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Résumé :

Afin d'améliorer la résistance a la corrosion et a I’usure, ce travail est basé sur I’étude des
propriétés structurelles et mécaniques d’alumine et 3% d’oxyde de titane (Al,O3-3TiO,) sur
une téle d’acier inoxydable AISI304. Ces revétements sont élaborés par la projection
thermique au plasma qui consiste a introduire le matériau d’apport, sous forme de poudre,
dans une flamme de température de 12000°C, a le porter a I’état fondu puis le projeter sur la
surface a revetir.

L’influence des paramétres opératoires de projection plasma sur les propriétés structurales, et
mécaniques (dureté, adhérence) des revétements a été caractérisés avec des techniques de
caractérisation telles que la microscopie optique et électronique a balayage (MEB), la
diffraction des rayons DRX et la micro-durometre.

Mot clés : Projection thermique par plasma, microscopie électronique & balayage (MEB),
diffraction des rayons DRX, adhérence, dureté, paramétres opératoires.

Abstract:

To improve the resistance to corrosion and wear, this work is based on the study of structural
and mechanical properties of alumina and 3% dioxide of titan (Al,03-3%TiO,) on a stainless
steel sheet AIS1304. These coatings were prepared by plasma thermal spraying, which works
to insert the material to be projected in the form of powder within a heat flame up to
10000 °C. This flame works to melt this material and spray it on the surface to be coated.

The Effect of plasma spraying parameters on the structural and mechanical properties
(hardness, adhesion) of the coatings was characterized with characterization techniques such
as optical and scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction XRD and the micro-
durometer.

Keys words: plasma spray, scanning electron microscopy (SEM), X-ray diffraction XRD
hardness, adhesion, and process variables.
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I ntroduction générale

I ntroduction générale:

La demande industrielle pour I'amélioration de la résistance aux frottements et a l'usure
de pieces, tant mécaniques que de structure, est en constante croissance depuis plus de
20 ans. Elle se justifie notamment par la volonté de réduire les pertes considérables liées
aux phénomenes de frottement/usure. Il est généralement admis qu’elles représentent de
6 & 10 % du Produit National Brut des pays industrialisés. Dans les applications
mecaniques, par exemple, 30 % des causes d'avarie sont dues a I’usure. Dans ce
contexte, la stratégie industrielle est souvent de recourir aux revétements pour améliorer
les performances et allonger la durée de vie d’un systeme mécanique. Ces revétements
sont techniquement et/ou économiquement avantageux par rapport a un changement du
matériau constituant la piéce a améiorer. En outre, il est demandé de plus en plus
fréguemment aux pieces de résister a des sollicitations impliquant simultanément
plusieurs phénomenes (frottement, abrasion, corrosion, chocs, ...). Dans I’industrie
automobile par exemple, I’emploi d’un alliage de cuivre, un bronze d’aluminium, qui
présente une bonne résistance a I’usure, peut étre envisagé en tant que matériau de base,
pour la réalisation d’un coussinet d’un organe de glissement. Dans ce cas,
I’incorporation d’une phase céramique au sein de la matrice métallique permettrait
d’augmenter les propriétés tribologiques de ces alliages. La progression des
connaissances sur les matériaux ainsi que sur les procédés de fabrication des
revétements est actuellement tres rapide. Parmi les procédés connus, la projection
thermique est sans conteste I’une des techniques les plus appreéciées.

Les procédés de déposition par projection thermique sont des techniques dével oppées
afin d’améliorer les propriétés d’usage de divers composants industriels par
recouvrement avec des couches de quelques dixiéemes de millimetres d’épaisseur. Ces
revétements de surface sont considérés comme des dépéts épais, et leur but général est
de protéger les surfaces de matériaux sensibles d'un voisinage mécanique ou thermique
trop éprouvant [1, 2]. De tels dépdts dont e vecteur thermique est une flamme, le plus
souvent plasma, sont aujourd’hui couramment utilisés dans l'industrie. En effet les
torches a plasma permettent de déposer une large gamme de matériaux trés specifiques :
des superalliages et composés intermétalliques réfractaires aux céramiques. Le nombre
d'applications commerciales est en constante augmentation. Ains la projection plasma
représente un marché global d’environ 4.8 milliards d’euros en 2004 dont 30% en

Europe.
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De nombreuses études ont été réalisées sur la projection plasma des matériaux
céramiques, des métaux, des aliages et des cermets. En effet les propriétés de dépot
dépendent de parametres particulierement variés. Citons de fagcon non exhaustive : ceux
qui caractérisent latorche (la composition des gaz, les débits, les puissances €l ectriques,
etc.). Ceux qui caractérisent la poudre (nature du matériau d’apport, diamétre des
particules, microstructure et morphologie de celles-ci), débit massique de la poudre.
Ceux qui caractérisent l'interaction entre le jet plasma et 1a poudre (I'accélération et le
chauffage des particules dans le jet). Ceux qui représentent le mouvement relatif de la
torche par rapport au substrat et aussi les parameétres relatifs au substrat (la température
de préchauffage, larugosité) et ceux qui représentent |e refroidissement de dépot.

La projection plasma est un procédé de traitement de surface employé dans de
nombreux secteurs industriels [3] (aérospatiadle, aéronautique, automobile, minier,
biomédical...). Elle permet de réaliser un apport de matiére de quelques dixiemes a
quelques millimétres d’épaisseur sous forme de couches fonctionnelles ou de protection
pour différentes applications. Cette technique produit des dépbts de haute valeur
goutée. Elle est flexible et permet de déposer une trés large gamme de matériaux
(céramiques, métaux, polymeéres, composites) [4, 5, 6] sur des substrats de natures
diverses et de tailles tres différentes qui vont du millimétre a quelques metres. Les
surfaces traitées, soumises a des sollicitations variées, permettent de gagner en
performances, typiquementen[7, 8, 9] :

* résistance a la corrosion chimique et a I’oxydation atmosphérique ;

* résistance a I’usure, aux frottements et a I’érosion ;

* tenue a des températures supérieures a 1300 K ;

« isolation et protection thermique.

Un dépdt réalisé par projection plasma est constitué par I’empilement de
particules, qui s’écrasent avec des vitesses qui s’étendent de 100 & 350 m.s™* selon leurs
tailles, leurs masses volumiques et les torches plasmas utilisées, fondues ou
partiellement fondues sur le substrat a couvrir et préalablement prépare a cet effet [10,
11]. Lamicrostructure et les propriétés du dépdt sont fortement liées aux parametres du
substrat (nature, état chimique de la surface ou couche d’oxyde formée : épaisseur,
nature, rugosité, température, ...) et aux parametres des particules (taille, vitesse,
température, état de fusion a I’impact, ...). Ces derniers parametres sont eux-mémes
fonctions des caractéristiques du jet de plasma (composition, champs de vitesse et

température, enthalpie, conductivité thermique, viscosité, ...) et des conditions de leur
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injection (vitesse moyenne d’injection, point d’injection, distribution de taille des
particules, ...).

L’industrie de la projection plasma est confrontée a des besoins croissants de
performance et a des exigences de plus en plus séveres. La réponse a ces contraintes
impose une meilleure compréhension des phénomeénes impliqués dans le processus de

projection plasma.

Objectif del'étude

Dans cette étude, le systeme de projection de plasma d'air est utilisé pour le revétement
céramique en alumine renforcé par 3% d’oxyde de titane. On étudie I’effet des
parameétres opératoires (courant, débit de poudre et distance de tir) de revétement en
cé&ramique afin de développer une surface de revétement sur un substrat en acier
inoxydable. Pour obtenir un revétement de qualité optimale, il faut comprendre les
variables du systeme de plasma telles que le processus de projection de plasma et les
parametres de revétement. L'étude porte sur un systéme de projection par plasma
atmosphérique Sul zer-Metco-9MC.

Principalement, il existe deux objectifs:

1. étudier I’influence des parameétres opératoires du procéde de projection par
plasma atmosphérique (courant, débit de poudre et distance de tir) sur la
qualité de revétement.

2. rédiser et caractériser des dépots avec les mémes conditions opératoires, afin
d’optimiser les conditions de projection pour obtenir autant que faire se peut
des dépbts durs présentant des faibles taux de porosité et éventuellement
d’oxydes.

Le premier chapitre présente d’abord une breve étude bibliographique sur les

différentes techniques de traitement de surface.

Le deuxiéme chapitre présente les procédés de projection thermique qui permet

de situer le procédé plasma atmosphérique.

Le troisieme chapitre décrit la stratégie expérimentale suivie pour réaliser les

dépdts et présenté toutes les techniques de caractérisation utilisées pour suivre

les changements microstructuraux et caractériser nos échantillons.

le quatrieme chapitre est consacré a I’étude de I’influence des paramétres de

projection sur les caractéristiques mecanique et microstructurale (a I’impact sur
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les propriétés des revétements : microstructure, porosité, micro-dureté et
résistance a I’abrasion)

Le cinquiéme chapitre s’intéresse a la discussion des résultats obtenue.

Une conclusion générale clét ce mémoire en faisant ressortir les principaux

résultats de I’étude.
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|.1. Introduction

Différentes technologies de dépbt permettent d’apporter un matériau a la surface d’une
piéce pour en changer les propriétés de surface. Parmi les techniques les plus utilisées
nous pouvons citer : I’électrodéposition, les dépdts chimiques, I’immersion dans un bain
de métal en fusion, les dépots physiques ou chimiques en phase vapeur et la projection
thermique. Les applications de ces dépdts concernent essentiellement la protection
contre I’usure et la corrosion, la décoration ou la réalisation de dépots a propriétés
physiques spécifiques (électrique, magnétique, thermique,...) [11-12].

Les procédés de traitements et de revétements de surface sont utilisés pour modifier les
caractéristiques de la surface d'une piéce dans le but de lui donner des qualités
nouvelles. Ces procédeés se distinguent selon le degré de réaction et de diffusion entre le
matériau d'apport et la piece atraiter.

Le but des traitements est d'améiorer les propriétés mécaniques (dureté, frottements,
résistance a l'usure, au grippage, au fretting, a la fatigue...), la résistance a la corrosion,
certains comportements (conduction de la chaleur, réflexion a la lumiere, conductivité
électrique, soudahilité...) et I'esthétique.

a) dureté

La dureté peut étre augmentée par tous dépbts plus durs gque le substrat. Toutefois, les
plus remarquables a cet égard sont :

= |echromage dur
» |enickelage chimique
» |esmeétallisations aux carbures ou aux métaux durs
» ['anodisation dure
» |esdépltsioniques
b) lutter contrela corrosion

Il faut apporter ala surface une protection contre les agents corrosifs. On peut citer :

» |ezingage ou cadmiage chromaté

le nickelage plus chromatage

les anodisations et |es phosphatations
le nickel chimique

les peintures anti-corrosives

C) résistance al'usure, I'abrasion

Il n'existe pas de traitement universel. Mais|'on peut citer :

= |echromedur

= |enicke chimique

= |anitruration et lacémentation

= |'anodisation dure et la chromisation
= |atrempeet le gaetage
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d) résistance a lafatigue

La aussi, pas de traitement universel. On peut citer : les traitements chimiques et la
trempe

€) propriétés éectriques

Les dépbts d'or, dargent, d'étain favorisent les contacts électriques. L'anodisation, la
phosphatation créent une isolation.

f) soudabilité
Les dépbts d'or, d'argente d'étain ou d'aliages d'étain améliorent la soudabilité.
Le choix du type de traitement ou de revétement dépend essentiellement :
- delanature du matériau atraiter
- delaforme et des dimensions de la piece
- des sollicitations auxquelles est soumise la piece (milieu extérieur, contact,

exposition...)

|.2. Classification destraitements de surface :

Il existe de nombreuses fagons de classer les traitements de surface, soit par procedés
(dépbts éectrolytiques ou chimiques, physiques, traitement de diffusion, de conversion
ou de transformation structurale, projection thermique, rechargement.), soit par fonction
(anticorrosion, décoration, anti usure, isolation thermique...), soit éventuellement par
secteur d’application (transport, énergie, mécanique, batiment...) [12]. (Figurel.l).

Dépats électrolvliques

Dépdts chaimiques

i IMI‘.II-'IEH PEr UmMITHCTS KT d.'.l ns un

Vioie humide

o r - métal fondu
Pemture

Revétements

INrantement de surface

Placage
— l Projection thermigue
T Rechargement par soudure
~ 2 p
| Dépdits chimiques en phase
‘\- o :\L‘l.'lil..' \-:IFTL"I.II {L""('I)I

Dépdits physiques en phase

vapeur (PVD)

Figurel.l: Différentstypes des dépbts & revétements de surface [12].
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|.3. Le Revétement :

Le revétement est un terme qui désigne toute couche de métal obtenue sur une surface
par un procédé de recouvrement, tel que la surface du métal les modifications du
matériau de base a I’interface négligeable et la couche superficiel du métal résultat de ce
traitement est presgque homogene pour que la qualité de la couche soit définie par son
€pai Sseur.

|.3.1. Revétements par voie humide

1.3.1.1. Déposition par voie chimique:

C’est un procédé de déposition d’une couche métallique sans implication d’une source
de courant extérieur. Le procédé de base sur le fait que certains métaux de bas potentiel
délogent certains métaux de haut potentiel chimique de leurs sels. Les métaux ionisés
enduisent la surface de substrat. Ce dernier est immergé dans un éectrolyte contenant le
sel du métal a déposer [13].

Parmi les différents procédeés utilisés, on cite les trois principaux suivants :

« Placage par immersion :

Le placage par immersion est caractérisé par une dissociation partielle de substrat en
ions. Dans I’exemple suivant, les ions de cuivre sont neutralisés par les électrons
provenant du fer. Le cuivre neutralise, se dépose sur le substrat. Dans ce cas, il est a
noter que I’échelle de I’électropositivité doit étre respectée pour I’obtention d’un dépét.

% Déposition par contact :

C’est un processus anodique. La mise en marche est assurée par utilisation d’un
matériau métallique connecté au substrat. Le matériau de contact est moins noble que
celui du substrat.

+ Placage par réduction :

Dans ce processus, les éectrons nécessaires sont créés par un matériau de réduction
dissout dans I’électrolyte. Ce matériau de réduction est moins noble que le substrat et
I’enduit. En solution il dégage les électrons nécessaires en s’oxydant. Les électrons
réduisent les ions de I’enduit présents dans I’électrolyte, qui se dépose ensuite sur la
surface de la piéece.

Le placage par réduction a trouve un vaste emploi dans I’industrie electronique. Son
seul désavantage peut étre le petit nombre de métaux qui peuvent étre déposés dans des

solutions agueuses (par exemple : Ni, Cu, Ag, Au).
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s Métallisation des matériaux diélectriques:

La métalisation des diélectriqgues exige des traitements préalables taques : la
sensibilisation et I’activation de la surface a traiter dont la procédure est la suivante :
- préparation du substrat par voie mécano-chimique.
- sensibilisation par immersion dans une solution de chlorure d’étain et d’acide
sulfurique (SnCl2 + HCI).
L’opération est suivie par un lavage a I’eau selon la réaction suivante :

SnCl;, + 2H,0O - Sn (OHy) + (2HCI.
- activation de la surface par un traitement dans une solution de (Pb Cl, + HCI)
I’hydrolyse Sn Cl; est un réduisant trés puissant :

Sn+2 + Pb+2 . Sn+4 + Pb

La couche de plomb sert de support électrique pour une métallisation ultérieure.
1.3.1.2. Déposition par voie électrolytique:
Les dépbts électrolytiques en genérale réalisés par électrolyse de solutions agueuses de
déférent type de sels suivant I’application et les caractéristiques des dép6ts qui I’on
cherche a produire.
Ce procédé permet le revétement, sur tous les matériaux conducteurs : plus de vingt
métaux purs, une centaine d’alliages binaires et ternaires, I’anodisation de I’aluminium
et des alliages |égers, du titane et de ses aliages, du polissage électrolytique des aciers
inoxydables, des alliages 1égers, du cuivres, du laiton.....etc. [13].
L application de ces dépots concerne essentiellement la protection contre la corrosion,
la décoration surtout (le chromage, I’orage, I’argentage, le nickelage,...). On distingue
deux types de dépbts é ectrolytiques :
- revétement électrolytique par immersion dans un bain ;
- revétement électrolytique localisé au tampon.

s Dépot dlectrolytique par immersion dansun bain (voie humide) :

Une réaction éectrochimique résulte d’un déplacement d’équilibre entre une électrode
et I’électrolyte dans lequel €elle se trouve immergée (figure 1.2). L’ immersion peut étre
totale ou bien ne concerner qu’une partie du matériau (par exemple ruissellement ou
contact avec des gouttes), mais la démarche phénomeénol ogique reste inchangée.

Lorsque I’on veut modifier Iétat d’un équilibre électrochimique deux moyens sont

offerts : modifier la composition de I’électrolyte (moyen chimique) ou bien la valeur du



Chapitre| les traitements de surface & les revétements

potentiel électrique du métal (moyen électrique).Dans les deux cas, on polarise le
systeme de telle sorte que celui-ci tende a réagir et a se placer dans une nouvelle

situation d’équilibre.

i -~
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Figurel.2: Principe d'éectrolyse [13].
La décoration par la méthode éectrolytique est a dans |les productions en série telle que
I’argenture, la dorure, le nickelage et le chromage, ainsi le polissage et le brillantage.
Les opérations él ectrolytiques sont définies par les parameétres suivants :
Ladensité de courant ; latempérature ; la concentration (solution) ; le temps de
maintien.

