASAT, et donc I'affssiement de la résistance interfaciale du systeme.
Les échantillons P1 et P2 pour lesquels un « pdi@thérence » a été observé entre 100 et 250 et 50
100 cycles respectivement (cf. Figure V.3.a et FEgu.3.c), n'ont pas pu étre expertisés a l'aide de
coupes métallographiques a ces états de vieillesertt ne nous a donc pas été possible de véfidiet

de l'interface et notamment le nombre de porositéses deux échantillons.

Les évolutions du systéeme lors du vieillissementgfaentation de I'épaisseur d’alumine, rugosité,
apparition de fissures, densification de la céramlgne remettent pas en cause le phénomene de
fissuration suite a un choc laser en face avanwiAdes observations métallographiques on peutosgop

en premiére approche que I'essai LASAT-2D applisugéle systeme vieilli a différents états de cyelag
suit le méme mécanisme (rupture suite au retoufodele principale en traction) qu'a I'état brut. Un
certain nombre d’éléments propres aux systémeBisvisont toutefois a garder a I'esprit (évolutida
l'interface, etc.).

La présence de fissures de plusieurs dizaines demétres le long de l'interface des systémesligeil
pourrait favoriser un mécanisme de propagationdiphes des fissures déja présentes au détrimeld de
rupture fragile globale de l'interface continue gst observée a I'état brut. L'établissement destEs
simulées pour les maxima de contrainte a l'interfae serait alors plus représentatif du phénomene d
fissuration mis en jeu. De plus, la morphologid’agerface aprés 250 cycles n'est plus assimil@blene
droite et le contact entre I'oxyde et la zirconest’plus continu (Figure V.14). Le modéle géomagiq
utilisé pour I'établissement de ces courbes pduétaé amélioré pour rendre compte de ces parametr
évaluer ainsi leur importance.
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Conclusion

L'essai LASAT nous a permis de détecter une disperde I'adhérence au sein des échantillons de notr
étude. On évalue ainsi par LASAT-2D en face avaetadhérence a I'état initial qui serait comprisies
350 et 750 MPa.

L’étude métallographique du systéme nous montrdajissuration obtenue par choc laser se traduisd
chaque cas par une délamination entre I'alumine leds des colonnes de zircone EB-PVD.

L’évolution de I'adhérence lors du vieillissemenetmique est mise en évidence par les courbes LASAT
2D. La confrontation des résultats expérimentalecdes abaques numériques nous permet d’'évaluer de
maniére quantitative les variations de la résigtdnterfaciale avec le cyclage thermique. On étalitisi

trois régimes d’endommagement du systeme barriememique. L'adhérence varie fortement lors des
premiers cycles du fait de la croissance de I'aheninterfaciale : c’est le régime primaire a ladimquel
I'adhérence est plus faible qu’a I'état initial.rnéant le régime secondaire, I'adhérence ne varetigs

peu et diminue progressivement. La détériorationsgstéme s’accélére rapidement en mode tertiaire
avant I'écaillage de la céramique. Le développemdentodéele numérique de propagation des ondes de
choc devra toutefois étre poursuivi afin d'affiles résultats actuels. Il s’agira notamment de gneeen
compte la morphologie de l'interface (porositésjulation) qui peut modifier la propagation des feote
choc.

On constate que les échantillons identifiés atl'étiial comme ayant une meilleure adhérence iadat
présentent également la meilleure adhérence loessdis interrompus menés pendant le cyclage
thermique. La tendance est observée égalementgméchantillons les moins bons qui le restentdiors
cyclage. Les écarts d'adhérence observés a Ittt ine semblent pas se combler lors du cyclage.

La classification de la résistance interfacialdktapar LASAT peut étre mise en relation directeala
durée de vie a écaillage du systéme barriére theemni les échantillons identifiés a I'état initigdr
LASAT avec une plus faible adhérence écaillentpiesniers lors du cyclage thermique. Il devient donc
envisageable de pouvoir étudier une relation eatrdurée de vie d'un échantillon en fonction de son
adhérence initiale mesurée par LASAT-2D.

L'évaluation de la résistance interfaciale peuti@mant étre effectuée avec une condition mon@diqui
ouvre la possibilité de mesurer 'adhérence dettaroique déposée sur aube de turbine.
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CHAPITRE VI Essais d’adhérence par LASAT sur aubes de
turbine industrielles: approches

destructive
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Introduction

L'essai LASAT en face avant qui a été développésdaaite thése vise a étre appligudine sur piéces
industrielles en alliage monocristallin revétu gerigre thermique EB-PVD (distributeur et/ou aulee d
turbine HP). Les chapitres précédents ont démdmtrébustesse de la méthode fondée sur la détestion
la lecture du diameétre de la zone fissurée patefinédiaire de la tache blanche. Ont été introdaiex
succes une approche d'un contrdle d’adhérence elesndestructif et non destructif (ou semi-destfucti
Apte a discriminer des niveaux d’'adhérence de gadgssues d'une méme fabrication a I'état brut ou
encore en fonction du nombre de cycles thermigegsafs interrompus), cet essai LASAT peut étre mené
par le biais d’'un essai multi-tirs mais s’envisagessi par la pratique d’'un seul point (essai mano-t
L’ensemble des travaux pour étudier ces essaigténmenés sur des éprouvettes sous forme de plagues
planes d'épaisseur d’AM1 comprises entre 0,7 etrb. idans ce chapitre, on cherche a établir des
modalités d'utilisation de I'essai LASAT sur une2pé industrielle revétue, et d'évaluer dans quelles
mesures les résultats obtenus sur plaques peuwernt@nsposés sur ces pieéces et accompagner da mis
en-ceuvre d’'une procédure dédiée.

La géométrie des piéces contrblées étant tresdu@tée (courbure de la surface, présence dorifices,
canaux de refroidissement internes, etc.), on m pes réaliser de courbes LASAT-2D sur ces piéces

En effet la réalisation de courbes LASAT-2D suppase géométrie de la cible identique pour chacun de

tirs effectués (épaisseurs du revétement et duratbsrientation secondaire du monocristal, og#an

des colonnes de zircone). Il convient alors d'seiti'approche mono choc développée dans le chapitr

précédent (cf. paragraphe V.2.2). Les zones déelee susceptibles d’étre choquées seront étudiées e
déterminées dans un premier temps. On ne compargra différentes pieces que les tirs effectués

strictement sur les mémes zones.

Plusieurs pieces brutes de production fourniedipdustriel seront ensuite choquées en face afauties

de type A ainsi que des aubes de type B issuegule mtogrammes moteur A et B différents). Nous en
profitons pour remercier trés sincérement I'encadnat industriel de la thése qui a réussi a mettretiée
disposition un grand nombre de piéces permettaaftettuer un début d’analyse statistique sur deégsu

de turbine d’'un colt de production unitaire exoessient élevé. La détection du phénomeéne de tache
blanche sera étudiée sur chaque type de piécecldssification du niveau d’adhérence a I'état lureit
production entre les différentes piéces sera é&abjartir de la comparaison des taches blanchiesuss

par LASAT. Une aube sera dédiée a I'étude de liessa&onditions de choc sous seuil de décohésian. L
détermination du seuil sera réalisée de maniereoapge, du fait de la faible expérience et du nenaar

tirs effectués sur piéces revétues.

