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Résume :

Ce travail consiste aréalisé un revétement en céramique sur un substrat métallique par
projection thermique flamme poudre, Pour protéger notre structure.Ses dépdbtssont realisé
avec deux sous couches d’accrochage a base nickel la premiere poudre Ni Al Mo et une
deuxiéme poudre Ni Al Cr Si pour voir I’influence de celle-ci sur 1’adhérence du revétement
obtenue. L'essai d’adhérence a été réalise par testeur d’adhésion (Posi-test) sur différentes
granulometries des sous couches d’accrochage qui varie entre 32<d>53um et 53<d>75um et
75<d1>50pum pour les deux sous couches d’accrochage. Les résultatsexpérimentaux ont
montré que la sous couche d’accrochage la plus fine a une tres bonne adhérence par rapport
aux autres granulométries.

Abstract:

This work consists of a ceramic coating on a metal substrate by thermal flame powder
projection, to protect our structure. Its deposits are realized with two-band coating based on
the first Ni Al Mo powder and a second Ni Al Cr Si powder to see the influence of it on the
adhesion of the coating obtained. The adhesion test was carried out by adhesion tester (Posi-
test) on different granulometry of the subbing layers which varies between 32 <d> 53um and
53 <d> 75um and 75 <d1> 50um for the two sub-layers of hanging. Experimental results
have shown that the thinnest bonding undercoat has a very good adhesion compared to other

particle sizes.



Introduction :

Les structures en service sont soumises toujours a différents types sollicitations mécanique et
chimique dépendent des conditions et le milieu de travail tel que I’environnement 1’usure le

cycle thermique tout ¢a influengant sur la structure mise en ceuvre.

Depuis plusieurs dizaines d’années, les concepteurs et les utilisateurs sont de plus en plus
essayent de développé la durabilité des piéces et la rénovation des piéces mécaniques usees est
maintenant plus que primordiale sur le plan économique, pour cela, la technique de la projection
par flamme poudre aura lieu dans ce domaine. Se caractérise par un rendement de dépots élevés
et des colts faible par rapport aux autres procédés d’entretien. Ce procédé consistant a introduire
un matériau sous forme de poudre dans une flamme oxy-combustible, et a le véhiculer jusqu’au
substrat grace a I’énergie cinétique transmise par les gaz de combustion Les temperatures de la
flamme sont de 1’ordre de 3000 °C. La vitesse des particules projetées par la flamme est faible

Ce procédé permet d’obtenir des dépdts de
Quelques dixiemes a quelques centiémes de millimétre d’épaisseur.

L’objectif de ce travail est de réaliser des depdts céramique avec deux sous couches
d’accrochage a base de nickel la premiére et Ni Al Mo et Ni Al Cr Si pour voir I’influence des

sous couches d accrochage sur la qualité du revetement obtenue par projection flamme poudre.

Notre travail est en trois chapitres :

Premier chapitre : est une recherche purement bibliographique sur la projection thermique et

présenté la différente technique de projection utilisée dans I’industrie.

Deuxieme chapitre : une recherche bibliographique sur 1’adhérence du revétement et

I'influence des sous couche d’accrochage.

Troisieme chapitre : il est deux parties :

a) matériaux et procedés utilisé : présentation des protocoles expérimentale et les appareils
utilisé pour caractériser la qualité du revétement.

b) résultats et discussion : présentés les résultats de nous expérience ainsi que des discussions
et des commentaires.

Et a la fin une conclusion générale






CHAPITRE 01

1.1 Projection thermique :

Dans ce chapitre, nous allons présenter dans une premiere partie une synthese bibliographique
sur la projection thermique et ces différentes méthodes sur la projection qui est la technique
employée pour réaliser nos dépots,

1.1.1 Définition :

La projection thermique fait partie des techniques de traitement de surface par voie seche.
Cette technique regroupe un ensemble de procédés utilisés pour réaliser des revétements épais
(quelques dizaines de micrométres a quelques centaines généralement) de nature trés variées
sur des substrats (piece a revétir) tout aussi variés.

1.1.2 Techniques de projection :

La projection thermique consiste a utiliser une source de chaleur (flamme, arc électrique,
plasma) pour fondre un matériau d’apport ou le porter a I’état pateux, puis le projeter sur la
surface a revétir sur laquelle il se solidifie, La matiére a déposer, sous forme de poudre, de fil,
de cordon ou de baguette est fondue totalement ou partiellement dans une source de chaleur.
Un gaz vecteur permet une pulvérisation de la matiere, et le transport des gouttelettes ainsi
formées qui heurtent, s’étalent et se solidifient sur la surface a revétir, formant un dépot par

empilements successifs. . [1]

= Dépit—f
Fil @ cordan _ Tl
=== o
Flarnme _.—:ﬂ'_":—-::.-: K"
A + A électriqus Zp=O :"
Flasma — :
Poudra - b
Particules “n
fondues o
]

Baguetta Substrat

Figure 1.1 : Schéma de principe de la projection thermique. [1]
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1.1.3 Les différents procédés de la projection thermique :

Il existe de nombreux procédés de projection thermique qui sont différenciés Principalement
par la source d’énergie mise en ceuvre (combustion, décharge électrique). Les trois principaux
sont la projection par flamme, par arc électrique et par plasma. [3]

1.1.3.1 Procédé par projection flamme :

On désigne par le nom de projection flamme toute projection utilisant ’énergie thermique
provenant de la combustion d’un carburant avec 1’oxygéne. La température d’une flamme
oxy-combustible varie de 2800°C a 3150°C. Les matériaux qui fondent a une température
inférieure a 2800°C, et qui ne subliment pas, peuvent étre projetés. Il existe deux types de
projection par flamme qui sont a flamme poudre et fil. [3]