« Dépot dectrolytique localisé au tampon :

L’électrolyse au tampon est un procedé sélectif d'électrolyse sans immersion dont le
principe est le suivant : |'anode, ou plus exactement le dispositif anodique, est
imprégnée d'une solution éectrolytique spéciale. Ce dispositif anodique est déplacé sur
lapiece arevétir qui constitue la cathode. Sous I'action du courant électrique le métal se
dépose sur la piece (figure 1.3) [13].

Cette opération qui Sapparente aux procédés classiques d'usinage mécanique est
effectuée soit manuellement a l'aide dunités de production standard, soit
automatiquement par des machines robotisees, automatisées et adaptées a la dimension
des piéces a traiter ainsi qu'a la cadence de production envisagée. De plus, cette
technique délectrolyse sélective et hors cuve donne la possibilité de faire des
interventions sur sites.

Pour atteindre ce but il faudrait créer de toutes piéces:
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- des solutions éectrol ytiques susceptibles d'étre électrolysées entre 100 et 400 A/dmzde
surface anodique ;

- un dispositif anodique maniable, simple et capable d'accepter de telles densités de
courant et tout particuliérement de pouvoir dissiper I'énergie thermique due al'effet

joule.

MS . mouvement de déplacement relatif de I'anode par apport a la cathode.
Arrivée du

% courant &eclrigue

Porte tampon —1— ]:g Arrivée d'eau

de refrigeration
L Retour d'eau
de rélrigération

M™
—_— Chambre d'eau

Anode en
graphite

Bonnette

. 7 B
VI TR IRR IR IR

H‘“‘ Fiece & revétir | cathod
-~ &i
e N ‘“\:\\ L N “Q“‘x

Figure.3: schémade principe de dépbt électrolytique localisé au tampon [ 13]

Le dispositif anodique est constitué d'un porte-tampon, d'une anode et d'une bonnette.

- Le porte-tampon, comme son nom l'indique porte le tampon, c'est-a-dire I'anode. Il
alimente en courant d'éectrolyse fourni par le générateur de courant continu et si
nécessaire en eau de réfrigération.

- L'anode, c'est-a-dire le tampon proprement dit, est habillée d'une masse poreuse et
spongieuse formée par la bonnette.

L'anode a deux fonctions principales :

- provoquer |'électrolyse au travers de la bonnette ;

- évacuer |'énergie thermique due a l'effet Joule au cours de '@ ectrolyse, de maniere a
maintenir |'éectrolyte qui imprégne la bonnette au-dessous de sa température

d'ébullition, condition indispensable pour que |'é ectrolyse puisse seffectuer.
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Cette anode est toujours une anode de forme, c'est-a-dire adaptée a la forme et a la
dimension de la piéce arevétir. Cette anode est insoluble et ne doit pas étre attaguée au
cours de I'électrolyse. Elle sera aussi facilement usinable pour pouvoir Sadapter
aisement a la forme de la piéce a revétir. Comme de plus cette anode doit étre
conductrice de I'éectricité, le choix du graphite simpose. Cette anode doit également
servir d'échangeur thermique et comporte donc un systeme de refroidissement qui est, la
plupart du temps, une chambre d'eau étanche ou circule le liquide de réfrigération. Dans
le cas des machines automatiques dans lesquelles une utilisation intensive des anodes
est demandée, le graphite devient assez vite pulvérulent en surface et dans ce cas il est
remplacé par de I'acier inoxydable ou du platine.
- La bonnette est la piece de tissu qui enveloppe I'anode et au travers de laquelle
seffectue I'édectrolyse. Ce tissu est donc a la fois poreux et spongieux pour laisser
passer I'électrolyte et en garder une certaine réserve dans sa masse, de maniére a assurer
I'Blectrolyse. Il doit étre isolant, condition indispensable pour quiil n'y ait pas de court-
circuit entre lapiéce arevétir et I'anode, et pour que I'éectrolyse puisse avoir lieu. Enfin
cetissu est fait d'un matériau inerte chimiguement vis-avis des solutions él ectrol ytiques
et suffisamment souples et déformables pour suivre la macro-géométrie de la piéce et
maintenir un champ éectrique uniforme, gage d'un dépét régulier. Cette bonnette, dans
la plupart des utilisations, est en tissu mi- coton, mi- nylon. Cependant dans le cas de
certains éectrolytes agressifs elle est en polypropyléne et en polyester (oxydation
anodique de I'aluminium) ou en tissu de verre (polissage éectrolytique de l'acier
inoxydable).
1.3.1.3. Dépot par immersion dans un métal fondu.
C'est une des méthodes de protection la plus ancienne qui consiste a plonger le métal a
recouvrir dans un bain fondu du métal de revétement. C'est un procédeé classique permettant
de recouvrir |'acier de zinc (galvanisation). D'autres métaux a bas point de fusion peuvent
aussi étre déposés par ce procédé tel que I'étain (étamage), le plomb, ou I'aluminium.
L'épaisseur du dépdt obtenu est en général fonction de la durée dimmersion et la
température favorise la création d'une zone dinterdiffusion a l'interface revétement-substrat
assurant ainsi une bonne adhérence.
Le métal a protéger est plongé dans un bain de métal protecteur fondu (figure 1.4)
I’opération se faisant a chaud, la couche formée est complexe car des phénomenes de

diffusion interviennent [14].

11
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Figurel. 4 : principe d’immersion en metal fondu (galvanisation a chaud) [15]
|.3.2. Revétements par voie seche:
+« Déposition chimique et physique en phase vapeur :

Les principales méthodes utilisées pour fabriquer des couches minces sous vide font
appel a la technique de dép6t en phase vapeur chimique (CVD : Chemical Vapor
Deposition) et de dépbt en phase vapeur physique (PVD : Physical Vapor Deposition).

La classification des méthodes est présentée sur le schémade lafigure 1.5[16].

CVD
— processus chimigue E laser CVD

(VD) plasma CVD

Faisceau d'électrons

Mithoces il es ot Implantation d'ions

L1|.111-,.‘-| une couche mince PrOCessis |.|Iu.'|'!t]lqll~_'

laser

MIsI

— processus phyvsigque
i PVD ) DO chode
DC trde
pulviérisstion cathodigque

Rl diode
HI || |l"'.|l.'

Figurel.5. Méthodes générales de dépbt de couches minces sous vide [12].
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1.3.2.1. Dépbt en phase vapeur chimique (CVD) :

Le dépbt en phase vapeur chimique (CVD) est une méthode dans laguelle le ou les
constituants d'une phase gazeuse réagissent pour former un film solide déposeé sur un
substrat.

Les composés volatils du matériau a déposer sont éventuellement dilués dans un gaz
porteur et introduits dans une enceinte ou sont placés les substrats. Le film est obtenu
par réaction chimigue entre la phase vapeur et le substrat chauffé. Dans certains cas, une
élévation de température est nécessaire pour maintenir la réaction chimique. Le dépot
CVD est un domaine interdisciplinaire, il comprend un ensemble de réactions
chimiques, un processus thermodynamique et cinétique, un phénoméne de transport
[17]. La réaction chimique est au centre de ces disciplines : elle détermine la nature et
les espéces présentes. || existe deux types de réacteurs : le réacteur a paroi chaude et le
réacteur a paroi froide. Dans le cas du réacteur a paroi chaude, ce dernier est chauffé
directement, ce qui permet d'opérer a plus faible pression: a peu prés 75 mtorr. Les
dépdts se produisent sur les substrats, mais aussi sur les parois (technique LPCVD :
Low Pressure Chemica Vapor Deposition) [18]. Dans le cas du réacteur a paroi froide,
seul le substrat est chauffé, s bien que la réaction n'est effective qu'au niveau du
substrat chauffé ; elle se produit a pression atmosphérique. Le principe de cette méthode

de dépbt est présenté dans lafigure 1.5, dansle cas de la paroi chaude.

| f L 22 2 Crif fus o LR 2 1

Figure1.6. Schéma de principe de dépét chimique en phase vapeur (CVD) [15].

Laréaction chimique peut étre activée al'aide d'un plasma. Cette méthode sappelle
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"CVD plasma' ou PECVD (Plasma Enhanced Chemical Vapor Deposition). Dans ce

cas, il y acréation en plus de particules énergétiques [19].

Avec la méhode CVD,

il est possible de déposer des matériaux métalliques,

diélectriques et composites comme nous le montrons dans les tableaux (1-1) et (1-2).

Tableau (1-1) : Matériaux métalliques et diél ectriques obtenus par vois CVD [15].

Materiaux Methode CVD I emipeérature “(
Al 3AICT «= 2 Al + AICK
Cu CuCh+ Fe = Cu+ FeCh SO0 1000
AU 3AuChE — Au+ AuCl
decomposition d'AuCl par chauttage
(e 2 Gelh — Ge + Gely 450
decomposition de GeHy par chautlage 400 — 1100
Ti TiCly+ Hy 100 1400
decomposition de Tily par chaullage 1200 — 1500
W WFg+ Ha 400700
WClt Hy 600 — 700
décomposition de W(C O, par chautl 350 — 600

Tableau (1-2) : Matériaux composites obtenus par vois CVD [15].

Matériaux Methode CVD Femperature “(
ShiNy SiHgt+ NH; 900 — 1050
SiIClt NH4 1000 1 500
Al ()3 AlICKR + CO; + Hp RO0 — 1300
MoSi Mo + SiCh 1100 300
WEH WChH + BBr; | 40 | GEHD
Sil SICl + CHy 1900 — 2000
[ TiCl+ ( II4 Q00— 100
TiCls + C+ ||: 9001100

hY

La fabrication de couches minces métalligues grace a ces méthodes sest

particulierement développée ces derniéres années. Les avantages de ce procédé sont les

suivants : il est facile d'obtenir un assez grand nombre d'édéments ou de composés

chimiques.
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On obtient une bonne qualité des couches, un excellent recouvrement des marches, et
une bonne adaptabilité dans une chaine de production. De plus, elle offre la possibilité
de réaliser des dépdts sélectifs[20], ce qui permet d'éiminer une étape de gravure et de
planétisation de la surface.

Les inconvénients sont les suivants : les films sont peu denses et ils sont souvent
contaminés par des gaz tres réactifs issus de la réaction chimique (hydrogéne, fluor,
chlore...), tous les matériaux ne peuvent étre déposés par vois CVD, et le systéme de

dépbt est une mise en ceuvre relativement lourde.
1.3.2.2. Dépot en phase vapeur physique (PVD) :

Le dépbt physique en phase vapeur «PVD» est un procédé de recouvrement de surface
par des atomes ou molécules d’un matériau a déposer, qui viennent adhérer sur le
substrat a recouvrir en passant par un milieu passif (vide ou atmosphére inerte) ou actif
(plasma, gaz réactif). Différents mécanismes physiques permettent de générer les
espéces constituant le dépdt. Lafigurel.?.

L Nilien

Figurel.7. Principe de dép6t physique en phase vapeur (PVD) [20].

< L’évaporation sous vide
Cette technique consiste a chauffer sous vide le matériau a déposer sous une
température alaquelleil y a une pression de vapeur appréciable pour son évaporation ou
sublimation. La matiere ainsi € ectée perpendiculairement a la cible vient se condenser
sur le substrat placé a son voisinage pour former un revétement.
Le dépbt est réalisé sous vide a une pression aux alentours de 10-3-10-4 Pa [20], de
facon a limiter la collision entre les atomes évaporés et celles du gaz résiduel pour

limiter la contamination des couches déposées et augmenter |a vitesse de dépot.
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Les principales techniques d’évaporation se différencient par le mode d’évaporation de
la cible : chauffage (effet joule, induction), bombardement éectronique, faisceau laser,
arc éectrigue. Le chauffage a résistance et a induction permet I’obtention de
revétements a une vitesse de dépét éevée. En revanche, leur principal point faible est |la
nécessité d’utiliser une puissance suffisante pour mettre en vapeur les composes les plus
réfractaires. De plus, I’énergie des particules arrachées a la source est relativement
faible, ce qui entraine une adhérence médiocre. Enfin, I’évaporation et le dépdt
d’alliages peuvent étre perturbés si les différents composés ont des températures de

fusion ou des pressions de vapeur saturantes tres différentes.

+ Pulvérisation cathodique
Le procédeé de pulverisation cathodique était classe comme non productif, jusqu’au
développement du «systeme diode » (diode radiofréguence, triode, cathode
magnétron...) qui permet d’augmenter la qualité et surtout la vitesse de dépét [20]. Les
systemes de pulvérisation cathodique bénéficient maintenant d’une trés grande
popularité en milieu industriel. Ils sont peu performants au niveau du nombre de
couches traitées simultanément et de la vitesse de dépdt, mais ils sont plus simples a
mettre en ceuvre que d’autres procédés et ils permettent le dépdt de n’importe quel
matériau solide a température ordinaire, surtout des matériaux difficiles a évaporer. La
cible dans ce cas est portée a un potentiel négatif (la cathode) comme indique la figure

1.8, d’ou le nom de pulvérisation cathodique.

=

4

,|”_

‘ :
POMPAGE

Figure1.8. Principe de la pul vérisation cathodique [20].

La pulvérisation d’un matériau cible est gouvernée par des phénomeénes
électrochimiques. Les atomes de la cible sont gectés dans un gaz ionisé (inerte ou
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réactif). Sous une pression dans I’enceinte, le champ électrique créé par une haute
tension entre les deux électrodes conduit & I’ionisation du gaz introduit formant ainsi un
plasma. Les ions présents dans le plasma sont attirés par la cathode, et par transfert de
quantité de mouvement éectent des atomes de la cible. Les particules pulvérisées sont
en général électriquement neutres. Elles sont diffusées dans toute I’enceinte. Un certain
nombre d’entre elles sont recueillies sur le substrat, sur lequel elles forment une couche
mince. Donc le plasma, appelé aussi la décharge luminescente [20], est la base de la
pulvérisation cathodique. La pulvérisation par un gaz réactif sous vide (pression
d’environ 10-3 Pa) est souvent utilisée pour les dépbts de composés tels que les nitrures,
les carbures, les oxydes, et les sulfures.

< Implantation ionique ou «lon Plating»

Le dépbt ionique est aussi appelé implantation ionique ou dépdt assisté par ionisation
(lon Assited Deposition-IAD). Le dépbt ionique est un procédé qui utilise un
bombardement ionique continu ou périodique du substrat.

Il existe deux versions courantes d’implantation ionique. Dans I’implantation ionique a
base de plasma, la source d’évaporation est couplée avec un plasma réactif ou inerte. Le
plasma non réactif est employé pour ioniser les particules évaporées et pour les
accélérer vers le substrat qui est polarisé négativement. Le substrat est ainsi bombardée
par des ions énergétiques. Cet apport d’énergie aux ions permet I’obtention d’un dép6t
plus dense et une meilleure adhérence. Le milieu plasma joue le r6le d’un pont entre le
substrat et la cible afin de réduire le parcours des atomes et accroitre la cohésion de leur
trajectoire vers le substrat.

Quant au plasma réactif, il est employé pour générer des espéces qui réagissent avec les
particules évaporées pour former un composé. Ceci mene a des couches uniformes et
non poreuses. Dans cette technique de dépdt ionique, le substrat peut étre positionné
dans la région de génération du plasma ou dans un emplacement distant. Lafigure 1.9.a
montre une configuration de bombardement ionique a base de plasma a I’aide d’une
source d’évaporation a arc.

Dans le déepbt ionique a vide, la couche est déposée dans le vide et le bombardement
provient d’une source d’ions (canon a ions) ainsi, la source d’évaporation et la source
d’ions énergétiques de bombardement peuvent étre séparée. Ce procédé est souvent
appelé dépdt assisté par faisceau d’ions (IBAD). La figure 1.9.b montre un systeme

IBAD a I’aide d’une source d’évaporation a faisceau électronique et un canon a ions. Le

processus du bombardement ionique intervient dans la formation de la couche. Le
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bombardement durant la phase de nucléation des particules sur le substrat augmente la

densité de nucléation. Il apporte de I'énergie thermique a la surface ce qui favorise la

diffusion des adatomes et peut provoquer leur pulvérisation et redéposition.
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Figure1.9. Principe de dép6t ionique, a) dépdt ionique a base de plasma, b) depot
ionique a vide [20].
Le bombardement ionique avant le dépdt est utilisé pour le nettoyage de la surface du
substrat. Alors que le bombardement durant le dépbt modifie la structure, la
morphologie et les propriétés de la couche déposée. Il permet d’obtenir une bonne
adhérence et densité du dépdt, mais favorise la croissance colonnaire des couches et
augmente les contraintes internes du revétement [20]. Cette technique est avérée utile
pour des applications en tribocorrosion.
|.3.2.3 Rechargement par soudage
Le rechargement est une technique qui consiste a recouvrir tout ou une partie d’une
piece métallique par un matériau (métal, céramique, gomme, €tc...) ayant les propriétés
requises pour résister a une sollicitation connue et définie. Deux buts sont a envisager :
= Remplacer un fragment de métal usé ou casseé : il s’agit d’un simple soudage entre la piéce
a réparer et un métal d’apport ressemblant le plus possible au métal de base (dépdt par
soudage) ;
* Recouvrir une partie de la piece d’un métal différent ayant des propriétés intéressantes :

anti usure, anti corrosion etc...