Les aubes de turbines seront ensuite vieilliesrtigrement jusqu’a 500 cycles afin d'évaluer I'impsier
la durée de vie de tirs LASAT. On étudiera conginént I'innocuité de zones choquées sous seuilldans
perspective d'un essai LASAT non destructif (ou iséestructif) et le degré de nocivité de tirs figsts
marqués par la présence d'une tache blanche. Geltaté seront mis en perspective avec ceux obtenus
sur plaques revétues dans le CHAPITRE IVCHAPITRE ®n y montrait que la tenue de la céramique
sur plaque jusqu'a 500 cycles n'était pas affeqiée la présence de zones choquées sous seuil de
décohésion. De plus les fissures créées par LAS¥antacyclage ne se propageaient pas lors du
vieillissement, méme si la hauteur de bombé cooredant évoluait de maniére significative. La duttée
vie jusqu’'a écaillage complet sur une piéce dereéfée est actuellement I'élément qui permet dedeali
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la bonne tenue de la céramique sur un lot de pi€&rsaines piéces seront donc cyclées au-del®@e 5
cycles afin d’obtenir des durées de vie limitexgciage thermique a mettre en relation avec I’ esion
comparative de I'adhérence initiale.
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VI.1 Mise en place d’'une procédure d’essai LASAT sur aube HP

VI.1.1 Géométries des aubes HP et choix des zones a analyser

L'application de I'essai LASAT mono-tir, qui rev@tun caractére local de par sa nature est effectuée
deux types d'aube de turbine haute pression gquedé&mommera modéle A et modéle B. La préparation
des milieux ablateur et de confinement de la zaamtde tir LASAT en face avant est la méme quéecel
effectuée pour un tir en face avant sur plaqueeplah paragraphe 11.2.1). L'application d'un adhés
comme confinement est particulierement pertinente e piéce présentant des courbures. De plus
I'utilisation d’'un milieu de confinement eau sureupiéce revétue est proscrite. Certaines étudesront
effet montré que la tenue de la céramique pouvata#fectée en milieu humide [DENO09]. Le choixlde
localisation des zones a impacter par le laserédat étudié pour chaque type de piéce. La géammeds
aubes de turbine qui sont creuses comporte degrierft des parois de canaux internes qui débotichen
sur des orifices externes de tailles diverses.géesétries internes et externes complexes et gmed
contraignent d’effectuer une sélection des zonelsoguer. On retient quatre critéres initiaux pipacix.

Le premier critére est relatif a I'intérét porté $a1zone a considérer pour un essai LASAT mondztit
intérét est essentiellement fondé sur la connaigsdn retour d’expérience sur I'écaillage effedtf la
céramique observé sur des piéces réelles en essaicthge ou en service réel. En condition réddle,
position de la piéce au sein du flux de gaz chaigs que sa géométrie tendent notamment a setflicit
thermiquement plus fortement certaines zones daélee (Figure VI.1). Il s’agit notamment du bord
d’attaque (BA) au niveau de I'extrados d'une aulmbite HP de type A (bande étroite d’un peu plud.de
cnt), ainsi que de la partie haute de l'intrados & énf) & proximité du bord de fuite (BF) qui sont
encadreés sur la Figure VI.1. Au niveau de ces dtsgila courbure de la piece est trés peu prongricée
est donc propice d'appliquer I'essai LASAT.
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Figure VI.1 : Identification des zones fortement sticitées thermiquement sur aube de turbine HP (modle A)
en extrados (a) et en intrados (b)

Ces deux zones sont bien connues par les motoastemautiques pour étre le siege d'un écaillage
prononcé et parfois prématuré. Elles sont dondgodiirement indiquées dans le cadre d’'un contrble
local de 'adhérence par LASAT par le biais d'usasnono-tir qui pourra étre destructif (créatiomne
fissure) ou non destructif. Ce premier critére priscompte, il convient ensuite de considérer targirie
précise de la piéce dans ces zones plus rédudgstdpagation de I'onde de choc suite a un chdaen
avant dépend éminemment des épaisseurs de madieeestes. On sélectionne de préférence les endroit
les plus proches de la géométrie de plaque parpifEldique étudiée. On exclut donc certaines zpoes
lesquelles I'épaisseur d’AM1 varie fortement trésalement (renforts, parois, orifices, etc.) conumia a

pu étre établi par 'examen interne d’'une aubesapree découpe dans la hauteur de I'aube et enléeme

de la paroi de I'extrados (cf. Figure VI.2.a).
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Figure VI.2 : Représentation 3D simplifiée de I'inérieur d’'une aube de turbine (intrados) avec para et
renforts internes (a) et schéma en coupe des géomgs typiques correspondantes de l'intérieur d’'uneaube de
turbine (b)

Les géométries typiques de l'intérieur des pieades que schématisées que la Figure VI.2.b sont
destinées a optimiser le flux d'air plus « froighselevé en amont de la turbine au niveau du corapues
(500 a 700 °C) et a créer un écoulement turbuldimtérieur de I'aube et un film en surface depiace
au niveau des trous de refroidissement. On obsimsi un refroidissement interne pour I'ensembldade
piece ainsi qu'un refroidissement en surface ertednproximité des trous percés. On essaye de
positionner les tirs sur des zones sans forte aigggur dues aux renforts ou parois (surépaisskurs
substrat métalligue comprises entre 0,5 et 12 miap roela est assez difficile dans le cadre de cette
premiére étude. Pour s’affranchir de ce problémesda futur, on pourra envisager de cibler des
diametres de choc laser tres petits (typiguemeétiaur a 1,5mm de diameétre). Dans notre cas nous
avons conservé des diamétres de choc laser praehesux étudiées sur plaques témoins (3 mm de
diametre de spot laser pour une épaisseur de Ipar®irenforts comprise entre 0,6 et 1,5 mm envir@a)
ailleurs, I'épaisseur de la couche céramique sarpiéce revétue n'est pas homogene selon la hadgeur
la piéce et on mesure généralement une épaisseatircdae comprise entre 90 et 140 um sur une coupe
effectuée a 1/5eéme de la hauteur de la pale. Geaille & la présence du pied et de la plateforme a
proximité qui contribuent a diminuer le temps d'egjtion de la partie inférieure de la pale au ftiex
vapeur de céramique lors du dépdt EB-PVD. Enfejtde de turbine présente également plusieurs zones
de surface concave ou convexe trés prononcéesvit@naéa priori ces surfaces trop courbes en pnemie
analyse mais des travaux poussés pourraient atigages pour appliquer sur le choc laser dans alessz
complexes. L'anisotropie du substrat monocristallest pas considérée a priori quant au choix degz
de tir.
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L’ensemble de ces éléments (pertinence de la zaneapport au retour d’expérience, géométrie irtern
de la piéce, épaisseur de céramique et concaviédd aris en compte pour déterminer un ensemble de
points susceptibles d'étre choqués sur chaque digebe de turbine étudiée dans ce manuscrit. La
localisation de ces zones d'intérét est repéréeiggnment dans le Tableau VI.1 selon les repeéres
dimensionnels établis sur la Figure 11.13. Afinfdeiliter la lecture de ce document, les nombreasess

de tir en intrados sont montrées (grossierememnt)lasirigure VI.3 pour chacune des deux aubes de
turbine.

N@ de tir 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11
Intrados
type A X (mm) 27.5 27.5 275 275 21 21 21 13 13 13 13
¥ (mm) 11 20 29 37 11 20 29 11 20 29 a7
5 :
Extrados N (det;r 182 1;
type A X (mm
¥ (mm) 11 29
N¢ de tir 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12
Intrados
ype B x(mm) | 20,5 | 20,5 | 20,5 | 20,5 | 20,5 | 205 15 15 15 15 12,5 | 12,5
¥ (mm) 12,5 17,5 28 32 38 42 12,5 17,5 28 32 38 42
b [R5 L1
t}’peB » »

¥y (mm) 12,5 33

Tableau VI.1 : Identification géométrique des zonesde tir LASAT retenues sur aubes de turbine revétug
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Figure V1.3 : Repérage des zones de tirs effectuén intrados et en extrados sur aube de turbine dgpe A (a)
et type B (b)
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VI.1.2 Conditions d’essai LASAT et échantillonnage d’aubes revétues
VI.1.2.1 En mode destructif

On souhaite reproduire sur plusieurs pieces degdlitbtoms de tir fissurantes qui permettraient une
classification des niveaux d’adhérence par mesurdiamétre de tache blanche. On étudiera cet aspect
dans le paragraphe VI.2.

