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Résumé en francais

Ces travaux portent sur des dépdts d’alliages métalliques renforcés ou non en
particules céramiques et destinés a protéger des picces industrielles contre 1’usure par

abrasion. Ce type d’usure correspond a un déplacement de matiere provoquée par des
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particules dures ou des protubérances dures et les principales propriétés qui jouent un role
déterminant dans la résistance d’un matériau a 1’usure par abrasion sont sa dureté, sa
microstructure, sa capacité d’écrouissage et sa ténacité. Les dépdts ont été réalisés par le
procédé¢ de projection thermique «arc-fil » et I’é¢tude qui a porté sur 3 types de dépdts
métalliques (acier inoxydable 316 L, un alliage métallique a base fer (16,8% de chrome,
10,2% de nickel et 2,1% de molybdene) et un cermet), a été menée en 2 phases. La premiere
s’est intéressée au traitement des gouttelettes issues de 1’atomisation des fils qui servent
d’¢lectrodes pour I’arc électrique. Elle a consisté, d’une part, a collecter les gouttelettes afin
de déterminer leur distribution granulométrique, observer leur morphologie, analyser les
¢léments qui les composent par analyse dispersive en énergie et les phases cristallines par
analyse aux rayons X et, d’autre part, a mesurer leur vitesse et température de surface a
I’endroit ou est positionné le substrat (100 mm de la sortie de buse) a I’aide d’un systéme
d’imagerie et d’une caméra CCD. Ces mesures ont permis de sélectionner des jeux de

conditions de tir pour la réalisation des dépots.

La deuxiéme phase de 1’étude a consisté a réaliser et caractériser les 3 types de dépots :
316L, 97MXC et 98MXC. Les caractérisations ont porté sur la porosité, la teneur en oxyde, la
micro-dureté, la rugosité, 1’adhérence et la résistance a I’abrasion. Elles ont montré que la
diminution de la taille des gouttelettes qui s’accompagne d’une augmentation de leur vitesse
conduite a une amélioration des propriétés des dépdts. Cette diminution de taille peut étre
obtenue en augmentant la pression du gaz d’atomisation et du gaz de gainage et en utilisant
des buses de petits diameétres. Pour les matériaux de notre étude, les meilleures propriétés des
dépots en terme de dureté, porosité, adhérence et résistance a 1’usure par abrasion ont été
obtenues en utilisant une pression de gaz d’atomisation et de gaz de gainage de 0,41MPa avec
une buse de 7mm pour le dispositif d’arc fil que nous avons utilisé (TAFA 9000). Ainsi, pour
le dépot d’acier 316L, ces conditions conduisent a une porosité de 5% ; une teneur en oxyde

de 13%, et une adhérence de 60MPa).

Mots clés : Projection thermique, Arc-fil, fil fourré, dépot dur, usure par abrasion

Abstract

This work concerns metal alloys coatings reinforced or not in ceramic particles and
intended to protect industrial parts against abrasion wear. This type of wear corresponds to the
displacement of material caused by hard particles or hard protuberances. The principal
properties of coatings that play a determining role in abrasion-wear-resistance, are hardness,
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microstructure, work hardening capacity and tenacity. The wire-arc thermal spray process has
been used to produce the coatings and three types of materials have been studied: stainless
steel 316L, an iron-base alloy metal (with 16.8 wt% chromium, 10.2 wt% nickel and 2.1 wt%
molybdenum) and a cermet (iron- base alloy reinforced with carbide particles). The study has
been carried out in two stages. The first dealt with the investigation of the behavior of the
droplets resulting from the atomization of the metal wires that act as electrodes for the electric
arc. It consisted, on the one hand, to collect the droplets in order to determine their size
distribution, morphology, composition by energy dispersive analysis and crystalline phases by
X-ray diffraction and, on the other hand, to measure their velocity and surface temperature at
the stand-off distance (100mm of the nozzle exit) by using an imaging system and a CCD
camera. These measurements made it possible to select sets of operating conditions for the

realization of coatings.

The second stage of the study consisted in producing and characterizing three types of
coatings: 316L, 97MXC and 98MXC. Coating characterization turned to porosity, oxide
content, micro-hardness, roughness, adhesion and wear-abrasion resistance. The results
showed that a decrease in droplet size comes with an increase in their velocity resulting in an
improvement of coatings properties. The reduction in droplets size can be obtained by
increasing the atomization gas pressure and the shrouding gas pressure and by using a small
diameter nozzle. For the materials of our study, the best coatings properties in term of
hardness, porosity, adhesion and abrasion-wear-resistance were obtained by using an
atomization gas and shrouding gas pressure of 0,41MPa with a nozzle diameter of 7mm for
the wire-arc device we have used (TAFA 9000). For instance, for the stainless steel 316L
coating, these conditions led to a porosity of 5%; oxide content of 13% and adhesion of
60MPa.

Key words: Thermal spray, wire-arc, cored- wire, hard coating, abrasion wear
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Introduction

La projection thermique est un terme générique qui regroupe un ensemble de procédés
utilisés pour déposer des matériaux métalliques et non métalliques sur une pic¢ce a revétir. Ces
revétements sont utilisés dans de nombreux secteurs industriels : nucléaire (modérateurs),
aéronautique (ailettes de turbines fixes, chambre de combustion, piéces d’usure et
d’abrasion,...), automobile (t€tes de soupape, pales de turbocompresseur, pistons,...),
industrie papetiére, miniere, chimique,... Ils permettent de modifier les propriétés de volume
de la picce et de lui conférer des propriétés spécifiques en surface comme une bonne
résistance a la corrosion et a I'usure ou des propriétés fonctionnelles (chimique, ¢électrique,

magnétique).

Parmi les procédés de projection thermique, la projection par arc électrique
(dénommée également « projection arc-fil ») se caractérise par un rendement de dépodt élevé
(de 5 a 40 kg de matiere déposé par heure) et des cotlits d’investissement, de fonctionnement et
de maintenance trés inférieurs a ceux des dispositifs de projection par plasma ou flamme
supersonique. Ce procédé, relativement ancien puisqu’il a été utilisé par Shoop des 1911, est
basé sur I’utilisation d’un arc ¢électrique pour fondre un matériau qui est ensuite pulvérisé sous
forme de gouttelettes dont les tailles sont comprises entre 10 a 150 um. Ces gouttelettes sont
projetées a I’aide d’un jet de gaz (généralement de 1’air comprimé) sous forte pression (0,3 a

0,6 MPa). Le matériau a fondre se présente sous forme de fils qui servent aussi d’électrodes.

L’usage de ce procédé a d’abord été limité¢ a des matériaux tréfilables et conducteurs
¢lectriques. Mais récemment ont été développés des matériaux sous forme de fils dit fourrés
constitués d’une gaine métallique tréfilable et conductrice, remplie de poudres d’alliages
renforcées, éventuellement en particules céramiques. Ces fils fourrés autorisent la réalisation
par le procédé arc-fil de revétements de superalliages (NiCrAlY) et de cermets et étendent son

champ d’application.

Cependant, les dépdts réalisés par arc-fil présentent généralement des taux de porosité
(Jusqu'a 10%) et d’oxydation (typiquement 5-10% mais jusqu’a 25% dans certaines conditions
de tir pour certains matériaux) assez ¢levés comparés a ceux réalisés par d’autres techniques
de projection thermique. La porosité des dépdts s’explique, en grande part, par les vitesses

d’impact des particules sur le substrat relativement faibles (généralement 100-150 m /s) pour



un procédé de projection thermique. Par ailleurs, ’utilisation d’air comprimé pour atomiser le
métal en fusion et le fait que le dispositif soit généralement placé dans I’atmosphére
environnante expliquent les taux d’oxyde observés dans les dépdts. D’autres gaz peuvent étre
utilisés comme gaz d’atomisation (essentiellement azote, argon ou CO,) pour limiter

I’oxydation des gouttelettes mais au détriment du coft.

La résistance a 1’'usure mécanique et en particulier I’'usure par abrasion, est un des
principaux domaines d’application des revétements réalisés par projection thermique. Ce type
d’usure correspond a un déplacement de mati¢re provoqué par des particules dures véhiculées
par un fluide ou des protubérances dures. Les facteurs qui doivent étre pris en compte dans ce

type d’usure sont essentiellement :

e la charge appliquée qui dépend de la nature, de la morphologie, de la taille des

abrasifs ainsi que de leur dureté,
e la fagon dont cette charge est appliquée : charge continue, cyclique ou dynamique,
e Ja vitesse relative de défilement de la surface abrasive,

e le mode de contact qui dépend des formes macro et micro-géométriques des

surfaces en contact,
e lanature du milieu de travail et sa température.

Et les caractéristiques qui jouent sur les performances de tenue d’un matériau a 1’usure par

abrasion sont :

e sa dureté: d’aprés la loi d’Achard 'usure volumique du matériau est inversement

proportionnelle a sa dureté,

e sa capacité d’écrouissage : elle se traduit par une ¢€lévation de la dureté au cours du
processus d’abrasion mais la résistance a 1’usure n’est cependant que faiblement
améliorée,

e sa microstructure,

e sa ténacité. Cette propriété joue un role déterminant pour les matériaux de faible ductilité.

L’objectif de cette these est d’étudier et de comparer la tenue a 1’usure par abrasion de
dépots métalliques réalisés par projection arc-fil et renforcés ou non en particules céramiques.

La démarche adoptée pour ce travail a consisté a :
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1. étudier I’influence des parametres opératoires du procédé sur les caractéristiques

des gouttelettes formées par 1’atomisation de I’extrémité fondue des fils-¢lectrodes,
2. réaliser et caractériser des dépots avec les mémes conditions opératoires,

afin d’optimiser les conditions de projection pour obtenir autant que faire se peut des dépots

durs présentant des faibles taux de porosité et éventuellement d’oxydes.

Le premier chapitre présente d’abord une bréve étude bibliographique sur les
différentes techniques de projection thermique qui permet de situer le procédé arc-fil, puis une
¢tude bibliographique plus approfondie sur ce dernier procédé. Cette étude décrit le
fonctionnement du pistolet arc-fil et I’influence des parameétres de projection et ceux du
substrat sur les caractéristiques du dépot. Elle se termine par une revue des propriétés des
dépots qui seront le sujet de notre étude : acier inoxydable 316 L et alliages métalliques

renforcées par des particules céramiques.

Le deuxieme chapitre décrit la stratégie expérimentale suivie pour étudier les

gouttelettes en vol, réaliser les dépots et les caractériser.

Le troisiéme chapitre est consacré a 1’étude de I’influence des parametres de projection
sur les caractéristiques des particules en vol. Ces caractéristiques sont leurs distributions de
taille, de vitesse et de température de surface. Les premiéres sont déterminées apres collecte
des particules en vol alors que leur vitesse et température de surface sont estimées par un

systéme d’imagerie a I’aide d’une caméra CCD.

Le quatriéme chapitre s’intéresse a la projection d’acier inoxydable 316L. Il traite de
I’influence des parameétres de projection sur les caractéristiques des particules collectées dans

I’eau et dans 1’argon ainsi que sur les propriétés physico-chimiques des dépdts réalisés.