1.1.3.2 Procédé par projection flamme a poudre :

Le procéde de projection par flamme est le procédé de projection thermique le plus ancien,
consistant a introduire un matériau sous forme de poudre dans une flamme oxy-combustible
Et a le véhiculer jusqu’au substrat grace a 1’énergie cinétique transmise par les gaz de
combustion [1,9] Les températures de la flamme sont de I’ordre de 3000 °C. La vitesse des
particules projetées par la flamme est faible (~ 50 m / s) et ¢’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 sejour suffisamment long pour étre
fondues. Ce procédé permet d’obtenir des dépots de quelques dixiemes a quelques centiemes
de millimétre d’épaisseur, a des taux horaires de dépot d’environ 1 a 3 kg/h, sans
échauffement important du substrat (T<250°C). [1, 6-9] Les taux de porosité varient de 10 a
20% avec un rendement moyen de 50 %. La force d’adhérence des dépdts au substrat est de
20 & 40 MPa. [1]

Poudre

Flamme Dépaot

pe

| .
»

|

|

Acétylene Tuvére

) projection Substrat
Oxygéne

Figure 1.2 : Schéma du principe d’un pistolet flamme poudre. [9]
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1.1.3.3 Procédes projection flamme fil :

Dans cette technique le matériau d’apport est introduit dans le centre de la flamme sous forme
de fil, de cordon, ou de baguette. Ce procédé utilise les mémes gaz que ceux utilisés en
projection flamme poudre et qui ne sert qu’a faire fondre le matériau. Une fois fondu, le
matériau d’apport est projeté sur le substrat par un courant d’air comprimé, celui-ci sert a
I’atomisation de I’extrémité fondue des fils. La vitesse des particules est plus élevée (150m/s),
la température du bout de fil peut atteindre 0.95 fois la température de la flamme ce qui
permet la projection des céramiques, a des taux horaires de dépdts qui varient de 1 a plus de
30 kg/h en fonction du matériau, les propriétés de dépbts désirées et les diametres de fil ou de

baguettes utilisés. [9]

Molettes '
d'entrainement ,Oxvgene

/ Combustible

Guide-fil

P

Mécanisme Air comprime
d'entrainement

Figure 1.3 : Schéma du principe d’un pistolet flamme fil. [9]

1.1.3.4 Procédé flamme hypersonique :

Cette projection tient son nom de la vitesse tres élevée de sortie des gaz qui se situe Entre
Mach 1 et Mach 2, et est présentée par de procédés qui sont :

- La projection hypersonique a tir discontinu : canon a détonation.

- La projection hypersonique a tir continu : HVOF (High Velocity Oxy Fuel). [3]

1.1.3.5 Procédé par Projection au Canon a détonation :

Dans ce procédé le matériau d’apport, sous forme de poudre, est introduit dans un Tube fermé
a une extrémité appelé canon a détonation [9], en méme temps que les gaz de combustion
(généralement oxygene et acétylene). Ce mélange explose grace a une étincelle, a la fréquence
de 6 a 8 allumages par seconde. La poudre est ainsi chauffée est éjectée a tres grande vitesse

(950 mv/s) par I’onde de choc créée et qui se propage dans le tube avec une surpression de
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I’ordre de 2 MPa. Le régime de projection est donc discontinu entre chaque tir, un balayage
avec un gaz neutre est pratiqué. Les dépots réalisés avec ce

Procédé possédent des caracteéristiques remarquables telles que la porosité qui est inférieur

A 1% et une adhérence qui est souvent supérieur a 80 MPa, a des taux horaires de dépots de
L’ordre de 3 a5 kg/h. [1,9]

Bougia d'allumage

Acetyléne

Figure 1.4 : Principe de fonctionnement d'un canon a détonation. [1]

1.1.3.6 Procédé HVOF :

On utilise également une torche a flamme, mais la géométrie spéciale de la tuyére, et I’ajout
d’une chambre de combustion (ou régne une pression de 5 a 7 bars), suivie d’une tuyere
convergente-divergente permet d’atteindre des vitesses de gaz supersoniques de1800 a 2200
m/s et des températures de 2500 a 2800°C (fig. 1.5).[2] Le matériau a projeter, généralement
sous forme de poudre, est injecté a ’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. Les pressions importantes atteintes
dans le pistolet n’autorisent pas I’utilisation de 1’acétyléne comme gaz combustible (risque
d’explosion). [10) Pendant leur temps de séjour trés court (quelques dixiémes de
millisecondes) dans la flamme, les particules sont genéralement chauffées a 1’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. [1]
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Poudre «p

Propanefto géne

Figure 1.5 : Principe de fonctionnement procédé HVOF. [1]

1.1.3.7 Projections par arc électrique entre deux fils :

La projection a I’arc est le premier procédé ayant utilisé I’énergie d’une décharge électrique.
Il consiste en un arc électrique créé entre deux fils consommables et un jet de gaz comprimé
qui sert a pulvériser et a projeter le metal fondu en fines gouttelettes sur le substrat. [3]
L’équipement consiste en un pistolet de projection, un systéme d’avancement des fils, un
générateur de courant asservi par une régulation automatique et une source de gaz comprimé
(généralement de I’air mais 1'utilisation d’un gaz neutre est possible). [1] Les fils sont amenés
dans la zone de fusion du pistolet a travers des électrodes guides qui assurent leur bon
positionnement et le transfert du courant. L’arc électrique est généré entre les deux fils en
contact et permet de les fondre. La température dans la zone de fusion peut étre de ’ordre de
6000 K. Le métal fondu est pulvérisé grace au jet de gaz comprimé et projeté sur le substrat.
Les épaisseurs des dépots varient de 0.2 a 3 mm avec un taux de porosité de 5 al0% et une
adhérence de 20 a 40 MPa. La technique est simple et peu colteuse et permet de déposer la
matiére avec un débit important (de 5 a 30 kg/h). L’utilisation d’un gaz neutre diminue
sensiblement la présence d’oxydes dans le dépdt. Des modifications du pistolet et I’emploi
d’un second jet de gaz ont permis de concentrer le flux de matiére atomisée et de diminuer la

porosité des couches. [2]

10
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®

Air comprima s=pf-—-==5.= "1 o —

T

Fil d’apport  Tube contact

Figure 1.6 : Principe de fonctionnement de projection arc-fil. [1]