La recharge étant en général plus dur et moins éastique que le métal de base, il peut
s’ensuivre des tensions au niveau de la zone de contact, il est préférable de prévoir un
rechargement en deux ou plusieurs couches de dureté croissantes vers I’extérieur [9]. La

surface arecharger doit étre :
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» Dégraisser et décapée;
= Sansanglesvifs.
Il est préférable de préchauffer (prévention de déformations ultérieures), et de faire

refroidir lentement.

+* Rechargement au chalumeau oxyacétylénique

Le chalumeau permet la réalisation des couches trés plates et tres minces avec arétes et
coins vifs et surtout sans phénomene de dilution. On opere avec une flamme douce et un
débit important (+/- 800 I/h). On regle le débit afin d’obtenir une flamme carburante
avec une zone 3x plus longue que le dard.

L'apport de chaleur doit étre tel que la dilution du métal de base soit limitée, sans
aboutir pour autant au manque de fusion (collage). Bien que le chalumeau
oxyaceétylénique soit toujours utilisé pour certaines applications. Le premier est surtout
employé sur des pieces de petites dimensions, pour des épaisseurs de dépbt rel ativement
faibles et sur les métaux non ferreux. 1l permet de maitriser facilement la dilution. Sur
les aciers, on emploie une flamme carburante pour obtenir un dépdt plus dur.

Dans ce procédé on maintenir la flamme un certain temps dans la (position @) de la
Figure 1.10. Dés que le métal se met a » transpirer «, écarter la flamme (position b) pour
présenter le métal d’apport entre le dard et la piece (position c). Une goutte de métal va
se détacher et tomber sur la piece (position d). Il faut alors étendre la goutte comme
indiqué en (position €) et par la suite, répéter le processus sur toute la surface a
recharger (Figure I.10. f, g, h, i).

19



Chapitre| les traitements de surface & les revétements

D

Figure1.10. Rechargement par chalumeau [9].

+ Rechargement al'arc

Le rechargement consiste a déposer par fusion une ou plusieurs couches de métal
d'apport, sur des piéces afin de reconstituer leurs parties usées ou rompues [9].

Il est aussi utilisé pour former une couche protectrice a la surface des pieces contre la
corrosion et |'usure. Plusieurs métaux d'apport sont utilisés pour le rechargement tels
gue les aciers doux, les aciers aliés, les aciers inoxydables.

Dans le cas de rechargement des surfaces planes al'arc avec électrode, le rechargement
se fait en déposant des cordons paralleles cote a cote. Si la surface d'usure est
importante, le rechargement seffectue par dépét de plusieurs cordons paralléles et
chacun d'eux doit empiéter d'un tiers sur son voisin.

Dans le cas ou plus dune couche est nécessaire, eles doivent étre déposes
perpendiculairement les unes aux autres, tout en sassurant que le dépdt de la couche
supérieure est accompagné de la fusion de la couche inférieure. Dans le cas ou la
surface usée est étroite, le rechargement se fait en déposant des cordons superposés.
Pour recharger des piéces tres épaisses, on les préchauffe a I'aide d'un chalumeau ou
dun four. Ceci accélere l'opération de rechargement et contribue a son succes.
Finalement |a piéce rechargée doit étre refroidie lentement a la température de la piece

avant d'usiner sa partie rechargée.

Rechargement MIG (métal inerte gaz)
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Le MIG utilise une bobine de fil métalligue comme éectrode. L'arc électrique éclatant
entre cette derniére et la piéce atraiter entraine une fusion continue du matériau d'apport
et nécessite un défilement continu de I'électrode fusible. [9]. Le bain de soudure est
protégé par un mélange gazeux contenant généralement de I'argon et du dioxyde de
carbone. L'emploi du courant pulsé permet de travailler avec des aliages base
aluminium. L'utilisation de fils fourrés permet également de déposer des matériaux non
ductiles qui ne peuvent étre tréfilé. Le caractére continu de cette technologie permet
dobtenir des taux horaires de dépbt importants [11].Cette technologie est
principalement utilisée pour le dépdt des matériaux résistants a :

- L'abrasion (aciers, fontes alliées, carbures ...)

- L'abrasion et corrosion simultanée (aliages de cobalt)

- Aux chocs thermiques

Rechargement TIG (tungsténeinerte gaz)

Avec la technique TIG, I'électrode utilisée n'est pas fusible (tungsténe thorié). Un arc
électrique est créé entre la pointe de I'électrode et le métal sur lequel e rechargement est
effectué. Le métal d'apport est amené manuellement au niveau de cet arc pour y fondre
et se déposer sur la piece atraiter [9]. L'intensité de soudage est fonction du diamétre du
fil d'apport et la nature du substrat. L'argon est utilisé généralement pour protéger le
bain de soudure. L'utilisation du courant alternatif permet de réaliser des rechargements
sur les aliages d'aluminium. Cette technologie est principa ement utilisée pour le dépot

de matériaux résistants al'abrasion et ala corrosion.

Rechar gement par soudage au L aser

Le rechargement par Laser est une technigue de rechargement par soudage qui consiste
a déposer sur la surface d’une piéce, une couche de matériau de nature, le plus souvent,
différente (Figure I.11c). L’installation industrielle est associée a une machines a 4 axes
(Figure 1.11d) avec plateau diviseur, pilotée par une commande numeérique (Figure
[.118) qui gérent les déplacements relatifs de la piéce sous le faisceau Laser, ains que
les paramétres du procédé (puissance du Laser, débit de poudre, largeur des passes, etc

).
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Figurel.11l. Rechargement par LASER [9].

1.3.2.4 Dépdts par projection thermique:

La matiére, sous forme de poudre, fil, ou cordon, est fondue au chalumeau ou a l'arc et
projetée sur le substrat au moyen d'un pistolet. Les épaisseurs déposées vont de
guel ques dizaines de micromeétres a quel que millimeétre avec une porosité résiduelle de 1
a10%.

Cette filiere de traitements regroupe plusieurs techniques d’apport d’énergie thermique
au métal du dépdt sous forme pulvérulente pour I’amener a I’état pateux sur le substrat
métalligque : torche plasma, canon a détonation et dispositif a tir continu (HVOF ou
High Velocity Oxygen Fuel). Ces procédés dits de « métalisation » permettent de
déposer sur des épaisseurs pouvant atteindre plusieurs centaines de um, soit des métaux
(molybdeéne, aliages MCrAlY), soit des cermets (mélanges ZC-Co par exemple), soit
des céramiques (zircone stabilisée a I’yttrium ou alumine). Les propriétés d’usage
visees sont la résistance a la corrosion dans les métaux fondus (zinc, étain et aluminium

notamment).
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Les domaines d’utilisation de cette filiere sont trés nombreux, dans I’industrie
mécanique, la production d’énergie, I’industrie verriére, la métallurgie et la sidérurgie,
ainsi que I’industrie des transports et I’aéronautique [2-8].

Figurel.12. Principe fondamental de la projection thermique [2-8].
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[1.1 Introduction
Notre éude portant sur la réalisation de dépbts protecteurs par projection plasma, nous

situons dans ce chapitre cette technologie par rapport aux autres techniques de
projection thermique, puis nous détaillons les principaux paramétres de ce procédeé et
leur influence sur laformation des dépots.

Protection de ses biens, outils de travail, armes, moyens de transport etc. préoccupent
I’homme depuis de longues décennies. Les premiers revétements de peinture, de vernis
ou tout simplement les imprégnations dans la résine datent de la préhistoire. Des
placages métalliques utilisant notamment des matieres nobles comme I’or ou I’argent
nous sont parvenus atravers les vestiges des civilisations depuis I’antiquité.

Le dépbt de métaux par e biais de réactions chimiques était déa connu des égyptiens et
a donné naissance a la galvanoplastie. L’histoire moderne a été marquée par des
découvertes dans tous les domaines avec un capital croissant de connaissances en
physique, chimie, sciences et techniques. Mais c’est seulement depuis la période
d’histoire moderne que I’homme a commencé a s’intéresser aux aspects physiques et
chimiques des méthodes de traitement employées. Ce qui permit non seulement de
mieux comprendre et de maitriser les mécanismes des procédés mais auss de
développer de nouvelles techniques [21].

Les procédés de traitement de surface peuvent étre classés en deux grandes familles :
celle des revétements constitués par une couche protectrice superficielle et celle des
transformations structurales. Les transformations structurales sont des méthodes de
modification des propriétés surfaciques. Elles peuvent étre réparties en groupes
fonctionnels de modification métallurgique d’une couche superficielle par traitement
meécanigue ou thermique, et de modification chimique par conversion, via une réaction
chimique ou ladiffusion.

En fonction de la technologie utilisée, les revétements peuvent étre obtenus par voie
humide ou seche. Historiquement ce sont les procédés par voie humide qui ont été
développés en premier. Mais ces procedés, de par les composes utilisés dans les bains,
tels qu’arsenic, scianure, métaux lourds, etc., ont un impact environnemental tres fort.
Ainsi de nouveaux procédés ont &é mis au point.

Lafigure I1.1 présente les principaux procédés utilisés pour le traitement de surface. lls
sont regroupés par transformations structurales et revétements par voie seche ou
humide.

Les applications de la projection thermique sont trés variées :
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Figure.ll.1.Classification des procédés de traitement de surface [21].

Il1.2.Historique

Parmi les techniques dites «propres», la projection thermique est I’une des plus

anciennes. Ce travail concerne un nouveau développement de cette technologie. La

projection thermique a plus de 100 ans. Au début du 20éme siécle (1909) un ingénieur

suisse de Zurich, le Docteur Max Ulrich Schoop a minutieusement étudié I’impact de

balles en plomb sur un mur en béton, ce qui lui a inspiré de réaliser une invention

portant sur I’utilisation de la technique de revétement en plomb ou en zinc par

projection de métal fondu.

Dans un premier temps, il a utilisé un creuset rempli de métal fondu et de I’air

préalablement chauffé pour la pulvérisation et la projection du métal. Aprés différentes

évolutions techniques, I’utilisation d’un chalumeau comme source d’énergie et d’un
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métal en poudre a été qualifiée et brevetée en 1911 comme "processus pour fondre un
matériau dans une zone de chauffage et pour le propulser a I’état fondu et/ou ramolli par
la chaleur, sur une cible pour y former un enduit” [22]. Concernant la source
enthalpique, la premiére innovation a été brevetée par Hermann Drosse. 1l a propose un
appareil de chauffage par arc éectrique [23]. Depuis, les procédés avec utilisation de
I’arc n’ont pas cessé d’évoluer. En 1912 Schoop remplace la poudre par un fil
meétallique en créant un véritable pistolet de projection. En 1915, il dépose un brevet sur
le principe de la projection par arc éectrique entre deux fils [24]. Le procedé devient
utilisable pour de nombreuses applications dans les domaines de la protection de
surface, de I’anticorrosion, de la réparation et du rechargement. Son inventeur recoit une
récompense de mérite en 1915 et la technologie est mondialement connue depuis sous le
nom de «schoopage».

A partir de ce cette période deux types de source enthalpique ont été développés. Le
premier utilise I’énergie de la combustion et le second I’énergie d’une décharge
électrigue continue.

La combustion a été au départ le procédeé le plus développé, marqué par I’apparition du
canon a détonation (D-Gun Coatings) breveté par Praxair Surface Technologie dans les
années 50. La nécessité d’utiliser des matériaux refractaires, notamment dans le
domaine de I’aérospatial, a entraine le développement de nouvelles techniques, en
particulier I’utilisation de I’énergie du plasma. Le développement des équipements,
notamment des générateurs de plasma, a permis d’améliorer la longévité des torches
(brevet SNECMA déposé en 1960) et par conséquent rendu de plus en plus utilisés les
procédés de projection par plasma dont I’abréviation anglaise APS (Atmospheric
Plasma Spraying) est largement répandue dans |es publications depuis.

Les années 70 montrent le développement de la projection plasma sous faible pression
résiduelle. Le premier dépbt a éé obtenu par Muehlberger en utilisant la technique
baptisée par la suite Vacuum Plasma Spraying (V PS) ou Low Pressure Plasma Spraying
(LPPS). Elle permit d’exploiter le procédé pour I’obtention de dépbts métalliques
denses sans présence d’oxydes et avec une meilleure adhérence [25,26].

Un autre procédé qui a marqué I’évolution technologique de la projection thermique
mais par source enthalpique gazeuse est en 1983 le procédé High Veocity Oxy -fuel
(HVOF), technigue de Browning Engineering qui a fourni des revétements a haute
température pour les turbines a gaz dans le domaine aéronautique et spatial. (Voir

figure. 11.2).
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Figurell.2: Historique de la projection thermique [24 -25 -26].

La figure. I1.3.illustre les développements importants et leur impact sur I’évolution
globale de la technologie de la projection thermique ainsi que I’extension de la gamme
des matériaux utilisés. Ainsi depuis les premiers travaux de Schoop, la compréhension
des phénomeénes physiques impliqués dans le procédé, I’avancement des modélisations,
le développement des systémes de contrdle en ligne, la robotisation et I’automatisation
des processus ont assuré un progrés constant de la projection thermique et de son

application pour I’élaboration de nouveaux matériaux.
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La nécessité a des propriétés plus spécifigues dans de nombreuses applications,
particulierement 1’aéronautique et la mécanique ou les piéces (ou organes) fonctionnent
dans des conditions séveres (sollicitations internes. contraintes mécaniques, fatigue,
fluage...; sollicitations externes. frottement, abrasion, température...; sollicitations
environnementales : corrosion, oxydation, attaque chimique..), a permis le
développement de nouvelles techniques en projection thermique catégoriquement
classées en deux familles selon la source de chaleur employée:
 la projection par flamme, et elle regroupe actuellement la projection flamme-
poudre, la projection flamme-fil, la projection supersonique par combustion
(HVOF : High Véocity Oxy-fuel Flame et HVAF : High Veocity Air-fuel
Flame) et |e canon a détonation.
% La seconde famille est la projection par arc éectrique et elle regroupe
actuellement la projection arc-fil et la projection par plasma d’arc soufflé.
Aujourd’hui les objectifs se focalisent plus sur la réduction des codts

d’améliorations des performances des pieces traitée.

I1.2.1 Description dela projection thermique

Quelle gue ce soit la technique de projection thermique utilisée, le principe est basé sur
I’introduction de la matiére a projeter dans une source d’enthalpie dotée d’énergie
cinétique. Les matériaux introduits sont utilisés sous différentes formes : poudres,
baguettes ou fils continus. La source d’enthalpie peut étre obtenue de deux facons

distinctes:

par combustion/détonation des mélanges gazeux (projection a la flamme,
projection par canon a détonation) ;

par ionisation de gaz de différentes natures (air, argon, hydrogene, hélium, etc.)
a I’aide d’une décharge électrique ou d’une exposition & un rayonnement
électromagnétique a haute fréquence (projection plasma a I’arc soufflé ou

plasmaradio fréquence).

Le matériau qui pénétre dans la source enthalpique subit un transfert thermique et
cinétique. 1l est fondu et accéléré en direction d’un substrat sur lequel il va former un

revétement par empilement successif de particul es écrasees et solidifiées [6,28].
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Figurell.4. Principe fondamenta de la projection thermique [29].

|1-3.Présentation des différents procédés

I1.3.1 Place dela projection thermigue dansles traitements de surface

Différentes technologies de dépot permettent d’apporter un matériau a la surface d’une
piéce pour en changer les propriétés de surface. Parmi les techniques les plus utilisées
nous pouvons citer : I’électro-dépot, les dépots chimiques, I’immersion dans un bain de
métal en fusion, les dépdts physiques ou chimiques en phase vapeur et la projection
thermique. Les applications de ces dépbts concernent essentiellement la protection
contre I’usure et la corrosion, la décoration ou la réalisation de dép6ts a propriétés
physiques specifiques (électrique, magnetique, thermique,...) [6-30]. Les techniques de

traitements de surface se répartissent en quatre familles:

les revétements par voie seche ou humide;

les traitements de conversion (réaction superficielle entre le matériau d’apport et

le substrat) ;

les traitements de diffusion (le matériau d’apport diffuse dans le substrat) ;

les transformations structurales (modification de la structure métallurgique du

substrat).
Le tableau 11.1 donne les propriétés et caractéristiques des revétements. Le choix d’un
procédé est directement issu d’un certain nombre de facteurs parmi lesquels on peut
citer :

les conditions en service de la piece traitée ;
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laforme delapiece;

|anature du matériau de base ;

la nature du matériau d’apport le plus performant.

Tableau 1.1 Propriétés des principaux types de revétement [6-30]
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Tous les procédés utilisent le méme principe :

projeter grace a un gaz vecteur.

Deux types d’énergie sont utilisés comme source de chaleur :

< laflamme;

% L’arc électrique.

fondre un matériau d’apport, puis le

L autre caractéristique commune a I’ensemble des procédés est la liaison avec le

substrat qui est entiérement mécanique, avec cependant, dans quelques cas particuliers,

inter-diffusion entre dépét et substrat.
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Chapitre ll Procédées de projections thermiques

Le tableau 11.2 résume les principal es caractéristiques de ces procédés.

Tableau 1.2 principales caractéristiques des différents procédés de projection
thermique [6-30].
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I1.3.2 Les Constituants principaux d’une installation

Les congtituants principaux d’une installation de projection thermique sont similaires
pour I’ensemble des procédés, leur degré de sophistication et de colt étant toutefois

variables (Figurell.5.). Les constituants de base sont :

une source de chaleur (gaz, générateurs éectriques) ;
un chalumeau dans lequel sont réalisées les opérations de fusion du
matériau projeté, et d’acquisition d’énergie cinetique par les particules ;
un dispositif de régulation et de contréle de I’énergie calorifique (simples
débitmetres pour une instalation de base de projection flamme, ou
armoire automatigue, par exemple) ;
un dispositif d’alimentation en produit d’apport.