Enfin, le dernier chapitre rappelle les caractéristiques des 2 fils fourrés utilisés et
présente les résultats de 1’étude sur les particules en vol puis sur les dépots. Il se termine par
I’analyse de I’influence des paramétres des gouttelettes a 1’impact sur les propriétés des

revétements : microstructure, porosité, micro-dureté et résistance a 1’abrasion.
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Notre étude portant sur la réalisation de dépots protecteurs par projection arc-fil, nous
situons dans ce chapitre cette technologie par rapport aux autres techniques de projection
thermique, puis nous détaillons les principaux parametres de ce procédé et leur influence sur
la formation des dépots. Enfin, nous concluons ce chapitre part une bréve description des
propriétés des dépots qui seront le sujet de notre étude : dépots d’acier inoxydable et dépdts

réalisés a partir de fils « fourrés » et destinés a la protection contre 1’usure.

1.1 Introduction

Différentes technologies de dépot permettent d’apporter un matériau a la surface d’une
picce pour en changer les propriétés de surface. Parmi les techniques les plus utilisées nous
pouvons citer : 1’électrodépot, 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 ['usure et la
corrosion, la décoration ou la réalisation de dépoOts a propriétés physiques spécifiques

(électrique, magnétique, thermique,...) [1-2].

1.2 Techniques de projection thermique

La projection thermique regroupe 1’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 matiére a déposer,
sous forme de poudre, de fil ou de baguette est fondue totalement ou partiellement dans la
source de chaleur (flamme, arc électrique, plasma) [3-5]. Ces techniques permettent de
projeter une grande gamme de matériaux : métaux et alliages, cermets, céramiques et dans
certaines conditions, des polymeres. Une différence de 300 K entre la température de fusion et
la température de décomposition ou d’évaporation du matériau est nécessaire pour que le

matériau puisse étre projeté dans de bonnes conditions [6].

1.2.1 Flamme

Le procédé de projection par flamme est basé sur la combustion d’un carburant sous
forme gazeuse avec 1’oxygeéne de 1’air. Dans la technologie dite flamme-poudre, le matériau
est introduit sous forme de poudre dans la flamme diffusante qui le véhicule jusqu’au substrat
(cf. figurel.l). 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 ¢’est pourquoi

elles sont souvent accélérées avec de ’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 séjour suffisamment
long pour étre fondues. Ce procédé permet d’obtenir des dépdts de quelques dixiémes a
quelques centiémes de millimétre d’épaisseur, a des taux horaires de dépot 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 éléments 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 1’adhérence, éliminer en partie les oxydes et
diminuer la porosité¢ du dépot. Notons que cette température exclut 1’usage de substrats a base
d’aluminium. La projection d’acier, d’alliages a bas point de fusion ou de polymeéres est

¢galement possible par le procédé flamme-poudre [3-6].

Foudre Flamine Diépit

Figure 1.1 : Schéma de principe d’un pistolet flamme-poudre [7]

Il existe également un procédé¢ appelé «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 (oxygeéne+gaz combustible) auxquels s’ajoute de 1’air
comprimé servant a I’atomisation de 1’extrémité fondue des fils. La vitesse des particules est
plus élevée (environ 150m/s). La température de 1’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 diametres de fil ou de

baguette utilisés et des propriétés de dépdts recherchées.
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1.2.2 Flamme supersonique

1.2.2.1 HVOF'

La projection a la flamme supersonique utilise également une torche a flamme mais la
géométrie spéciale de la tuyere et I’ajout d’une chambre de combustion (ou régne une pression
de 0,5 a 0,7MPa), suivie d’une tuyere convergente-divergente, permet a la flamme d’atteindre
des vitesses supersoniques. Le matériau a projeter se présente généralement sous forme de
poudre. Il 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- figurel.2) [8-12].

Entrée de la poudre et du gaz portenr -

4 Entrée doxygéne
Chambry i &* Entrée du carburant

A

Pt

= aottie d'eau
——a=- Enfrée d'eau

Chambre de combustion

Figure 1.2 : Schéma de principe d’un pistolet HVOF [7]

Les pressions importantes atteintes dans le pistolet n’autorisent pas 'utilisation de
I’acétyléne comme gaz combustible (risque d’explosion). Pendant leur temps de séjour tres
court (quelques dixiémes 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,

Cr;C7-Co ou NiCr), de métaux, d’alliages et d’alliages auto fusibles [8-12].

"HVOF : High Velocity Oxyfuel Flame



1.2.2.2 Canon a 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 briilés
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 éjectée a trés grande vitesse (950m/s) par
I’onde de choc qui se propage dans le tube avec une surpression de 1’ordre de 2 MPa (cf.
figurel.3). Le régime de projection est discontinu. Les particules impactent dans un état
plastique donc avec une oxydation trés faible (moins de 0,1 % en poids). La densification du

dépot est excellente compte tenu de la vitesse d’impact [8 - 12].

Bougie d'allumage Substrat

& cétyléne

Figure 1.3 : Schéma de principe d’un canon a détonation [3]

Ce procédé permet d’obtenir des dépdts tres denses (porosité inférieure a 1%), avec
une adhérence élevée (souvent supérieure a 80 MPa) et une rugosité faible (Ra==3um). Les
taux de dépot sont compris entre 2 et 5 kg/h. Il est, cependant, peu répandu du fait de la
complexité et du prix du matériel. Les revétements par canon a détonation sont réservés aux
picces techniques nécessitant une qualit¢ de dépot optimale. Les matériaux les plus
fréquemment utilisés sont les carbures de chrome ou de tungsténe 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.
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1.2.3 Plasma d’arc

La source de chaleur utilisée est un plasma thermique créé par 1’ionisation partielle
d’un gaz plasmageéne. Le jet de plasma est caractérisé par des températures comprises entre
10000 et 14000 K. Celles-ci dépendent essentiellement de la composition du gaz plasmagéne
et de son enthalpie spécifique. Les vitesses de 1’écoulement sont typiquement de 1’ordre de
800 a 2200m/s en sortie de tuyere avec un plasma ayant une trés faible densité (1/30 a 1/40 du
gaz froid). Cependant, I’écoulement resté subsonique du fait des vitesses élevées du son a ces
températures. Ainsi, elle est supérieure a 2800 m /s a 14000 K pour les mélanges Ar-H, qui

sont tres utilisés pour la projection des matériaux réfractaires.

Les particules de poudre sont introduites dans le jet de plasma a I’aide d’un gaz

porteur, généralement de I’argon en raison de sa masse molaire élevée (cf. figurel.4).

Substrat

az plasmagéne \

- s f
o LRI B ] 5oy
o Poudre + Caz porteur Dépdt
Hource de courant
cotititing

Figure 1.4 : Schéma de principe d’une torche a plasma d’arc [7]

Les dépdts réalisés avec cette technique ont de nombreuses applications : barriéres
thermiques, protection contre 1’oxydation et la corrosion, résistance au frottement et a 1’usure,

revétements conducteurs €lectriques et isolants, implants médicaux, etc. [13-15].

1.2.4 Arc-fil

La projection arc-fil est une technique de revétement de surface relativement
¢conomique qui compte de nombreuses applications industrielles. Elle est utilisée

industriellement en Europe depuis 1945 [16-18].

Le principe consiste a faire éclater un arc électrique entre deux fils ductiles
consommables et a atomiser le matériau aussi fondu par un jet de gaz comprimé

(généralement de 1’air) qui le projette sur le substrat (cf. figurel.5). Les pistolets a arc



\

¢lectrique 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 a 500 A. Ils sont

essentiellement constitués de deux parties :
- la premicére sert a I’entrainement des fils ;

- la seconde assure la fusion et la projection du métal fondu ;

- Substrat

Gaz d'atofrdsatiofn —ae
gecondaire

.,

Dépit

Gaz d'atomisation
pritnaire

Jet de particules
Tube de contact fondues et atomizées

guide-fil

Figure 1. 5 : Schéma de principe d’un dispositif de projection a I’arc électrique [19]

Les fils sont conditionnés en bobines et sont tirés, au travers de gaines souples, par des
molettes d’entrailnement intégrées au pistolet et mues par des moteurs €lectriques. Dans le cas
de fils treés rigides ou de grandes distances entre le pistolet et les bobines (supérieures a Sm), il
est nécessaire d’adjoindre a I’installation un systéme d’entrainement des fils par poussée a

I’entrée des gaines. Ce type d’équipement est communément appelé « poussé-tiré ».

A Dintérieur 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 ¢lectrique aux fils. Une buse située derriere le point d’intersection des fils, dirige
un flux de gaz comprimé a grande vitesse sur I’extrémité des fils en fusion, et propulse le

matériau atomisé sur le substrat.

La température de 1’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 dépot ou a I’interface
dépot-substrat et des zones de diffusion améliorant, ainsi, sensiblement 1’adhérence et la

cohésion des dépdts.
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L’avance des fils a vitesse constante permet la projection en continue avec des débits
de matiere élevés (jusqu’a 20kg/h), ceci en dépit du caractere discontinu qu’induit la création
et I’extinction de ’arc électrique lors de la formation et de I’atomisation des gouttelettes de

matériau fondu (cf. figurel.o).

raz d'atotrdsation
pritnaire

Craz d'atomdsation
gecotidaite

Figure 1.6 : Schéma de la téte d’un pistolet de projection Arc-Fil équipé d’un systéme de gaz

d’atomisation secondaire [20]

L’utilisation d’un gaz d’atomisation secondaire (gaz de gainage) conduit & une
meilleure canalisation du jet des particules et a I’augmentation de leurs vitesses a I’impact sur
le substrat, ce qui améliore les propriétés du dépot. Le gaz d’atomisation secondaire permet

aussi de réduire I’entrainement de 1’air ambiant et 1’oxydation du dépot.

En effet, ’air comprimé utilis¢é comme gaz d’atomisation ainsi que ’air ambiant
provoquent une oxydation des gouttelettes métalliques surchauffées. L’inclusion d’oxydes
dans le dépot métallique a pour effet de diminuer la ductilité du dépdt et d’augmenter la
dureté du matériau, ce qui peut étre un inconvénient pour certaines applications, en particulier
celles qui nécessitent un ré-usinage, mais un avantage dans les cas ou une résistance a I’usure
est recherchée. Elle peut aussi affecter la cohésion du dépdt. Cette oxydation est diminuée en

utilisant un gaz d’atomisation neutre (azote, par exemple).

La plupart des matériaux métalliques tels que le zinc, le cuivre, I’aluminium, le
bronze, ’acier ainsi que de nombreux alliages peuvent étre projetés par cette technique. En
raison d’une température d’arc élevée, la variété des matériaux métalliques déposés n’est
limitée que par la fabrication des fils. Récemment, I’émergence de fils fourrés ductiles,
composés d’une gaine métallique remplie de poudre de matériaux non ductiles a permis de

projeter une gamme plus large de matériaux, ce qui rend cette technique concurrente de la



projection a la torche a plasma ou a la flamme pour certaines applications et, en particulier,

pour le revétement de grandes surfaces.