1.1.3.8 Procédé par principe de la projection plasma :

C’est cette technique qui a été utilisée pour déposer nos échantillons, elle utilise comme
source thermique un arc électrique de forte intensité (plusieurs centaines d’ampéres) éclatant
entre deux électrodes, dans un plasma gazeux, initie par une décharge haute fréquence en
général. Le flux gazeux, ainsi porté a tres haute température (15000 a 20 000 °C), est étrangle
dans une tuyere, et s’échappe de la buse a vitesse ¢levée de 1000 a 1500 m /s. [15] C’est a
I’intérieur de ce jet de plasma a haute énergie que 1’on injecte le matériau d’apport sous forme
de poudre véhiculée par un gaz porteur, généralement de ’argon. Les particules sont fondues

et transportées par ce jet de gaz sur le substrat. [1, 2, 9]

Plasma Gas + Current
Water Cooled Nozzle
Electrode
! < ' Coating —>|
T External Powder Injector Substrate ———»

Insulation

Figure 1.7 : Principe de fonctionnement de projection plasma. [1]
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Projection
Thermique
Projection Projection Projection par
par combustion par plasma arc électrique
I
' | * I |
Flamme Flamme o id e
[ Cordon-fil poudre S pau a lair
HVOF fil HVOF poudre Sous atmosphére
contrbléee

Torche a
déetonation

Figure 1.8 : Classification des différentes technologies de projection thermique. [1]

Matériaux pour la projection :
On distingue trois types de dépots qui peuvent étre utilisés :

Matériaux monophasés, tels que des métaux, alliages, intermétalliques, céramique, et
polymeres. [5]

Matériaux composites, telles que les cermets, métaux renforces, et polymeres renforcés. [5]
Matériaux multicouches, désignés sous le nom de matériaux a gradient fonctionnel. [5]

1.3 Application de la projection :

La projection thermique est appliquée dans plusieurs domaines. En premier lieu, ce procédé
assure une trés bonne résistance a 1’usure jugée supérieure a celle des matériaux massifs. Pour
un exemple de dépbt de chrome appliqué sur des rouleaux d’imprimerie, cela attribue une
bonne résistance a I'usure abrasive. [6]

Une des utilisations de la projection thermique est La protection contre la corrosion : Cette
application permet d’obtenir des protections cathodiques utilisant de 1’aluminium ou du zinc,
des protections anodiques ou neutres. [5]

1.4 Construction du dépot :

La formation du revétement est obtenue par I’'impact, la déformation, la solidification rapide
et Dempilement successif des gouttelettes fondues ou a semi-fondues comportant
éventuellement des oxydes, de microporosités, des fissurations, des zones de contact entre
lamelles et avec le substrat plus ou moins parfaites. [10] La maniéere dont les gouttelettes
s’étalent et se solidifient influe sur les caractéristiques du dépot et notamment sur sa pOrosité.
Les mécanismes d’étalement et de solidification des particules sont relativement complexes,

car ils dépendent de I’énergie cinétique et thermique des gouttelettes, de leur viscosité et de
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leur mouillabilité vis a vis du matériau substrat, de la nature et de 1’état de surface du substrat

ainsi que de sa température. [8]

. 7

e — ~ Inclusion d"oxyde

Figure 1.9 : lllustration schématique de la coupe d’un dépét en croissance réalisé par
projection thermique. [1]
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Chapitre 2 :

2-1 L’adhésion et les sous-couches d’accrochages:

2.1.1 L>adhésion et L>’adhérence :

2.1.1.1 Définition :

L adhésions et I’adhérence sont deux termes différents mais chaque un termine le réle de
l’autre L’adhésion en général est définie comme un état ou deux surfaces sont maintenue
ensemble par une force et des liaisons physique ou chimique et parfois des liaisons physico-

chimique ensemble, 1’énergie d’adhésions a une origine thermodynamique.

Par contre I’adhérence : c’est la résistance mécanique a la décohésion de I’interface, elle est
di au mécanisme de I’adhésion c’est a dire la force d’adhésion qui assemblé les deux surfaces
lors d’un essai mecanique pour séparer les deux interfaces. Donc selon les définitions
I’énergie d’adhérence doit étre toujours supérieure a celle d’adhésion pour faire séparer les

deux surfaces. [2]

Adhésion Adhérence

TRNEAEAATEARNE
]

Formation d’uneinterface

TN b sy

N

-

-

Rupture d’une interface

Figure 2.1 : différence entre I’adhésion et I’adhérence. [10]
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2.1.1.2 Mécanisme d’adhérence :

Les différents types de liaisons formée de nature interatomique sur I'interface est favorisent
une adhérence des revétements. Les forces d’attraction sont applicable juste sur une distance
trés proche entre les deux surfaces pour avoir un phénoméne d’adhérence efficace est fiable.
L’impact des particules sur le substrat ou bien I’étalement crée un mouillage qui un role tres
importants sur la qualité du revétement ils du a des parametres essentiels tel que la vitesse des
particules, et ’angle de contact Avec des adhérences physique et chimique qu’elle se présente

sur deux types a I’échelle microscopique : I’ancrage mécanique et la diffusion. [10]

2.1.1.3 Les théories d’adhésion :

2.1.1.3.1 Les liaisons interatomiques :

A- Adhérence chimique : c’est le résultat de la réaction chimique entre les particules
projetées et le substrat mis en ceuvre, ces réactions vont créer des nouvel composes différentes
a ceux des matériaux primaire. Les liaisons métallique sont formées d’électrons délocalise
pour former un nuage d’électrons autour des ions metallique positif sont cite comme suite :
A.1 Les liaisons covalentes : est la distribution des électrons périphériques

A.2 Les liaisons ioniques: c’est le résultat de I’association des électrons positifs et les
électrons négatifs non orientée car le champ d’attraction des ions & une symétrie spheérique.
De nombreuses liaisons, notamment celle des oxydes, sont intermediaires entre les liens
ioniques et covalents. lls sont dits ion-covalents. Pour les céramiques, ces liaisons mixtes sont
décrites par des taux d’iconicité. L’alumine AI203 est ainsi considérée comme ionique a 63
%, ce type de liaison correspond a une énergie de 600 a 1000 kJ.mole1(10).[10]