Chaque zone de tir LASAT bien identifiée dans Ibl&au VI.1 est choquée en face avant selon une
procédure mono-tir afin de comparer les piécesuless aux autres. On souhaite ici disposer d'un
observable permettant de classer les niveaux d‘adbé des différentes pieéces entre elles. On sempla
donc de préférence en conditions destructives tioréd’une fissure). Les densités de puissance lase
utilisées sur chague zone sont identiques d’'une adlautre. On suppose aussi une épaisseur dmeirc
déposée identique entre les différentes piécesiomnément aux mesures de gain de masse totale
effectuées en sortie de I'enceinte EB-P\MIette hypothése est bien slr un raccourci (sineplides
épaisseurs pouvant varier de 50 um d’'une zone aauine. On pourra donc comparer les diamétres de
fissure obtenus d’'une aube a l'autre et statuedesurrésistance interfaciale respective. Troiseauthe
type A référencées PA31, PA95 et PA80 sont chogages les mémes paramétres laser reportés dans le
Tableau VI.2.a avec un code de couleur pour signifis niveaux de flux identiques pour différeramfs
d’'une zone a l'autre sur la méme piéce et d'un typebe a I'autre également. Ces aubes de motetir so
issues des lignes de production industrielles étsaivi la gamme standard de fabrication avantre’ét
rebutées pour des problemes de finition (percagecnnforme, etc.). Ces trois pieces sont doncadait
représentatives de la production industrielle. Teibes de type B référencées en abrégé F53, F32 et
sont choquées avec les densités de puissance f@esanr le Tableau VI.2.b. Elles sont quant &selle
directement issues de la méme production industetlconformes aux normes de qualité (non rebutées

N° de tir 1 2 | 3 4 | 5| 6 | 7|8 | 9 |10 11} 12] 13
Flux (GW/em?)| 3,2 [ 32 | 33 | 3.2 | 22 | 27 | 32 |33 | 22 | 27 | 33 | 33 | 32
@

N° de tir 1 | 2] 3] 45| 6| 7] 8] o 1w|11]12!'13]14
Flux (GW/cm?) 2.2 2,7 33 3227 (3327322703232

(b)

Tableau VI.2 : Densités de puissance utilisées slais aubes de turbine de type A (a) et de type B (b)

V1.1.2.2 En mode non destructif

Grace aux essais de tirs menés en mode destrucfiegmettent d’appréhender les réponses des aubes
la création de taches blanches pour un flux donnie zone de tir donnée, on peut opérer une gérie
tirs sur une aube de type A supplémentaire noté&5PAvec des densités de puissance laser
volontairement plus faibles dans le but d’encatireseuil de décohésion du revétement systeme.lles f
sélectionnés pour cette approche en mode non dektegroupés dans le Tableau VI.3. Cet échantillo
pourra étre ensuite étudié en cyclage thermique tampartie VI.3 pour évaluen fine I'innocuité de
chocs laser sans tache blanche pratiqués sur éoe rgelle.
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N@ de tir 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
Flux (GW/cm?) 23 | 14 23 | 23
Tableau V1.3 : Densités de puissance utilisées sitamube de PABG5 (type A) choquée a proximité du sedui
d’adhérence

VI.1.3 Détection et mesures des taches blanches sur aube

Les éventuelles taches blanches seront observémeseirées en scanner optiqgue en suivant le méme
protocole que celui décrit dans le paragraphe.lll.Buite aux conclusions de la partie IV.1.1, des
observations en caméra IR ont également été réalik@ mesure de la hauteur de bombé en intrados su
piéce revétue n'est pas réalisable actuellement laverofilométre 3D Altisurf 500 du fait de la aavité

de l'aube. L'orientation des colonnes de zircone aibe est variable (Figure VI.4). La croissancge de
colonnes sur une surface courbe induit une coniirudu dépdt non perpendiculaire a la surfaceade |
piece. La détection de fissures en lumiére nawiralltravers ces structures pourrait se révéler plus
difficile.

(@) (b)

Figure V1.4 : Orientation du haut des colonnes deircone EB-PVD sur aube (a) et plaque revétue (b) aervée
en microscopie électronique en vue de dessus
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VI.2 Analyse comparative de 'adhérence mesurée sur aubes

Il s’agit ici de mesurer qualitativement la résista interfaciale d’'un ensemble de piéces brutes de
fabrication. Conformément a un protocole d’'essanoatir, on compare directement les tailles de fissu
obtenues pour chacune des zones identifiées précéelet (cf. Tableau VI.1). Chaque zone de tir
présente une géométrie unique (épaisseur de diilastwabure, présence de renforts, etc.), c’estquami

en toute rigueur nous ne pouvons comparer queislgds réalisées sur les mémes zones. Comme pour
les plaques, I'adhérence relative de la couchentudree est d’autant plus faible que la taille dssures
relevées est grande. Deux groupes d'aubes songgtud premier composé de modeles de type A, le
second d’aubes de type B. Chaque groupe est cordpdséis aubes de turbine équivalentes.

VL.2.1 Sur aubes de type A

Trois aubes M88 ont été choquées en face avant sedoparametres présentés dans le Tableau VI.2.a
(diametre du faisceau laser 3 mm). Leurs numéraséde et abréviations correspondantes utiliséas da
la suite du manuscrit sont donnés ci-dessous : mdile PA31, mobile HP PA95 et mobile HP PASO.
Ces trois piéces sont issues de lots de produdiiférents. La détection des éventuelles fissuds e
effectuée par I'intermédiaire d'image optique ofrarrouge (cf. § 11.3.2.1 et 11.3.2.3). Un exemple
rendu est donné sur la Figure V1.5 pour 'aube PA31
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(b) Référence des tirs

Figure VL.5 : Observations de la pale PA31 suite autirs LASAT et identification des taches blanchesu
scanner optique (a) et en infrarouge (b)

On retrouve sur piéce industrielle revétue le ph@@me de tache blanche observé sur les échantillons

plaques au paragraphe lll.1. L'ensemble des tablaexhes détectées en lumiére blanche est également

observé en infrarouge (Figure VI.5). Huit tacheanbhes sont par exemple détectées sur l'intrados de

cette piece. Donc trois zones ont été choquées Isossuil de décohésion pour cet échantillon. On
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remarque également qu’en infrarouge certaines zowes choquées a proximité du bord de fuite
pourraient correspondre a des taches blanchesréFigb.b). Il s’agit de zones trés proches du baed
fuite ou I'épaisseur de zircone EB-PVD est en effeaucoup plus faible. Il est possible que trés
localement, cet endroit recouvert d'un cache larpabcédé EB-PVD présente une irrégularité au nivea
de linterface avec une absence locale de l'intéglu revétement céramique. Ces zones ne sont pas
considérées dans 'analyse mais cela montre peautiétdes intéréts de I'analyse par imagerie iafrge.

La vérification de la présence et/ou de I'abseretadhes blanches par observation au scanner esju
confirmée par les observations réalisées en infggroOn ne considérera par la suite que les olimmTsa

en optique. Les trois aubes de type A sont donlyséas par scanner optique (Figure VI.6).
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Référence des tirs

Figure V1.6 : Observation au scanner optique des ntales HP (type A) suite
aux tirs LASAT : PA31 (a), PA95 (b) et PA8O (c)
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On observe hien sur la Figure V1.6 la présenceadbes blanches de tailles différentes. Le caractére
circulaire obtenu sur plague de 2 mm de certaimglsels blanches n’est pas respecté avec des fad&eurs
forme pouvant varier de 0,7 a 0,4. On remarqueagsefissures sont plutot allongées selon la domacti
verticale de solidification de I'aube, soit pour omonocristal orienté cristallographiquement selard
<001>. Ces taches blanches allongées sont obsaudaarticulier a proximité du bord de fuite. lagit
d’'une zone ou deux parois verticales joignantdddbs avec I'extrados sont présentes (Figure VDR)a
donc localement avec une épaisseur de substrdusieyrs millimétres en relation avec la hautew de
parois et I'épaisseur de métal en surface. On pitudonc observer une fissuration du méme type
gu'observée dans le paragraphe I11.2.3 dans ledgselformes ellipsoidales en relation avec I'anigoé

du monocristal étaient observées suite a des arface avant sur des substrats d'épaisseur 5 mm.