Un autre intérét de la technique de projection a I’arc réside dans son colit de mise en
ceuvre relativement peu €levé par rapport aux procédés a la torche a plasma ou a la flamme en
raison d’une conception particulierement simple ne nécessitant qu’une maintenance réduite et
I’utilisation de gaz courants comme 1’air comprimé ou 1’azote a un degré de pureté inférieur a
celui nécessaire en projection plasma pour garantir une durée de vie correcte des électrodes.
Par ailleurs, le colt de 1’équipement de tir seul est de plus d’un ordre de grandeur plus faible

que celle d’un dispositif de projection par plasma d’arc ou HVOF.

La technique de projection a I’arc tire également sa compétitivité d’une productivité
treés ¢€levée. Celle-ci peut aller jusqu’a 40 kg/h pour certains modéles de pistolet, mais va
jusqu’a 15 kg/h pour les modeles courants ce qui permet de réduire de 3 a 6 fois les temps de

cycle par rapport aux torches flamme ou plasma [21-22].

1.2.4.1 Avantages et inconvénients de la projection arc-fil

Les principaux avantages du procédé arc-fil sont les suivants :

e un procédé économique : la puissance électrique est de 1’ordre de 5 a 10 kW et le gaz
utilisé comme gaz d’atomisation est généralement de 1’air comprimé ;

e un taux de dépdt éleve : 5- 40 kg/h ;

e un rendement énergétique important: 60 a 70 % de la puissance électrique fournie est
utilisée pour fondre les fils ;

e avec un fil plein le matériau projeté est complétement fondu ;

e il n’est généralement pas nécessaire de refroidir le substrat (Tsusiae # 100-200°C).

Les principaux inconvénients de la projection par arc €lectrique sont les suivants :

e un jet de particules divergeant qui se traduit par une tache d’impact sur le substrat
relativement large (25 a 50mm de diamétre a 100mm de la sortie torche) ;

e des dépdts présentant une porosité (de 1’ordre 10%) et une teneur en oxyde (jusqu’a 25%)
relativement ¢élevées par rapport aux dépoOts obtenus avec les autres techniques de
projection thermique ;

e une perte des composants les plus volatils du fait de la température de I’extrémité des fils

trés au dela de la température de fusion ;
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e des fluctuations élevées de tension (AV/V # 0,6) dues a une variation continuelle de la
distance inter-électrode a cause de la différence de fusion entre le fil cathode et le fil

anode, ce qui rend le procédé¢ instable.

1.2.4.2 Fils fourrés

Il existe deux types de fils pour la projection thermique par arc-fil :

- pour les métaux purs ou certains alliages ductiles, on utilise des fils «pleins »,
uniquement constitués du matériau a déposer [23,25] ;

- pour des alliages plus complexes ou des composites, on peut utiliser des fils « fourrés »
constitués d’une enveloppe métallique ductile €lectriquement conductrice a I’intérieur de
laquelle est introduite une poudre (cf. figurel.7).

Ce type de fil est utilisé depuis 1980 pour la réalisation de dépots présentant une
dureté ¢€levée et une bonne résistance a 1’usure. De tels dépdts peuvent étre obtenus a partir
d’aciers a forte teneur en carbone et d’alliages métalliques. Cependant, en raison de leur
mauvaise plasticité, la fabrication de fils avec ces matériaux est généralement difficile et la
technique du fil fourré s’avere nécessaire pour réaliser ce type de dépot par arc-fil. En raison
des limitations physiques des fils fourrés, il est pratiquement impossible de produire des

dépots par arc-fil contenant plus de 50 % en volume de particules céramique [25-30].

Alimentation

et proadee ’_\\i

Foudte

Figure 1.7 : Schéma de principe du remplissage d’un fil fourré [24]



I1 existe plusieurs types de fils fourrés qui différent par leur mode de fabrication. On
trouve ainsi des fils fourrés étirés et des fils fourrés plissés ou sertis. Actuellement, les fils
fourrés sont élaborés essentiellement par formage au train de galets, la fabrication par étirage
¢tant limitée car trop onéreuse. Le procédé de fabrication au train de galets consiste a garnir de
poudre métallique, grace a des trémies, un feuillard métallique mis en forme par des galets
puis a calibrer le fil obtenu a travers des filieres jusqu’a obtenir le diamétre nominal. La
fabrication du fil peut étre complétée par un étuvage et un traitement de bleuissage au four. Le

fil est ensuite conditionné en bobines.

La structure des dépots obtenus a partir de fils fourrés dépend de la composition du fil,

de son mode de fabrication et des conditions de projection [22].
On distingue, en général, trois types de morphologie de dépot (cf. figurel.§).

Le premier correspond a un dépot dans lequel les particules de poudre, peu ou pas
fondues, sont dispersées dans une matrice constituée du matériau de la gaine. Ce type de dépot
(8a) présente une adhérence et une cohésion faibles en raison du manque d'accrochage entre
les particules de la poudre originale et le reste du matériau. De plus, le dépdt peut présenter
des caractéristiques trés hétérogénes ce qui conduit, généralement, a un mauvais

comportement a [’usage.

Le deuxiéme type de dépot (8b) est constitué d'un empilement de lamelles provenant
de la poudre et du matériau de la gaine. Par rapport au premier type de dépdt, les particules de
la poudre arrivent sur le substrat a I'état fondu et elles s’étalent lors de I’impact pour former

des lamelles.

Enfin, le troisieme type de dépdt (8c) est un mélange homogéne du matériau de la
gaine et de la poudre, griace a une parfaite fusion de cette derniere dans l'arc électrique. Ce

dépdt présente les meilleures propriétés en fonctionnement.
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Figure 1.8 : Morphologies-type de dépots obtenus avec des fils fourrés de Ni-TiB, [22]

Ces différentes morphologies montrent bien qu'il est nécessaire d'ajuster
soigneusement les parameétres de projection afin d'assurer une parfaite fusion de la poudre et

obtenir, ainsi, un dépot homogene [22].
L’utilisation de fils fourrés présente quatre principaux avantages :

e la composition chimique peut étre adaptée a 1’application envisagée,

e des poudres développées pour d’autres procédés de projection peuvent &tre utilisées pour
remplir les fils fourrés ;

e des matériaux trop difficiles a mettre en ceuvre sous forme de fils pleins peuvent étre
utilisés sous forme de fils fourrés ;

e [l’utilisation de ces fils fourrés, combinée avec les adhérences élevées (jusqu’a 47MPa
avec un dépdt de cermet sur substrat d’acier [20]) des dépots réalisés par arc-fil, peut
permettre de produire des dépdts aux propriétés comparables a ceux obtenus par
projection plasma pour certaines applications spécifiques avec un colit moindre. En effet
les cotits d’équipement et les frais d’exploitation sont respectivement le cinquiéme et le

neuvieme de ceux de la technique de projection plasma [24].



1.3 Parametres opératoires de la projection arc-fil

Les principaux parameétres de projection sont : la tension et I’intensité du courant
d’arc, la nature et la pression du gaz d’atomisation, la nature et la pression du gaz de gainage,
la forme et le diamétre interne de la buse, la vitesse relative pistolet-substrat et la distance de

tir [31-33].

Différentes études ont montré que la taille des gouttelettes atomisées était un des
facteurs qui affectait le plus la morphologie du dépot. Aussi, les paramétres de projection
sont-ils généralement optimisés de fagon a obtenir des gouttelettes les plus fines possibles et,
donc, avec des vitesse a I’impact les plus élevées possibles. Dans ce paragraphe, nous
détaillons I’influence des parametres de projection du procédé arc-fil sur la formation et le

traitement des gouttelettes.

Tout d’abord, il faut noter que le procéd¢ arc-fil est caractérisé par des fluctuations de
tension liées a la variation de la distance inter-électrodes. En effet, les deux fils jouant le role

d’anode et de cathode ne sont pas fondus et atomisés de manicre identique.
L’observation de I’arc par une technique d’imagerie rapide a montré que [34] :

- I’anode fond plus lentement et de fagon inégale, I’arc y étant attaché de maniere diffuse.
Les gouttelettes qui se détachent de ’extrémité de 1’¢lectrode sont relativement grosses
compte-tenu de la répartition assez large du flux thermique sur le fil ;

- la cathode fond plus rapidement et de fagcon plus localisée, le point d’attachement de I’arc
étant trés constricté.

Cette différence de taux de fusion entre les 2 électrodes se traduit généralement par une
distribution bimodale de la taille des particules collectées en vol et affecte les propriétés

des dépots [35-36].

1.3.1 Intensité de courant d’arc

En projection a I’arc électrique, le débit de maticre est asservi a I’intensité électrique
transmise aux fils (cf. figurel.9) de sorte que 1’énergie fournie au matériau reste relativement

constante.
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Figure 1.9 : Evolution du débit de matiére en fonction de ’intensité du courant d’arc (fil de
NiCrAlY, 38V, *Pa=*Pg=0,41MPa, ‘Obuse =6,4mm) [37]

La figure 1.9 montre I’évolution du débit de matiére avec I’intensité du courant pour
une projection de NiCrAlY. Elle illustre également 1’un des avantages de la projection a 1’arc
électrique : le taux de dépot élevé. 1l est en effet, possible d’atteindre des débits de matiere de
I’ordre de 180-200 g/min (11-12kg/h) avec un courant de 350 A pour les conditions
opératoires de cette ¢tude (pistolet TAFA 9000, U=38V).

Remarquons que 1’augmentation du débit de matiere se traduit par une augmentation
de I’épaisseur déposée par passe, qui s’accompagne d’une élévation de la température du

substrat, comme le montre la figure 1.10.

Une intensité de courant élevée (>300A) avec une vitesse d'avancée du fil faible
(<60g/min) entraine des températures d’arc plus élevées et par conséquent, une énergie
spécifique plus élevée (jusqu’a 40kJ/kg). En raison d'une viscosité plus faible du matériau

fondu, les gouttelettes atomisées sont plus fines et le dépdt a une teneur en oxyde plus élevée.

2 Pa : pression du gaz d’atomisation
3 Pg : pression du gaz de gainage
* @buse : dimére interne de la buse
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Figure 1.10 : Evolution de la température ° du substrat pour différentes intensités du courant
d’arc (fil de NiCrAlY, 38 V, Pa=Pg=0,41MPa, Obuse =6,4mm) [37]
De plus, on peut observer une perte en ¢léments d'alliage (carbone, chrome) lors de la

projection d'acier, et ceci a comme conséquence une structure de dépot mécaniquement plus

faible [38-39].

1.3.2 Tension d’arc

Les fluctuations de tension résultent également de ’avance du fil a travers les tubes de
contact (cf. figurel.5). En effet, la résistance réelle de contact entre le fil et le guide fil change
en raison des variations de la courbure et du comportement du fil [40]. Pour limiter les
fluctuations de tension, un systetme d’asservissement permet de diminuer la vitesse
d’avancement des fils en abaissant I’intensité de courant. Le courant et la tension sont donc
deux parametres importants du procédé¢ puisqu’ils déterminent, en grande partie, la fagon dont

les gouttelettes sont formées a I’extrémité des électrodes [41].

