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La synergie oxydation/localisation de la déformation est le 
moteur de l’amorçage de fissure
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Prédire l’évolution des couches d’oxyde(s)
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Travaux en cours :
è Thèse de Charles ROMAIN (superalliage base Ni)
è Thèse de Kévin CAVE (alliage Ti)
è Postdoc Quentin SIRVIN (alliages Ti)
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• Propriétés d’interface et propriétés des couches du système BT

APPROCHES :

Ø Considérer le système revêtu comme 3 couches indépendantes : 

- Le revêtement (B.C.)

- La zone d’interdiffusion (ID.Z.)

- Le substrat (S.X.)

Ø Extraire des échantillons ultraminces dans 

chacune des couches

Ø Tester chacune des zones à haute température 

OBJECTIF :

ØIdentifier le gradient de propriétés mécaniques et physiques dans les 

superalliages revêtus
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Prélèvement d’échantillons minces dans le gradient de microstructure 

Utilisation de techniques métallographiques

Méthode d’amincissement répétable pour la préparation d’échantillons plats

Echantillons de grandes dimensions (5 40 mm2) mais minces (15 µm mini)

Planéité et parallélisme (Δ épaisseur ≈ +/- 0,5 - 1 μm)  

Lapping 
machine

Precision Jig

[1] Pan et al., Acta Mater. (2003)
[2] Alam et al., Metall. Mater. Trans. A (2011)

[1]

[2]

D. Monceau et E. Andrieu

[D. Texier et al., Mat. high Temp., 2016, 33 (4-5), 325–337]
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Prélèvement d’échantillons minces dans le gradient de microstructure 

Prélèvement précis (@ interfaces)

Cas d’un revêtement MCrAlY:

[D. Texier et al., Mat. high Temp., 2016, 33 (4-5), 325–337]

[D. Texier et al., Surf. Coat. Technol., 2016, 307 (15), 81–90]
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[D. Texier et al., Mat. high Temp., 2016, 33 (4-5), 325–337]
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[D. Texier et al., Mat. high Temp., 2016, 33 (4-5), 325–337]



Démonstration des bancs d’essais

Micromécanique haute température 

17/07/2019

15

Séminaire Compiègne Couplage « Mécanique/Diffusion/oxydation »

Bonne résistance 

mécanique jusqu’à 

750°C

Comportement fragile 

jusqu’à 750°C

Chute des propriétés 

mécanique au-delà de 

800°C

Ductilité importante au-

delà de 800°C
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COMPARAISON AVEC DES OBSERVATIONS SUR 
SYSTEMES REVÊTUS
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10 µm

Rupture fragile
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10 µm

Rupture fragile

10 µm

Rupture ductile
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Caractérisation du gradient de propriétés
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Caractérisation du gradient de propriétés
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Travaux en cours :
è Thèse de Charles ROMAIN (superalliage base Ni)
è Thèse de Kévin CAVE (alliage Ti)
è Postdoc Quentin SIRVIN (alliages Ti)

Couplage localisation de la 
déformation/oxydation
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[1]  Huttner, Mater. Sci. Eng. A (2009)
[2]  Taylor et al., Acta Mater. (2006)

Essais de fluage sur un échantillon de René 

N5 aluminisé [1]

Couplage localisation de la 
déformation/oxydation
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3 tailles de grains & 2 états métallurgiques

D. Monceau et E. Andrieu

A. Castro Moreno
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Effet d’épaisseur sur le 
comportement en traction
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Effet d’épaisseur sur la limite élastique
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Effet d’épaisseur sur l’écrouissage
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Les effets d’épaisseur? 
è Quelle(s) signification(s) côté matériaux
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Les effets d’épaisseur? 
è Quelle(s) signification(s) côté matériaux

Et avec de la température et de 
l’oxydation en plus?

Interface métal/oxyde?
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Al2O3

Réservoir 
d’aluminium

Cr2O3

Al2O3 Matériau: NiCoCrAlY

T. Sentenac, Y. Le-Maoult, R. Gilblas, 

M. Ecochard, T. Pottier, P. Lours, M. Salem
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Al2O3

Réservoir 
d’aluminium

Cr2O3

Courbe parabolique

Echantillon ép. 15µm – 1150°C

1 cm

Al2O3

Cr2O3+Al2O3

Al2O3 Matériau: NiCoCrAlY
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Al2O3Cr2O3

1 cm

Al2O3

Cr2O3+Al2O3

Matériau: NiCoCrAlY
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• Chauffage conductif de l’échantillon par face

arrière (1000°C)