Axe de symétrie
Renfort traversant

1

Extérieur de la
piéce choquée

Intérieur de la
piéce choquée

LT o

A A4 AA AAAAALLA)

\|/

BF

Smm
i

Figure V1.7 : Observations de I'extérieur de I'aubePA80 revétue et choquée et mise en évidence dasfoets
internes correspondants

Les taches blanches de formes non circulairesoomefois été mesurées et été ramenées a des diametr
de cercle équivalents (cf. § 11.3.2.1). Le releeérdesure des taches blanches ainsi effectué psana

d’'image est présenté sous forme d’histogramme gloacune des zones d'intérét et pour chaque séie de
trois aubes sur la Figure VI.8. On repére les fsswon circulaires par un remplissage de colonne

hachuré. Un code couleur particulier (remplissagiedes points) est utilisé lorsqu’aucune tachedbian
n'est détectée.
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Figure V1.8 : Mesures de taches blanches effectuéssr les 3 aubes de type A choquées

A partir de la Figure V1.8 on remarque dans un peerfemps que pour certaines zones la variation des
diamétres de taches blanches est avérée et sigivificentre les 3 aubes analysées. |l s'agit deexzo
numéros 2, 5, 9, 10 et 11 notamment. Dans unejaptd’'un contrble non destructif sur piéce, on
préconiserait donc d'effectuer les tirs sur cesegoparticulierement discriminantes. Certaines zones
comme la numéro 4 ou les deux zones choquées mdegt(numéros 12 et 13) ont été choquées mais
n'ont pas conduit a I'apparition d'une tache blamgiour les flux sélectionnés, flux de valeurs pour
lesquelles on observe des fissures dans d'autd®ienn On se trouve alors en conditions de tir non
destructif sous seuil d’adhérence pour ces zones.chocs effectués sur la zone 9 ont tous résulie d
fissure non circulaire.

La mesure des taches blanches obtenues met eméwides diameétres plus grands sur 'aube PA80 que
sur les deux autres pour 8 des 10 zones discritgisaDeux zones de tir (N° 3 et 7) présentent des
résultats contraires avec un diamétre légéreméienr a celui mesuré pour la PA31 (tir N°3) etedui
mesuré sur la PA95 (tir N°7). Il s’agit toutefois diamétres trés proches (0,1 a 0,3 mm de diffé)aqoe

I'on considére dans l'incertitude de I'essai. Ajngipartir d'une analyse sur les treize différgramts,

sept d’entre eux montrent que I'aube PABO présenteadhérence significativement plus basse que les
deux autres pieces PA31 et PA95. La zone numéestlirés représentative de cette différence marquée
puisque les mémes conditions de choc laser ne ampas a une fissure pour ces deux derniérdistan
que la PA 80 présente une fissure de taille imptetproche de 2 mm.
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Si 'on compare I'adhérence relative entre les deulses PA31 et PA95. Les décohésions mesurées sur
I'aube PA95 sont cing fois plus grandes, deux idéntiques et une fois plus faible que celles olfss

sur I'aube PA31. Cing zones choquées n'ont pas uwibrdl'apparition de taches blanches et ne nous
renseignent donc pas sur I'adhérence relative dessa La classification relative entre ces deuxeqsé
n'est pas identique en fonction des zones deitlioisexclue la zone de tir N° 3 qui présentaiakegnent

des résultats divergents pour la classificatiorcd\aeibe PA80, on montre que 'aube PA31 posséde un
meilleure adhérence que la PA95 (d'aprés les tir@ N6, 6, 7 et 9). La comparaison relative ende3d
aubes ne semble pas présenter de variation p@&teEutntre les zones présentant des fissures bien
circulaires et celles pour lesquelles un facteufodeme important est mesuré. La classification léteur

la zone 9 (3 fissures créées de forme allongéesgpawlable & la tendance globale.

Sur une méme piéce, on retrouve des diametressiardis trés différents pour des chocs effectuéea u
densité de puissance laser identique (chocs 1243 proximité du bord d'attaque sur la Figuies\

par exemple dont les diamétres de tache blancheegmortés sur la Figure VI.8). Les épaisseursateip
d’AM1 étant plus fortes en bas de pale (jusqu'ar@ aontre 0,6 a 0,7 mm en haut de pale), on attribue
cette variation des diamétres de fissures dane datction verticale a une plus grande atténuadien
l'intensité de I'onde de choc vers le bas (voirggmaphe 111.2.3 et Figure 111.25) due a une pluangie
épaisseur de substrat AM1.

Il est possible que I'adhérence d'un dépét EB-PVUD miece de forme soit trés sensible aux aspects
locaux en relation aux hétérogénéités de la sousheoet de la couche d’alumine, aux courburesédscal
aux gradients thermiques et processus de consinudés colonnes de zircone associés qui variened’u
zone a l'autre. La zone de tir N° 3 est ainsi i@ comme présentant une tendance contrairecalica

été observé par ailleurs. Cette particularité deédtra confirmée par des essais supplémentaires ains
gu'une expertise métallographique éventuelle. Entation des colonnes et I'épaisseur de céramigue s
aube présentent forcément une hétérogénéité pamdgrque sur un échantillon plan. Par ailleurs la
réalisation de I'essai sur piéce de forme ne s'apamgne pas forcément du méme savoir-faire tiré de
I'expérience du laboratoire et de I'installation 8AT quant aux tirs sur cibles planes. L'incertitugant

a la mesure de tache blanche sur plaque établie820 mm (cf. § 111.2.1.2) pourrait ainsi étresv@luée

sur piéce. La comparaison relative selon la proedcwno-tir est cependant possible et permettoaitd
I’évaluation d’'un niveau d’adhérence sur piéce newéToutefois la dispersion des mesures obterues e
des écarts relatifs entre chaque échantillon esteunplus importante que ce qui a pu étre obsamé s
échantillon plan. Il nous faut aussi préciser qarsdle cas d’un tir sur aube, l'incertitude expéritale

sur la densité de puissance laser et I'onde de délbaée est en effet plus élevée du fait de larloore de

la piece (méme si nous avons privilégié des zossezaplanes), ainsi que sur la mesure de la déstanc
focale qui est effectuée manuellement sans repéréngement précis. Ce point serait a améliorerdesur
dispositif LASAT. La mesure de la distance focateld tache laser pourrait étre effectuée a I'aide d
systeme de mesure de distance optigue et amélainsi la précision du montage (incertitude
expérimentale de 0,5 mm actuellement sur la disténcale de la lentille sur une piéce de forme reont
0,25 mm sur une piéce plane).
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VL.2.2 Sur aubes de type B

Trois aubes de type B ont été choquées en face aeton les paramétres présentés dans le Tableau
VI1.2.b (diamétre du faisceau laser 3 mm). Leurs énas de série correspondants sont donnés ci-dessous
aube mobile F53, mobile F33 et mobile F92. Ces fpices sont issues du méme lot de productioa et d
dépdt EB-PVD.

