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Oxydation a haute temperature

d’échantillons en Inconel 718 réalises
par fabrication additive : influence de
'etat de surface et de la microstructure

Tom Sanviemvongsak >, Daniel Monceau , Bruno Macquaire
aSafran Tech, Magny-les-Hameaus, ® Cirimat, Toulouse

Les matériaux issus de la fabrication additive sont-ils aussi performants que leurs homo-
logues forgés ou coulés, en termes de résistance a I'oxydation ? Le comportement d’échan-
tillons en IN 718 produits par fusion laser et faisceau d’électrons, est comparé a celui d’'un

alliage de référence forgé-traité.

utrefois réservés uniquement
au prototypage et a la fabrica-
tion d’outillages, les procédés
de Fabrication Additive (FA) per-
mettent désormais de produire
en petites séries des piéces métalliques et céra-
miques au design complexe. Aujourd’hui des
pieces fabriquées par des procédés conven-
tionnels (fonderie, forgeage ou laminage)
sont amenées a étre remplacées par des
pieces issues de la FA dans le but d’optimiser
le design fonctionnel des composants tout
en diminuant la quantité de matiére perdue.
Quelques exemples de pieces fabriquées par
Fusion Sélective par Laser (SLM) sont présen-
tés figure 1, les injecteurs et tourhillonneurs du
moteur Arrano de Safran Helicopter Engines
et le distributeur du groupe auxiliaire de puis-
sance de Safran Power Units. Les pieces fonc-
tionnant a haute température sont sujettes a
I'oxydation au contact de I’air et a la corrosion
a chaud au contact des gaz de combustion et
des vapeurs d’eau salée . |l est important de
s’assurer que ces nouveaux matériaux impri-
més sont aussi durables que leurs homolo-
gues issus des procédés conventionnels : cou-
lés, forgés ou laminés.
Ces travaux de recherche ont donné lieu a une
publication en 2018, Cet article résume les
résultats publiés sur I'impact de I’état de sur-
face sur la cinétique d’oxydation isotherme et
présente quelques résultats sur 'oxydation

intergranulaire. Le comportement en oxyda-
tion a haute température des alliages 718 pro-
duits par fusion laser sélective (SLM, Selective
Laser Melting) et fusion par faisceau d’élec-
trons (EBM, Electron Beam Melting), est com-
paré a celui d’un échantillon de référence 718
forgé et traité (AMS 5662). Les essais d’oxyda-
tion isotherme sous air du laboratoire ont été
réalisés a 850 °C afin de comparer les résul-
tats obtenus a ceux de la littérature et accen-
tuer les phénomeénes d’oxydation. Cet article
se focalise sur I'impact de I’état de surface et
de la microstructure des échantillons fabri-
qués par FA, sur leur résistance a I'oxydation
a haute température. Une corrélation quanti-
tative entre I’état de surface et les cinétiques
d’oxydation a été déterminée.

Inconel 718 : microstructures

et états de surface

L'Inconel 718 (NiCr19Fe19Nb5Mo3), élaboré en
1959, est un superalliage a base de nickel. Il est

employé dans I'aéronautique et le nucléaire
pour ses propriétés mécaniques et sa résis-
tance aux environnements oxydant et corro-
sif jusqu’a une température pouvant atteindre
700 °C Bl, Au-dela de cette température, il
perd ses bonnes propriétés mécaniques. Il est
congu pour résister au fluage et a la fatigue,
et dans une moindre mesure a la corrosion
a chaud. Sa matrice austénitique y-Ni, est
durcie par solution solide, par insertion du
chrome et du molybdéne, et durcie par pré-
cipitation des phases y’-Ni;(Al,Ti) (cubique),
y¥”-Ni;Nb (tétragonal) et 8-Ni;Nb (orthorhom-
bique). Aprés un traitement thermique opti-
mal (Ho+R,), la fraction volumique de y'- y”
atteint 15-17 %, avec une fraction volumique
de y” 4 fois plus importante que y’ ™. Il est
constitué de 19 %m. de chrome, ce qui fait de
lui un chromino-formeur (Cr,05), et lui confére
une bonne résistance a I'oxydation et a la cor-
rosion a haute température.