B- Adhérences physique : Par rapport a la liaison chimique liaisons physique présente une
faible adhérence mais avec une longue portée, sont appelées les liaisons de van der waals,
présenté généralement dans les oxydes.[10]

C- La diffusion : quelque matériaux ont le caractére de diffuser plus ou moins facile, il aura
une nouvelle interphase avec une transition des propriétés mécanique et métallurgique. La
diffusion définie par la formation d’une nouvelle zone de transition caractérisee par le
changement cristallographique de la structure formée. La diffusion nécessite une énergie
suffisante sous forme d’une chaleur, I’inter-diffusion, remplacée par la zone de transition des
phases intermédiaire. Donc L'adhésion résulte de linter-diffusion des molécules de chacun

des matériaux comme ce tableau représente les forces de liaisons : [12]
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Tableau 2.1 : Energie associée aux liaisons secondaires et aux liaisons primaires.[13]

L Energie associée Portée
Type de liaison
(kJ/mol) (nm)
Liaisons Liaisons de Van der Waals 2-15 <1

secondaires Liaisons hydrogenes 10-40 0,2
Covalente 150 - 950 0,1-0,2
Liaisons lonique 400 - 800 0,2-0,3

primaires

Métallique 100 - 400 0,3-0,5

2.1.1.4 L’adhésion du revétement par projection :

Dans le cas de la projection thermique, notamment pour la réalisation, les liaisons mises en

jeu interviennent généralement entre un métal, et une céramique sont comme suit : [13]

- La liaison mécanique

- La liaison physique

- La liaison chimique

2.1.1.5 L’ancrage mecanique :

L'ancrage mécanique n'est pas un mecanisme d'adhésion a I'échelle moléculaire, la rugosité

est un parametre essentiel pour déterminer I’ancrage mecanique, c’est a dire la pénétration des

aspérité dans un emboitement des deux matériaux, ce phénomene est permet de le

développement de I’adhérence, L’adhérence par ancrage mécanique peut résulter plus

précisément de D’accroissement de 1’énergie mécanique il est due au retressicement des

particules pendant le refroidissement (voire fig.2) la concentration est encore attachée a la

rugosité du surface qui augmente I’aire du contacte qui forme des liaisons nouvelles a chaque

contacte résulte une liaison mécanique.[14]
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Particule fondue

(a) (b)

Figure 2.2 : L'adhésion mécanique sur un substrat.[15]

2.1.1.6 Une liaison physique :

Peut résulter de forces de Van der Waals avec des phénomenes d’adsorption physique. Ce
type de liaison entre en jeu lorsque plusieurs atomes se lient sans réaction chimique.
Cependant les interactions de Van der Waals sont trop faibles pour expliquer a elles seules
I’adhérence d’une particule sur un substrat. La mouillabilité entre les matériaux et 1’énergie de
surface (tension superficielle) peuvent également intervenir.(pour les revétement appliqué par
projection thermique). [14]

2.1.1.7 Une liaison chimique :

C’est conditionné par la faisabilité thermodynamique d’une réaction a I’interface, ainsi pour le
couple particules/substrat la formation d’un oxyde mixte a l’interface particules/substrat.
Cependant, pour qu’une telle réaction se produise il est nécessaire que la variation d’enthalpie
libre associée a la réaction soit négative. Pour les matériaux généralement utilisés pour les
barrieres thermiques. [14]

2.2 Le mouillage :

L’étalement des particules fondue et projetées sur le substrat a revétir, alors pour avoir un bon
mouillage il faut avoir un bon étalement, il est caractérisé par la forme géométrique des
particules I’angle du contact, la vitesse de projection température et le temps, et méme aussi a

la tension superficielles du substrat et les particules. [16]

Figure 2.3 : Goutte de liquide sur une surface lisse - Définition de I’angle de mouillage.
[15]
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Le mouillage total est accordé par un ange de contacte =0°,

0 <0°>45 :bon mouillage

45< 0°>090 : mouillage moyen

90< 0°>180 : mauvais mouillage

L’énergie d’adhérence du mouillage est donnée par la formule suivante : Wadh= yl (1+co0sO).
' : I’énergie libre de la surface de liquide

2.2.1 Parametre influencent le mouillage :

2.2.1.1 La température :

La température influence la mouillabilité en modifiant les paramétres physiques du
substrat et du liquide projeté qui diminue la tension superficielle de liquide lorsque la

température augment et donne un trés bon mouillage.[16]
2.2.1.2 Le temps:

A Téquilibre, le systeme liquide-solide présente un angle de contact et une tension de
surface qui ne doit pas évoluer. Pour atteindre cet état d’équilibre, un délai entre
quelques dizaines de secondes a quelques minutes peut étre envisagé dans le cas d’un

systeme non réactif. [16]
2.3 Impact, étalement et solidification des particules sur le substrat :

2.3.1 L’étalement :

L’étalement des particules est un phénomene complexe notamment quand la
solidification de lamelles commence avant 1’étalement complet. Les phénomenes
intervenant dans cette étape est liée par plusieurs facteurs qui peuvent étre classes en
deux groupes : les propriétés des particules a I'impact diametre, la morphologie, la
vitesse, la température, 1’état physico-chimique. Et I’état de la Surface du substrat ou les

particules sont déja étalées (la rugosité, la température, les propriétés thermiques. [17]
2.3.2 Impact :

Lorsque I’impact de la particule sur le substrat elle peut rebondi ou s étalé selon la
vitesse de I’impact et la tension superficielle du substrat. Pour cela ont déterminé 15un
critere K reliant le comportement de la particule a I’impact aux nombres de Reynolds et

de Weber est définie par la relation suivante :
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K=We°%.Re®> ouWe :le nombre de Webber et Re le nombre de Reynold avec
We= pvd /c , et Re=pvd/p dont : pest la masse volumique de la particule en(kg.m)

Et v sa vitesse (m.s?), d son diamétre (m), o ; la tension de surface liquide vapeur du
matériau (J.m?3), et x sa viscosité (kg.m*.s).[17]