Lorsque la tension d’arc est faible, les gouttelettes produites ont généralement une
distribution fine et étroite. En deca de la plus basse tension stable, les fils commencent a se
toucher par intermittence et 1’arc devient trés instable. Lorsque l'espace entre les fils
augmente, la tension augmente et 1’énergie fournie aux fils est plus élevée ce qui peut

produire une perte plus importante en éléments d’alliage [31,42].

En pratique, il s’avére difficile de faire varier ’intensité de courant et la tension de
manicre indépendante. Par ailleurs, 1’intensité de courant qui contrdle la vitesse d’avancement
des fils et la tension d’arc peuvent varier de facon importante en fonction de la géométrie de la

buse et de la pression des gaz.

> Température mesurée par un thermocouple positionné dans le substrat 4 2 mm de sa face avant
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1.3.3 Vitesse relative pistolet-substrat

La vitesse de déplacement transversal du pistolet conditionne I’épaisseur et donc le
refroidissement de la couche déposée. Une vitesse trop lente peut causer un échauffement de
la surface et une irrégularité dans I’épaisseur du dépdt. Une vitesse trop rapide peut aboutir a

une épaisseur de passe trop fine.

En projection thermique, 1’épaisseur déposée par passe est un facteur primordial dans
la tenue en service des dépdts. En effet, une épaisseur par passe trop importante peut conduire
a un gradient de température ¢élevé entre les deux faces de la couche déposée et a la formation
de fissures horizontales entre chaque passe consécutives au développement de contraintes
résiduelles. Ces fissures peuvent étre responsables de la décohésion du dépot en cours

d’usage.

En raison de son mode de fonctionnement, le dispositif de projection par arc électrique
ne peut €tre utilisé a des vitesses de translation élevées. En effet, en cas de mouvements
complexes, c’est a dire avec de nombreux points d’arrét, I’avance des fils peut étre perturbée
par les forces d’accélération et de freinage (surtout a des vitesses élevées). C’est pourquoi, il
est conseillé de faire fonctionner les systemes de projection « Arc-Fil » a des vitesses de

translation au plus égales a 1 m/s.

De faibles vitesses de translation alliées a des débits de matiére élevés entrainent
obligatoirement des ¢épaisseurs par passe importantes qu’il est nécessaire de contrdler
attentivement lors de 1’optimisation des parameétres de projection. Néanmoins, des dépdts de
NiCrAlY réalisées a 300 A (soit environ 150g/min) et une vitesse relative de déplacement de
0,75 m/s, avec un pas de recouvrement de seulement Smm, li¢ a la faible largeur de la tache de

tir, n’ont pas montré de signe de fragilisation avant et aprés traitement thermique malgré une
¢paisseur déposée par passe supérieure a 50 um [37].

L’étude des dépdts de NiCr montre une excellente liaison au substrat pour de faibles
vitesses de rotation de ce dernier (0,08-0,5m/s), vitesses qui conditionnent le surchappement
de passes. Cependant, on note la présence de quelques pores a l’interface, leur nombre
augmentant avec la vitesse de rotation. L’analyse d’image montre que le diamétre minimal des
pores reste constant alors que leur diamétre maximal augmente avec la vitesse de rotation et

que la forme des pores devient ovale pour des vitesses de rotation élevées [31].



1.3.4 Distance de tir

En projection a I’arc électrique, a la différence des procédés de projection a la torche a
d’arc plasma ou a la flamme, les particules subissent un refroidissement tout au long de leur
trajectoire depuis les électrodes jusqu’au substrat. La distance de projection est donc un
parametre prépondérant pour s’assurer que les particules présentent encore un état de fusion
satisfaisant au moment de I’impact. Une distance de projection trop courte peut entrainer un
¢chauffement excessif du substrat. Par contre lorsque la distance est trop grande, les particules
peuvent étre trop froides voire partiellement resolidifiées lorsqu’elles impactent sur le

substrat.

La caractérisation de dépdts (cf. tableaul.l) de NiCrAlY réalisées a 100 mm et
150mm de la sortie de buse montre une diminution du rendement de projection (de 58 a 55%),
et de 1’épaisseur déposée par passe lorsque la distance de tir est de 150 mm. Ceci peut
s’expliquer par un refroidissement plus important des particules les plus fines qui ne

participent plus, alors, a la formation du dépaét.

Les micrographies des coupes de dépot montrent que les lamelles sont plus épaisses pour une
distance de tir de 150 mm, ce qui peut indiquer qu’a cette distance, les particules ont une
température plus faible, et donc une viscosité plus élevée a I’'impact. Cependant, aucune

variation significative de rugosité du dépot n’est observée [37].

Tableau 1.1 : Propriétés de dépots de NiCrAlY réalisés sous air a des distances de tir de
100mm et 150mm (250A, 38V) [37]

Distance de Epaisseur du Epaisseur par  Poids  Rendement de Rugosité

tir (mm)  dépot (mm) passe (um) déposé (g) projection (%) Ra (um)
100 160 40 4,8 58 12
150 140 35 4,3 55 11

La teneur en oxyde des dépdts réalisés a une distance de 150 mm diminue de 45%
lorsque le gaz d’atomisation est de 1’argon, tandis que pour des dépots réalisés a 100 mm, la
diminution de la teneur en oxyde est de 63%. Ceci peut s’expliquer par le fait que la quantité

d’air mélangé au gaz d‘atomisation augmente avec la distance de tir [33].

1.3.5 Gaz d’atomisation

Le gaz d’atomisation a pour fonction la formation des gouttelettes initiales et leur

accélération jusqu’au substrat. Ce gaz, en général de D’air, est dirigé vers les extrémités des
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fils ou il détache la partie fondue d’abord sous forme de « feuilles » qui sont ensuite atomisées
sous forme de gouttelettes et, les projette sur la surface du substrat. Les propriétés des dépdts
dépendent en grande partie de la nature et de la pression du gaz d’atomisation a cause de sa

forte interaction avec 1’arc [43 - 45].

En projection a I’arc électrique, le gaz le plus utilisé pour 1’atomisation des électrodes
et ’accélération des gouttelettes est 1’air en raison de son faible colt et de sa facilité de
production. Cependant, il conduit généralement a une oxydation des particules métalliques
surchauffées. Les oxydes réduisent I’adhésion des particules sur le substrat et la cohésion des
particules entre elles au sein du dépot. Les inclusions d’oxydes sont souvent poreuses comme
le sont les interfaces oxyde-métal. La porosité, en plus du changement de la composition
chimique du dépot a cause de 1I’oxydation des gouttelettes, contribue a la fragilisation du dépot
a cause de risques accrus de corrosion. Néanmoins, I’inclusion d’oxydes plus durs dans le
dépot peut augmenter la résistance a 'usure du dépdt et €tre bénéfique dans certaines

applications par exemple en augmentant la mouillabilité de la goutte [46-47].

1.3.5.1 Protection passive

Pour réduire I’ oxydation des particules métalliques on peut utiliser un gaz inerte tel
gue I’ azote, le dioxyde de carbone ou plus rarement I’ argon, a cause de son colt élevé. Les
propriétés et les performances du dépbt sont améliorées par |’ atomisation sous gaz inerte [44].
Par exemple, une étude de J.J. Kaiser et R.A. Miller [48] a mis en évidence une diminution
notable du taux d oxygene dans le dépbt de Ni-Cr, qui passe de 18% sous air a environ 9%

sous azote et seulement 6% sous argon.

Le gaz inerte aide également a limiter la perte de carbone dans les dépots d’acier, sa
teneur dans le dépdt a ainsi été¢ évaluée a 58% vol. en projection sous air et 75% vol. en

projection sous azote [49].

1.3.5.2 Protection active

L’oxydation et la décarburation des dépots, peuvent aussi étre réduites en utilisant un
gaz réactif comme le méthane ou le propane qui joue un rdle de protection active en créant
une atmosphére réductrice autour des particules. Une étude réalisée par la société¢ TAFA [50]
sur un dépot d’acier montre une réduction de 5 a 10% du taux d’oxyde et une diminution
d’environ 2% de la porosité, grace a I'utilisation d’un mélange azote/propane injecté en

gainage autour des €lectrodes.



Le méthane, mélangé¢ a D’air comprimé peut également étre utilis€ comme gaz
d’atomisation. Les avantages de ce gaz résident dans sa faible densité et une faible toxicité qui
permettent d’obtenir une atmosphere plus stire que celles obtenues avec le propane ou le
butane. Sa trés grande affinité avec 1’oxygene aide a réduire notablement (jusqu’a 50%) la
proportion d’oxydes a l’intérieur des dépots et ses propriétés de « carburant » permettent
¢galement de réduire les pertes en carbone dans le cas de la projection de matériaux tels que
les aciers ou le pourcentage de carbone influe particuliérement sur les propriétés. Enfin, sa
capacité a rester gazeux aux pressions €levées, permet de garantir un fonctionnement stable du

systéme.

La projection d’un acier faiblement alli¢ (inférieur a 0,3% poids de C) a I’aide d’un
mélange de méthane et d’air comprimé (51%/49% en vol.) [51] conduit a un taux d’oxygeéne
au sein du dépot de 0,5% contre 1,2% en vol. lorsque la projection est réalisée a Iair.
Cependant, I'utilisation de tels gaz peut engendrer des problémes de sécurité, en particulier

des risques d’explosion, si leur combustion n’est pas compléte.

1.3.7 Pression et débit de gaz

Durant la projection, I’air d’atomisation et 1’air ambiant entrainé par le jet de gaz
peuvent provoquer une oxydation des particules en fusion. L’augmentation de la pression du
gaz d’atomisation se traduit par une augmentation de la vitesse du gaz de telle sorte que les
particules atomisées sont plus fines et réagissent plus fortement avec 1’oxygene a cause de leur
plus grande surface spécifique [52]. Ceci entraine un accroissement des inclusions d’oxydes et
de la perte éventuelle de carbone dans le dépdt, mais conduit & une diminution de la porosité

[21,47].

En général, des pressions d’atomisation ¢levées conduisent a des lamelles moins
épaisses et une densit¢ de dépot plus élevée, parce que des particules plus fines (<30um)
atteignent des vitesses plus ¢élevées (>100m/s). Pour la méme raison, des pressions
d’atomisation plus élevées (>0,4MPa) entrainent une diminution de la rugosité du dépdt et

généralement une meilleure cohésion de celui-ci et une meilleure adhérence au substrat [53].

Cependant, 1’augmentation de la pression d’atomisation peut aussi avoir un effet
néfaste sur la qualité du dépot. En effet, lorsque les particules atteignent une vitesse trop
importante (>100m/s), ce qui arrive pour des pressions élevées, elles « explosent » au contact
de substrat et cela se traduit par une diminution du rendement de projection. De plus, a la
différence de la projection par flamme ou par plasma, la projection a I’arc €lectrique utilise un
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gaz froid qui au lieu de chauffer les particules les refroidit considérablement. Aussi, une
augmentation de la pression d’atomisation doit s’accompagner d’une réduction de la distance

de projection pour conserver un état de fusion des particules satisfaisant a I’impact [54,55].