(b)

Figure V1.9 : Observation au scanner optique des ntiles HP de type B suite aux tirs LASAT : F53 (a)F33
(b) et F92 (c)

A partir de I'observation des aubes (Figure VIdB,Ja méme maniére que sur les aubes de type aréig
VI.6), on observe aussi sur ces aubes de typedidion de taches blanches de diamétres différent
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d’'une aube a l'autre a I'endroit de certaines zafexjuées. Il s’agit d'un résultat complétemengiosil
car le superalliage monocristallin utilisé sur pgxes est le Rene N5. Certains tirs n'ont pasuités de
I'apparition d'une tache blanche (zones 9 a 12 88 fpar exemple sur la Figure VI1.9.b et Figure V).10
Certaines taches blanches présentent une fornpsaitiale selon la direction de solidification <001>
(numéro 8 sur F92, Figure VI.9.c et numéro 1 sW¥33, Figure VI.9.a notamment). Si ces aubes de typ
B sont constituées d’'un superalliage N5 leur siididiion dirigée selon I'orientation cristalline 80> est
réalisée selon le méme procédé que pour les agbpe A. Les 3 pieces de type B a notre dispasitio
n'ont pas pu étre découpées afin de vérifier I'eropinent exact des renforts internes traversanplaes

de la piéce n'ont également pas pu étre obtenustitinue toutefois cette anisotropie des tachasdbles
aux mémes causes que celles avancées pour les detge A (cf. 8 VI.2.1).
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Figure VI.10 : Mesures de taches blanches effectugsur les 3 aubes de type B choquées

L'observation (Figure V1.9) et la mesure de tachlemches (Figure VI.10) est réalisée sur les madide
type B d’aubes de turbine. Les zones de tir N°,15,210, 11 et 12 permettent une discriminatiogais
entre les 3 piéces. Ces zones seront donc a psécatans l'optique d'un contrdle non destructif sur
piéce, au contraire de la zone de tir N° 7 par giemour laquelle la discrimination de I'adhérescgre
les aubes n'est pas favorisée. La zone 1 conddiokdention de taches blanches a I'excentricité
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prononcée. Toutefois elle ne remet pas en caupedsibilité de comparer I'adhérence des différentes
pieces.

La comparaison relative de I'adhérence entre lgie@es est effectuée. F53 présente pour 12 desrb$ z
choquées un diameétre de fissure plus élevé que lpsuteux autres aubes F92 et F33. Le diamétre de
décohésion mesuré pour F53 en zone 6 est égaliddedlaube F92. On montre donc une adhérence plus
faible de la piece revétue F53 que pour les detresu

Les décohésions observées sur I'aube F92 songphmsies que celles de la F33 pour 5 des zones. de ti
Elles sont inférieures pour 3 zones de tir et temient égales pour 3 dernieres zones. Enfin 3 zones
choquées n’ont pas conduit a I'apparition de tadi@sches pour aucune des deux piéces (zones&, 11
12 sur la Figure VI.10). L’'ensemble de ces réssiitadiquerait donc une adhérence Iégérement pilole fa
pour I'aube F92 que pour la F33. Cependant la zentr N° 2 indique clairement le contraire. || pis
probable que ces deux piéces soient proches aawnde leur adhérence et que les variations observée
soient situées dans l'intervalle de confiance dsdai.

VI.2.3 Conclusion

La faisabilité d'une classification qualitative paASAT de piéces industrielles revétues de deuesyp
différents est établie. On montre une différencdadeésistance interfaciale d’'une aube a l'autre.|®
méme maniére qu’observé dans le paragraphe V.Ldlsieurs plagues revétues, les pieces suppasées
priori équivalentes répondent de maniére différemtéessai LASAT, traduisant une variabilité de
I'adhérence d’une piéce a l'autre.

La sensibilité de I'essai LASAT permet donc uneléaion de la résistance interfaciale relative entr
différentes pieces. Il devient alors possible dectér une aube dont le revétement serait susteeptine

pas satisfaire a sa fonction en écaillant prématent. La détermination précise du seuil de décohési
'aide de plusieurs piéces supplémentaire perniettfappliquer un essai sous seuil de maniére
reproductible. Il suffirait alors de vérifier I'abisce de tache blanche a I'aide d’'une caméra infggro
pour valider la bonne tenue de la céramique apépétdEB-PVD. La quantification de I'adhérence a
l'aide d'un calcul numérique reste a effectuer. drand nombre de paramétres a obtenir sur piéce
(géométrie interne, orientation du cristal mondatis, épaisseur de céramique) qui forment un e
unique pour chaque zone de la piéce nécessitoie dlun endroit représentatif de I'ensemble deikce
avant d'effectuer une simulation numérique. Plusiezones ont ainsi été identifiées pour chacune des

pieces étudiées. On conseille donc de solliciter dies études futures ces endroits particuliers.

VI.3 Innocuité/nocivité de I'essai LASAT sur aube en relation avec la tenue au
cyclage thermique

L'application d'un tir LASAT a pour objectif finale contrdle non destructif (ou semi-destructif) de
I'adhérence sur une piéce revétue soumise a dasABAT sous le seuil de décohésion. Ce caraci@me n
destructif de la sollicitation LASAT a été déja d#mtré par le biais du cyclage thermique sur deguas
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choquées en-dessous du seuil dans le paragraphet.NDe surcroit, on a aussi montré que sur des
plagues choquées au-dessus du seuil de décohékiparagraphe IV.2.3.2) qu’'un choc fissurant (dans
gamme étudiée) ne précipitait pas la ruine du esmént pour un nombre de cycle maximum de 500
cycles. On se propose ici d'étudier le comportenamtieillissement thermique des aubes de turbines
choquées précédemment pour étudier et appliquepnacédure de mesure LASAT sur aube (qualitative).
La qualification d'un lot d’aube est actuellemeatidée industriellement si moins de 20% de la sarfde

la piece témoin n'a pas écaillé avant 500 cycleshda 1100°C. On se base donc aussi sur cetteatiahd
pour qualifier les piéces choquées issues de énitke. Dans un premier temps quatre pieces deftype
sont cyclées 500 cycles dans le four de cyclagemijee du Centre des Matériaux (cf. § 11.2.2). Deux
piéces de type B sont en revanche cyclées jusquigtat d'écaillage avancé (plus de 50% de céramique
écaillée) au sein des installations de Snecmarddlze afin d’obtenir les durées de vie finale désgs.

La vérification de I'écaillage de la céramique efééctuée tous les 50 a 65 cycles.

VL.3.1 Sur aubes de type A (Max. 500 cycles)

Quatre aubes de I'ensemble propulseur A ont dahcytlées. Les deux premieres (PA31 et PA95) ont
été choquées avec des densités de puissancecfadableau VI.2.a) qui conduisent a respectivendesit

9 taches blanches en intrados et aucune tachehelamcextrados. On a aussi 5 zones choquées sdlus se
pour l'aube PA31 et 4 zones choquées sous seuil lpolPA95. Ces deux piéces nous permettent
d’appréhender plus particulierement la nocivitésfile des zones fissurées par LASAT. La troisiéste e
l'aube PAB5 qui est choquée avec une série detdsrde puissance plus faibles que les deux préméden
(cf. Tableau VI.3), dans le but notamment de s’apper mieux de conditions LASAT sous le seuil de
décohésion. Du fait de la méconnaissance précisedil de décohésion du systeme EB-PVD sur aube
revétue et de I'impossibilité de réaliser une ceuASAT-2D sur piéce, les tirs sous seuil n'ont pas
étre effectués selon la procédure préconisée aquelau paragraphe IV.1.2 qui permet de fixer wil se
de décohésion et ensuite une marge réductrice §orirsir de choquer sans fissurer. Sur I'aube PAGS5,
neuf zones ont toutefois bien été choquées soilgd&mihérence. On observe sur la Figure VI.11 atigu
zones choquées au-dessus du seuil en intradodiae®tres de fissure obtenus sur les 3 aubes M88
cyclées sont présentés dans le Tableau VI.4. laané&lres mesurés correspondent bien aux mémes zones
de la piece, mais pas forcément au méme flux paubé PA65 notamment. Enfin, I'aube PA66 non
choquée sera la piéce de référence (Figure VI.18ldtpns qu’'aucune tache blanche n’'a été obseruée s
I'extrados de chacune des piéces (zones de tit 12)e

N° de tir 1 2 3 4 5 6 7 8 9 | 10 | 11 | 12 | 13
PA9S 20170500 12|17 |16 |12] 17| 14|00/ 00| 00
PA31 20131200 00|10 10]|11]15] 14|00/ 00] 00
PAGS 1,7 (1,1 |05 | 00 |00 | 00| 06| 00|00 00] 00/ 00/ 00