Les matériaux issus de la FA ont été élaborés
a SafranTech (Magny-les-Hameaux) et ont été
étudiés dans leur état brut de fabrication. Ils
ont été réalisés suivant les paramétres recom-
mandés par les fabricants de machines. Les
échantillons SLM ont été concus avec une

FIGURE 1: (a) Injecteur et tourbillonneur du moteur Arrano de Safran Helicopter Engines, (b) Distributeur du groupe auxiliaire

de puissance de Safran Power Units.
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FIGURE 2 : Micrographie optique des microstructures initiales des alliages IN 718 attaquées a l'acide Kalling n°2 et observées sui-
vant les trois plans de construction : (a) SLM brut de fabrication, (b) EBM brut de fabrication, (c) Forgé-traité (AMS 5662) d'apres /.
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FIGURE 3 : Micrographies MEB des surfaces brutes oxydées 1 000 h a 850 °C: (a) SLM, (b) EBM, () Forgé-traité (AMS 5662) et
leurs cartographies de rugosité respectives prises au microscope interférométrique (MAG 10X, = 1 nm de résolution verticale) a
variation de focus (MAG 10X, = 1 um de résolution verticale) sur le plan (XZ) paralléle au sens de construction pour les échantil-

lons FA: (d), (e), (f), d'aprés .

machine EOS M290 tandis que les échantillons
EBM ont été congus avec une machine ARCAM
A2X. Le détail des parametres et des poudres
utilisées est décrit ailleurs ., Les échantil-
lons de FA ont été comparés a une référence
forgé/traité (AMS 5662) d’Aubert et Duval. La
figure 2 () présente la microstructure typique
de ces matériaux fabriqués par procédé SLM.
A savoir, une microstructure qui présente des
pointes des bains de fusion en forme de gaus-
siennes visibles sur les plans (XZ) et (YZ) de
I’échantillon SLM, ainsi que les passes du fais-
ceau laser qui sont visibles sur le plan (XY)
perpendiculaire aux sens de construction. Sur
I’échantillon EBM, figure 2 (b), on observe
des grains equiaxes proches de la surface,
et colonnaires au cceur du matériau. La pré-
sence de ces grains colonnaires est due au gra-
dient thermique provoqué par la fabrication

couche par couche. Contrairement aux échan-
tillons de FA, I’échantillon forgé-traité pré-
sente une microstructure homogéne avec de
petits grains visibles sur la figure 2 (c). Ces
différences de microstructure ont un impact
sur la résistance mécanique B! Pour se rap-
procher au mieux des propriétés mécaniques
d’un échantillon forgé, il est parfois néces-
saire d’établir trois étapes de post traitement.
Le recuit de détente est réalisé en sortie de
chambre de fabrication directement avec le
plateau de construction. Il est utilisé pour
réduire les contraintes résiduelles. Il est trés
souvent suivi d’une compression isostatique
a chaud, utilisée pour refermer les éventuels
pores présents au coeur du matériau. Enfin,
il est parfois nécessaire d’effectuer les traite-
ments thermiques standards (homogénéisa-
tion et revenu) pour reprécipiter ou remettre

en solution les phases souhaitées, et ainsi s'ap-
procher de la microstructure et des proprié-
tés mécaniques de I'alliage de référence (¢!