Si K est inférieur a 3 il y a rebond de la particule, si K est compris entre 3 et 57,7 ily a
Etalement sans éjection de matiére et pour K supérieur a 57,7 il y a « splashing »

la figure suivante montre la différence :

o

rebond dépébt
K<3 3<K<577

Figure 2.4: Modes impact

Formation of solid splats during thermal spray deposition. [17]

2.3.3 Solidification :

La solidification des lamelles (une étape de I’ordre de quelques microsecondes) dépend du
flux de chaleur des particules vers le substrat. Ce dernier est lié¢ au contact ou a la résistance
de contact entre la lamelle et le substrat. Il dépend également des propriétés thermiques du
substrat et de la particule étalée. Le contact effectif lamelle substrat varie avec la quantité des
condensats et adsorbats a la surface, la porosité et la rugosité de la surface. Le refroidissement

rapide de lamelle étalée favorise la nucléation hétérogene.[17]
2.4 Etat physico-chimique de substrat :

2.4.1 La rugositeé :

Pour obtenir une bonne adhérence. 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
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le résultat de la modification micro géometrique d'une surface, provoqué par I’attaque intensif
de projectiles dans le cas du sablage, ou par I'enlévement organisé de matiére créant un relief,
dans le cas d'un usinage, meulage, sablage. Dans les deux cas, le résultat a pour effet :
d’augmenter l'aire de contact entre le substrat et le futur revétement, car l'adhérence est
directement liée a I'étendue de la surface. De créer un maximum d'aspérités, ou le matériau
déposé viendra s'ancrer. [18]

2.4.2 Le préchauffage :

Pour quoi on préchauffe (I’intérét du préchauffage) :

Des substrats métalliques sous atmosphére ambiante peuvent provoquer ’oxydation de leur
surface. La présence d’oxydes peut modifier les propriétés thermiques, la structure cristalline
et la rugosité de sa surface. Les caractéristiques de la couche d’oxyde sont liées a la nature du
substrat, a son environnement, ainsi qu’a la vitesse, a la température et au temps de
préchauffage.[19]

Le préchauffage des substrats a effets de :

Le meilleur étalement des particules, vu précédemment ;

La meilleure accroche des particules sur les aspérités des substrats ; (remplir les vallées, un
bon mouillage).La formation d’oxydes de surface qui est souvent considérée comme
indésirable, car, lorsqu’ils sont fragiles, ils nuisent gravement a 1’adhérence des dép6ts.[19]
2.4.3 Oxydation du substrat métallique :

L’oxydation toujours a un effet négatif sur ’adhérence du revétement , par contre en revanche
une certaine oxydation des substrats métalliques était parfois favorable a la bonne accroche
des revétements céramiques La premiére explication était aléatoirement prouvée et expliquée
jusqu’a une étude sur le revétement de I’acier XC38,[20] En effet, deux hypothéses étaient
alors avancées : L’oxydation créait une rugosité de surface, qui favorisait 1’ancrage
mécanique La surface sur laquelle arrivaient les splats changeait de nature : de métallique elle
devenait céramique, ce qui rendait possible une réaction entre phases céramiques, et donc une
continuité chimique a I’interface céramique substrat/céramique projetée. En fait, le seul cas ou
le revétement se révele plus solide en utilisant la technique de peroxydation du substrat est
celui ou la liaison substrat-oxyde est trés forte, au point de supporter les cycles thermiques.
Ceci n’a été observé que lorsque I'oxyde formé par peroxydation croit par épitaxie sur le

substrat métallique. [20]
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Fe, O

l

& Fe + Ni +
spinel (Fe,Cr,Mn, Q)

Cr.0O, ALLOY

Figure 2.5 : représente la surface oxydée. [21]
2.4.4 Température de transition :

Comme dans le paragraphe précédent on a constaté que la température joue un rdle tres
important pour 1’étalement, mais selon différent température des particules la forme de
I’impact change d’une forme des lamelles a une forme cylindrique. [22]

La température ou passe le changement morphologique des particules s’appelle la température
de transition elle caractérise le couple particule/substrat, beaucoup d’explication accompagnee
cette définition avec I’amélioration de la mouillabilité du substrat selon la nature du liquide et

la desorption et évaporation des adsorbats et condensats. [22]

Subsaa: — temperanuae ambiante

Figure 2.6 : Morphologie d’un splat en fonction de la température du substrat.[17]

2.5 Etat physico-chimique des particules :

La poudre de métal est souvent un ¢lément fragile, que ce soit d’un point de vue
morphologique que chimique. Sa plus grande surface spécifique facilite les
transformations chimiques par rapport a un matériau massif. Les propriétés des poudres
risquent d’étre modifiées et altérées lors du transport et de la conservation du fait d’une

mise au contact de I’air et de divers polluants, de chocs et de vibrations. Tout cela peut
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conduire a de I’adsorption de gaz ou d’humidité sur les particules, leur érosion, d’une
ségrégation des constituants, de I’agglomération ou dés agglomération des particules,
Les poudres métalliques s’oxydent a I’air ambiant a une vitesse plus ou moins rapide et
la teneur en oxygeéne d’une particule dépendra de sa nature mais aussi de sa taille.
D’autre part, on sait que la modification des énergies de, et la rugosité des poudres
altérent la coulabilité des particules dans le réservoir de poudre. Or les films d’oxydes
formés sur les particules modifient ces deux parameétres et peuvent donc potentiellement
aboutir aux mémes conséquences. Il a ainsi ¢t¢ démontré que la présence d’un film
d’oxyde naturellement formé a la surface d’une particule métallique diminuait le
frottement entre les particules. Des essais de compression dynamique sur des poudres
comprimées par pression plasma (plasma pressure compaction. Les essais dynamiques
réalisés sont de type barres de Hopkinson et les vitesses de déformations sont comprises
entre 102 et 104 s-1, soient des taux équivalents a ceux rencontrés aux interfaces des
splats lors d’une projection cold spray. Dans I’étude, les nanoparticules, plus oxydées
que les particules microniques, voient leur ductilité augmenter. Selon les auteurs, ce

résultat serait plus di a la diminution de la taille des grains qu’a I’oxydation.[23]
2.5.1 Vitesse de particules :