1.3.8 Gaz de gainage (gaz d’atomisation secondaire)

L’utilisation d’un gaz secondaire injecté en gainage autour des électrodes (cf.
figurel.11) diminue la largeur du jet tout en réduisant I’entrailnement de 1’air ambiant. Il
permet également une fragmentation secondaire des gouttelettes et conduit aussi a une
distribution plus uniforme de la taille des particules avec une augmentation significative de

leur vitesse. Les dépdts réalisés présentent une rugosité et une oxydation inter lamellaire plus
faibles, ainsi qu’une densité plus élevée [52].

R

Figure 1.11 : Représentation en coupe d’une tuyére de gainage avec injection de gaz secondaire

[52]

Une étude réalisée avec des fils d’acier inoxydable montre que la vitesse des particules
passe de 70m/s a 105m/s en utilisant le gaz secondaire (gaz de gainage) grace a la

concentration du jet des particules. La figure 1.12 montre I’évolution de la taille des

particules, collectées en vol, avec ’emploi d’un gaz de gainage [50].




Figure 1.12 : Evolution de la taille de particules d’acier inox sans (a) et avec (b) Dutilisation
d’une atomisation secondaire [S0] (100A, 30V, atomisation primaire : 0,55MPa, atomisation

secondaire : 0,10MPa, gaz : air)

Elle a également montré que l’utilisation d’un gaz d’atomisation secondaire peut
améliorer 1’adhérence du dépdt. Dans le cas de la projection d’acier inoxydable sur des
substrats en aluminium, 1’adhérence passe de 28MPa a 40MPa. Cette augmentation est
principalement due au fait que les particules sont plus fines et acquicrent une vitesse plus
¢levée permettant de diminuer leur temps de vol et ainsi de conserver un meilleur état de

fusion jusqu’a I’impact.

Cela a également pour effet de provoquer un meilleur étalement et une vitesse de
trempe des lamelles plus élevée. De plus, le phénomeéne d’accrochage mécanique peut étre
renforcé par un phénomeéne supplémentaire. Ainsi, X. Wang et Heberlein ont suggéré qu’avec
un gaz d’atomisation secondaire, trois types de mécanismes de liaison pouvaient intervenir

entre les lamelles et le substrat :

e liaison physique due a I’action des forces de van der Waals entre le dépot et le substrat
(en général de quelque MPa) ;

e liaison mécanique : les particules fondues épousent les aspérités de la surface sur laquelle
elles s’écrasent et pénétrent dans les infractuosités si leur viscosité est suffisamment
faible. Lors de la solidification, elles s’accrochent mécaniquement autour de ces aspérités
si la taille des pics multipliée par un facteur de 2 a 4 est égale au diametre des lamelles.
Cet accrochage mécanique est favorisé par I'usage d’un gaz d’atomisation secondaire qui
se traduit généralement par une température des gouttelettes plus élevée a I’impact ;

e liaison métallurgique : elle est favorisée par la fusion locale du substrat et /ou I’inter
diffusion d’éléments entre le substrat et les lamelles ou entre les lamelles. Toutefois, ceci
implique pour la fusion locale du substrat que son effusivité® soit inférieure a celle des
particules a I’impact et pour la diffusion des éléments, que la température soit supérieure a
800-900 °C pour le fer, ce qui a I’air libre entraine généralement un fort développement de
la couche d’oxyde préjudiciable a la diffusion métallique [52].

L’usage d’un gaz d’atomisation secondaire injecté en gainage autour des ¢électrodes
devrait permettre de diminuer d’une manicére générale 1’oxydation des gouttelettes par

protection passive vis-a-vis de ’atmospheére extérieure, et également de diminuer la rugosité

¢ Effusivité : E = kpCp ou K est la conductivité thermique de matériau (W(/m.K)), p est masse volumique

(kg/m?®) et C, est sa chaleur spécifique (J/(kg.K))
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et la porosité par création de particules plus fines. Cependant, la réduction de diametre des
gouttelettes augmente sensiblement le taux d’oxyde dans le dépdt en raison d’une surface

spécifique par unité¢ de masse plus élevée.

De méme, une faible taille des particules alliée a une vitesse trop élevée (>100m/s), ce
qui se produit pour des débits de gaz d’atomisation importants (>1000 L/min), peut engendrer

un phénomene d’éclaboussures a I’origine d’une chute du rendement de projection [57].

1.3.8.1 Nature et pression de gaz gainage

L’utilisation d’un gaz de gainage inerte conduit généralement a des vitesses de
particules plus €levées, ce qui a pour conséquence des températures de particule plus élevées a
I’impact sur le substrat en raison d’un temps de vol court, des dépots moins oxydés et donc
plus homogene et moins poreux [52]. Une étude réalisée sur des dépdts d’acier inoxydable

montre que :

- le gaz de gainage CO; a tendance a créer des particules plus petites et de taille plus

uniforme (cf. figurel.13),
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Figure 1.13 : Distribution du diamétre des particules (a) atomisation sous air (b) atomisation

sous CO; (c) atomisation sous air avec gaz d’atomisation secondaire : CO, [54].

- les dépdts sont moins oxydés du fait de la protection du flux de particules (cf-

figurel.14) ;
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Figure 1.14 : Proportion d’oxyde dans des dépots d’acier inoxydable [54]

- en utilisant un gaz de gainage, le dépot contient moins de micro fissures car le nombre
d’interfaces métal-oxyde, siéges de micro fissurations, est moindre ;
- pour le cas des dépdts d’alliage, la perte d’¢léments en alliage est plus faible (cf.

figurel.l5).
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Figure 1.15 : Proportion de chrome dans les dépdts d’acier inoxydable [54]
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Par exemple, pour un dépot d’alliage contenant du chrome, la réaction :

2Cr;,0;5 +3 O, — 4 CrO;
qui se produit a haute température (jusqu’ a 1200 °C) est moins importante a cause de la
diminution de I’oxygene entrainé avec le flux de particule [54].
1.3.9 Geéométrie et diametre de la buse du pistolet

La tuyere qui dirige le gaz d’atomisation sur I’extrémité des fils, peut avoir des formes

variables (cf. figurel.16).

7

G —

e

D Tuyéte avec un jet de gaz inerte

E: Tuyére convergente-divergente

Figure 1.16 : Représentation en coupe de tuyéres utilisées en projection arc-fil [52]

Une étude sur ’influence des différentes formes de tuyere a montré que I’utilisation
d’une tuyere de type convergent - divergent, permet d’obtenir un gaz d’atomisation moins
turbulent au niveau des électrodes et ainsi d’améliorer I’atomisation par rapport a une tuyere

standard [36].

L’utilisation d’une tuyere avec un convergent - divergent conduit a des vitesses de gaz,
et donc de particules, plus ¢levées, mais également a des températures de particules plus
¢levées a l'impact. Celles-ci entrainent une viscosité plus faible des gouttelettes et donc une
porosité plus faible des dépots par rapport a ceux produits avec une tuyere conventionnelle.
En outre, les dépots obtenus avec une tuyére avec un convergent - divergent ont généralement
des pores de tailles plus petites que ceux des dépots obtenus avec une tuyere conventionnelle.
L’utilisation d’une tuyere avec un jet de gaz secondaire (tuyere C de la figure 1.16) conduit a
une distribution plus uniforme en taille des particules et a une vitesse plus élevée a I’impact,

ce qui permet d’obtenir un dépot plus dense et adhérent. L’utilisation d’une tuyere avec un jet



de gaz inerte (tuyére D) aide a limiter ’oxydation des particules en vol et, ainsi, permet

d’obtenir un dépot avec une plus faible teneur en oxyde [52].

L’¢étude de deux dépdts réalisé€s sous air (cf. tableaul.2) avec des buses de 7,0 mm et
6,4 mm de diameétre permet de constater la différence de rugosité de la surface du dépdt liée a
la variation du diametre (d) de la buse. En effet, la vitesse du gaz d’atomisation varie a peu

prés comme 1/d.

Tableau 1.2 : Parametres de projection pour un fil de NiCrAlY [37]

Diameétre  Pression du gaz Distance 'R de
Courant Tension Ra
Gaz  de buse d’atomisation detir  Projection
(A) V) (um)
(mm) (MPa) (mm) (%)
air 7,0 0,55 150 33 100 63 18
air 6,4 0,55 150 33 100 63 13

Cependant, I’utilisation des buses de 6,4 mm avec une pression de 0,55 MPa engendre
des perturbations de I’arc €lectrique qui se traduisent par des variations d’intensité de courant
de 20 A (pour I=150A) et de tension de 2 V a 5 V (pour U=33V). Il s’avere donc nécessaire de
diminuer la pression d’atomisation pour obtenir un fonctionnement stable. En effet, une
pression excessive (par exemple : >0,5 MPa avec un diameétre de buse de 6,4 mm) provoque
des turbulences au niveau des extrémités des é€lectrodes, ce qui empéche I’arc électrique de
s’accrocher correctement. Un fonctionnement normal est obtenu pour des pressions

d’atomisation primaire et secondaire de 0,41 MPa.

I1 est a noter qu’il est possible dans certaines conditions, d’atteindre 0,69 MPa avec la
buse de 6,4mm de diamétre, sans qu’aucune instabilité significative ne soit observée. Il serait
intéressant de poursuivre plus longuement 1’investigation, en élargissant progressivement le
diamétre de sortie de la buse de maniére a observer les variations de stabilité de 1’arc et les

variations de propriétés des dépdts [37].

1.4. Substrat

Dans le cas de la projection thermique, I’état physico-chimique de la surface du
substrat joue un role trés important sur la structure des lamelles, la formation du dépdt et, par

conséquent, son adhérence. Cette propriété est un critére de qualité important, car il est en

" R: rendement de projection
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effet inutile de réaliser un revétement aux propriétés remarquables, si celui-ci n’adhere pas a

son substrat [58-59].

1.4.1 Préparation de substrat

Les techniques de préparation de surface doivent permettre de nettoyer les matériaux et
de modifier 1’état géométrique de leur surface. La réalisation d’un dépot par projection
thermique impose de réaliser une série d’opérations indispensables dans un ordre bien établi

[55,60] :

e un dégraissage qui consiste a débarrasser la surface des films passivants et des graisses.
C’est la premicre étape de préparation des picces destinées a étre revétues. En effet, elle a
pour conséquence la destruction et 1’élimination de la plupart des impuretés (graisses,
inclusions superficielles, etc.) généralement responsables de la mauvaise tenue des
revétements ;

e un traitement mécanique appelé « sablage » ou projetage qui permet la création d’un état
de surface rugueux. Apres le nettoyage des picces, il est nécessaire de créer une rugosité
sur la surface a revétir afin de permettre aux particules en fusion ou a I’état pateux de
venir épouser les rugosités de la surface et réaliser ainsi un bon accrochage mécanique.
Outre la création d’une grande surface d’adhérence, la rugosité permet également de
diminuer les contraintes résiduelles générées au sein du dépot en empéchant leur addition
par la séparation des grains écrasés, notamment pour les contraintes paralléles au substrat
qui tendent a provoquer le décollement des dépots.