Diamétre
fissure (mm)

Tableau VI.4 : Diamétres de fissure mesurés sur l&saubes de type A cyclées
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Figure VI.11 : Observation au scanner optique avanke cyclage thermique de l'aube PA65 choquée a
proximité du seuil de décohésion, 4 taches blanché et de I'aube PA66 de référence non choquée (b)

Le cyclage thermique est interrompu tous les 505ac¥cles pour un refroidissement jusqu'a la
température ambiante a la suite duquel les éclmm#ticont photographiés. Les quatre échantillons so
présentés sur la Figure VI.12 a I'issu des 500esycl

(b)
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Figure VI.12 : Aubes de turbines non écaillées apsécyclage thermique a 500 cycles : aube PA31 (a)ba
PA95 (b), aube PAGS5 (c) et aube de référence PAGH (

On constate que les deux piéces choquées avelurdasier conduisant a une dizaine de taches bisnch
préalables au cyclage (PA31 et PA95, respectiverf@net (b) sur la Figure VI.12) n'ont pas du tout
écaillé et il n'y a pas de signes d’'évolution autdas taches. L'aube PA65 choquée a 9 endroitslsous
seuil de décohésion n'a pas écaillé non plus (EiMirl2.c). L'aube non choquée PA66 choisie comme
référence (Figure VI.12.d) ne montre également autécaillage aprés 500 cycles. La céramique reste
adhérente sur I'ensemble de la pale pour chaque péh intrados comme en extrados. On remarque sur
les Figure VI.12.c et Figure VI.12.d qu'un débuéahiillage apparait au niveau de la plateforme dd pi
d'aube. Il s'agit d'une zone présentant une trésidaépaisseur de zircone. Le cyclage thermique3des
pieces choquées est donc conforme aux spécifisatierfindustriel. On note toutefois une augmeantati
prononcée de la hauteur du bombé des zones déjliéadésc évaluée a plusieurs dizaines de microns. Il
s’agit d'un résultat cohérent avec ce qui a pu @bservé sur plaque dans le 8§ IV.2.2.1. De mémenrauc
apparition de tache blanche n'a été observée aaunide chacune des 18 zones au total choquées sous

seuil.

L’application de I'essai LASAT au-dessous commedassus du seuil d’adhérence sur aube de type A ne
montre pas de madifications de la durée de vieadll#ge jusqu’'a 500 cycles. On peut donc statuer a
nouveau sur l'innocuité de I'essai LASAT dans cemditions. Par ailleurs, des fissures circulaires
initiales de plusieurs millimétres semblent inoffMes pour I'écaillage jusque 500 cycles. On suppos
cependant que comme cela a été démontré sur plegfaeiés morphologique de l'interface en relation
avec la croissance de la couche d'oxyde est diffédans ces zones qui sont plus sensibles au
« rumpling » du fait de la décohésion de la céramidCes résultats seront toutefois a compléter pour

évaluer le comportement des piéces au-dela deysdésc
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VL.3.2 Sur aubes de type B (Max. > 1000 cycles)

Deux aubes de turbine de type B ont été cyclées Benfours de cyclage Snecma jusqu'a I'écaillage
final. La premiére F92 a été choquée comme présemtée Tableau VI.2 et a conduit a I'apparition de
onze taches blanches (cf. Figure V1.9.c et Figur&0y. Trois zones choquées n'ont pas été fissigéits

au tir LASAT. Contrairement aux tirs effectués démparagraphe précédent sur les aubes de typesA, |
zones choquées en extrados ont conduit a I'apparite taches blanches. L'aube F80 choisie ici comme
aube non choquée de référence est cyclée en méms.te
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Figure VI.13 : Aube de référence F80 observée entiados et extrados a différents états de cyclage
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Figure V1.14 : Aube choquée F92 observée en intradeet extrados a différents états de cyclage
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Le cyclage de l'aube de référence F80 a été intmuodéfinitivement aprés plus de 850 cycles. Le
premier écaillage apparait assez t6ét au niveateggddos, avant les 500 premiers cycles (Figurd3jl

La surface écaillée ne se propage que trés pexterdes. Aprés 500 cycles il apparait une prenzére
écaillée de trés petite taille en intrados au nivea bord d'attaque et donc dans la continuité de
I'écaillage présent en extrados. Le reste de leepiéste revétu de céramique. L'écaillage de birakté

de la céramique, en intrados comme en extradauapres 850 cycles. La durée de vie de cette @aibe
référence est donc de I'ordre de 850 cycles. His@dune durée de vie conforme a ce qui est olgserv
moyenne sur ce banc d’essai pour ce type de piéces.

Le cyclage de I'aube choquée F92 a été interrorppésaplus de 1000 cycles. Des les 200 & 300 premier
cycles une zone écaillée apparait en extrados i&gul4). Elle se trouve autour d'une fissure ergéar
LASAT avant le début du cyclage (zone 14, cf. Figill.3.b). Cette fissure se propage au cours des
cycles suivants jusqu’a rejoindre la deuxiéme zthmguée (zone 13, cf. Figure VI.3.b) aprés 400esycl
L'intrados de l'aube reste toutefois complétemavétu jusqu’a plus de 900 cycles. Aprés 900 a 1000
cycles, deux zones en intrados écaillent représenia peu plus de 40% de la surface de l'aube. La
fissuration en extrados s’est également poursulvigus de 1000 cycles, plus de 75% de la surfaizdet
revétue est écaillée. La durée de vie de cettemstdonc d’environ 900 cycles. Les fissures pitésea
I'état initial montrent une augmentation sensibéelal hauteur de bombé comme ce qui a pu étre abserv
sur plaques (cf. § IV.2.2.1). La hauteur de ceshi¥ssera & évaluer lors d’essais complémentairedef
déterminer si le flux d’air au sein de la veine pait étre perturbé. Une telle anomalie géométrisprait
assurément plus sensible a I'érosion par les gaaxeimpacts de corps étrangers. En revanche riegtlia

des taches blanches augmente notablement aveclégeysur cette aube. Il s’agit d’'un résultat défé

de ce qui a pu étre observé sur plaques et sauless de type A (cf. § IV.2.2.2 et § VI.3.1). L'aspde
texture particuliere des surfaces de métal (souskm & alumine) devenues libres aprés écaillage au
niveau des taches blanches (a la rugosité pronpotédeigure V.16) est visible a I'eeil nu sur 'aub92
aprées écaillage (dernier état plus de 1000 cyaledasFigure VI.14). L'augmentation du diamétre de
tache blanche semble toutefois étre accéléréelgstemps de cyclage long, aprés 500 cycles notamme
Il est donc fort probable que les résultats sugysa, arrétés avant 500 cycles n'aient pas atteirégime

de dégradation de linterface et qu'il faille proger les essais au-dela de 500 cycles pour statuer
mieux sur la nocivité de pré-défauts générés pBAR

Ces essais de cyclage sur aube de type B mettéwidance une faiblesse de I'adhérence du revétemen
céramique en extrados sur ce modéle de piéce. Qseittsur I'aube de référence ou l'aube choquee, u
écaillage précoce est observé sur cette partieaded par rapport au reste de la piece. La prés#noe
fissure créée par LASAT se révele préjudiciabla éehue de la céramique environnante. L'écaillage e
extrados se produit alors deux fois plus rapidenggiet sur I'aube de référence. Il s'agit toutefdisnd
écaillage qui reste localisé et ne se propage passie de la piece. L'application d'un essai LAS&T
extrados est donc a exclure sur cette aube B. éfeble des tirs effectués en intrados n'a au copts

été suivi d'un quelconque écaillage prématuré apport a I'aube de référence. La durée de viealdg
choquée est méme supérieure d’'une centaine deséydelle de I'aube de référence. C'est un réseitat
accord avec les résultats de cyclage thermigugisus effectués par Fabre [FAB13] pour lesquels des
pions choqués peuvent posséder une durée de deieue a ceux de référence ce qui signifie que les
fissures telles que pratiquées peuvent étre insiffes. La présence de zones choquées au-dessuecomm
au-dessous du seuil d'adhérence en intrados deel’da type B est donc tout a fait acceptable qaidat
durée de vie de I'aube en cyclage thermique.
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Conclusion

L'application de I'essai LASAT a été réalisée ageicceés sur deux types d’aubes de turbine induetriel
La géométrie propre de chaque type de piéce, exterais aussi interne (localisation des canaux de
refroidissement, renforts, etc.) nécessite uneeétud cas par cas pour chaque type, voire version de
chaque piéce. Cing zones de tir pertinentes ost pu étre identifiées en intrados sur chacunedees.
Deux zones sont identifiées au niveau de I'extraglosaube de type A. L’apparition d’'une fissure se
traduit par I'apparition d’une tache blanche obable a I'eeil nu, également identifiée en infraraugge
forme de cette décohésion peut étre circulairellomgée en relation avec I'épaisseur de substras-so
jacent. La création de fissures non circulaireBmite pas la portée de I'essai LASAT.