La vitesse d’une particule, projetée a I’aide d’un procédé de projection thermique,
dépend principalement de la taille de la particule, de sa densité et la distance de

projection, comme le montre la figure pour des poudres d’alumine.[24]

VEoCy (m's

Figure 2.7 : Effet de la taille de particule (18 pm et 46 pm) sur I’évaluation de la
vitesse d’une particule en fonction de la distance de projection d’une poudre
d’alumine obtenue avec la projection au plasma.. [24]

23



CHAPITRE 02

2.5.2 Température de particules :

Comme dans le cas de la vitesse, la taille des particules et la distance de projection ont
un impact sur la température des particules pendant la projection thermique pour des
poudres métallique (figure 1.). Selon cette figure, les particules qui sont plus petites (18
pm) deviennent plus chaudes que les plus grosses particules (46 pm) pour les courtes
distances de projection entre (50 et 80 mm). Par contre, lorsque les particules parcourent
des distances plus grandes, la température des petites particules tend a diminuer plus
rapidement que celles de plus grosses particules a cause de la plus grande friction de

Iair (les petites particules ont plus de surface pour une masse thermique donnée). [24]

( A
(®) T 3800

3500

46 um

Temperature (K)

3000

L 1

50 100 150
’ axis (mm)

Y

Figure 2.8 : Effet de la température des particules (18 pm et 46 pm) sur I’évaluation de la
température d’une particule en fonction de la distance de projection d’une poudre
d’alumine obtenue avec la projection au plasma. [24]

Comme se trouve en dessus dans le diagramme la température des particules influe la
porosité ainsi que la dureté des revétements de produits Dans ces travaux, le systéme de
projection qui a été utilisé pour leurs résultats est la poudre employée a été de type WC-
CoCr avec une taille de particules de 11 + 45 um. Il a été constaté que le pourcentage de

porosité diminue lorsque la température des particules augmente.
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2.6 L’Adhésion ceramique/meétal :

L’adhérence de la céramique sur le métal est le facteur le plus important de la liaison
ceramo-métallique. En régle générale, cette adhésion est le résultat d’une chémisorption
par diffusion entre les oxydes sur la surface de I’alliage et dans la céramique. Ces oxydes
sont formés au moment du mouillage de I’alliage par la céramique et lors du frittage de
la céramique. Les échecs d’origine mécanique les plus fréquents sont liés a cette rupture

de la liaison céramo-métallique.

Plusieurs facteurs controlent 1’adhésion métal-céramique :

* la formation d’une liaison chimique forte

* interpénétration mécanique des deux matériaux

* les contraintes résiduelles,

* ’absence de vides ou défauts de mouillage de la céramique sur le métal.

2.6.1 Les sous-couches d’accrochage :

En projection thermique les revétements sont utilisés dans le but de protection du substrat.

Un revétement sur substrat ne vaut rien s’il n’adhére pas, alors il peut se décoller facilement
lors du service. L utilisation d’une sous couche intermédiaire entre le substrat et le revétement
pour assure une bonne adhésion. Généralement le probléme d’adhésion se manifeste dans le

couple céramique/métal. Alor la recherche d’une sous couche d’accrochage est nécessaire.

Ce systéme est largement utilise dans la haute température comme les moteurs a combustion,

les navettes aérospatiale, les turboréacteurs...etc. [25]
2.6.2 Les sous-couches de liaison utilisees :

La couche de liaison augmente 1’adhésion entre le substrat métallique et le revétement en

céramique. Comme montre la figure.

La sous couche la plus utilisé est Ni-Al elle présente un équilibre thermique une résistance au
fluage élevée et donne une durabilité importante au revétement. Le revétement formant de
I’alumine peut étre utilis€é comme une sous couche d’accrochage lors de température de

I’oxydation est trés élevée. [26]
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La formation de couche d’alumine pendant la revétement est trés important sur la qualité du
revétement car elle présente une haute résistance a ’oxydation et de méme I’alumine a une

stabilité thermodynamique importante.
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Figure 2. 9 : Valeurs expérimentales du travail d’adhesion Wexp de différents métaux
purs sur I’alumine en fonction de valeurs correspondantes du facteur thermodynamique

[26].
La sous couche Ni-Al a un point de fusion tres élevé environ 1639°, et son module de Young
tres élevé, bonne résistance a I’oxydation et une conductivité thermique élevée dans le super
alliage a base de nickel, méme sa résistance a la corrosion. Généralement ce type de couche
de liaison sont appelés MCrAlY ou M=Ni ou Co ou Fe. La formation de Al.O3 par le pré
oxydation donne une compatibilité chimique au plusicurs milieu d’activité. Les aluminures de

Nickel formé a des températures de fusion différente comme monté dans le tableau suivant :

Tableau 2-2 : Les différentes températures de fusion des aluminures de nickel.

Intermétallique point de fusion (°C)
NiAl 1639

NizAl 1395

NiAI3 854

Ni2Alz 1133

C’est le dépdt en acier inoxydable réalisé¢ avec sous couche qui est le plus résistant a I'usure

abrasif car il représente le taux d’usure le plus faible obtenu pour les deux vitesses de

26



CHAPITRE 02

glissement. S’expliquer par la présence de la sous couche d’accrochage en NiAl qui améliore

les caractéristiques tribologique de I’acier.