En contrepartie, cependant, le sablage crée des contraintes de compression dans le
substrat au voisinage de la surface sablée. Le sablage se fait généralement a I’aide de
particules d’abrasifs, le plus souvent de I’alumine, entrainées par de I’air sous pression et
dirigées sur le substrat. Un nettoyage ultérieur (par ultrasons et solvant par exemple) est
indispensable pour éliminer les particules de sablage incrustées dans les creux et toute trace de

graisse (introduite par exemple par I’air de sablage).

1.5 Construction du dépot

La formation du revétement est obtenue par I’impact, la déformation et la
solidification rapide des particules sur le substrat. Le revétement présente une structure
lamellaire [61-62] comportant éventuellement des oxydes, des micro-porosités, des
fissurations inter et intra lamellaires, des zones de contact entre lamelles et avec le substrat

plus ou moins parfaites (cf. figurel.17). La maniere dont les gouttelettes s’étalent et se



solidifient influe sur les caractéristiques du dépot et notamment sur sa porosité. Par ailleurs, la
formation des lamelles peut s’accompagner d’ un phénomeéne d’éclaboussure a 1’impact et /ou
a la fin de la phase d’étalement. 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 leur mouillabilité vis a vis du matériau substrat, de la
nature et de I’état de surface du substrat ainsi que de sa température [54]. Le phénomene
d’éclaboussure peut étre réduit en diminuant la taille des gouttelettes et/ou leur vitesse

d’impact en jouant sur le débit du gaz d’atomisation ou sur la géométrie des buses.

- porositd
oxydes

particule
non fondue

substrat

Figure 1.17 : Illustration schématique de la coupe d’un dépét en croissance réalisé par

projection thermique [19]

Outre la porosité, une caractéristique des dépdts arc-fil est leur forte teneur en oxyde

comparée a celles des dépots réalisés par d’autres techniques de projection thermique.

1.5.1 Phénomenes d’oxydation
L’inclusion d’oxydes dans les dépots tend généralement a dégrader leurs propriétés :
ils présentent des lamelles moins fortement liées, une composition chimique hétérogeéne et des
contraintes internes résultant de la différence de coefficient de dilatation thermique entre

oxydes et métaux.

Les phénoménes d’oxydation mis en jeu en projection arc-fil peuvent intervenir a

différents stades du procédé [63-64] :

e oxydation des gouttelettes métalliques chauffées en vol,
e oxydation pendant la phase de formation des lamelles sur le substrat,
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e oxydation de la surface du dépo6t lors de son refroidissement.
Ce dernier mécanisme est généralement négligeable compte tenu de la température

atteinte par le substrat (100-200°C).

1.5.1.1 Oxydation des gouttelettes en vol

L’importance de 1’oxydation des gouttelettes en vol dépend [65-67] :

- de la nature du matériau projeté,
- de la température des gouttelettes,
- dutemps de s¢jour des particules en vol, donc de leur vitesse et de la distance de tir,
- de la quantité d’oxygene présente au voisinage des gouttelettes,
- de la cinétique des réactions d’oxydation,
- des mécanismes de diffusion de 1’oxygene vers le cceur des particules.
La quantité d’oxygene présent dans le jet provient du gaz d’atomisation s’il s’agit d’un

gaz oxydant comme I’air, mais aussi de 1’entrainement de 1’air ambiant a la sortie de la tuycre.
L’oxydation des particules en vol peut étre due a deux mécanismes :

1)- la diffusion de I’oxygene dans les gouttelettes fondues ;

2)- des mouvements de convection induits au sein de la gouttelette liquide par
I’écoulement du gaz d’atomisation (cf. figurel.l8). Ces mouvements entrainent de
I’oxygene et des oxydes vers le centre de la gouttelette, et amenent du métal « frais » en
surface qui peut alors s’oxyder. De tels mouvements se produisent pour des différences de
viscosité cinématique entre le gaz et la particule importantes (Vga,/ Vparicuie >50) €t pour un
nombre de Reynolds de la particule supérieur a 20. Ce phénomene est donc favorisé par

des vitesses de gaz d’atomisation €levées [64,68,69].

Figure 1.18 : Mouvements convectifs au sein d’une gouttelette [67]

L’oxydation en vol peut étre donc relativement importante et ne doit pas étre sous-

estimée.



1.5.1.2 Oxydation lors de la formation du dépot
Il est possible de distinguer 2 types d’oxydations [70] :

1)-I’oxydation des lamelles : elle est généralement peu importante car les lamelles ne
sont soumises a 1’air ambiant que pendant quelques microsecondes, avant qu’elles ne soient

recouvertes par d’autres lamelles ;

2)-I’oxydation entre deux passes successives : elle peut étre non négligeable puisqu’il
peut s’écouler quelques secondes a quelques heures entre deux passes successives suivant la
taille de la picce et la vitesse pistolet-substrat. L’étape limitante est la diffusion de I’oxygene a
travers la couche d’oxyde en surface. Elle dépend en grande partie de la température du
couple dépot /substrat pendant et apres le tir. Cependant, ce type d’oxydation est limitée en

projection arc-fil car la température du substrat dépasse rarement les 200 °C

1.6 Caracteristiques du dépot

1.6.1 Microstructure

Les particules fondues s’écrasent sur le substrat ou des particules sont déja déposées et
forment de fines lamelles qui s’adaptent aux irrégularités de la surface. Le temps de
solidification d’une particule projetée est de 1’ordre de la microseconde a la dizaine de

microsecondes [71-74].

Les caractéristiques de la microstructure dépendent, d’une part, des parametres des
particules a I'impact (vitesse, taille, état de fusion et état chimique) et d’autre part, des

parametres du substrat (matiere, rugosité, état chimique de la surface et température) [75-83].

1.6.2 Teneur en oxydes et porosite

Fondamentalement, trois parameétres principaux, la vitesse, la température et la taille
de particules, influencent la porosité et la teneur en oxydes des dépots. La fraction d'oxydes
dans le dépot est inversement proportionnelle au diamétre et a la vitesse de particules et
directement proportionnelle a la température de surface des particules [84,85]. L'augmentation
de la température des particules se traduit par une diminution de leur viscosité et la rugosité
du dépdt est réduite.

On peut distinguer trois types de porosités. La premiére est la porosité fermée avec des pores
entierement inclus dans le dépdt. La seconde est la porosité ouverte avec des pores qui

présentent une « extrémité » fermée et une autre ouverte au niveau de la surface du dépot ou
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de la surface de coupe. La troisieme concerne les pores ou plutdt des fissures qui traversent le

dépot, de sa surface jusqu’au substrat [86].

1.6.3 Adhérence et dureté

Plusieurs mécanismes interviennent sur 1’adhérence du dépot au substrat tels que la
diffusion, les réactions chimiques, des forces électrostatiques, 1’accrochage mécanique, etc.
[87,88]. Cependant, dans le cas des dépots élaborés par projection a 1’arc, I’adhérence est
générée essentiellement par trois types de liaisons [52,89], comme nous 1’avons déja évoqueé

au paragraphe 1.3.8 :

1- T’accrochage mécanique,
2- les liaisons chimiques,
3- les liaisons métalliques.

En considérant la solidification rapide des particules et la microstructure lamellaire des
dépots, I’accrochage mécanique est le mécanisme principal d’adhérence. Le comportement
mécanique du dépdt et en particulier son adhésion/cohésion dépendent de la morphologie des
lamelles, des aires de contact réel entre les lamelles ainsi que de la rugosité du substrat [90-

94].

La préparation du substrat avant projection détermine donc en grande partie
I’adhérence finale du dépot. Ainsi, un sablage adapté (particules projetées, controle des
contraintes de compression générées au voisinage de la surface et conditions de préchauffage
éventuel du substrat) favorisera I’accrochage mécanique des particules. De plus, les opérations
de nettoyage et de dégraissage du substrat ainsi que I’élimination des résidus de sablage

favorisent un bon contact entre les lamelles étalées et le substrat [60,91].

La micro dureté est une propriété significative parce qu'elle donne une indication de la
résistance a l'usure abrasive. Elle est affectée par la teneur en oxydes et la porosité¢ du dépot.
La dureté des dépdts dépend donc de la nature du gaz de projection. Pour des dépdts d’acier, il
a ¢té observé que, avec de I’air comme gaz d’atomisation, une teneur en oxydes plus élevée
conduit a une dureté plus élevée, mais en utilisant de 1'azote, une meilleure conservation du
carbone permet aussi une augmentation de la dureté avec une teneur en oxyde limitée.
L’augmentation de la porosité se traduit également par une diminution de la dureté moyenne

du dépot [52,84].



1.6.4 Résistance a la corrosion

La corrosion, et en particulier l'oxydation, reste 1’'un des plus grands problémes
techniques auquel on doit faire face. Chaque année dans les pays développés, la corrosion
détruit 1’équivalent de 3 a 5 % du produit intérieur brut. Les dépdts réalisés par projection
thermique peuvent en particulier prémunir de la corrosion des structures en acier et en fer

[95].

La résistance a la corrosion des dépdts dépend de leur microstructure et de la résistance
a la corrosion des matériaux qui les constituent. I1 faut en effet prendre en compte la corrosion
du substrat au travers des pores traversants ou d'autres défauts dans le dépot et les surfaces au
contact. Il peut également se produire une corrosion galvanique du dépdot ou du substrat.
Celle-ci peut aussi se produire entre deux phases ou constituants du dépdt lui-méme. Le
colmatage d'un dépot poreux peut diminuer significativement le risque de corrosion générale

et galvanique du dépdt [96,97].

Les dépots réalisés par projection thermique ont fondamentalement trois inconvénients quand
ils sont utilisés pour lutter la corrosion. Le premier point faible est la teneur en oxydes qui est
généré pendant la projection. Il convient de noter que la présence d’oxydes dans le dépot
diminue sa passivit¢ [98,99]. Le deuxiéme inconvénient réside dans la présence de pores
ouverts et de fissures entre les lamelles, par lesquelles les environnements corrosifs pénétrent
jusqu’au substrat. Les espaces entre les lamelles sont a 1’origine également de la corrosion
caverneuse. Le troisiéme est la dégradation des matériaux constitutifs des dépots pendant la
projection. Certains ¢léments tels que le chrome et I'aluminium sont partiellement oxydés. En
raison de ce phénomene, la composition chimique du dépdt est différente de celle du matériau

projeté [100-102].

1.6.5 Usure

Il existe trois principaux types d’usure : adhésif, érosif et abrasif. Des dépots de
natures différentes peuvent €tre employés efficacement pour combattre ces mécanismes
d’usure, y compris lorsque celle-ci est accompagnée de phénomenes de corrosion, a

température ambiante ou élevée.