La procédure de choc choisie consiste a effectagemabno tirs et évaluer la réponse zone a zoned’un
aube a l'autre. Les taches blanches obtenues a rdémsté de puissance laser peuvent alors étre
comparées d'une piéce a l'autre, rendant ainsiilplessne comparaison du niveau d'adhérence entre
plusieurs aubes de turbine. On met ainsi en évalkcvariations d’adhérence d’'une piéce a I'aatussi
bien pour les aubes A que celles de type B. Ontifteeen particulier certaines zones de tir quirpettent

une discrimination manifeste. En complétant cesltgts avec des piéces supplémentaires, ces pesmiér
données obtenues sur aubes de turbine seront Shkxepde conduire a I'obtention de valeurs
d’adhérence quantitatives sur pieces. Une prerdiape pourrait étre la détermination précise dil deu
décohésion sur piece. Il serait alors possiblepligper la procédure développée au paragrapheaV.1l.
dans laquelle on effectue un tir a environ 0,1 QW/sous seuil. La visualisation ou non d’une tache
blanche a l'aide d’'une caméra infrarouge suite ahte de contréle entrainerait la mise au rebuhau

de la piéce incriminée (Figure VI1.15).

Figure VI.15 : Procédure de contrble envisagée syniece industrielle revétue en sortie de production

Le caractére inoffensif du choc laser a été étadi@ide du vieillissement thermique. On ne comstat
aprées 500 cycles de 1h a 1100°C aucun écaillagpidess A revétues, que ce soit au niveau des zones
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non fissurées choquées en dessous du seuil deéddmotou des zones fissurées choquées au-dessus du
seuil. Les essais de cyclage menés sur deux aebgpel B jusqu’a écaillage montrent une faiblesse d
I'adhérence de la céramique en extrados sur ci&te.pOn préconise donc d’effectuer uniquement des
tirs en intrados sur ces piéces. La durée de Viéxaillage de l'aube de type B choquée au-destasi€
dessous du seuil de décohésion n'est pas modifiégsai LASAT en face avant sur aube de turbine ne
réduit pas la durée de vie de la piéce en cyclagerique. L'essai LASAT est donc tout a fait appi®p

pour le contrble de I'adhérence de la barriérentigue sur aube de turbine.
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Conclusion générale

L’ensemble des travaux présentés dans ce manasété réalisé dans le but de développer un contrdle
non destructif du niveau d’adhérence du revétencéramique sur une piéce de turbine revétue. Le
développement ces dix derniéres années de I'esgHi@ence par choc laser (laboratoires PPrime MPIM
et Centre des Matériaux) a permi de montrer lesipiises de cette technique pour I'évaluation de |
résistance interfaciale d’'un systéme revétu. Lafigoration de tir généralement utilisée consiste a
focaliser le faisceau laser sur le substrat m4tadli(thése de G. Fabre [FAB13]). Dans le cas dessade
turbine aéronautiques le laser ne peut pas étrbgappau niveau du substrat monocristalin. L'essai
LASAT qui permet de déterminer un niveau de tendéeanique sous sollicitation dynamique est ainsi
appliqué dans ces travaux coté revétement de Brie8APVD.

La détection et la mesure de la fissure générée aui choc laser peuvent étre effectuées de maniére
reproductible grace au phénoméne de tache blangw fissures obtenues, révélées par une simple
observation optique de la zircone en vue de dessuislocalisées au-dessus de la couche d’alumine de
croissance au bas des colonnes de zircone. L’ditsamen optique des décohésions se révele leaueill
compromis entre la précision, la sensibilité etlaidité de la mesure. La profilométrie permet effitifier
uniqguement des décohésions de diamétre supér2unra. La piezospectroscopie permet de détecter les
décohésions avec précision. Elle nécessite tostafae quantité d’alumine interfaciale adéquatejuida

rend difficile d'utilisation sur les états trop drop peu oxydés. La thermographie infrarouge est la
technique la plus sensible, elle est donc a pgigiedans le cas de la détection de fissures ddefai
dimensions. Sa résolution est toutefois insuffisgmbur obtenir des mesures de grande précision. Le
développement des technologies d'imagerie infrazotdgyrait permettre a cette technique de supplanter
I'observation en optique en termes de qualité dieu. Dans l'optique d'un essai de contréle non
destructif ou il d'agit de détecter sans équivogoe éventuelle fissure, la thermographie infraraera a
privilégier. Les mesures de diamétre de fissurectfites dans cette these ont été réalisées emeptiq
permettant la plus faible incertitude sur les mesur

On établit ainsi les courbes LASAT-2D en face avamactéristiques du systéme qui associent I'éiamiut

du diameétre de fissure a la densité de puissamses. |la'application de I'essai LASAT c6té céramique
nécessite la présence d'un milieu ablateur a aseiduquel se créée le plasma. On utilise ains das
travaux un adhésif vinyligue opaque. La reprodilithbde I'essai LASAT-2D dans cette configuration
est démontrée. Plusieurs tirs effectués sur un méhantillon a la méme densité de puissance laser
conduisent a la création de fissures de diamédesgtigues.

La simulation numérique de la propagation d’uneeotie choc au sein du systéme a été menée a laide d
logiciel Abaqus / Explicit. Elle permet la comprékesn de I'historique des chargements mécaniques. O
met ainsi en évidence deux cas de fissuration aputi susceptibles de se produire en configuratiotirde
face avant. Dans le premier cas, le seul allenretie I'onde principale au sein du systéme conaluidt
fissuration de l'interface. Dans le deuxiéme, &stire peut étre initiée suite au premier passadjerie
principale et étre propagée en périphérie lorsetiour de I'onde principale. On établit ainsi deacqies
numeériques permettant d'évaluer numériguementdetance interfaciale du systéme. La confrontation
entre les courbes expérimentales et numériqueacesfptable et permet de valider un certain nombre
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d’hypothéses. Le modeéle numérique présente cepeddarimites. Il pourrait étre complété par uniser
en compte du réel chargement initial, ainsi queuparreprésentation plus précise de I'interface.

Les décohésions interfaciales de diamétre supédef@r mm entrainent I'apparition d'un bombé. La
hauteur de ces cloques peut étre rhédibitoire, aticplier pour les fissures de diamétre important
(supérieur & 4 mm) pour lesquelles la hauteur gtendre plusieurs dizaines de micromeétres. Toistefo

les décohésions de diamétre inférieur & 2 mm nélsatpas s'accompagner d'un bombé.