L'état de surface des échantillons a été carac-
térisé au microscope interférométrique a varia-
tion de focus. L'une des particularités des pro-
cédés de FA est leur grande rugosité, surtout
sur les plans (XZ) et (Y2), paralléles a la direc-
tion de fabrication. En effet, dans notre cas,
I’échantillon SLM dévoile quelques particules
de matiére isolées frittées a la surface et pré-
sente une rugosité arithmétique® (Sa) d’envi-
ron 7 um, figure 3 (a) (d). Tandis que I’échan-
tillon EBM, observé figure 3 (b) (e), dévoile une
surface entierement recouverte de particules
de poudre, et présente une rugosité de 50 um,
quasiment 10 fois plus élevée que I’échantil-
lon LBM. Ces fortes rugosités de surface sont
directement liées aux « parametres laser »
(contour, motifs, puissance laser etc.) et aux
« parametres procédé » (épaisseur du lit de
poudre, inclinaison, préchauffage des poudres
etc.). Il existe un effet dit « escalier », qui est
d{i a la fabrication couche par couche et qui est
directement lié a I'épaisseur du lit de poudre.
Les défauts apparaissent alors sous forme de
renflements d’une épaisseur proche de celle du
lit de poudre fusionné. Ce défaut est d’avan-
tage amplifié avec la courbure et I'inclinaison
des surfaces [ et a une conséquence sur les
profils d’ondulation. Dans notre cas, la forte
rugosité de I’échantillon 718 EBM (Sa 50 pm)
est principalement due a la poudre frittée a
la surface, un défaut appelé effet « grattons »
directement lié au procédé. En effet, au cours
du procédé EBM, le lit de poudre est entiére-
ment préchauffé a une température atteignant
1000 °C, soit environ 0.8 fois la température
de fusion (K) de I'IN 718, dans le but de frit-
ter le lit de poudre et éviter les phénomenes
de répulsion électrostatique des poudres!s.9],
Tandis que sur I’échantillon SLM (Sa 7 ym), les
particules de matiére isolées seraient essen-
tiellement dues a « I'effet balling », la matiere
fusionnée et projetée en dehors du bain de
fusion sous forme de gouttelettes, trés sou-
vent avec une taille plus petite que les parti-
cules de poudre utilisées .. Ainsi, en fabrica-
tion additive, il est possible de minimiser la
rugosité en jouant sur les parametres procédé
et laser mais seulement jusqu’a un certain
point. Aujourd’hui, avec les moyens actuels,
il est impossible d’atteindre I’état de surface
d’une piéces moulée ou usinée. De plus, la
rugosité de I’échantillon EBM est étroitement
liée a la taille des particules de poudre utilisées

(1) Sa, Sq, Sz : Respectivement parametres de rugosité arithmétique, quadratique et hauteur maximale d'un profil 3D (équivalent aux parametres Ra, Rq et Rz d’un profil 20).



et sera toujours supérieure a celle d’'un échan-
tillon SLM notamment a cause du préfrittage
du lit poudre, ce qui pourrait limiter I'utilisa-
tion de cette machine de fabrication.

Cinétiques d’oxydation

et impact de I’état de surface

Les essais d’oxydation isotherme des trois
alliages 718 (SLM, EBM et forgé) ont été réa-
lisés a 850 °C sous air dans un four a mouffle
sans circulation forcée d’air pour une durée
de 1000 h. Concernant les échantillons de
FA, deux lots d’échantillons ont été étudiés.
Des échantillons avec leurs surfaces brutes et
des échantillons entiérement polis au papier
SiC au grade P600. Les échantillons forgés
ont été entierement polis au papier SiC au
grade P600 ou P80. Ces essais ont été réali-
sés sur des échantillons (15 x 10 x 2 mm) pré-
velevés sur des plaques de FA et forgé. Par
conséquent toutes les faces des échantillons
ne sont pas brutes de fabrication. Ainsi, les
faces issues de la découpe ont été polies et
la proportion de surface brute a été mesu-
rée. La figure 4 (a) présente les cinétiques
d’oxydation. Aprés 1000 h d’oxydation, I'en-
semble des échantillons présente un faible
gain de masse compris entre 0.4 mg.cm?
pour les échantillons EBM est poli et forgé
poli, et 1.2 mg.cm pour les échantillons
EBM avec surface brute. Ces deniers pré-
sentent un gain de masse entre 3 et 4 fois
plus élevé que les échantillons SLM ou forgé.
Mais on observe qu’une fois I’échantillon
EBM poli, il se comporte aussi bien qu’un
forgé-traité poli. De plus, aucun impact de
I’état de surface sur I’échantillon SLM n’a été
observé, contrairement a I’échantillon EBM.
On observe figure 4(b) que I'ensemble des
cinétiques d’oxydation suivent une loi para-
bolique. Par conséquent, les réactions d’oxy-
dation sont contrdlées par les phénomeénes
de diffusion atomique, la cinétique d’oxy-
dation peut étre décrite par une loi para-
bolique du type [01;

éﬂ = \//?p X ﬁ+ Constant (1)

oll Am (mg) est la variation de masse
mesurée, s (cm?) est I'aire de la surface
de I"échantillon, t (s) le temps d’oxyda-
tion et k, (mg?.cm4.s?) la contante parabo-
lique d’oxydation déterminée a partir de la
pente de la fonction linéaire (A7 = (;1)).
Le tableau 1 présente les k, compris entre
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FIGURE 4 : Cinétiques d'oxydation isotherme des trois alliages 718 (LBM, EBM et forgé) a 850 °C sous air durant 1000 h d'apres 1.