L'usure adhésive est provoquée par le transfert de matiére d'une surface a l'autre de
deux piéces en contact et en mouvement relatif. La composition, la microstructure et la
topographie de la surface, la présence ou I'absence les lubrifiants ou d'autres médias, la charge

et la vitesse de contact, et la température affectent ce type d’usure.
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L'usure érosive est provoquée par l'impact sur la surface d’un fluide, contenant une
suspension des particules dures. Le taux d'érosion est fonction de l'angle d'impact, de la
composition et de la microstructure de la surface et des particules impactantes, de la vitesse,
de la taille, de la forme et de la masse de ces particules, et des températures du fluide et de la

surface [92,96].

L’usure abrasive correspond a une perte progressive de matiére a la surface de travail

d’un corps et résultant d’'un mouvement relatif au niveau de cette surface (cf. figurel.19).
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Figure 1.19 : Schéma de principe de ’usure abrasive [19]

Une loi généralisée d’usure par abrasion a été proposée sous la forme [103] :

w=KFL 1-2
3F (1-2)
Avec
14+2m)
K=K\| 1-ex —mz(fm}

Ou
W, est 'usure volumique du matériau soumis a 1’abrasion, m’
Ha, la dureté de 1’abrasif, N/m?

H, la dureté du matériau soumis a I’abrasion N/m?
9 9



m, le coefficient Iétal d’abrasion, constant

L, la longueur du contact, m
F, la force appliquée, N
A: le facteur d’angularité de I’abrasif, constant

et K’(constant), un coefficient caractéristique de 1’écoulement du matériau soumis a

’abrasion.

En général, un matériau mou et malléable conduit a une usure uniforme tandis que
pour un matériau plus dur, 'usure est plus localisée dans la région inter lamellaire ou les

couches d’oxydes forment des points faibles et entrainent le décollement des lamelles [104].

Pour le cas de dépots ¢€laborés par projection thermique, la perte volumique (W)

dépend des caractéristiques suivantes :

- la nature chimique du dépot (composition et homogénéité),
- la microstructure (porosité et teneur en oxyde),

- la dureté du dépdt,

- I’adhérence du dépdt (mode d’accrochage, ...),

- D’épaisseur du dépot.
1.7 Dépots considérés dans cette étude

1.7.1 Dépdt d’acier inoxydable 316L

Les dépots €laborés par projection thermique exposé€s aux environnements corrosifs
réagissent généralement plus que les matériaux a base d’acier inoxydable. Ce comportement
est essentiellement li¢ a la porosité dans les dépdts, et a la non homogénéité chimique

provoquée par 1’oxydation du chrome et de fer pendant I’opération de projection.

La microstructure des dépots d’acier inoxydable 316L projetés par arc se présente en
microscopie optique comme une matrice blanche avec des inclusions (grises) et des trous
(noirs) (cf. figurel.20).

Les inclusions contiennent essentiellement trois phases : une phase appauvrie en
chrome, de I’oxyde de chrome et de I’oxyde de Fe-Cr. La phase appauvrie en chrome est
généralement séparée ou mélangée avec ’oxyde de chrome alors que I’oxyde de Fe-Cr est

dispersé de manicre aléatoire dans la matrice d’acier inoxydable.
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Figure 1.20 : Microstructures de dépots 316L. projetés par arc. Atomisation sous (a) air ; (b)
CO; [98]

Les résultats des analyses d’images montrent qu’en utilisant de ’air comme gaz
d’atomisation, les inclusions sont plus larges que dans les dépdts réalisés avec un gaz
d’atomisation neutre comme 1’azote ou CO,. Parmi ces phases, la phase appauvrie en chrome
et I’oxyde de chrome diminuent la résistance a la corrosion. La porosité peut conduire a la
détérioration du substrat dans des environnements corrosifs. Le colmatage de la porosité des
dépots par des polymeres peut étre une manicre efficace de protéger le substrat contre la

pénétration de solutions corrosifs [98].

L'oxydation du matériau constitutif du dépdt intervient habituellement pour n'importe
quel procédé de projection thermique sous air. Dans le procédé conventionnel de projection
arc fil, I’air est employé pour atomiser et projeter les particules fondues vers le substrat et cela
entraine une forte teneur en oxydes dans les dépots de matériaux ou d’alliages métalliques.
L’analyse RX avec la méthode Rietveld de dépots d’acier bas carbone projeté a I’arc a montré
que la quantité de fer non oxydée était de moins de 40% (en poids), le reste du fer étant
présent dans le dépdt sous forme d'oxydes FeO et Fe;O4 [105]. Les résultats sont récapitulés

dans le tableau 1.3.

Tableau 1.3 : Résultats de I’analyse Rietveld d’un dép6t d'acier bas carbone

projeté par arc fil [105]

Matériau Quantité (% en poids)
Fe 36,9
FeO 48,0
Fe;0, 15,1




Comparés aux dépdts d’acier bas carbone, les dépdts d’acier 316L ont une
microstructure lamellaire plus fine et plus homogéne qui conduit a une résistance a 1’usure
plus uniforme [106]. Une étude réalisée sur un dépdot 316L a montré que FeCrO, est la

principale phase d’oxyde dans les dépdts 316L [64].

L’acier inoxydable 316L a été¢ déposé sur un substrat de méme nature par les procédés
de projection HVOF et arc électrique [108]. Pour la technique de projection par arc électrique,
l'azote et I'argon ont été employés comme gaz primaire et secondaire (gaz de gainage) pour
produire des dépdts avec différentes teneurs en oxyde. Les quantités d’oxyde et de pores ont
¢été déterminées par analyse d'image des coupes transversales des dépots. Les résultats de cette
¢tude sont résumés dans le tableau 1.4. Quand l'air est employé comme gaz primaire et
secondaire, 13 a 15 % (en vol.) de l'acier inoxydable ont été oxydés alors qu’avec l'azote ou
I’argon, l'oxydation peut étre réduite de moitié. Les dépots réalisés par HVOF présentent une

teneur en oxyde de 2 % (en vol).

L’étude réalisée sur des dépdts de 440C, de Duocor, de 95SMXC et de 316L montre que
le dépot de 316L est homogene alors que tous les dépdts composites a matrice métallique ne
sont pas complément homogenes. Ils présentent diverses phases, des pores, des fissures et des
oxydes. La taille des lamelles des dépdts de 440C, de Duocor et de 9SMXC est tout a fait

semblable, mais la structure lamellaire du dépdt 316 est plus fine que celle des autres alliages.

Tableau 1.4 : Comparaison de la teneur en oxyde et de la porosité de dépots d’acier

inoxydable 316L projetés par arc-fil et HVOF [107]

Porosité Teneur en oxyde
Procédé de projection
(% en vol) (% en vol)
HP /HVOF <1 2
Arc air 4,5 12,9
Arc azote 5.8 5,6
Arc argon 6,1 6,6

Les procédés de projection plasma a ’air (APS) et HVOF ont également été employés
pour produire des dépots d'acier inoxydable 316L. L'oxydation du matériau projeté a pu étre
réduite de manicre significative en utilisant le procédé HVOF avec des paramétres appropriés.
Les dépots réalisés par HVOF sont plus denses et plus durs que ceux produits par APS. Les

dépots réalisés par HVOF présentent également le meilleur comportement a la corrosion. Le
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comportement a la corrosion des dépdts dépend cependant fortement des conditions de
corrosion. Aussi, un dépdt de HVOF dans une solution de H,SO, tient moins bien a la
corrosion qu'un dépdt réalisé par projection plasma a 1’air dans une solution d’acide citrique

(CsHsO7)[108-109].

L’acier inoxydable 316L a été également déposé par le procédé HVOF pour différentes
conditions de tir. Les résultats montrent que la teneur en oxydes dépend fortement des
conditions de projection. Pour des conditions de projection optimisées, il est possible
d’obtenir des dépots sans porosité ou presque mais le plus souvent de fortes teneurs en oxydes

sont mesurées [110].

Dans une autre étude, quatre sortes de poudre d'acier inoxydable ont été utilisées pour
réaliser des dépots par deux techniques de projection HVOF, par projection plasma et par
projection a la flamme [99]. La résistance a la corrosion des dépots a été évaluée par des
¢tudes de polarisation et des essais d'immersion. La porosité des dépots HVOF était inférieure
a 1 %, ce qui correspond a la méme valeur que celle mentionnée ci-dessus. Les dépots d'acier
inoxydable 316L projetés par plasma ont une résistance a la corrosion inférieure a celle de
l'acier brut de méme composition. Ceci est dii a I’hétérogénéité de la microstructure des
dépots conduisant a une passivité limitée. Cependant, les dépots réalisés par HVOF ont une
résistance a la corrosion supérieure a ceux déposés par les autres procédés de projection
utilisés.

Dans une autre étude, un alliage de Fe-20%Cr-18%Ni-6.2%Mo0-0.8%Cu-0.2%N a été
projeté par APS, par APS avec un gaz de gainage (argon), par deux procédés HVOF, par une
technique de dépot par canon a détonation (DGS) et par plasma sous vide (VPS). Les
propriétés des dépots, y compris la porosité, ont été comparées par observation au microscope.
La résistance a la corrosion des dépdts dans une solution de NaCl de 3,5 % et dans une
solution d’acide sulfurique a été examinée a 1’aide de méthodes électrochimiques [98]. La
porosité minimale est obtenue avec le procédé HVOF ou les particules qui impactent sur le
substrat sont compleétement fondues alors que la teneur minimale en oxyde est obtenue par le

procédé VPS.

Un systéme d’injection en vortex d’un gaz de gainage inerte a été développé puis
adapté sur le procédé de projection HVOF [111]. L’acier inoxydable 316L, I’Hastelloy C, B,
la Stellite 6 et 21 ont été déposés par ce procédé. Des dépots sans presque aucun défaut,
denses et propres ont été obtenus. Ces dépdts d'alliage peuvent jouer le role de véritables

barrieres contre la corrosion notamment dans 1’industrie pétroliere, ils présentent un



comportement a la corrosion proche de celle obtenue avec les matériaux forgés

correspondants.

1.7.2 Dépots durs résistant a I’usure

Des dépodts de natures différentes peuvent étre employés efficacement pour combattre
I’usure abrasive, adhésive ou €rosive, y compris pour des applications qui nécessitent une

résistance a l'usure et a la corrosion, aux températures ambiantes ou élevées [112].

Les dépots de carbure se révelent souvent un excellent choix pour des applications
contre l'usure et la corrosion. Ces dépots se composent de petites particules en céramique
incrustées dans une phase intermédiaire métallique. Ainsi, les dépots a base de WC-Co et

Cr;C,, sont utilisés en remplacement des dépots de chrome dur [113-115].

Les matériaux a base de carbure de tungsténe avec un liant cobalt (WC-Co) sont
employés intensivement dans l'industrie dans leur forme massive ou sous forme de dépots
réalisés par projection thermique pour des applications nécessitant une résistance a l'abrasion,
au glissement, a la corrosion et a 1'érosion. Les particules dures de WC sont le constituant
majeur dans la résistance a I'usure, alors que le liant de cobalt apporte la ténacité et le support.
Des propriétés telles que la dureté et la résistance a 1'usure sont influencées principalement par
la taille des grains de WC et leur fraction volumique et par la porosité et la composition de la

phase liante [86].