Quelque autres résultats obtenue sur I’influence de la sous couche d accrochage :

= 12 = 1 AL 100% (Couche continua)
% 2 AL 100% (Couche iméguliere
= i 3 8n 100%

g 4 Zn 25%+5n 75%

g 5 Zn 75%+5n 25%

= 6 Zn 100%

o

o

=

=

=

=]

=]

L[]

1 2 3 4 5 6

Nature de la sous-couche

Figure2. 10 : Contrainte de rupture d'un dépdt de zircone projeté sur XC38

Durée de vie d'un revétement du zircon sur différentes sous couches d’accrochage

les sous-couches d’accrochage influent directement sur la qualité d’adhérence du revétement
et la qualité de revétement varie selon la nature de la sous couche d’accrochage qui augmente

la qualité d’adhérence et la durée de vie des revétements s’applique.[27]
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Chapitre 03

3. Expérimental et matériaux :

Dance ce chapitre on va realiser un revetement par projection thermique( flamme poudre.
Voir CH1) on utilise des poudres metallique et une poudre en ceramique pour le realiser, puis
on va tester la valeur d adherence du revetement obteune et donne une conclusion generale

sur les resultats obtenu.
3.1 Les appareils et les matériaux utilises :

3.1.1 Tamiseuse :

Dans le but d’avoir des informations sur la distribution granulométrique des poudres
produites. La machine utilisée un tamiseur de marque RETSCH, est utilisée pour séparer les
déférentes granulométries des poudre. La machine est constituée de tamis qui sont superposés
par ordre décroissant de la taille (150um jusqu'a une taille inférieure a 20um). L’opération est
de mettre la poudre dans le tamis 150um, des mailles du plus haut au plus bas de la colonne.
Les tamis sont séparés par des joints en caoutchouc assurant I’étanchéité. L’opération de
tamisage consiste a verser la poudre dans le tamis situé en haut de la colonne dont la pile de
tamis est serrée par des boulons. Une fois que tout est mis en place, I’opération de tamisage

est lancée en sélectionnant le mode de vibration, son amplitude et son temps de tamisage.

b

Figure 3.1 : Un tamiseur.
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3.1.2 La balance :

Pour peser le poids des poudres utilisées

Figure 3.2 : Une balance.

3.1.3Le décapage et polissage :

Le polissage permet d’éliminer les contaminations de surface et de créer une rugosité pour
améliorer 1’accrochage on le fait par une meule.

Figure 3.3 : Une meule.
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3.1.4Pistolet flamme-poudre ROTOTEC 80 :
Pour projeter la sous couche d’accrochage en métal et la céramique.

3.1.4.1 Principe de fonctionnement :

Pistolet de projection thermique oxyacétylénique il a le méme principe avec CastoDyn DS
8000

3.1.4.2 Donnée techniques :
Taux de dépot : 3-6 kg/h
Débit d’oxygene : 800 I/h.
Pression d’oxygene : 4,0 bar

Pression d’acétylene : 0.7 bar

Figure 3.4 : ROTOTEC 80.
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3.1.5 Microscope optique :

Le but d’avoir des informations sur la forme et la taille des particules de poudre. Le
microscope métallographique de type ZEISS permet 1’observation des échantillons, avec un
grandissement qui varie de 100 a 1000. Ce microscope s’accompagne d’une caméra SONY.
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.

Figure 3.5 : Un microscope métallographique ZEISS.

3.1.6 Posi-test :

Pour mesurer ’adhérence des poudres projeter sur le substrat.

3.1.6.1 Précision :
Chague mesureur d'adhésion Posi-Test est étalonné et certifié a + 1% d'incertitude en
utilisant une cellule de charge tracable par le NIST
Le propre alignement du chariot permet des mesures précises sur des surfaces lisses ou

irrégulieres
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o Capteur de pression industriel, de haute qualité, garantissant une précision constante

e« Conforme aux normes ASTM D4541/D7234, I1SO 4624, SSPC-CS 23.00/AWS
C2.23/NACE No. 12 et autres

3.1.6.2 Caractéristiques :

Plage de force d’arrachement : 0 - 20 MPa (0 - 3000 PSI)
Plots en aluminium de diamétre 20 mm (10, 14 et 50 mm en option),

Large afficheur LCD,
Réglage du taux d’arrachement (MPa/s ou PSI/s),
Sélection par simple bouton de la taille du plot et de I'unité de mesure, et

Mémoire pour 200 essais : taux et force maximale d’arrachement.

AT Manual :

Figure 3.6 : Posi_test
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3.2.4 Colle :

On doit fixer un chariot sur le revétement par une colle forte et on la laisse a collé plus 12h.

Figure 3.7 : Colle pour test d’adhésion

3.2 Matériaux utilises :

3.2.1 Les poudres utilisées :
3.2.1.1Préparation de la poudre :

Granulométrie utilisé pour les deux poudres : est comme suit poudres mtalliue (Ni Al Mo et
Ni Al Cr Si)32>d>53 ,53>d>75, 75>d>150 Telle que recu. Et la poudre en ceramique .
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3.2.1.2 Les résultats apres le tamisage :

La détermination de la taille des particules a projetée Ni Al Mo et Ni Al Cr Si on remarquer
que chaque poudre a une masse initiale mo (Ni Al M0)=0.2211g et mo (Ni Al Cr Si)=0.0203 et
une masse maximale Mr (Ni Al M0)=49.04169 et Mr (Ni Al Cr Si)=52,3371g.

Apres la distribution granulométrique les résultats sont présentés dans un tableau et sous
forme d’un histogramme pour donner une meilleure remarque sur la distribution

granulométrique des poudres utilisées dans la projection thermique :

Tableau 3.1 Représente la distribution granulométrique des poudres (Ni Al Mo et Ni Al

Cr Si) :

D (um) NiAIMo (g) NiAICrSi (g)
>150 0,2211 0,0203
>125 29,3802 26,4954
>106 39,6249 44,8453
>90 43,9123 46,7222
>75 49,0416 52,3371
>63 39,0814 36,1677
>53 33,1949 26,1677
>38 47,0349 43,3439
>32 9,5623 13,0147
>20 7,6472 8,3192
<20 0,593 1,0887
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Figure 3.8 : Histogramme repreésente la distribution granulométrique des poudres (Ni Al
Mo et Ni Al Cr Si).

3.2.1.3 analyses des résultats obtenus :

Pour la poudre Ni Al Mo : la masse dominante est dans le tamis >75 = 49.0416 g et tend vers
le zéro dans les tamis > 150,m et < 20u,m on peut déduire que la taille granulométrique de la
poudre et comprise entre >125 et >38 ym d’une valeur importante, et d’une quantité moins
que ¢a dans les tamis >32 et >20,m Pour la poudre Ni Al Cr Si la masse dominante est dans le
tamis >75=52,3371get tend vers le zéro dans les tamis > 150 et <20,m on peut déduire que la
taille granulométrique de la poudre et comprise entre >125 et >38 ,m d’une valeur

importante, et d’une quantité moins que ca dans les tamis >32 et >20,m.
La poudre de revétement Céramique : 97% oxyde de chrome 3% oxyde de titane.
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3.2.2 Substrat utilisées :

On utilise un Acier ordinaire.