D’autres constituants assurent le contrdle, I’automatisation, la tracabilité ou la sécurite :
cabine d’insonorisation ;
extraction-filtration de I’air dans la zone de travail ;
systémes d’animation du chalumeau et de la piece revétue ;
asservissement entre animation et parametrage de I’installation ;

systémes d’acquisition de données.
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Figurell.5. Principaux constituants d’une installation de projection thermique [ 3]

|1.4 Technigues de projection thermique
La projection thermique regroupe I’ensemble des procédés dans lesquels un matériau

d’apport est fondu ou porté a I’état plastique grace a une source de chaleur, puis est
projeté a I’aide d’un gaz vecteur sur la surface a revétir sur laquelle il se solidifie. La
matiere a déposer, sous forme de poudre, de fil ou de baguette est fondue totalement ou

partiellement dans la source de chaleur (flamme, arc é ectrique, plasma) [3-8].

Ces techniques permettent de projeter une grande gamme de matériaux : métaux et
alliages, cermets, céramiques et dans certaines conditions, des polymeéres. Une
différence de 300 K entre la température de fusion et |a température de décomposition
ou d’évaporation du matériau est nécessaire pour que le matériau puisse étre projeté
dans de bonnes conditions [2].

11.4.1 Flamme poudre:
Le procéde de projection par flamme est basé sur la combustion d’un carburant sous

forme gazeuse avec I’oxygéne de I’air. Dans la technologie dite flamme-poudre, le
matériau est introduit sous forme de poudre dans la flamme diffusante qui le véhicule
jusgu’au substrat (cf. figure.l1.6). Les températures de la flamme sont de I’ordre de 3000
°C, et donc les températures atteintes par les particules a projeter ne dépassent pas
environ 2000 °C. La vitesse des particules projetées par la flamme est faible (~50m/s) et
c’est pourquoi elles sont souvent accélérées avec de I’air. La distance entre la buse et le
substrat est comprise entre 100 et 200 mm afin que les particules de poudre aient un

temps de s§jour suffisamment long pour étre fondues.
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Ce procédé permet d’obtenir des depdts de quelques dixiémes a quelques centiemes de
millimetre d’épaisseur, & des taux horaires de dépdt d’environ 2 a 3kg/h, sans
échauffement important du substrat (T<250°C). Les matériaux les plus utilisés restent
les alliages auto-fusibles (alliages a base Nickel ou Cobalt contenant des ééments de
petite taille tels que le bore et/ ou le silicium et chargés éventuellement en carbures), qui
sont réchauffés a 1150 °C apres dépot pour améliorer I’adhérence, éliminer en partie les
oxydes et diminuer la porosité du dép6t. Notons que cette température exclut I’'usage de
substrats a base d’aluminium. La projection d’acier, d’alliages a bas point de fusion ou

de polymeres est également possible par |e procédé flamme-poudre [2-3].
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Figurell.6. Schémade principe de la projection alaflamme poudre [2-3].

Figurell.7. Pistolet de projection flamme type 5PII [2-3].
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11.4.2 Flammefil :
Dans la projection flamme-fil ou le matériau d’apport est sous forme de fil, de baguette

ou de cordon. Il utilise les mémes gaz que ceux utilisés en projection flamme-poudre
(oxygene+gaz combustible) auxquels s’ajoutent de I’air comprimé servant a
I’atomisation de I’extrémité fondue des fils. La vitesse des particules est plus élevée
(environ 150m/s). La température de I’extrémité du fil ou de la tige peut atteindre 0,95
fois la température de la flamme ce qui permet de projeter des céramiques. Les taux
horaires varient de 1 kg/h a plus de 30 kg/h en fonction du matériau, des diamétres de fil
ou de baguette utilisés et des propriétés de dépots recherchées [2-3].
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Figurell.8: Principe de la projection alaflammefil [2-3].

Figurell.9. Pistolet de projection aflamme fil [2-3].
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|1.4.3 Flamme hyper sonigue :
Ce type de projection tire son nom de la vitesse de sortie des gaz .deux procédés

présentent ce type de caractéristiques : la projection hypersonique a tire discontinue
(canon détonation) et celle atire continue(HV OF) :

11.4.3.1 HVOF (flamme oxyfud a haut température) :

La projection alaflamme supersonique utilise également une torche aflamme maisla
géométrie spéciale de la tuyere et I’ajout d’une chambre de combustion a haut pression
(5.10° 47.10° Pa), suivie d’une tuyére convergente-divergente, permet &laflamme
d’atteindre des vitesses supersoniques. Le matériau a projeter se présente géneralement
sous forme de poudre. 1l est injecté a I’aide d’un gaz neutre dans la flamme ou il est
fondu et accéléré dans la tuyere a une vitesse de 300 — 600 m/s (cf. figure 11.10) [31-32].
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Figurell.10. Schéma de principe d’un pistolet HVOF [31-32].
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Figurell.11. Pistolet HV OF en fonctionnement [31-32].

Les pressions importantes atteintes dans le pistolet n’autorisent pas I’utilisation de
I’acétylene comme gaz combustible (risque d’explosion). Pendant leur temps de séjour
tres court (quelques dixiemes de millisecondes) dans la flamme, les particules sont
généralement chauffées a I’état pateux, I’énergie cinétique (vitesse>300m/s) acquise
permettant cependant la réalisation de dépots caractérisés par une faible porosité (<2%),
une bonne adhérence (70-100MPa) et une faible rugosité de surface. Les principales
applications de ce procédé sont la projection de cermets (WC-Co, Cr3C7-Co ou NiCr),
de métaux, d’alliages et d’alliages auto fusibles [31-32].

11.4.3.2 Canon détonation :
Cette technique de projection consiste a introduire le matériau d’apport sous forme de

poudre, dans un tube fermé a une extrémité, en méme temps que les gaz de combustion
(généralement oxygene et acétylene). Ce mélange détoue grace a une étincelle, les gaz
brdlés sont balayés par de I’azote et les gaz explosifs frais réinjectés a la fréquence de 6
a 60 allumages par seconde. La poudre est chauffée et §ectée a tres grande vitesse
(950m/s) par I’onde de choc qui se propage dans le tube avec une surpression de I’ordre
de 2 MPa (cf. figurell.12). Le régime de projection est discontinu. Les particules
impactent dans un état plastique donc avec une oxydation tres faible (moins de 0,1 % en
poids). La densification du depot est excellente compte tenu de la vitesse d’impact [31 -
32].
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Figurell.12. Principe de la projection canon détonation [31-32].

Ce procédé permet d’obtenir des dépdts trés denses (porosité inférieure a 1%), avec une
adhérence élevée (souvent supérieure a 80 MPa) et une rugosité faible (Ra=+3um). Les
taux de dépbt sont compris entre 2 et 5 kg/h. 11 est, cependant, peu répandu du fait de la
complexité et du prix du matériel. Les revétements par canon a détonation sont réservés
aux piéces techniques nécessitant une qualité de dépdt optimale. Les matériaux les plus
fréguemment utilisés sont les carbures de chrome ou de tungstene avec un liant
métallique (Ni ou Co), I’alumine et I’oxyde de chrome. Une des principales applications
de cette technique est la protection de rouleaux d’imprimerie par le cermet WC-Co et le

revétement de tétes de foreuses.

|1.4.4 Projection par arc électrique:
La projection arc-fil est une technique de revétement de surface relativement

économique qui compte de nombreuses applications industrielles. Elle est utilisée
industriellement en Europe depuis 1945 [33-34].

Le principe consiste a faire éclater un arc éectrique entre deux fils ductiles
consommables et a atomiser le matériau aussi fondu par un jet de gaz comprimé
(genéralement de I’air) qui le projette sur le substrat (cf. figurell.13). Les pistolets a arc
électrigue sont alimentés par des générateurs a courant continu avec des tensions d’arc
comprises entre 25 et 40 V, pour des intensités de courant allant de 100 a500 A. IIs sont
essentiellement constitués de deux parties :

la premiére sert a I’entrainement des fils ;

la seconde assure lafusion et la projection du métal fondu ;
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Figurell.13. Principe de projection arc fil [33-34].

Figurell.14.Pistolet de projection arc fil en fonctionnement [33-34].

Les fils sont conditionnés en bobines et sont tirés, au travers de gaines souples, par des
molettes d’entrainement intégrées au pistolet et mues par des moteurs éectriques. Dans
le cas de fils trés rigides ou de grandes distances entre le pistolet et les bobines
(supérieures a 5m), il est nécessaire d’adjoindre a [I’installation un systeme
d’entrainement des fils par poussée a I’entrée des gaines.

A I’intérieur du pistolet, les fils sont guidés par deux tubes permettant, d’une part, le
positionnement du fil avant son entrée dans la zone de fusion et, d’autre part, la

transmission du courant éectriqgue aux fils. Une buse située deriere le point

38



Chapitre ll Procédées de projections thermiques

d’intersection des fils, dirige un flux de gaz comprimé a grande vitesse sur I’extrémité
desfils en fusion, et propulse e matériau atomisé sur le substrat.

La température de I’arc, d’environ 6000K dans I’aire a pression ambiante, est largement
au-dessus du point de fusion des matériaux projetés, ce qui peut entrainer une
vaporisation relativement importante et un chauffage excessif des gouttelettes.
Cependant, ce dernier peut aider a créer des zones d’interaction métallurgique dans le
dépdt ou a I’interface dépodt-substrat et des zones de diffuson améiorant, ains,

sensiblement I’adhérence et la cohésion des depots.

I1.4.5 Laprojection par torche a plasma

Le plasma est considéré comme le 4°™ état de la matiére. C’est un gaz ionisé constitué
de molécules, d’atomes, d’ions et d’électrons, I’ensemble étant électriquement neutre
[29, 35].

La génération de plasma nécessite 'emploi de trois é éments fondamentaux :

une source de puissance (générateur a courant continu) ;
- une décharge ionisant le gaz (générateur haute fréquence ou haute tension) ;

- un couplage assurant e contact entre deux électrodes viale gaz plasma.

Pour la projection thermique, deux propriétés conditionnent vitesse et température des

particules projetées :

» |a conductivité thermique qui détermine les transferts plasma particules et donc
I’état de fusion des particules lors de leur impact sur le substrat ;
= |a viscosité qui permet de diminuer les entrées d’air dans le jet plasma,
d’augmenter la longueur du jet et d’éviter les réactions chimiques des particules
(oxydation en particulier).
Ce procedé est tres utilise dans I’industrie en particulier pour le dép6t de films
cé&ramique épais (de 0.05 a 1.5 mm). La porosité des dépdts est, en général, inférieure a
10 % selon la nature du matériau et les conditions de projection.
Dans ce procedé, la source de chaleur est un arc éectrique alimenté en courant continu
qui éclate entre une anode et une cathode, créant ainsi un plasma, généralement initié

par une décharge haute tension (7000-8000 V) et haute fréquence (quelques MHz). Une
partie du flux du gaz plasmageéne est portée a haute température (au-dela de 12000 K, la
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majorité des gaz plasmagenes est conductrice éectriquement) et est contractée dans la
tuyére anode [36]. Les vitesses de particules injectées en sortie de tuyére sont elevées
(250 m/s). La projection plasma est bien adaptée pour la formation de dépbt gréce a la
grande vitesse atteinte dans le plasma et le fait qu’il soit possible de fondre les

matériaux les plus réfractaires.

Electrode refroidie a Injecteur de poudrs (externe)
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Gaz de T (az de plasma,
plasma Gaz primaires: Ay, Ny
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—O @
Tension du
courant;
250-1000 V

Figurell.15.Principe de fonctionnement d’une torche plasma[36].

Figurell.16.Torche plasma en fonctionnement [36].
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Ce procédé peut se décomposer en 4 étapes :
1- géné&ation du jet plasmaau sein delatorche;

2- injection delapoudre (les particules) dans le jet plasma.
3- traitement des particules dans I’écoulement plasma ;
4- construction du dépét.
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Figurell.17.Schémade principe de la projection par torche a plasma[36].

11.4.5.1 L es étapesde projection par plasma :

11.45.1.1 Génération du jet plasma

La génération de plasma nécessite I’emploi de trois éléments fondamentaux :

. Une source de puissance (générateur a courant continu)
. Une décharge ionisant le gaz (générateur haute fréguence ou haute tension)
. Un couplage assurant le contact entre deux éectrodes viale gaz plasma

a) Amorcage d’arc :
Un courant continu consiste a créer une décharge électrique, de haute tension (5 a 10
kV) et de haute fréquence (quelques MHz), entre I’anode et la cathode d’une torche
plasma, afin d’initier un arc en courant continu. Cet arc électrique éclate entre la pointe
d’une cathode conique constituée de tungstene et la paroi d’une anode en cuivre Pour
éviter une déérioration rapide des tuyéeres, ces dernieres sont refroidies par une
circulation d’eau sous pression (0,15 a 0,2 MPa). Cette circulation d’eau permet
d’évacuer la quantité de chaleur importante dissipée par I’arc (jusqu’a 50% de la

puissance dissipée) a la surface des électrodes et plus particulierement de I’anode.
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b) Jet plasma:

Dans une torche plasma a courant continue (Figure 11.18) I’énergie électrique est
convertie en énergie thermique, le gaz plasmagene circule entre les électrodes. Ce gaz
est injecté en amont dans la chambre d’arc soit radialement soit le longue de la cathode,
soit en vortex. Une partie du gaz est fortement chauffée par effet de joule, ele est
partiellement ionisée et forme un volume d’un plasma qu’est éjecté de la tuyere a
grande vitesse (500 a 2000 m/s), suivant ses dimensions et les parametres de
fonctionnement, et a hautes températures (comprises entre 8000 et 13 000 K environ)
appelé colonne d’arc Le courant électrique circule dans cette colonne, entre la pointe de
la cathode et un point de I’anode appelé pied d’arc [37].

Torche plasma
Anode (+)

Gaz
plasmagéne | pLa |

_~Aic de claquage

Eau de
refroidissement

Figurell.18 : Schémadeladynamique de l'arc et de I’écoulement

du jet dans une torche plasma a courant continu [37].

Une couche limite chaude de température supérieure a 6000 K se développe autour dela
colonne d’arc tandis qu’une partie du gaz plasmagéne, s’écoule le long de I’anode. Une

couche limite froide, gaine la colonne d’arc et assure sa stabiliteé.
c)L e gaz Plasmagene

Le choix des débits et de la nature des gaz plasmagenes est déterminant pour une bonne
fusion et accélération des particules en fonction de leur nature. Pour les poudres

réfractaires utilisées, un plasma d’argon seul n’est pas suffisant pour les traiter
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thermiquement et il est nécessaire d’utiliser des mélanges contenant des gaz
diatomiques tels que I’hydrogéne afin d’avoir une fusion compléte des particules.
L’argon, étant un gaz lourd, il sera la “source” d’énergie cinétique. L hydrogéne
possede une excellente conductivité thermique permettant ains de bons transferts
thermiques. Cette excellente conductivité thermique de H2 a également un rdle essentiel

sur la matérialisation thermique de I’arc.
d) Injection des gaz

Le mélange gazeux est injecté dans la torche (Figure 11.19) au niveau de la cathode.
Trois modes d’injection du gaz dans la chambre d’arc sont possibles [38] :
= |njection axiale: la bague d’injection est percée de trous paralleles a I’axe de la
cathode, les gaz ont donc une composante de vitesse longitudinale ;
= Injection radiae: la bague d’injection est percée de trous orthogonaux a I’axe
longitudinal de la cathode, |a vitesse présente au début une composante radiale
importante qui s’atténue ensuite, mais beaucoup de turbulences sont générées au
voisinage de la pointe de la cathode ;
= Injection en vortex : la bague d’injection est percée de trous dont I’axe présente
un certain angle par rapport a I’axe longitudinal de la cathode, ce qui donne une
composante de rotation ala vitesse du gaz plasmagéne.

Injeston axiale -
_h. i

Ixanlzuant Anode

Injection raidinle .'
T I olmnt Anode

Injection en vortex ¥ .'

' \_'.f’d

- Isolant Anoile

Figurell.19 : Schéma des différents modes d'injection du gaz

plasmagenes dans une torche de projection plasma [38].
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11.4.5.1.2. Injection dela poudredanslejet plasma
Le matériau a projeter est injecté dans le jet de plasma par un injecteur situé en aval du

pied d’arc, le transport de la poudre étant assuré par un gaz porteur. L’injecteur est le
plus couramment perpendiculaire a I’axe de la torche ; il peut placer a I’intérieur ou a
I’extérieur de I’anode .Son diametre varie d’environ 1.6 a 2mm.

Le débit du gaz porteur doit étre gjusté pour adapter la quantité de mouvement de la
poudre a celle d’écoulement afin d’assurer sa pénétration dans le cceur plasma.

Ce débit dépend des caractéristiques de la poudre (masse volumique, distribution
granulométrique, forme et morphologie des particules), de celles les propriétés thermo-
physiques des gaz plasmagénes (viscosité, conductivités thermique et éectrique, densité
massique...) et de celles de I’injecteur (diametre, position, angle avec I’axe de la
torche). La trgjectoire moyenne des particules doit donc rester un maximum de temps
dans la zone centrale du jet qui est la plus chaude et la plus rapide, pour que les

particules soient mieux traitées[39].