Procédés Surface kp (mg2.cm-4.s7)  Epaisseur couche d’oxyde mesurée (pm)
SLM P600 0.98 x 107 3701

SLM 81% Surf. brute  0.63 x107 3605

EBM P600 0.41 =107 26=0.2

EBM 35% Surf. brute 2.3 x107 3005

EBM 39 % Surf. brute 2.4 x 107

Forgé P600 042 x107 3406

Forgé P80 0.66 x 107

TABLEAU 1: Constantes parabolique d'oxydation pour des essais isothermes sous air a 850 °C durant 1000 h.

0.4 x 107 mg2.cm.s-! pour les échantillons
EBM poli et forgé poli, et 2.7 x 107 mg2.cm.s'
pour un échantillon EBM avec surface brute.
Pour résumer, les compositions chimiques
initiales ainsi que la nature des oxydes for-
més analysés ailleurs 2, sont quasiment
identiques, les épaisseurs d’oxyde mesu-
rées sont quasiment identiques, donc ces
facteurs n’expliquent pas I'écart de ciné-
tique d’oxydation entre un échantillon avec
surface brute et polie. De plus, en coupe,
de I'oxydation intergranulaire a été obser-
vée et quantifiée sur les différents maté-
riaux. Les résultats ne montrent pas de dif-
férence significative en termes de quantité
d’oxydation intergranulaire. Il faut noter que
le gain de masse correspondant a 'oxyda-
tion intergranulaire est petit devant celui
associé a la formation de la couche d’oxyde
externe 2, Le dernier facteur qui pourrait
étre la cause de cet écart dans les prises
de masse, est I’état de surface qui n’est
pas pris en compte dans la détermination
des cinétiques d’oxydation et le calcul des

constantes paraboliques d’oxydation. En
effet, les surfaces brutes et polies ont été
mesurées au pied a coulisse, avec une pré-
cision de = 0.02mm, et correspondent tous
deux a une surface projetée. La suite de cet
article présente une méthode pour estimer
I'aire réelle de la surface des échantillons.
On définit et calcule un facteur de correc-
tion de surface W, le ratio entre une sur-
face développée et une surface projetée.

Modélisation de surface

développée a partir des

parameétres de rugosité

La figure 5 présente les profils de rugo-
sité 2D les surfaces brutes des échantillons
SLM et EBM. En faisant I’hypothése que les
profils de rugosité peuvent étre assimilés a
une sinusoide, il est possible d’extraire une
valeur d’amplitude ainsi qu’une valeur de
période. D’'aprés la norme 1SO 4287, il existe
un parametre noté Rc, décrit comme étant
la moyenne des hauteurs successives entre
un pic et une vallée (Zt)). Ce paramétre est
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Le second parametre RSm, est un indicateur
spatial qui correspond a la distance moyenne
entre un pic et la vallée successive (Xsi). Ce
parametre peut étre assimilé a la période
moyenne de la sinusoidale.

_ 1w
RSm, WSm - %ziil XSZ' (3)

A partir de ces paramétres d’amplitude (Rc, A)
et de période (Rs,,.X B) et (Rsm. ¥, C), il est pos-
sible de représenter les surfaces par un modéle
sinusoidal (équation (4)) ou en créneaux. C'est
a partir de ces modeles (équations (5)(6)) que
W (sans unité), est déterminé tableau 3. Pour
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FIGURE 5 : () Profil de rugosité 2D d’une surface SLM brute mesuré microscope a variation de focus, (b) Profil de rugosité 2D

d'une surface SLM brute mesuré microscope a variation de focus, (c) Description des parameétres de rugosité 150 4287, d'aprés .