• Mesure :
– Caméra NIR 320*256 pix² (λ = [0,9 – 1,7] µm

– Source laser trichromatique 50 mW

• Températures de référence mesurées par des

thermocouples type K en différents points

• Cycles thermiques:
– Pilotés par un automate EUROTHERM

– Enregistrés par une centrale d’acquisition

Caractéristiques techniques

- λ1= 1064 nm

- λ2= 1310 nm

- λ3= 1550 nm

Source 

trichrom. Caméra NIR

Roue filtres
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(1) Mesure de la température et de l’émissivité
précise sans apriori sur l’émissivité du matériau (et

de son évolution en temps/température)

(2) Identification de variation locale de nature

chimique et/ou rugosité

Potentiels

- λ1= 1064 nm

- λ2= 1310 nm

- λ3= 1550 nm

Source 

trichrom. Caméra NIR

Roue filtres
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Échantillon 15 µm préoxidé
20h à 1150 °C

8 mm

- λ1= 1064 nm

- λ2= 1310 nm

- λ3= 1550 nm

Température de luminance

Source 

trichrom. Caméra NIR

Roue filtres
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Échantillon 15 µm préoxidé
20h à 1150 °C

8 mm

- λ1= 1064 nm

- λ2= 1310 nm

- λ3= 1550 nm

Mesure de champ d’émissivité et de 
température

Source 

trichrom. Caméra NIR

Roue filtres
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Échantillon 15 µm préoxidé
20h à 1150 °C

8 mm

- λ1= 1064 nm

- λ2= 1310 nm

- λ3= 1550 nm

Mesure de champ d’émissivité et de 
température

L’émissivité comme signature optique 
d’oxydes formés dans des milieux semi 

transparent?

Source 

trichrom. Caméra NIR

Roue filtres
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J.C. Stinville, T.M. Pollock
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Ä Corrélation directe ou incrémentale

Ä Contrôle des fonctions d’interpolation 

et du lissage des données

Ä Optimisation des algorithmes CIN et 

des considérations expérimentales

Développement d’un code CIN (local): Open-DIC

[Vanderesse et al., Microsc. Microanal., 19 (S2), 2013, 820-821]

Strain maps (εXX, εYY and εXY)

[Stinville et al., Exp. Mech. 56 (2) 2016, 197–216]

J.C. Stinville, N. Vanderesse, J.H. Liu, 

P. Bocher, F. Bridier, T.M. Pollock
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Mouchetis 
DEPENDANT de la 

microstructure

Différentes techniques de « mouchetis »

Mouchetis 
INDEPENDANT de 
la microstructure

1 µm

Ag nanoparticles
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Couplage 
déformation/oxydation

[Stinville et al., Exp. Mech. 57 (8), 1289-1309]

Essais ex-situ au MEB

Thermocouple

Cooled grip

Ex-situ specimens :
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Couplage 
déformation/oxydation

Displacement field Strain field

Before loading 1% macroscopic def.

Superalloy – René 88DT

0.65% residual deformation /  0.63% average DIC εxx

1% macroscopic deformation

[Stinville et al., Exp. Mech. 57 (8), 1289-1309]
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EBSD Strain field – 800 MPa

Strain field – 950 MPa Strain field – 1025 MPa

René 88DT - Tensile

Activated slip systems parallel 

to twin boundary

• Early and highest 

strain localization 

near and parallel to 

twin boundaries 

when active slip 

system parallel to 

twin boundaries

Couplage 
déformation/oxydation

[Stinville et al., Exp. Mech. 57 (8), 1289-1309]
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Couplage 
déformation/oxydation

• {111}<112> slip 

plays a role at 

temperature of 

650 C

• Highest strain localization near 

and parallel to twin boundaries 

when active slip system parallel 

to twin boundaries at room 

temperature and 650 C

Ex-situ experiments at 650 C

René 88DT

In-situ experiments at RT

René 88DT

[Stinville et al., Exp. Mech. 57 (8), 1289-1309]
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Couplage 
déformation/oxydation

Carto de déf. HR-DIC EBSD

René 88DT - Fatigue

[Stinville et al., Exp. Mech. 57 (8), 1289-1309]



La CIN pour le couplage localisation de la 
déformation/oxydation

17/07/2019

49

Séminaire Compiègne Couplage « Mécanique/Diffusion/oxydation »

Couplage 
déformation/oxydation

Carto de déf. HR-DIC EBSD

Obs. surface Analyses EDS : FIB-CS

[Stinville et al., Exp. Mech. 57 (8), 1289-1309]
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Couplage 
déformation/oxydation

Nickel oxide

400 nm

Oxide spike

Twin boundary

Multiple slip bands

Multiple slip bands

Twin boundary

Cross section

Surface

[Stinville et al., Exp. Mech. 57 (8), 1289-1309]
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