Iijection de la
poudie

() trop fable
Debat de gz potewr o 1) b otunal

(C)irop eleve

Figurell.20 : Influence du débit de gaz porteur sur latrgectoire

moyenne des particules [39].

11.4.5.1.3. Traitement des particulesdansle|jet plasma
Le traitement des particules est conditionné par les transferts de quantité de mouvement,

de chaleur et de masse entre le plasma et les particules. Ces transferts dépendent des
champs de température et de vitesse de |'écoulement, de la nature du mélange de gaz
ainsi que de |'éat des couches limites cinématique et thermique qui se forment autour de
laparticule [40].
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L acceélération et le chauffage des particules dépendent :
A- deleur nature, deleur taille granulométrique et de leur forme ;
B- de leur trajectoire qui est influencée par le type d’injection de poudre, la position
de I’injecteur, I’angle d’injection et débit de gaz porteur ;
C- de I’écoulement plasma qui dépend de la géométrie des électrodes, la nature et le

débit des gaz plasmageénes et |a puissance éectrique.

Les petites particules sont plus facilement accélérées, elles sont tendance a moins
pénétrer dans le plasma, mais elles sont chauffées plus facilement et plus rapidement.
Les petites particules ont tendance a moins pénétrer dans le plasma, mais elles sont
chauffées plus facilement et plus rapidement. Dés que leur température de surface
approche de la température d’ébullition, elles commencent a s’évaporer tres rapidement,
surtout pour celles ayant une faible conductivité thermique. Dans le cas de particules

meétalliques, ces vapeurs peuvent se ré-condenser dans le dépdt sous forme d’oxydes.

[1.4.5.1.4. Construction du dépét
Une structure lamellaire obtenue par des écrasements et solidification successive de

particules totalement ou partiellement fondues et projetées par le jet de plasma peut

contenir les € éments suivants :

» des particules fondues et non fondues
= despores,
= des oxydes, dans le cas de présence d’oxygene dans le matériau projeté ou

dans I’environnement [41]

Le temps de traitement de la particule dans le jet de plasma est de I’ordre de la
milliseconde. Le processus d’écrasement de la particule est tres rapide, la durée entre

I’impact et I’étalement d’une gouttelette est de I’ordre d’une microseconde [42].

Le mécanisme d’étalement et de solidification d’une gouttelette est et fondamental pour

la projection thermique. Ce processus est dépendant de plusieurs paramétres :

» nature et forme du matériau,

= température et vitesse de la particule a I’impact,
= tension superficielle de la gouttel ette,

* nature du substrat,

» température, rugosité, mouillabilité du substrat.
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Porosité

Particules

.-_'_"_,_ :
"’;Elie):/ non fondues
B e

% Substrat

Figure. 11.21 : Schéma de principe de la construction de dépot
par projection thermique [41].

I1.4.5.2 Utilisation, avantages & applications

A- Utilisation
Compte tenu des températures atteintes dans les jets de plasma, il n'y a pas de limitation
quant au point de fusion des matériaux. Cette technique permet de projeter une grande
ganme de matériaux : métaux et aliages, cermets, céramiques et dans certaines
conditions des polymeres. Cependant une différence de 300 K entre la température de
fusion et la température de décomposition ou d'évaporation du matériau est nécessaire
pour éviter quil ne se sublime. L'utilisation du plasma sous vide partiel ou en

atmospheére contrdlée, permet de maitriser certains de ces problémes.

B- Avantages et applications

Le principal avantage de la projection par plasma, est donc la possibilité de pouvoir
projeter des matériaux trés réfractaires et d'obtenir des dépdts trés durs comme avec la
cé&ramique, destinés a la protection contre l'usure ou la corrosion et a la protection
thermique. Les secteurs d'applications sont variés : on retrouve la projection plasma
dans les domaines de I'aéronautique (civil ou militaire), de |'aérospatiale, de I'énergie
(pile a combustible, pétrochimie), des mines, de I'impression et de la péte a papier, de
I'industrie du verre, de I'automobile, dans le secteur médical et dans la protection des
chocs thermiques comme les barrieres diél ectriques.
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11.4.5.3 L esmatériaux de projection

I1.4.5.3.1 L esgrandesfamilles de matériaux

Les matériaux d’apport sont caracterisés par [29] :

¢+ leur composition chimique ;
+» leur forme (poudre, fil, cordon, baguette...) ;
¢+ leur dimension (granulométrie des poudres, diametre desfils...) ;

«» leur mode d’élaboration.

IIs sont classifiés suivant les normes A81-981 en groupes, chague aliage étant défini
ensuite par un code. La composition chimique, les formes disponibles et les procédés

d’utilisation sont précisés pour chacun d’eux.

Les matériaux utilisés pour la projection plasma d’arc soufflé se présentent
généralement sous forme de poudres fines de granulométrie plus ou moins
serrée, généralement de type +5/-22 ym, +22 / -45 ym, +45/-90 ym ou +10/ -
110 pm. L’intérét d’utiliser des granulométries serrées est de garantir une
bonne homogénéité dans le traitement thermique des particules. En effet, c’est
la quantité de mouvement des particules qui gére leur pénétration dans le jet
plasma. Cette quantité de mouvement dépend de la masse de la particule et de
leur vitesse, et est donc proportionnelle au cube de son diameétre. Par
conséquent, si le rapport entre les diamétres supérieur et inférieur de la
granulométrie est de 2, la quantité de mouvement de la plus petite particule
sera 8 fois moindre que celle de la plus grosse. Dans le cas ou ce rapport est
de 10, il existe trois ordres de grandeurs de différence entre les quantités de
mouvement, ce qui conduit a une trés grande dispersion des particules dans le

jet de plasma, et ainsi a une inhomogénéité importante de leur traitement.

Le tableau 3 présente les principaux groupes des matériaux utilisables en projection

thermique ainsi que les procédés usuels.
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Tableau I1.3: les principaux groupes des matériaux en projection thermique [29].

Canon

Graupe Denomination Flamnmg Are Pazmia HVOF a-:lé?.:lll:aﬁc-n _r::;]:;?;
1 Aeiees non allies X
2| heiors elliss X
3| Aclers fortement alliss
« I marensitiquz X X
¢ Inox a.stériticne X X
6 | Alliages base cobsh X
flliages aidoadhérents [base cobalt X A
T |Alliages base nickel
+ higkzl X e
« alliages autzadhérants (NI 350 X ¢ bt
« Allanesautaaz hd etz cha gesca oz X 5 5
« naoel X X X 5
+ Nane X X
flliages base cuivra X X
Llliages base zine
« de X ¥
+ In'Al X ¥
16 | Metaus non allizs
< Alumirinrm X X X
« Makzdin:z X X X
+ Tanalz b
+ Etzin X
+ Arg=nt X X
11 |Carbures - [Entl
« Cathurz ce nngsEte X ¥ X 5 5
« Cabursz ce chrome X X 5
+« Catburz ca -itane ¥ X
+ Cathurz ce xore A 4
12 |Owyides
« Akl X X e
« Akl +71C, X X X
+ Gy X x X
« Iy X X X
12 | Alliages autosdhérents
+ Alumiriure e nizkel X X A 4
« Skekzlel i efalumini m X A b
14 | Mitrure de titanz X
15 |Eorure de zireoniom ou de ttang X
16 [Silizivee e molybdene X
17 |Abradanles
« Iizkal!greph ta X ¥
+ Alomini.mézine K A
18 | Andifrictizn
+ Etain/a =¥ ne X ¥
+ Etain/p oml X ¥
19 |Ailiages « W+ CrARY x 4

") Souma: Praxsir Surface Teenologizs
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I1.4.5.3.2. paramétr es contr 6lant la projection plasma

Selon le type de I'application, le contrdle en permanence de la plupart des parametres de
projection est indispensable pour |'obtention d'une bonne qualité de dépbt. Le tableau
suivant énumére la plupart de ces paramétres [43].

Tandis que la qualité d'un revétement de projection plasma est influences par plus de 50
parametres interdépendants, ce qui rend l'optimisation des conditions de projection

difficile. Le tableau.ll.4 énumere la plupart de ces parameétres.

Tableau I1.4. paramétres de projection

— Ladimension moyenne des grains et leur forme.
Lematériau projeté | — Les propriétés physiques et chimiques de la poudre
(conductivité thermique, point defusion__ etc.).

— Les propriétés physiques et chimiques du matériau
support (coefficient de la dilatation thermique, coefficient
de conductivité thermique etc.).

— L'état de surface du support (rugosite).

— Satempérature au cours de la manipulation.

Lesupport (ou le
substrat)

— Lapuissance fournie.

— Lanature du gaz plasmagene.
— Le débit du gaz.

— Lagéométrie de latorche.

Lasourced'énergie

— Lanature et le débit du gaz porteur.

— Le débit de poudre.

— Lavitesse des poudres au niveau de (‘injection (vitesse
d'injection).

Ledistributeur de
poudre

— Ladistance de latorche au substrat.
— Le mouvement relatif substrat/torche.
Lemode opératoirede | — L'atmosphere de projection (al'air libre ou en
proj ection atmosphére control ée).
— Lanature du systéeme de refroidissement du substrat.

La sélection et |'optimisation des parameétres ne peuvent étre accomplies que si les effets
des variations des conditions sont parfaitement connus. Cette connaissance sSest
essentiellement développée de facon empirique faute de moyens de diagnostic
appropries aux jets de plasma et aux particules en vol.

Les efforts actuels dans les milieux universitaires et industriels devraient permettre de
mieux comprendre et maitriser la technique de projection plasma et ainsi d'accroitre la

qualité des déepots.
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Pour avoir une bonne qualité de revétement, il est indispensable que les particules soient
bien fondues au moment de I'impact, ou du moins trés ramollies. Les paramétres de
projection (tableau 11-4) sont en généra optimisés, d'une part pour améliorer la qualité
du revétement (bonne adhérence, faible porosité. etc.), et d'autre part pour augmenter le

rendement.

I1.4.5.4. Préparation de surface:

La métallisation exige une préparation rigoureuse des surfaces arevétir. Si quelquesfois
on peut obtenir, avec des particules liquides et trés chaudes, des liaisons ponctuelles par
fusion entre le projectile et le subjectile, cet accrochage reste toujours trés insuffisant.
En effet, que ce soit pendant les opérations d’usinage sur des pieces rechargées, ou au
cours des sollicitations sur des pieces protégées contre la corrosion, les efforts
mécaniques induits aux revétements engendreront son décollement il est donc utile et

nécessaire de préparer la surface pour obtenir [44] :
- Une propreté qui est un état chimique ;
- Unerugosité qui est un état physique ;
- Un préchauffage éventuel

La propreté est le constat visuel de la disparition plus ou moins importante des
impuretés de toutes natures, pouvant souiller la surface d’un produit. Elle permet
auss de mettre a jour les modifications physiques éventuelles de la structure (défauts
ou autres). La métallisation exige que la surface du support devant recevoir un futur
revétement, soit particulierement propre, exemple de traces de calamine, de rouille,
d’huile, ou de graisse, afin de ne pas nuire I’adhérence du métal d’apport. Cette
propreté sera obtenue suivant le type de polluant de la surface, soit par un
dégraissage soigné apres usinage dans le cas d’opération de rechargement, soit par un

sablage dans le cas d’opération de protection anticorrosion.

La rugosité Pour obtenir une bonne adhérence, la propreté est nécessaire mais pas
suffisent. Donc, il faut créer un accrochage mécanique entre le produit et le support.

Celui-ci s’obtient par la réalisation d’une rugosité sur toute la surface.

La rugosité est le résultat de la modification micro géométrique d’une surface,

provogué par le bombardement intensif de projectiles dans le cas du sablage, ou par
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I’enlévement organisé de matiere créant un relief, dans le cas d’usinage. Dans les

deux cas, lerésultat a pour effet :

= D’augmenter l’aire de contact entre le substrat et le revétement, car

I’adhérence est directement liée a I’étendue de la surface.

= De créer un maximum d’aspérités, ou le matériau déposé viendra s’ancrer. La
rugosité est complémentaire de la propreté.

Le préchauffage Comme nous I’avons vu précédemment, suivant la différence de
température entre le métal d’apport et celle du support, on obtiendra un accrochage
plus ou moins important. Raison pour laquelle, un léger préchauffage de la piece a
traiter, est toujours conseillé afin d’augmenter le pouvoir d’adhérence. Il devient
indispensable pour les revétements a partir de poudre, surtout pour les matieres
plastique qui ne sont pas conductrices de chaleur. Le préchauffage peut aussi étre
employé pour la dessiccation de certaines pieces poreuses, imprégnées en profondeur
d’eau, de graisse ou d’huile, ou le nettoyage n’est pas atteint. Il permettra de faire

sortir les liquides absorbés afin que la métallisation adhére efficacement.

I1.4.5.5. Modes de préparation :

La qualité d’un revétement dépend énormément de la préparation préalable de la
surface. De facon générale, le but de la préparation de la surface et I’augmentation de
I’adhérence. Pour qu’il est adhérence, il faut avoir des liaisons directe entre le substrat
et le revétement donc il faut éliminer les agents éranger dépose sur la surface,
essentiellement les graisses est produit chimie sorbes I’existence d’une rugosité facilite
I’accrochage. Préalable, en peu faire une opération de sablage (écrouissage
superficielle) pour crée une certaine rugosité. Il y a 3 opérations de préparation des

surfaces : dégraissage, décapage et polissage [45].

11.4.5.5.1. Dégraissage :

Ce que I’on recherche a éliminer dans cette opération, ce sont des graisses incrustés sur
le substrat. Il s’effectue soit par dissolution en milieux de solvant organique, soit par
saponification, soit par muséfication & I’aide d’un tensioactif. Dans la plupart des cas,
on aura recours a une €élévation de température suffisante pour ramollir la souillure

grasse. De méme, un effet mécanique est souvent nécessaire. Suivant le besoin, le
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dégraissage sera plus ou moins profond pour un dégraissage trés pousse; il convient
donc de faire suivre le dégraissage chimique d’un électrolytique.

11.4.5.5.2. Décapage:

Opération qui consiste a se débarrasser des oxydes formés naturellement ou lors de
formages a haute température. 1l existe 3 types de décapage : décapage chimique ;
décapage mécanique ; décapage éectrolytique.

- Décapage chimique:

Action d’un réactif chimique qui va dissoudre I’oxyde. On utilise des acides : HCI,
H,SO,, il faut dissoudre le moins possible le métal. On adjoint un inhibiteur de
corrosion qui ralentit beaucoup la vitesse de corrosion. Il intervient par un mécanisme
d’adsorption sur le métal et blogque les sites réactifs. Le décapage ala soude existe aussi.
- Décapage mécanique :

Se fait par voie abrasive. Il faut dégraisser au préalable. Exemple : grattage, brossage.
Industriellement, on réalise une projection d’abrasif : sablage (projection de sable avec
une lance a la pression de 2 a 5 kg, ce qui entraine I’enlevement de la rouille et des
oxydes). La méthode est simple, bon marché mais dangereuse. On peut aussi faire un
grenaillage (sable remplacé par de petites billes d’acier).

- Décapage éectrolyte

On utilise la turbulence du dégagement gazeux obtenu par électrolyse, ce qui facilite le
décollement des couches s’oxyde. Cette méthode est tres utilisée pour éliminer les

couches minces.

1.4.5.5.3. Sablage :

Le sablage est |e terme impropre donné au traitement par " impacts”, plus généralement
appelé de traitement d’une surface par des projections petits et nombreux, destinés a
induire des modifications physiques, chimiques ou mécaniques au substrat. La
techniqgue employée insiste a utiliser, soit un vecteur gazeux (géneralement I’air
comprimé), soit une force centrifuge (turbine) pour projeter a grande vitesse des grains
(projectiles) qui viennent percuter de fagon répétée la surface des piéces (subjectiles).
Le "grenaillage” met en ceuvre des projectiles extrémement variés, différentes méthodes
de projection et nombreux parametres qui influencent le résultat. 1l permet de décaper,
désoxyde, enléve une couche superficielle fragile, il crée une rugosité qui facilite

I’accrochage d’un revétement.
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[11.1 Introduction

On présente dans ce chapitre les techniques d’élaboration des couches de revétements
d’alumine-oxyde de titane et du systeme (Ni20Cr)6Al, ainsi qu’une présentation

général e des différentes techniques de caractérisation de ces dépots.

L’objectif de notre étude est d’obtenir un dépbt de qualité sur un acier inoxydable qui
combine une bonne résistance ala corrosion pour la protection du substrat et de bonnes
propriétés mécaniques. Un tel dépbt doit présenter une faible porosité et contenir peu
d’oxydes car ces derniers sont généralement néfastes a la ductilité et a I’adhérence du
dépdt sur la piece a protéger. Les conditions optimales de tir ont été déterminées a partir
de I’étude de I’influence des principaux parameétres de tir sur les propriétés des dépots

réalisés dans les mémes conditions.