SLM surface brute EBM surface brute
Sa (um) 7+1 50+2
A:Rc (um) 173 181 32
_ B: RSm (// dir. de fab.) (pm) 5% +7 234 £ 21
~ 2 C: RSm (Bdir. de fab.) (um) 9318 174 =12

TABLEAU 2 : Mesure des paramétres de rugosité Rc et RSm, IS0 4287

Ratio des surfaces :
o [+
Sinusoidal Créneaux Sphérique
LBM 1.3 2.0
EBM 29 4.6 41

TABLEAU 3 : Ratios de surface estimés a partir des différents modéles numériques

la surface SLM, le ratio de surface calculé Wy,
est compris entre 1.3 et 2.0, contre W, ,, com-
pris entre 2.9 et 4.6 pour I'échantillon EBM. Les
résultats ne sont pas aberrants lorsque I'on sait
que le ratio de surface d’une sphére sur son
plan projeté est de 4.1. De plus, ces ratios ont
été comparés avec ceux déterminés par une
autre méthode établie a partir des k, ©. Si on
fait I'hypothése que les différences de gain de
masse des échantillons bruts et polis ne sont
dues qu'a leur aire de surface, on peut estimer
I'aire des échantillons bruts a partir de la racine
carrée du ratio des k, mesurés. On trouve que
Wy poin = L4 et Wy ey = 4.1, Ainsi la surface
brute d’un échantillon SLM serait sous-estimée
d’un facteur inférieur a 2, qui n'impacterait pas
de facon considérable la cinétique d’oxydation.
Alors qu’une surface brute EBM serait sous-esti-
mée d’un facteur 4, ce qui aurait une conseé-
quence directe sur les cinétiques d’oxydation
et la détermination de la constante parabo-
lique d’oxydation a partir des gains de masse.

Surface sinusoidale =

flzy) = %(sin(%.x)-&-sin(%.y)) (4)
0<z<B;0<y=<C

W Surface sinusoidale =

[ e TG 0

BXxC
(5)
W Surface créneaux = ©
1 1 6
1+2A4 (F + U)

Par conséquent, si I'on souhaite introduire
ce facteur correction de ratio de surface, la
loi parabolique d’oxydation peut étre écrite :

q;AmS :\/kj’xﬁavecl{f:@

X projetee

@)

Impact de la microstructure

Bien que la quantité d’oxyde intergranu-
laire soit limitée, les échantillons issus de
la FA ont montré des différences de pro-
fondeur et d’épaisseur d’oxyde intergranu-
laire. La figure 6 montre les coupes trans-
verses des échantillons SLM, EBM et forgés
oxydés a 850 °C sous air durant 3000 h. La
nature de la couche d’oxyde a été carac-
térisée 1@, elle est principalement compo-
sée d’une couche de chromine (Cr,0,). On



trouve également des précipités 8-Ni;Nb
a I'interface métal/oxyde et de I'alumine
(a-Al,0,) dans les joints de grains. Suivant
le procédé, la phase § se présente sous dif-
férentes formes. Sur I’ensemble des trois
échantillons, on la retrouve globulaire ou
sous forme de plaquettes dans les joints de
grains. Cependant dans les grains, on note
des différences. L'échantillon EBM présente
de la phase & aciculaire plus grande que
dans I’échantillon SLM. Cette différence est
certainement due au fait que cette phase
était déja présente dans les échantillons
EBM bruts de fabrication contrairement a
ceux issus du procédé SLM [11], pour lequel
ce serait la phase y” qui se stabiliserait en
phase 8, donc de plus petite taille. Mais
dans I’échantillon forgé, trés peu de pré-
cipités & sont visibles dans les grains. Les
procédés de déformation a chaud limitent
la croissance de la phase 8 aciculaire dans
les grains (12,

L'oxydation intergranulaire a été quantifiée,
figure 7. Les images MEB ainsi que I'ana-
lyse quantitative montrent des joints de

Cr,04
d-phase

3000 b
XD

FIGURE 6 : Images MEB-rétrodiffusés des coupes transverses des échantillons SLM, EBM et forgés, tous polis P600 oxydés sous
aira 850 °C.
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FIGURE 7 : Quantification de I'oxydation externe et intergranulaire des échantillons SLM, EBM et forgé, tous polis au papier SIC

au grade P600, oxydés a 850 °C sous air durant 3000 h.

grains oxydés plus épais et plus profonds sur
les échantillons issus de la FA, comparés a
ceux de I’échantillon forgé qui présente des
joints de grains oxydés plus fins et un front
d’avancement d’oxyde plus homogéne. Des
analyses EBSD pour mesurer la désorienta-
tion entre deux grains, la texture cristallo-
graphique du matériau ou encore identifier
la nature des joints de grain sont en cours,
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