L’essai de contrdle non destructif de I'adhérencm échantillon est défini. Il s’agit d’effectuendir qui
sollicite 'interface a un niveau de contraintedégment inférieur au seuil de décohésion. Pour lesis
échantillons présentant I'adhérence requise, aufisaere ne sera créée. L'échantillon qui posséidera
une faible adhérence sera alors fissuré pour ceentiéet identifié rapidement par la présence diawhe
blanche. Dans l'optique d'un essai d’adhérencectftesur piéce a I'état brut de production, on iétlel
devenir des zones choquées au-dessus et au-dedisasesuil d’adhérence lors du vieillissement du
systeme. Il convient de s’assurer de l'innocuitél'dssai sur les propriétés du systeme. Le cyclage
thermique est utilisé pour représenter les contiitide fonctionnement. Les zones choquées sousngeuil
présentent aucune trace de commencement de fissuggires 500 cycles d’'une heure & 1100°C. Le
fissures créées par LASAT ne se propagagent pasllocyclage thermique, elles forment cependant des
bombés dont la hauteur augmente de maniére siginfic avec le nombre de cycles. La présence de
fissures ou de zones choquées sous seuil n'esinf#s en cause quant a I'écaillage de certains des
échantillons.

L’établissement des courbes LASAT-2D permet de amepl’adhérence entre différents échantillons. On
met ainsi en évidence des différences d’adhérente ées échantillons de I'étude. Ces différences
relatives semblent persister lors du vieillissemdat systéme. De plus I'écaillage lors du cyclage
thermique peut étre mis en relation avec l'adhéredwaluée deés I'état brut de production: les
échantillons identifiés a I'état initial par LASAdvec une plus faible adhérence écaillent les prsrioes

du cyclage thermique. Il devient donc envisagedblpouvoir relier la durée de vie d’'un échantilioson
adhérence mesurée par LASAT-2D.

L’évolution de I'adhérence au cours du cyclagertligue est mise en évidence avec les courbes LASAT-
2D. On accede ainsi a des données intermédiairelesu cinétiques » de dégradation de l'interface,
données que les essais de cyclage thermique sianmasont pas susceptibles de fournir. Il esieégznt
possible de réaliser cette évolution de I'adhéresmteconditions mono-choc, avec cependant une plus
grande incertitude si I'on souhaite obtenir desnd@s quantitatives de I'adhérence. On définit ainsi
différents domaines de vieillissement en fonctienl'dtat d’'avancement de la dégradation du systeme.
L'utilisation de I'essai LASAT-2D, en conditions deulti chocs, tout comme en conditions mono choc
nous permet de déterminer un état d’'adhérence staérag. La constitution d’'une base de données solide
sur un grand nombre d'échantillons issus de digemm®ductions permettrait d’asseoir ces premiers
résultats, ainsi que d'évaluer plus précisémentitesses de dégradation du systéme.

Les essais de vieillissement ont également été snauréaube de turbine. Les essais menés jusqu'a 500
cycles sur aubes ne montrent aucun écaillage. P&wes (dont une aube de référence) ont été cyclées
jusqu’a écaillage complet, sans montrer un éverdifigliblissement du systéeme fissuré par LASAT.

L'essai LASAT en face avant sur aube de turbineéukiit pas la durée de vie de la piéce en cyclage
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thermique. L'essai LASAT est donc tout a fait agpié pour le contrle de I'adhérence de la barriére
thermique sur aube de turbine.

Un contrdle régulier de la production, méme quadjtaventuellement a I'aide d’un pion ou d’une quia
témoin embarquée dans la fabrication et testéaielgues minutes pourrait étre facilement envishgs.
perspectives de I'essai LASAT sont nombreuses. dwdjbui, lors du cyclage effectué en conditions
industrielles, I'unique observable est I'apparitidiune zone écaillée, ce qui immobilise un four de
cyclage pour une durée minimale d’'un mois. La comison de ces essais de cyclage avec des essais
LASAT pourrait permettre de diviser au moins pade& temps d'immobilisation des fours et surtout le
délai de réponse pour ou non accepter un lot suspeta robustesse de I'évaluation de I'adhérgpare
LASAT est démontrée sur un nombre significatif digetillons, il devient alors envisageable de
distinguer un systéme proche de la rupture d’'utésys avec un grand potentiel d’heures restant.rOn e
vient alors a envisager I'essai LASAT sur des pseee retour de service, I'essai ayant montré sa
faisabilité sur un systéme vieilli. Il conviendrautefois d'étudier les zircones vieillies en sesv
(CMAS, autres dép6ts). Cela pose aussi la problgmeade I'épaisseur additionnelle du CMAS qui est
variable, de la prise en compte de I'épaisseurudiale et de la détérioration du systéme complet.
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Etude de I'adhérence de barriére thermique EB-PVD p  ar choc laser (LASAT)
pour le développement d'un contréle non-destructif sur aube de turbine
aéronautique

RESUME :

L'évaluation de la résistance interfaciale des systémes barriére thermique EB-PVD est primordiale afin
de pouvoir contréler la production d’aubes de turbine revétues et d’améliorer la compréhension des
phénomeénes d'écaillage de la céramique qui se produisent en fonctionnement. L'essai d’adhésion par
choc laser LASAT qui s’appuie sur la propagation bidimensionnelle des ondes de choc (le phénoméne
LASAT-2D) consiste a mesurer le diametre de fissure interfaciale pour différents tirs effectués a
densité de puissance laser croissante. L'application de I'essai LASAT sur une piece industrielle
nécessite d'effectuer le choc du cété revétu de céramique. Un adhésif vinylique protecteur ainsi qu’un
milieu de confinement par adhésif transparent sont utilisés afin de générer un choc en surface de la
céramique. La propagation de I'onde de choc est étudiée a travers des expériences spécifiques ainsi
gu’une simulation numérique. La fissuration de I'interface est révélée par la présence d'une tache qui
est mesurée par observation optique du dessus de la céramique. La reproductibilité de I'essai LASAT
appliqué coté céramique est établie. Dans I'optique de valider un protocole de contréle non destructif,
le cyclage thermique est utilisé pour évaluer la nocivité d’'une zone choquée présentant ou non des
fissures. La présence de fissures a l'interface entre I'alumine et la zircone ne diminue pas la durée de
vie a écaillage d'aubes de turbines lors du cyclage thermique. La tenue mécanique initiale de la
céramique est comparée de maniére qualitative et quantitative pour différents échantillons et
qualitativement pour plusieurs aubes de turbine. L’évolution de la résistance interfaciale en fonction du
cyclage thermique est étudiée. On démontre également sur plusieurs échantillons une corrélation
entre I'adhérence initiale mesurée par LASAT et la durée de vie a écaillage par cyclage thermique.

Mots clés: Revétement céramique Barriere Thermique EB-PVD, Adhérence, LASAT-2D, CND,
endommagement, durée de vie

Interfacial strength measurement of EB-PVD Thermal Barrier Coatings by laser shock
and development of a non-destructive test on turbin e blade

ABSTRACT :

The assessment of the interface strength of EB-PVD thermal barrier coating (TBC) is a key issue to
control the production and better understand the ceramic spallation that will occur during life duration
of coated turbine blades. The Laser Shock Adhesion Test (LASAT) involving bi-dimensional shock
wave propagation, namely the LASAT-2D, consists in measuring the interfacial crack diameter when
implementing a set of laser shocks with increased laser power densities. Applying the LASAT onto an
industrial blade requires implementing the laser shock onto the ceramic side. A protective vinylic
adhesive tape and a confinement by transparent adhesive tape are used to generate the shock on the
ceramic. Shock wave propagation is studied through specific experiments and a numerical simulation.
The interfacial crack is revealed by the presence of a spot that could be measured on a top-view
optical image of the ceramic. Reproductibility of the LASAT applied on the coated side of the TBC is
thereby established. Harmfulness of a loaded area with and without cracks is investigated thanks to
thermal cycling in order to validate a non-destructive protocol. The presence of cracks at the interface
between alumina and zirconia does not reduce the life duration of coated turbine blades in thermal
cycling. Initial adhesion strength is compared both qualitatively and quantitatively for different samples
and qualitatively for some turbine blades. Evolution of the interface strength with thermal cycling is
presented. A correlation between initial adhesion and time of spallation of the ceramic is demonstrated
on different samples.

Keywords : EB-PVD Thermal Barrier Coatings, Mechanical adhesion, LASAT-2D, NDT, damage,

lifespan
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