[11.2 Matériaux de I’étude :
[11.2.1 Substrats:

Les matériaux employés dans cette éude pour réaliser des revétements par projection
plasma sous différentes conditions technologiques d’éaboration sont des Téles d’acier
inoxydable trés utilisées dans la fabrication mécanique : il sagit de I'acier Al1SI304, sa

composition chimique (en % massique) est donnée par letableau 111.1 :

Tableau I11.1. Composition Chimique de I’acier inoxydable AISI 304

Eléments | C Si Mn | P S Cr Ni Co Cu Fe
% wt 0.032 | 0.75| 2.00 | 0.045 | 0.030 | 17.5/19.5 | 8.0/105 | 0.122 | 0.375 | Bal
[11.2.2 Les dépbts:

[11.2.2.1 Lapoudre: (Ni-20Cr)6Al :

La Poudre de nickel-chrome-aluminium (Ni20Cr) 6Al (-115 +325um de taille) destiné
pour la pulvérisation thermique par plasma atmosphérique, Généralement employé
comme sous couche pour les revétements céramiques vu les remarquables propriétés
gu’elle possede, telle que sa température de fusion trés élevée, une force d'adhérence
trés grande ainsi qu'une résistance a I'oxydation et a la corrosion a haute température

tres importante [46].
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I[11.2.2.2 Lapoudre: Al,03-3%TiO,:

La poudre Al,O3-3TiO; et de taille de grains -45+15um est employé comme revétement
résistant a I'oxydation et a la corrosion a haute température, ainsi que I’usure anti-
abrasion, Usure de micro-choc, utilisée dans I'industrie textile et I'industrie des fibres
synthétiques, milieu acide et alcalin et rouleaux de papier [46].

La poudre de revétement Al,O3-3%TiO, a été déposée sur acier inoxydable AISI 304
avec un systeme d’équipements de projection plasma atmosphérique Sulzer-Metco-
9MC, utilisant de l'argon et de I'hydrogéne en tant que gaz plasma darc et I’argon
comme un gaz transporteur de la poudre. Tableau Il1. 2. représente les spécifications de

poudre de revétement.

Tableau I11. 2 .Spécification de poudre de projection.

Eléments Al;03 TiO, SO, Fe,O3 MgO balance

Al,O33%TiO, | 94,5 2,66 2,11 0,26 0,26 0,24

Cetravail traite de |'expérimentation et |'analyse des performances du revétement qui est
préparé sur la base de trois parametres de processus variés (Débit de poudre, vitesse et

distance dettir).

Tableau 111.3. Parametres utilisé pour la couche de Liaison, sous couche d'accrochage

N aramétres CouchedeLiaison Couchede
P (Ni-20Cr)6Al | AlLO3-3%TiO,

1 | Gaz primaire (Argon et hydrogéne), bar 25 25

2 Gaz porteur (Argon), bar 90 90-110

3 Tension, (V) 65 65

4 courant, (A) 550 90 -110

5 Débit de poudre, g/ min 25 22-26

6 distance, mm 90 75-90

Letableau I11.3 montre le réglage des parametres utilisés pour la couche de liaison, les

processus de revétement de la couche supérieure, ainsi que le réglage des parameétres de
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procédé pour la couche supérieure (C'est-a-dire: le courant, taux d'aimentation de
poudre, et la distance de tir).

Dans le présent travail, des revétements en alumine-3% de titane sont déposes sur des
substrats en acier inoxydable AISI 304 avec une couche de liaison intermédiaire de
(Ni20Cr)6Al par projection au plasma atmosphérique. Les effets du réglage des
variables plasmatiques telles que le taux de poudre, le courant et la distance de tir sur la

microstructure et la résistance al'adhérence ont été étudiés.

I11.3 Préparation dela surface:

De nombreux travaux ont été réalisés pour trouver la meilleure préparation relative au
meilleur accrochage des revétements sur leur substrat. Les trois méthodes suivantes
donnent les meilleurs résultats : [47]
L e nettoyage et décapage chimique,
L e sablage avec un abrasif (corindon par exemple).
La préparation par usinage : elle consiste a réaliser une forme de filetages sur la
surface a traiter. Ce type de préparation correctement menée donne une trés bonne
adhérence et a I’avantage d’étre réalisée directement dans la continuité de I’opération
d’usinage de la piéce.
La préparation avec une sous-couche d’accrochage. Cependant avec certains
matériaux comme le Nickel-Aluminium Ni5Al, I’Aluminium-bronze, I’accrochage
avec la plupart des métaux est métallurgique, il est normalement supérieur a la
cohésion du dépot [ui-méme (des tests de traction conduisent a la décohésion dans le
revétement et non a [linterface dépo6t-substrat). De part ces propriétés
exceptionnelles, ces matériaux peuvent servir d’accrochage entre le revétement fina
et le substrat. Diverses méthodes peuvent étre retenues pour la préparation de la
surface avant projection de la sous-couche. Elles sont :
= [|’attaque chimique,
= |e sablage (cette méthode a I’avantage de réduire les contraintes de fatigue),
le procédé donne une surface propre et satisfaisante.
= [’usinage méme s’il est tres grossier,
* |e meulage grossier avec une meule a gros grains conduit a un bon éat de

surface pour la projection de sous-couches d’accrochage comme le Ni5Al.
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Les échantillons de substrat ont été découpés suivant les dimensions: 25 x 25 x 2 mm.
Ensuite, ilsont été sablés (Figurel11.1) et nettoyés avec de I'acétone.

Le grenaillage a été réalisé avec une sableuse tres efficace avec une taille de grain
daumine de 10 a 20 um, et avec une buse de 10 mm, fonctionnant a une pression > 0,5

MPa. Ladistance entre le substrat et |a buse est de 150 mm a un angle de 30 °.

Figurelll.1l. machine de sablage

I11.4. Laprojection plasma

La projection par plasma est largement utilisée pour réaliser des revétements du fait de
la diversité des matériaux d’apport a déposer. Ce procédé est employé, en particulier
pour déposer des matériaux a haut point de fusion tels que les aliages métalliques ou

des céramiques.

[11.4.1. Mode de fonctionnement

Comme source de chaleur, la projection plasma utilise un arc éectrique dans une buse.
L arc réchauffe un courant de gaz a une température tres élevée [jusqu’a plus de
20000°C]. Comme gaz on utilise principalement I’argon, I’hydrogéne, I’azote ou
I’hélium. Par suite de la température élevée, il se produit un accroissement de volume
important du gaz. Le gaz sort a grande vitesse de la buse. Dans les chalumeaux plasma
modernes, la vitesse du jet plasma atteint la vitesse du son ou davantage. Dans ce jet

plasma a forte énergie, |la matiere de revétement sous forme de poudres est introduite a
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I’aide d’un gaz porteur. Les particules sont fondues est déposées sur le matériau de base

ayant subi un traitement préalable.

1. suppor: anode 5. Gaz plasma

7 Anode 7 Racrordements du chalimean (ean & conrant)
3. corps mtermédiaire solant 8. Injecteur de poudre

4. Support catheds 9_Source de courant famtz d allumage

5. Cathods L. Jet plasma

Figurelll.2: Principe de fonctionnement du chalumeau

111.4.2 Dispositif expérimentale

111.4.2.1 Présentation générale

Nous avons utilisé un systéme de projection par plasma atmosphérique Sulzer-Metco-
IMC représenté dans les figure [11.3, figure 1.4, figure I11.5, figure 111.6 qui

comprend :

¢ Accessoiresprincipales
(1) armoire de commande automatique 9MC (120V, 50 / 60HZ)
(2) 9OMCD-10M R-04- Cabinet distributeur de puissance
(3) pistolet de projection de 9 Mo-M (machine installée)
(4) Alimentateur en poudre a suspension pneumatique en boucle fermée 5M PE
(5) connecteur d'alimentation en poudre 5M PA-5MPE
(6) BMH- tuyaux et cébles
(7) 7GH- soupape de réglage de pression d'hydrogéne
(8) 7GNR- régulateur d'azote / argon / hélium
(9) Transformateur de contrdleur de gaz 6A (pour 240V, monophasé, 50HZ)
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(10) Armoire de refroidissement LQCH (380V, 50HZ)
% Spécificationstechniques:
(1) Température maximale de la flamme plasma jusgu'a 20000
(2) Lavitesse maximale des particulesde 200 8350 m/ s.
(3) Vitesse de pulvérisation 2-4 kg / heure.
(4) Grande sortie de chaleur : une puissance de sortie inférieure 80KW est de 22,7 x
106J/ kg.

Figurelll.3. Systéme de projection par Figurelll.4. Distributeur de puissance
plasma atmosphérique Sulzer-Metco-9MC & Alimentateur de poudre
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Figurelll.5.Armoire de commande
automatique OMC

Figurelll.6. Pistolet de pulvérisatior;'

I11.5 Détail des expériences a I’étape de projection :

Dans ces expériences en prend en considération quatre paramétres opératoire tel que :

Le courant(l), le débit de gaz, la distance de projection, et I’épaisseur de revétement.

Tableau I11.4. Variation du débit de gaz :

_;,% Vitessedu flux | Hydrogene | Courant Voltage Distance | nombre de
g de I’argon taux Ampeére Volt mm passes
5

Al 90 25 600 65 80 10

A2 100 25 600 65 80 10

A3 110 25 600 65 80 10
Tableau 111.5. Variation du nombre de passes (pas de balayage) :

_;,% Vitesse du flux | Hydrogéne | Courant Voltage Distance | nombre de
;% de I’argon taux Ampére Volt mm passes
=

Bl 90 25 600 65 80 8

B2 90 25 600 65 80 10

B3 90 25 600 65 80 12
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Tableau I11.6. Variation de |a puissance de plasma

é Vitessedu flux | Hydrogene Courant | Voltage | Distance | nombrede
i de I’argon taux Ampere Volt mm passes
C1 90 15 500 55 80 10

C2 90 25 550 55 80 10

C3 90 20 600 60 80 10

C4 90 25 650 65 80 10

Tableau I11.7. Variation de la distance de projection

% Vitesse du flux | Hydrogéne | Courant Voltage Distance | nombre de
f; de I’argon taux Ampere Volt mm passes
D1 90 25 600 65 80 10

D2 90 25 600 65 100 10

D3 90 25 600 65 120 10

[11.6. Caractérisation des dépots:

Les méthodes de contrdle des produits obtenus sont tres diverses a la fois dans leurs
principes et dans les informations qu’elles fournissent. Généralement, il n’existe pas de
méthode absolue, mais il y a une complémentaire entre certaines méthodes. Avant
d’acceder a toute analyse structurale, et observations morphologiques, les échantillons
doivent subir une préparation métallographique.
Pour obtenir une surface adéquate pour toutes caractérisations, il faut suivre les étapes
suivantes :

- Trongonnage

- Enrobage

- Polissage

- Nettoyage

Les méthodes et |es moyens de caractérisation sont présentés en détail dans ce qui suit :
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[11.6.1. Tronconnage :

Couper I’éprouvette revétue afin d’obtenir un petit échantillon qui sera analyse. Le
trongonnage abrasif sous eau s’effectue en mode automatique au moyen d’une meule
constituée d’un abrasif et d’un liant. Le liquide de refroidissement est projeté sur la
meule pour limiter I’échauffement de I’échantillon. Le trongonnage automatique (avec
un réglage de I’avance de la meule) permet un minimum d’arrachement de matiere au

niveau du revétement.

[11.6.2. Enrobage:

Apres le trongonnage des petits échantillons, on a effectué un enrobage a froid, pour
protéger le substrat lors de la préparation et également pour produit des échantillons de
taille uniforme.

A cause des petites dimensions des échantillons, il est indispensable d’effectuer un
enrobage a froid dans une résine thermodurcissable, et ce pour pouvoir maintenir les
échantillons d’une facon correcte durant les opérations de polissage.

La résine utilisée est une résine non transparente assez dure. Contenu : poudre (2vol),
durcisseur liquide (1 vol), moule.

Cette étape a une durée de 8 minutes (dont 5 minutes de chauffe et 3 minutes de
refroidissement a I’eau).

Apres I’opération d’enrobage, nous obtenons un cylindre de résine durci, qui entoure

notre échantillon.

chantillon decoupe Revétement
!:',|II'I-'1|"E' de
résing durc Suppart

Figure I11.7 Enrobeuse sous vide
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[11.6.3.Polissage

Apres enrobage, les échantillons sont ensuite polis sur une série de papier abrasif en
carbure de silicium (SiC) de différentes granulométries commencant par le plus grand
(N° 120) jusqu’a la plus petit granulométrie (N° 1200), puis polis sur des tissus en feutre
ala péte diamantée. Deux granulométries successives de 9 pm et 3 um ont été utilisées
pour la finalisation de I’état de surface des échantillons a observer.

Une polisseuse de type « Forcipol » utilisée pour la préparation finale des échantillons

destinés a I’observation en microscopie optique.

I11.6.4.1e Nettoyage :

Aprés le polissage et pour éliminer les traces de cette étape on a effectué un
nettoyage : ringage a I’eau courante, puis I’eau distillée, suivi de séchage a I’air

chaud.

[11.6.5. Attague chimique :

L attaque chimique est utilisée pour différencier entre la couche obtenue sur I’acier et le
reste de la structure (substrat). Le reactif utilise dans ce travail est constitué d’une
solution aqueuse de 4 % d’acide nitrique dans I’alcool éthylique. Cette solution est
connue techniquement sous le nom de Nital & 4 %. La durée de I’attaque est de I’ordre
de 15 a 20 secondes a latempérature ambiante.

Une fois que I’effet de I’attaque est bien apparent sur I’échantillon (on constate une
petite variation de la couleur de la surface attaquée), un lavage de la surface a I’aide
d’eau est effectué pour arréter toute réaction. Pour ne laisser aucune trace de I’eau, les

échantillons sont séchés a I’air chaud.

I11.6.6. Observations micr 0SCopiques :

L’ appareillage utilisé est un microscope métallographique optique universel de type
LEICA(DMLM) qui permet I’observation des échantillons, avec un agrandissement qui
varie de 50 a 1000. Ce microscope est équipé d’une caméra, d’un micro-ordinateur et
d’une imprimante. L’avantage de la microscopie optique, outre sa grande facilité
d’utilisation, est de permettre I’observation de grandes surfaces et de collecter ainsi une
information globale sur I’aspect de la surface observée.
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Figure 111.8 : Microscope métall ographique optique.

[11.6.7. Diffraction desrayons X :

La technique d’analyse par diffraction de rayons X repose sur I’interaction élastique
d’un faisceau monochromatique de photons X avec la matiére cristallisée. La diffraction
résultante aboutit a I’obtention d’un diffractogramme et permet la détermination des
distances réticulaires des plans de diffraction. Laloi de Bragg définit larelation entre la
longueur d’onde du faisceau incident (A), le paramétre réticulaire repéré par les indices
de Miller (dny) et I’angle de diffraction (8). L’entier naturel n représentant I’ordre de

diffraction.

NA =2dy sin(0)
L’appareillage utilisé est un diffractometre D8 ADVANCE-BRUKER. Il est couplé a
un ordinateur réalisant I’automatisation des balayages angulaires et des enregistrements.
La source de rayon X est constituée d’un tube scellé & anticathode de cuivre (I = 1.5428
A).
Le montage utilisé permet d’obtenir des spectres par réflexion. Les fentes avant et
arriere ont été fixées a 2mm. Le balayage est de 38-121° (26). Le pas de balayage est de
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1°, pour un temps d’acquisition moyen de deux (02) heures pour I’identification des
composés, 12 heures pour des études plus poussees. L’identification des composés
cristallins s’appuie sur la comparaison des vaeurs expérimentales des distances
réticulaires avec les données de la littérature. Un logiciel de type (X PERT collector)
permet d’étudier le spectre de diffraction des RX et d’identifier les phases cristallines de

I’échantillon a analyser.

Figurel11.9: Diffractométre D8 ADVANCE-BRUKER.

I11.6.8. Essaisde micro-dureté:

Les essais de micro dureté Vickers consistent a estimer lavaleur de lamicro dureté HV,
a partir de la longueur de la diagonale d'une empreinte laissée, par le pénétrateur
(Fig.111.10) sur la surface de I'échantillon. Le pénétrateur Senfonce dans I'échantillon
sous une charge constante P, la pénétration se fait de maniére monotone a vitesse
constante pendant une durée de 15 sec a 20 secs réglables a volonté.

Cette analyse est nécessaire pour estimer et suivre I'évolution de I'une des propriétés
mécaniques aprés avoir réalisé I'opération de métallisation. Pour réaliser les essais de
dureté de nos échantillons, nous avons utilise un micro-durométres de type DM2D
(Fig.I11.9), équipé d'un oculaire (x15) et des objectifs (10x,40x) pour permettre de
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positionner I'empreinte et régler les lignes de mires afin de mesurer la valeur de la
diagonae d (Fig.I11.10). La gamme de charge utilisée par cet appareil est : 25¢gf, 50 df,
100 gdf, 200 gdf,.....,1000gf .

Lorsgque les lignes sont réglées, une valeur apparait sur I'afficheur pour désigner la
longueur de la diagonale agrandie de 40 fois, et en poussant sur la touche 1/40,
I'afficheur montre alors la diagonale réelle en micron. Le calcul de lamicro dureté HV,
se fait automatiquement par un double clic sur le bouton "HARDNESS" se trouvant sur

le cadran de I'appareil de mesure.

Figurelll.10: Pénétrateur

On peut aussi calculer la micro-dureté HV manuellement, par I'application de laformule
suivante :

Hv = 18544 X %
P : charge en gramme force (gf).
d : diagonale en (um).
HV : microdureté en (Kg/mm?).
Les mesures de dureté ont été effectuées par la méthode Vickers avec :
- une charge 100 gf avec une incertitude de +1%.