Figure 3.9 : Substrat avant et aprés meulage.

3.3 Expérience :
3.3.1 Application :

On applique des dépdts sur 8 substrats de méme nature (acier ordinaire) Le dépbts est
compos¢ d’une sous couche d’accrochage (4 passes de projection) et une couche de
céramique (avec 3 passes de projection).

<

Figure 3.10 : Image représente le revétement obtenu par projection thermique
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Figure 3.11 : Résultat de la métallographie (images prisent par un microscope optique).

Figure 3.12 : Chariot fixé sur le revétement par une colle.

3.3.2 L’essai d’adhérence :

Le Controleur d'adhésion Posi-Test détermine l'adhérence de revétement sur son support.
Cette méthode destructrice de test d'adhésion fonctionne grace a un petit chariot métallique
collé sur le revétement qui est ensuite tiré verticalement par la pompe hydraulique du
contréleur. Le mécanisme de traction du contrdleur d'adhésion Posi Test est auto-aligné afin
de s'assurer que le chariot soit tiré parfaitement vertical dans toutes les circonstances et
fournissant ainsi des mesures fiables et reproductibles. Ceci évite que le chariot égratigne le

matériau et donc entraine des erreurs de mesure. La norme du test d'adhésion notifie le taux
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de traction maximal, une traction trop rapide entraine des mesures incorrectes. Le contrbleur
d'adhésion est équipé d'un indicateur du taux de traction pour éviter a l'utilisateur de tirer trop
vite sur le revétement du matériau. La pression est indiquée en MPa et PSI sur un indicateur

de précision.
3.3.3 Résultats et discussion :

Les revétements par projection sont utilisé dans différents domaines pour donne une
performance et durabilité importante (voir chapitre 01).Notre expérience consiste a réalisé un
revétement bicouche. C’est a dire la premiére couche représente une couche intermédiaire a
base de Nickel Aluminium et une couche de revétement de type céramique la projection se
fait sur différent granulométrie des particules des la sous couche intermédiaire et une

granulométrie constante de la poudre en céramique.

Figure 3.13 : la projection des poudres métallique par projection thermique.

Deuxiemes : apres que le chariot est bien fixé sur le revétement on utilise notre appareil
d’arrachement (POSI TEST) pour arracher le revétement et enregistré les résultats obtenue du
chaque échantillon qui a était déterminé dans le debut de ce chapitre.
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Figure 3.14 : Image du chariot arraché par Posi test.

Figure 3.15 : deux photos représentent I’arrachement du revétement avec le chariot
arrache.

On remarquer que I’arrachement dans I’échantillon (a) est parfait par contre I’arrachement

dans I’échantillon(b) est mauvais .due a application du la colle sur le chariot et le revétement

Donc les résultats seront moins précis pour les cas ou le revétement n’était pas bien arraché

du substrat.
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Figure 3.16 : représente les revétement arraché.

3.25 Résultats d arrachement :
Les résultats d arrachement sont rédiger sous forme un tableau et un histogramme :

Tableau 3.2 représente la force d’adhérence du revétement pour chaque granulométrie
des poudre utilise (ni al mo, ni al cr si)

granulom F(NiAIMo) F(NIAICrSI)
32>D>53 2,69 4,53
53>D>75 2,25 3,19
75>D>150 1,95 1,95
Telle que regu 1,97 0,9
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= F( NiAIMo)

32>D>53 53>D>75 75>D>150 TELQRECU

w »
w s U ow;

force d adherence MPa
o = N
u = [95] N [9,]

granulometrie

Figure 3.17 histogramme représente la force d’adhérence du revétement pour chaque
granulométrie des poudre utilise (ni al mo, ni al cr si).

3.3 DISCUTION DES RESULTATS :

A) Pour la premiére sous couche d’accrochage Ni Al Mo :

La granulométrie 32>d>53 présente une force d’adhérence = 2.69 MPa

La granulométrie 53>d>75 présente une force d’adhérence =2.25 MPa

La granulométrie 75>d>150 presente une force d’adhérence =1.95 MPa
La granulométrie telle que recu présente une force d’adhérence =1.97 MPa
On remarque que la granulométrie plus fine a une force d’adhérence plus éleveée.
B) pour la deuxiéme sous couche d’accrochage Ni Al Cr Si :

La granulométrie 32>d>53 présente une force d’adhérence = 4.53 MPa

La granulométrie 53>d>75 présente une force d’adhérence =3.19 MPa

La granulométrie 75>d>150 présente une force d’adhérence =1.95 MPa

La granulométrie telle que recu présente une force d’adhérence =0.9 MPa
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Conclusion général :

A travers ce travail, on a pu montrer que la projection thermique est d'une importance
primordiale dans la réalisation des revétements de tres bonne qualité. Dans notre étude on
est arrivé au résultat esperé ou la méthode d’utilisation des sous couches d’accrochage avec
une granulométrie d’ordre décroissant et 1’¢lément d’addition utilisé présente une qualité
d’adhérence tres forte, Donc le revétement en céramique realisé par une granulométrie trés
fine présente une qualité d’adhérence trés développé. On remarque que la granulométrie plus
fine a une force d’adhérence plus élevée. D’autre part dans les deux sous couches
d’accrochage de méme granulométrie on remarque que la sous couche NiIAICrSi présente une
force d’adhérence plus forte que la sous couche d’accrochage NiAIMo (dans toute la
granulométrie). Pour cela on déduire granulomeétrie des sous couche d’accrochage influe
d’une fagon désirable sur la qualité du revétement et lorsque la granulométrie plus fine la
qualité du revétement plus acceptable. Et les éléments d’addition Chrome et Silicium (Cr Si)

donnent un pouvoir d’adhérence supérieure plus forte que le Molybdéne. (Mo).
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