- un objectif (40x).
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Figurelll.11: Durométre DM2D
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ile

rojustement /

| 4

Horilled il

ile
\\I rojuslenent

P

N
Ies ordds bl epienaes
dles Woiees rarlleles de inliex

Figurelll.12 : Empreinte laissée par un pénétrateur

[11.6.9. L a microscopie éectronigue a balayage :

Le microscope électronique a balayage permet de distinguer des détails de I’ordre du
dixiéeme de micrométre et, gréce ala profondeur du champ des instruments de MEB, les
images qui résultent ont une qualité de définition tridimensionnelle. La zone de
focalisation des électrons sur la surface de I’échantillon a un diamétre de 50 & 100 A.
Sous I’impact des électrons, cette zone émet des rayons X, des électrons rétrodiffusés
(énergie éevée) et des électrons secondaires (énergie faible). Les électrons rétrodiffusés
et les électrons secondaires sont utilisés pour obtenir des images de la surface. Les
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électrons rétrodiffusés permettent de visualiser le contraste chimique de I’échantillon et
les électrons secondaires le contraste topographique de la surface. La limite de
résolution d’un microscope a balayage peut atteindre 2 a 5 nm.

La morphologie des dépbts a été examinée avec un microscope éectronique a balayage
TESCAN VEGA. La tension d’accélération utilisée pour les observations en électrons
secondaires était le plus souvent en 5 et 15kV, et le courant de sonde 75 4160 mA. La
distance de travail a été d’environ 15mm. La plupart des échantillons ont été collés sur
le porte échantillon avec une colle en graphite et métallisés a I’argent pour faciliter

I’analyse.

Figure 111.13 : Microscope Electronique a Balayage de type TESCAN VEGA.

[11.6.10. Adhérence des dépbts :

Pour mesurer I’adhérence entre le dép6t et le substrat, le test de traction est I’'un des
rares essais normalisés pour la mesure de la résistance de I’interface. Ses normes sont
européenne (EN582), américaine (ASTM C-633-01) ou internationale (1SO 14916). 1|
s’agit de I’essai le plus répandu dans les |aboratoires industriels.

Le principe de test de traction est montré dans la Figure I11.14. Un adhésif commercial
(FM 1000) a été retenu, I’épaisseur du dép6t était comprise entre 200 pum et 400 pm et
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la vitesse de traction de 1,26 mm-min™. Pour chaque essai, cing éprouvettes ont été
utilisées.

Pour réaliser I’essai, une éprouvette cylindrique standard, revétue sur sa face plane, est
assemblée par collage, généralement avec de la résine d’époxy, a une contre-
éprouvette de dimension identique. Cet assemblage est soumis a un essai de traction
jusgu’a sa rupture par I’aire de la surface projetée.

Aprés I’essai de traction, les échantillons ont été examinés a I’aide d’une coupe

binoculaire afin de déterminer le type de rupture

L’adhérence (G, GPa) est alors calculée a I’aide de la formule suivante :

F
G _ rupture

Y
OU Frypwre €St la force de rupture de dép6t (kN) et S est |la surface arrachée de depot

(mm?).

téle d'amarrage avec
syutéeme d'alignement
automatigue

contre-éprouvette

colle

-

’ «— substrat

colle
contre-eprouyetie

téte d'amarrage avec
systeme d'alignement
automatigue

Figurelll.14. Schéma de mesure de I’adhérence entre dépbt et substrat
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Chapitre Résultats & Discussions

.1.Introduction :

Ce chapitre est consacré a la caractérisation microstructural e et mécanique des résultats
de rechargement d'un acier. Il sagit de la projection plasma appliquée a l'acier
inoxydable par le dép6t d'une couche de (Al,03-3% TiO,), (abrégé en AT3 ci-apres)
afin daméliorer ses propriétés d'usure et de résistance alafatigue.

Nous présentons une étude détaillée de I’influence des différents parametres de
projection sur la microstructure et sur les propriétés meécaniques (micro-dureté;
adhérence) des échantillons a recharger. Une Caractérisation microstructurale a été
réalisée avec microscopie €l ectronique a balayage (MEB).

2.Caractérisation du revétement :
2.1.Microstructure desrevétements:

Les microstructures de revétement Al,03-3% TiO, ont é&é observées par le MEB
(Microscope Electronique & Balayage). A partir des microstructures transversales, on
constate que les revétements consistent en lamelles accumulées a partir des gouttel ettes
en fusion sur le substrat.

Le revétement (figure.lV.1 (a)) comporte une microstructure en couches typique des
revétements pulvérisés au plasma, qui est résultant de la fusion totale de la poudre de
matiere premiéere céramique et sa solidité comme "splats’ sur le substrat. On observe
trois couches différentes représentées sur la figure.lV.1(b), tedd que: la couche
céramique, couche intermédiaire et le substrat. [48]

L es couches de revétement étaient en moyenne de 200um et des couches de liaison
(Ni20%Cr)6Al avaient environ 50um d'épaisseur. Des pores ont été observés dans

toutes les couches de revétement.
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H5.55 um

120.21 um - © 114,05 nm

SEM HV: 5.0 kY WD: 17.08 mm L VEGA3 TESCAN
View Fleld: 287 pm Det SE 50 pm
SEN MAG: 1.08 kx Hivac L.3.F, = Univ Laghouat

Djendsl

Figure .1(a). MEB micrographie du revétement Al,O3-3wt.%TiO,

AbO03-3% TiD2

conche de haizon (N2 O 6AT
L=3302um

Substrat en AIST 304

L=34%F m

SEM HV: 16.0 kv Wo 19.19 mm | VEGAS TESCA

View fMald: 880 pm Dot BSE 200 pm
SEM MAG: 438 x Hivac L.G.P. = Univ Laghouat

Figure .1 (b) Micrographie au MEB de poudre de revétement Al,03-3% TiO,

03 couches différentes : la couche céramique, couche intermédiaire et substrat.
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3. Effet des paramétres de projection sur la microstructure du
revétement

.3.1. Effet de la vitesse du flux de I'argon sur la microstructure du
revétement

Le tableau VI1.1. Représente I’effet de la vitesse du flux de I'argon sur la microstructure
du revétement Al,O3-3wt.%TiO,

Tableau. .1. Effet delavitesse du flux del'Argon sur la microstructure du revétement

7; Vitessedu flux | Hydrogene Courant | Voltage | Distance | nombrede
2 | delargon taux Ampére | volt mm passes
=
Al 90 25 600 65 80 10
A2 100 25 600 65 80 10
A3 110 25 600 65 80 10

Le flux thermique apporté par le plasma est également un paramétre important de la
construction d'un revétement par projection plasma. Ce flux est d'autant plus éevé que

|a distance torche-substrat diminue.

Pour éviter la destruction du revétement due a une élévation trop importante de la
température, les parametres cinématiques torche-substrat et le refroidissement du

substrat doivent étre adaptés aux conditions opératoires de latorche.
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SEM HWY: 5.0 kv WG 18,03 mm VEGAY TESCAN
Vicw figld: 1.64 mm Dct; ESE
BEM MAG: 185 x Vac | L.G.P - Unlv. Laghouat

Figure .2.Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
A1 (G200um, 90, 25, 600A, 65v, 80mm, 10)

SEM HV: 150 LW WD 1818 mm | VEGAI TEECAN
Vicw ficld: 690 ym Det BBE

SEM MAG: 435 x HIVac L.G.R. - Unly Laghoust

Figure .3.Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
A2 (G200um, 100, 25, 600A, 65v, 80mm, 10)
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SEM HY: 150 kY WD: 18.08 mm [ 1] | | VEGAS TESCAN
View ficld: 334 pm Det: BSE 200 pm

2EM MAG: 380 x

HiVac L.G.P. - Unlv Laghouat

Figure .4.Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
A3 (G200um, 110, 25, 600A, 65v, 80mm, 10)

La vitesse relative torche/substrat représente I'écart de vitesse de déplacement entre la
torche et le substrat. Elle est le paramétre cinématique qui contréle la masse de matiere
déposée par passe ains que le flux de chaleur transmis a la structure revétue via
principalement la chaleur latente de solidification des particules et la chaleur transmise

par la source [48-49].

Si latorche est trop rapide, elle augmente les pertes de métal et donne des épaisseurs de
dépdbt trop minces. Si la torche est trop lente, elle donne des épaisseurs de dépodt

irrégulieres et éléve latempérature du substrat.
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V.3.2.Effet du nombre de passes sur la microstructure du revétement:

Letableau VI1.2. Représente I’effet de nombre de passe sur la microstructure du
revétement Al,O3-3wt.%Ti0O,

Tableau .2. Effet du nombre de passes sur la microstructure du revétement :

é Vitesse du Hydrogéne Courant Voltage | Distance | nombre de
% | flux de I"argon taux Ampére Volt mm passes
=

B1 90 25 600 65 80 6

B2 90 25 600 65 80 8

B3 90 25 600 65 80 12

Le pas de balayage est la distance entre deux passages consecutifs de la torche de
projection. La valeur du pas de balayage contréle le taux de recouvrement des cordons
et influe sur I'épaisseur et la forme du dépét final. Une valeur optimale du pas de

balayage doit permettre d'établir une texture fine de la surface du dép6t.

VEGAS TESCAN

SEM HV: 5.0 KV YWD 1708 mm [ ] |
View Melc: 287 ym : 50 pim

SEM MAGT 1.05 kx

LGP - Univ Laghouat

Djendel

Figure .5.Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
B1 (G50um, 90, 25, 600A, 65v, 80mm, 8)
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Si la valeur est trop élevée, en peut voir qu’il existe encore des espaces sans dép6t entre
chaque passe voisine.si lavaleur est trop petite, le substrat sera surchauffé puis déformeé,
et le dépbt sera moins homogéne. En générale, une valeur de pas de balayage variant

entre 5mm a 15mm.

SEMHV: 50KV | WD 1743 mm || VEGAZ TESCAN
View fleld: 887 jam Det SE
SEM MAG: 431 x| LGP - Univ Laghouat

Diendel

Figure .6. Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
B2 (G200um, 90, 25, 600A, 65v, 80mm, 10)
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FEM HV. 5,0 KV WD 7. 28 mm | | VEGAS TESTAN

Oet: 5E | 100 pm

Hivac | LG P. - Univ Laghouat

Figure .7.Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
B3 (G100um, 90, 25, 600A, 65v, 80mm, 12)

.3.3. Variation del'énergie du plasma sur la microstructure du
revétement

Les principaux paramétres accessibles a |'opérateur sont le choix du mélange de gaz

plasmagene, le courant d'arc et le diamétre de tuyére.

Les propriétés d'un mélange de gaz plasmagénes sont intrinségquement liées a la
composition de ce dernier. Les gaz fréquemment utilises en projection plasma
présentent, de facon individuelle et en fonction de leur température, de grande variation
de leurs propriétés (cf. Figure 1V.8). Ces variations sont liées a la dissociation des
molécules de gaz et al'ionisation des atomes. En jouant sur la proportion entre les gaz,
il est possible d'agir sur les propriétés du mélange plasmagene.

Propriétés des principaux gaz plasmagenes utilisées en projection plasma compte tenu
de leurs propriétés thermodynamiques et de transport propres [48], [49], [50], chaque
gaz plasmagene affecte le comportement de I'arc, celui de I'écoulement plasma, et le

traitement du matériau injecté dans I'écoul ement.
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Figure .8. Propriétés des principaux gaz utilisés lors de ces travaux [48 - 49 -50].

L'influence des trois principaux gaz utilisés peut étre présentée succinctement comme
suit :

L'argon permet d'augmenter la quantité de mouvement de |'écoulement du fait de sa
masse molaire élevée.

L'hydrogene permet d'augmenter |'enthalpie massique, la chaleur spécifique et la
conductivité thermique du plasma ; il entraine également une diminution de la viscosité.
Cette diminution favorise I'engouffrement d'air dans I'écoulement. D'autre part, du fait
de sa forte conductivité thermique et de sa faible masse volumique; I’hydrogene
déstabilise I’arc électrique par une diminution de I’épaisseur de la couche de limite
froide qui entoure la colonne d’arc. L’arc opere alors en mode «restrike».

L hélium permet principalement d’augmenter la viscosité du jet et ainsi de retarder

I’engouffrement d’air [50]. Il favorise un mode d’opération de I’arc de type {take over}.

L’augmentation de I’intensité de courant d’arc entraine une augmentation de la vitesse
de I’écoulement, suivant la racine carrée de I’intensité [51], mais ne modifie pas de
facon significative sa température. Dans cette gamme de température, I’enthalpie
fournie au gaz est, en effet essentiellement convertie en énergie d’ionisation et peu en
chaleur sensible. Letableau VI.3. Représente la variation de I'énergie du plasma sur la

microstructure du revétement Al>03-3%Ti0,
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Tableau V1.3. Variation de I'énergie du plasma sur la microstructure du revétement

% Vitessedu flux | Hydrogéne Courant | Voltage | Distance | nombrede
_§| de ’argon taux Ampére Volt mm passes
Cl 90 15 500 55 80 10

Cc2 90 25 550 55 80 10

C3 90 20 600 60 80 10

c4 90 26 650 65 80 10

Les revétements par projection au plasma contiennent généralement des pores, oxydes,

particules non fondues ou semi-fondues et certaines inclusions [52-53].

Les figures [IV.9.C1- 1V.10.C2 - 1V.11.C3] montre l'optique micrographie des

revétements (Al,Os-3wt% TiO,) déposé sous différentes valeurs de la Puissance de

projection.

On voit que la microstructure est apparemment liée a la puissance de projection. Quand

la puissance de projection est plus faible, la taille des pores est plus grande, qui se

trouve danslafigure 9. (C1). Au contraire, des échantillons déposés avec des puissances

de projection élevés ont a une meilleure microstructure du revétement, qui peut étre vu
sur lafigure IV.10.C2 et figure 1V.11.C3.
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Figure .9. Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
C1 (G200um, 90, 15, 550A, 55v, 80mm, 10)
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Figure .10. Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
C2 (G200pm, 90, 25, 600A, 55v, 80mm, 10)
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Figure .11.Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
C3 (G200um, 90, 20, 650, 60v, 80mm, 10)
.3.4. Effet dela distance de projection sur la microstructure du

revétement
La distance entre la buse et la surface a traiter, affecte directement la vitesse que

possedent les particules a leurs arrivées et donc I'intensité de I'impact. Par conséquence,

la distance affecte donc larapidité du travail mais aussi I'effet de la déposition.

Une fois que la distance de projection est établie, elle doit ére maintenue constante

pendant tout |e procédé de projection. Une distance de projection constante peut assurer

un dépbt de qualité homogéne. Le tableau VI.4. Représente la variation de la distance

de projection sur la microstructure du revétement Al,O3-3wt.%Ti0,

Tableau VI.4. Effet de la distance de projection sur la microstructure du revétement

g Vitessedu flux | Hydrogene | Courant | Voltage | Distance | nombre de
E de I’argon taux Ampére Volt mm passes
D1 90 25 600 65 80 10

D2 90 25 600 65 100 10

D3 90 25 600 65 120 10
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Une distance de projection élevée permet d'augmenter le temps de vol des particules
dans le jet et celui de réaction avec I'atmosphere d’environnement. Si la distance de
projection est trop grande ; elle augmente le refroidissement des grains et entraine une

mauvai se adhérence (cas D3).

S la distance est trop faible, ele crée des turbulences, des pertes, des défauts

d’adhérence, et une surchauffe du dép6t (cas D1).

Une valeur optimale de la distance de projection doit permettre d’établir une valeur de

température juste des particules et doit ére maintenue tout au long de la trgjectoire a

effectuer (cas D2)

Les distances de projection influencent apparemment sur la microstructure des

revétements aussi, comme indiqué dans les Figures .12(D1) .13(D2) et Figure
14(D3). La taille des pores augmente avec |’augmentation de la distance de

projection.

La distance de projection est étroitement liée a la vitesse de la fusion poudres lorsque

celles-ci affectent le substrat cible. Parce que la vitesse des poudres fondues de la le

débit plasmatique a la distance de projection est plus élevé, moins les pores de petite

taille ont é&té trouvés comme le montre lafigure 12(D1).

A leur tour, des pores plus grands ont été observés clairement dans le revétement déposé

a plus long terme distance de projection telle que dans I'échantillon montré dans les

Figure .13(D2) et Figure .14(D3).
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Figure .12.Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
D1 (G200um, 90, 25, 600A, 65v, 80mm, 10)
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Figure .13. Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
D2 (G200um, 90, 25, 600A, 65v, 100mm, 10)
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Figure .14. Photo MEB d’une coupe micrographique d’un revétement
D3 (G200um, 90, 25, 600A, 65v, 120mm, 10)

|V.4.Caractérisation desrevétements par diffraction desrayons
X (DRX) :

Cette analyse par diffraction des rayons X apour but de mettre en évidence les

différentes phases dans chaque zone des échantillons métallisés.

On note que la diffraction de rayons X est effectuée sur la surface du poudre de
revétement Al,03-3% TiO, déposé. Les spectres de diffraction obtenue sont présentés
danslesfigures(IV.15; 1V.16; IV.17; IV.18).

Les observations des différentes analyses structurales par diffraction des rayons X
(DRX) des revétements Al,O3-3TiO, (AT-3) en fonctions des déférents paramétres du
plasma révéle la présence de quatre phases : une phase majoritaire Al,O3; de structure
cubique a face centré, une phase secondaire Al,TiOs de structure orthorhombique, une
phase de structure monoclinique de Ti3zOs, et avec quelques traces de TiO, (rutile) de
structure hexagonal .

Lafigure 1V.15 montre le diffractogramme DRX des revétements Al,O3-3TiO, (AT-3)
déposés a différentes vitesse du flux d’argon.
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Dans les revétements AT3, déposés a différentes vitesse du flux d’argon on a observé
par DRX une phase y-Al,O3; en plus des phases corindon, rutile et anatase, et dont
I’intensité des pics de diffraction differe selon les conditions de projection. Leurs
proportions sont influencées par le débit des gaz plasmagenes (Ar et H2) et sont les plus

importantes pour le revétement.

YALO,  #TiO, VTiO, o ALTiO,

3000 -

2500 -

2000 -

1500

COUNTS

1000 -

500 -

i A1l

0 B LU LI L LA L LA L L L L L L L L LN L BLNLL R BRI BLELELELE R |

15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80 85 90
2q

Figure. I V- 15 Diffractogramme DRX des revétements Al,0s-3TiO, (AT-3)

déposés a différentes vitesses du flux d’argon.

Lafigure V.16 montre les diagrammes de diffraction X typique du revétement plasma
de Al,03-3TiO, a une différente énergie du plasma.

A partir du graphique XRD des échantillons revétu de poudre Al,O3.3TiO,, la phase
principale était y-Al,O3 et il y avait une phase a-Al,Os. Rico et a [54] a déclaré que la
phase a-Al,O3 se transforme en y-Al,O3; en raison de la faible énergie de nucléation
aprés pulvérisation.
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FigurelV.16. Diagrammes de diffraction X typigue du revétement plasmade
Al,03-3TiO, en fonction du nombre de passes de latorche plasma

L’intensitée du courant d’arc influe également sur la proportion des différentes phases
qui dépend de la mise en fusion des particules par le plasma. La proportion des phases
corindon, rutile et anatase est en effet plus faible pour une intensité d’arc de 600A
(revétement F) que pour une intensité de 500A (revétement E).

Les proportions les plus éevées de la phase corindon correspondent a des proportions
plus importantes de particules infondues ou partiellement fondu, les particules
infondues ou partiellement fondues étant toutefois observées pour les différents
revétements par microscopie éectronique a balayage (Figure 4).

Le temps d’élaboration de ce dép6t issu du revétement Al,Os-TiO, peut étre insuffisant
pour former des oxydes de titanes ou d’autres phases qui contiendraient des atomes de
Ti, et en conséquence les atomes de TiO, sont dissoutes dans la phase Al,O3 [55-56].
Lafigure IV.17 montre les diagrammes de diffraction X typique du revétement plasma
de Al,03-3TiO; aune différente valeur d’énergies du plasma.

L'analyse par DRX des revétements céramiques AT-3 sous différentes puissances de

projection, comme le montre la figure 4, a révélé que la plus grande partie de a-Al203
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était transformée en y-Al,O; aors que TiO, était rutile apres pulvérisation par plasma.
L'intensité du pic de diffraction de a-Al203; diminuait évidemment alors que l'intensité
du pic de diffraction de y-Al,O3; augmentait considérablement avec |'augmentation de
I’énergie de pulvérisation, ce qui suggerait que la teneur en y-Al,O3; augmentait avec
I'augmentation de la puissance de pulvérisation. C'est parce que la transformation de a-
Al,Oz en y-Al,O3 sest produite facilement a haute température [54-56].

Trois niveaux de puissance de projection de plasma ont été appliqués pour examiner la
caractéristique de la microstructure et le comportement de nano-indentation du
revétement. Comme le montre la figure, la poudre d'aumine-oxyde de titane est
constituée d’une phase Al,Os, tandis que e revétement pul vérisé sous forme de phase y-

Al,O3 (majeure) et de a-Al,O3 (mineure).
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FigurelV.17. Diagrammes de diffraction X typique du revétement plasmade

Al,03-3TiO, aune différente énergie du plasma

Ce résultat montre que les poudres ont subi une transformation de phase de la phase a &
la phase y au cours du processus de dépét. Cette transformation était due a un effet de
refroidissement rapide. Une certaine quantité de phases d'oxyde de titane sous forme de

titanate d’aluminium (Al,TiOs) a égaement éé identifiée. Cependant, la quantité de
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phase de TiO2 était trés faible en raison de la réaction de I'alumine pendant que I'oxyde
detitane était dissous dans y-Al,O3 pendant le processus de dépbt.

La figure 1V.18 rassemble les diagrammes de diffraction des rayons X des dépbts
d’Al,Os-3TiO, élaborés a partir des distances de tir de : 80mm, 100mm et 120mm

En raison de la bonne adhérence des dépdts sur les substrats, ainsi que de leur faible
épaisseur, la détermination des phases étrangeres par diffraction des rayons X a été
menée directement sur les dépéts.

La composition de phases présentes dans les revétements, fabriqués en variant la
distance de projection, a été étudiée par une analyse de diffraction des rayons X. Les
spectres de diffraction X du revétement Al,Os-3TiO, (AT3) a révélé la présence de
quatre phases: une phase mgoritaire Al,O3; de structure cubique a face centré, une
phase secondaire Al,TiOs de structure orthorhombique, une phase Ti3Os de structure
monoclinique avec quelques traces de TiO; (rutile) de structure hexagonal.

Les spectres de diffraction des revétements sont montrés a la figure 1V.18. En général,
les pics de diffraction ont été semblables pour les 3 parameétres. Al,O3 a été la phase
principale identifiée a de hautes intensités. Les phases de : Al,TiOs et de TizOs ont auss

€été observées en petites quantités.
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Figure1V.18. Diagrammes de diffraction X typique du revétement plasmade
Al,03-3TiO, aune différente distance de tir : 80mm, 100mm, 120mm
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5. Evaluation des paramétres APS sur les propriétés mécanigues :

b5.1. Ladureté:

La dureté des revétements peut se mesurer soit sur la base de la surface ou sur la section
transversale du rechargement. Cependant, en raison de la nature lamellaire de la
structure de certains rechargements, il se peut que les valeurs de dureté varient en
fonction de I’emplacement de la mesure. Une machine spéciale de mesure de la dureté
Vickers permet de mesurer avec précision en degrés Vickers (HV) la fine section,
transversale du rechargement. Différents niveaux de charge peuvent étre présél ectionnés
en fonction de la dureté du rechargement. Plus la charge appliquée est faible, plus les

exigences d’état de surface sont importantes.

Le revétement Al,O3 -3TiO, a éé mesuré pour dureté sur la surface de la coupe polie.
Les mesures de micro-dureté de Vickers étaient effectuées sous une charge de 20 df
pendant 15 secondes sur les coupes transversales des revétements. Un total de la zone
de pointe de l'indentation du diamant a été déterminé en mesurant la taille de

I'indentation apres I'échantillonnage déchargé.

.5.1.1. Ladureté en fonction de la distance de projection :

Les résultats démontrent que la distance de pulvérisation est un paramétre important qui
ainfluencé sur ladureté. Lafigure 1V.19 montre un graphique de dureté par rapport ala
distance de tir réglée a 80 mm et a 100mm. La plus élevé et la plus faible dureté du
revétement des spécimens a une distance de projection de 80 mm étaient 721.91Hv (P2)
et 518.03Hv (P3). Laplus élevé et la plus faible dureté des échantillons de revétement a
la distance de projection de 100 mm étaient de 774.16Hv (P6) et 661,71Hv (P7).

La dureté maximal e des échantillons pour la distance de projection (80 mm et 100 mm)
était identifié au réglage du courant de 650A et d’un débit de poudre de 26 g / min. Le
graphigue montre que en augmentant la distance de projection, la dureté du revétement
augmentera.

A des distances plus courtes, le faisceau de plasma frappe le substrat et le surchauffe
considérablement, causant des particules excessivement fondues éclabousser, créer un
revétement moins dense [57]. C'est croit gu'une plus longue distance de projection c-a
dire un temps suffisant pour gque la poudre demeure et fondue correctement et donc

produit une dureté élevée de Revétement [58].
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Figure .19. ladureté Vs Distance de projection

.5.1.2. Ladureté en fonction de Courant :

Lafigure IV.20 montre un graphique de dureté par rapport au courant a 550A et 650A.
Le plus haut et la plus basse valeur de la dureté des spécimens a I'ensemble actuel a
550A étaient 631.87Hv (P8) et 486.15Hv (P3). La plus élevé et la plus faible dureté des
spécimens au niveau actuel de 650A étaient 774.16Hv (P6) et 649.00Hv (P1).

La plus haute dureté des éprouvettes pour les deux courant (650A et 550A) a été
identifié lors de la distance de projection est de 100 mm et débit de poudre de 26g/min.
Le graphique montre que, si on augmente le réglage du courant, il augmentera la dureté
des revétements. Plus on augmentant le réglage du courant, plus I'énergie fournie au
faisceau de plasma. Comme un résultat, plus de particules fondues et donc la dureté du

revétement augmentait [58].
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Figure .20.Ladureté Vs courant

.5.1.3 ladureté en fonction du débit de poudre:

L'effet du débit de poudre sur la microstructure des revétements pulvérises par plasma
est représenté sur lafigure 1V.21 422,5 g/ min et 226 g/ min. Ladureté la plus élevée
et la plus faible des spécimens au débit de poudre de 22,5 g / min é&ait de 726,72Hv
(P5) et 460,85 Hv (P3). La dureté la plus élevée et |a plus faible des spécimens au débit
de poudre fixé a26 g/ min éaient 774.16Hv (P6) et 560.41Hv (P4).

Le profil graphique montre qu'en augmentant le débit de poudre, il augmenterala dureté
du revétement. On sattend a ce que, en augmentant le débit de poudre, le taux de
matériau déposé augmente. Par conséquent, la dureté du revétement augmentait.
Cependant, en garantissant des couches de revétement homogenes et de moins de
porosité, le courant devrait également étre augmenté pour sassurer que les poudres sont

fondues correctement lorsque le débit de la poudre a été augmenté.
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La plus grande valeur de dureté des échantillons pour le débit de poudre de réglage
(22,5g/ min et 26 g/ min) a été identifiée & une distance de pulvérisation de 100 mm et

aun courant de 650 A.
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Figure .21.LaduretéVsdébit de poudre

.5.2. L’adhérence du dépbt :

L’adhérence est l'un des principaux tests d'exigence technique appliquée pour la
technologie de revétement dur. L'échantillon composite a été chargé en tension jusqu'a
ce qu'il soit échoué perpendiculaire a la surface de revétement et au maximum la charge
avant I'échec a été mesurée pour calculer laforce d'adhérence.

.5.2.1 I'adhérence en fonction de la distance dettir :

Le graphique de la force d'adhérence en fonction de la distance de tir de 75 mm a 90
mm de poudre de revétements Al,Os- 3%TiO, sont représentés sur la figure 1V.22, on
constate que I'adhérence la plus élevée et |a plus faible au revétement a des distances de
pulvérisation de 75 mm sont 11,19 MPa (P2) et 5,15 MPa (P3). Et que le plus haut et les
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plus faibles forces d'adhérence du revétement a la distance de pulvérisation de 90 mm
sont 8.51 MPa (P6) et 6.56 MPa (P7).

La force d'adhérence la plus élevée a été identifiée au réglage des parameétres pour un
débit de poudre de 26 g / min et réglage de courant a 650 A. Au réglage des parametres
spécifiés, augmentation de la distance de tir de 75 mm a 90 mm réduit la force
dadhérence du revétement. Scientifiguement, une distance de tir optimae est
importante pour assurer une bonne adhérence du revétement.

Une distance de pulvérisation trop courte produira une faible force d’adhérence due a
une surchauffe et le stress interne qui en résulte dans le revétement. En revanche, une
distance de pulvérisation trop longue réduira l'adhérence en raison du refroidissement et

de la décél ération des particul es agitées dans le faisceau de plasma[58].
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Figure. .22.I'adhérence en fonction de ladistance detir.

.5.2.2 I'adhérence en fonction de débit de poudre:

Le graphique de larésistance a l'adhérence en fonction de débit de poudre a22,5 g/ min
et 26 g/ min pour la poudre Al,03-3% TiO, de revétement est représenté sur la figure
V.23, I'adhérence la plus élevée et le plus bas point du revétement pour la poudre 22,5
g/ min sont 8,21 MPa (P1) et 4,91 MPa (P3) [58-59].

Les plus grand et les plus faibles valeurs d'adhérence du revétement pour le débit de
poudre de 26 g/ min sont de 11,67 MPa (P2) et 7,55 MPa (P4).
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Le graphique montre que l'augmentation de taux de poudre augmente la force
d'adhérence du revétement. Les spécimens du revétement a la distance de pulvérisation
de 75 mm et réglage actuel de 650A présenté la plus haute force d'adhérence du

revétement.
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Figure. .23.I'adhérence en fonction de débit de poudre

.5.2.3. L’adhérence en fonction de courant électrigue:

Le graphique de la force d'adhérence en fonction de courant est montré a la figure
V.24, au réglage de 550 A et 650 A. Le plus haut et les plus faibles forces d'adhérence
pour le réglage actudl de 550 A sont de 7,42 MPa (P4 et P8) et de 5,1 MPa (P3). Le plus
haut et les plus faibles valeurs d'adhérence pour le courant de 650 A sont : 11,48 MPa
(P2) et 8,2 MPa (P5). Ca peut étre observé que la plus haute force d’adhérence était
identique ala distance de pulvérisation de 75 mm et débit de poudre de 26 g/ min.
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Figure. .24.1'adhérence en fonction de courant.

Le schéma graphique montre que |‘augmentation le courant augmentera la force
d’adhérence du revétement. Aux réglages des parametres spécifiés, le spécimen se
trouve a 650 A représenté la plus haute force d'adhérence comparée aux autres
spécimens. En augmentant le courant, la température du processus a augmenté, donc,
plus de particules ont été fondus, et donc une forte force d'adhérence de revétements

produits [52-54-55-58].
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Conclusion

Conclusion :

L'objectif de ce travail était de faire une caractérisation microstructurale des dépots réalises
par projection thermique, et de comparer les résultats obtenus en fonction des parametres

opératoires.

A partir de I'étude microstructurale et mécanique menée sur cet alliage rechargé, nous avons
exploité des techniques de caractérisation pour extraire les informations suffisantes qui nous

permettent d'expliquer les modifications structural es observées.

L'éude détaillée des caractéristiques morphologiques des différentes structures
formées lors de la projection plasma atmosphérique, a été entreprise avec la mise en
ceuvre de la microscopie optique et électronique a balayage. Elle visait principalement
la caractérisation macroscopique de la couche superficielle du substrat lors de la
projection.

L'observation au MEB a montré la présence des pores a I’intérieur de I’alumine-titane
déposé.

Les revétements d'alumine et de titane sont déposés sur substrats en acier inoxydable
avec une couche de liaison intermédiaire Ni20Cr6Al par projection de plasma
atmosphérique et ces les revétements de liaison présentent des caractéristiques de
revétement souhaitables comme I’adhérence.

Le réglage des parametres tel que Le taux de poudre, le courant et |a distance de tir ont
fourni preuve dinfluence directe sur les propriétés et performance du revétement
Al,03-3% TiOs.

La force d’Adhésion variait en fonction du réglage des paramétres de processus.
Augmenter le paramétrage des paramétres de la poudre le réglage de la vitesse et du
courant a amélioré I'adhérence du revétement Al,03-3% TiO,

Les résultats montrent |'apparence de micro-défauts tels que microfissures, pores,
particules non fondues et semi-fondue dans les revétements.

Les résultats indiquent que la microstructure et la micro-dureté pour le revétement au
plasma Al,03-3% wtTiO, dépendent de la puissance de pulvérisation, du débit de la
poudre et de la distance. |l est clair que toutes les variables du procédé de revétement
et les microstructures résultantes influent fortement sur la qualité du revétement.
D'autres ééments tels que la préparation du substrat, le revétement de liaison et le
chauffage du substrat pendant le processus de revétement doivent étre considérés de

mani ére crucial e afin de produire une bonne qualité de revétement.
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Verslafin de cette étude, nous pouvons avancer les remarques et |es conclusions suivantes :

> Si latorche est trop rapide, elle augmente les pertes de métal et donne des épaisseurs
de dépdt trop minces. Si la torche est trop lente, elle donne des épaisseurs de dépot
irrégulieres et élevé latempérature du substrat.

» Une valeur optimale du pas de balayage doit permettre d'établir une texture fine de la
surface du dép6t .En général, une valeur de pas de balayage variant entre 5 mm a
15mm.

> Les principaux paramétres accessibles a I'opérateur sont le choix du méange de gaz
plasmagene, le courant d'arc et le diamétre de tuyere. Les propriétés d'un mélange de
gaz plasmagenes sont intrinsequement liées ala composition de ce dernier.

> Une valeur optimale de la distance de projection doit permettre d'établir une valeur de
température juste des particules et doit ére maintenue tout au long de la trgjectoire a
effectuer.et la valeur optimale de la distance de projection variant entre 80 mm a
110mm.

Dans le futur, afin d’optimiser les conditions de projection et pour obtenir des dépbts durs et
de qualités présentant des faibles taux de porosité il est intéressant d’étudier I’influence des
autres paramétres de projection tel que: le préchauffage du substrat, I’angle de projection,
diametre de buse. Ainsi de faire des tests come : test d’usure, test de ténacité, test de rayure.
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