Parmi les quatre types de dépots (Cr,0;, WC-Co, Cr;C,-NiCr et TiO,), le dépot Cr,Os
possede le plus bas coefficient d'usure. La résistance d’un dépdt Cr,O; a l'usure par érosion
avec une poudre de céramique (AlOs) augmente avec la température, grace a la formation

d'un film protecteur se composant de Cr,Os, d' ALOs et de verre de SiO, sur la surface du

dépot Cr,05[92,93,116,117],

Des microfissures peuvent se former trés facilement dans les lamelles de matériaux
fragiles comme les céramiques a cause des contraintes en tension qui apparaissent lors du
refroidissement des lamelles. De telles microfissures conduisent a une augmentation de la

porosité [93].

Nous allons présenter quelque type types de dépots durs (Cr;C, ; WC-Co ; WC-Co-
Cr ; ALOs) utilisées pour leur résistance a ’usure. Ils sont projetés par différents procédés de

projection thermique.
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1.7.2.1 Dépdts durs réalisés a partir de fils fourrés

Les dépots de carbure sont généralement projetés par HVOF. Cependant, des dépdts
résistants a l'usure abrasive peuvent étre obtenus par projection arc-fil avec des fils fourrés
contenant des particules en céramique dures. Evidemment, la résistance a l'usure abrasive des

cermets augmente avec la proportion en céramique.

Une étude réalisée sur des dépodts de 440C, de Duocor, de 95SMXC et de 316L par arc-
fil montre que le comportement des matériaux projetés par arc a 1’érosion seche dépend de la
taille de particules érodantes. Pour des particules érodantes de grande taille, 1’érosion relative
des dépdts est presque indépendante de 1'angle d'attaque. Pour des particules plus petites en

taille, l'effet d'angle est le facteur dominant. Il affecte la perte volumique sous érosion seche

[118].

L’¢étude de dépdts de 316-TiB, réalisés par S. Dallaire et H. Levert [119] montre que la
résistance a 1’usure des dépdts d’acier 316-TiB, produits par projection arc-fil dépend de la
proportion de TiB, dans le fil fourré ainsi que d’autres additifs (Sn, CuSn, Si, Ti, W,...). Ils
ont proposé une relation entre la perte volumique de dépdt par abrasion et les pertes

volumiques de composants (1-3).

1SS (1-3)
w m W
Ou
W : est la perte volumique du dépot, m’
W, : la perte volumique du premier composant, m’
f, : la fraction volumique du premier composant, % en vol
W, : la perte volumique du deuxiéme composant, m’
et
f; : la fraction volumique du deuxiéme composant % en vol

Le remplissage d’un fil fourré avec des poudres de ferro-alliages diminue le niveau
d'oxydation du matériel d’atomisation en cours de formation du dépot et conduit a
'amélioration des propriétés physico-mécaniques et de service des dépdts projetés par arc-fil.
L'aluminium, le ferrochrome, le ferrobore, le calcium et 1’alliage de Ni-Al-Co (REM)
possedent de telles propriétés [121]. Les fils avec une teneur élevée en carbures améliorent la

résistance a I'usure des dépots. Les dépots de cermets par projection arc-fil montrent une



résistance a l'usure abrasive aussi bonne que des dépots de WC-Co-Cr 86/10/4 ¢€laborés par

HVOF conventionnel [53].

Une étude réalisée sur les dépots a partir de fils fourrés montre que l'addition de la
poudre d'Al au fil conduit a ’amélioration des propriétés mécaniques du dépot. La force de
rupture augmente de 180 a 230MPa. L'augmentation du contenu d'Al dans la composition de
poudre jusqu'a 30% (en poids) induit une augmentation de la dureté du dépot. Ceci est di a la
réduction de la porosité du dépdt et en méme temps a un dépdt de structure plus homogeéne
[106].

Une étude réalisée par M. Shining par arc-fil montre que les propriétés tribologiques
du dépdt composite métal-céramique qui contient des particules d'Al,O; sont bien meilleures
que celles du dépot d'aluminium. Les particules dures dans le dépot composite amplifient
considérablement sa résistance a l'usure et maintiennent le coefficient de frottement au-dessus
de 0,7 pendant plus longtemps [121]. La résistance a l'usure érosive des dépot de fil fourré
Fe;A/WC est 3,14 fois plus grande que celle de I’acier 1018 sous un angle d'incidence de 30°
a 650°C [122, 123].

1.7.2.2 Comparaison avec les dépots durs réalisés par HVOF et plasma
Une ¢étude réalisée par S. Dallaire [103] sur les dépdts durs montre que la perte
volumique due a l'abrasion du dépoét (cf. figurel.21) de Alpha-1800 projeté par arc est 15 fois
moins importante que celle du matériau massif. Se rangeant entre le dépot de WC-Ni par
HVOF et le dépot de WC- NiCr par Lasercarb, la perte volumique d'abrasion d’un dépot de
Alpha-1800 est 2 fois moins grande que celle de (Fe-Cr-C) et 24 fois moins grande que celle
de I'acier 1045 projeté par arc. La signification de la dureté quant au comportement a 1’usure

observé ne peut pas étre déterminée directement.
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Figure 1.21 : Résistance a I’usure des dépots et des matériaux massifs [124]

Evidemment, tous les matériaux examinés contiennent un mélange de zones dures et
de zones tendres dont 1'essai de dureté ne peut pas tenir compte en raison de la taille de ces

phases et de la méthode employée pour déterminer leur dureté (cf. figurel.22).
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Figure 1.22 : Dureté des dépots, des matériaux massifs et des particules érosives [124]

Cependant, le dépot de WC-Ni par HVOF et les dépots Alpha-1800 qui peuvent résister a
I'impact des particules angulaires dures présentent la dureté la plus élevée.

Le dépot métallique du procédé HVOF a été réalisé avec des poudres d'alliage a base
de nickel dont la taille était comprise entre 75 et 104 um. Le dépot composé de particules
partiellement fondues présentait une microstructure dense et une force d’adhérence au substrat
de 76MPa, deux fois plus €levée que celles du dépdt obtenu avec une poudre de 45-74um de

\

diamétre. Une grosse gouttelette a 1'état partiellement fondu est plus efficace pour



I'amélioration de l'adhérence d’un dépot métallique réalisé avec le procédé HVOF qu’une
petite gouttelette, qui est également partiellement fondu. On peut suggérer que des particules
totalement fondues conduisent essentiellement a un effet mécanique de liaison qui atteint une

force adhésive limite de 40 a S0MPa [125].

1.7.2 Dépots métalliques amorphes ou partiellement amorphes

Récemment sont apparus des poudres ou fils d’alliages métalliques destinés a la
projection thermique et présentant la capacité de former un revétement amorphe ou
partiellement amorphe. Ces dépdts sont généralement destinés a des applications anti—usure

ou a des applications combinant anti-usure et anti-corrosion.

En projection thermique, les couches sont élaborées par I’empilement de particules qui
impactent dans un état fondu ou partiellement fondu sur le substrat. La solidification de ces
gouttelettes est généralement accompagnée par un phénomene classique de nucléation et de
croissance. Cependant, dans ces techniques de dépdt, la vitesse de trempe des lamelles sur le
substrat est supérieure a 10°K/s et peut atteindre 10°K/s au début de la phase de
refroidissement. Cette vitesse de trempe dépend de I’efficacité du transfert de chaleur de la
lamelle au substrat [126]. Elle peut permettre le maintien a basse température d’un état
structural stable a plus haute température et en particulier, pour certains alliages métalliques
de figer I’état structural désordonné du liquide. Cependant, le matériau est dans un état
métastable et généralement un chauffage ultérieur a une température suffisante ’amenera a
retourner a I’état cristallisé par un processus de germination et croissance. Si la température
est trop basse ou le temps de maintien trop court, la structure peut évoluer au chauffage tout

en restant amorphe.

Les phénomenes de cristallisation et de relaxation ont été trés étudiés en raison des
importantes variations de propriétés qui les accompagnent, telles que la fragilisation ou
I’amélioration des propriétés mécaniques. La connaissance de cette évolution est essentielle
pour les applications. Au cours du refroidissement d’un alliage liquide dans les conditions
usuelles, le volume massique diminue avec la température et lorsque la solidification
intervient, cette transformation s’accompagne d’une chute brutale du volume, de la viscosité,
de ’enthalpie et de nombreuses autres propriétés (figure 1.23, courbe I). Si le refroidissement
est suffisamment rapide, I’alliage reste liquide a 1’état surfondu, la contraction volumique est

linéaire jusqu’a une température T, dite température de transition vitreuse. En dessous de Ty, il
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y a un changement de pente li¢ au fait que la mobilit¢ atomique ne peut plus suivre la

contraction volumique (figure 1.23, courbe II) [127].

Sur la figure 1.23, la courbe Ila traduit un refroidissement plus rapide que celui de la
courbe IIb et Ty > Ty Les deux états correspondent a des répartitions atomiques voisines
mais différentes, avec une densité plus faible, un volume libre plus important pour la vitesse

de trempe la plus élevée. A T,, la viscosité est de I’ordre de 10 ' Pa.s.

Au cours du chauffage, le volume de 1’échantillon rejoint la courbe de 1’état surfondu
vers T,, puis lorsque la température s’¢leve, la cristallisation intervient et il rejoint la courbe
de I’état cristallisé. Les courbes d’analyses thermiques différentielles ATD traduisent cette

évolution en enregistrant les variations de température ou de flux de chaleur.
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Figure 1.23 : Variation du volume spécifique et courbe d’analyse thermique d’un alliage au

cours du refroidissement [127].

Lorsque I’on chauffe un échantillon amorphe, il y a une température T. pour laquelle le
matériau métastable retrouve son état normal par cristallisation. Cette transformation se
traduit par une variation importante de ’ensemble des propriétés. La température de
cristallisation est une caractéristique de la composition chimique d’un alliage. Comme la
solidification, la cristallisation est un phénoméne exothermique et les méthodes
calorimétriques permettent d’en avoir une bonne connaissance phénoménologique et
thermodynamique : température de cristallisation, différentes étapes du phénomeéne, enthalpie

de cristallisation.

Les facteurs critiques qui contrdlent la formation de la phase amorphe lors de la

projection thermique sont :

1- la composition chimique des matériaux projetés,



2- la température du substrat,

3- la qualit¢ du contact entre les lamelles qui détermine le coefficient de transfert
thermique,

4- ['épaisseur des lamelles.
Cette épaisseur de lamelles dépend de la vitesse des particules a I’impact, de la

viscosité du matériau liquide et de sa tension superficielle.

Les oxydes qui se forment pendant I’atomisation et le traitement des gouttelettes en vol
peuvent modifier la qualité du contact entre les lamelles et avec la couche sous-jacente mais

aussi favoriser la phase de nucléation.

1.7.3.1 Propriétés des dépots métalliques amorphes
L'intérét des alliages amorphes est dii a leurs propriétés physiques, mécaniques et

chimiques uniques [128,129]

1.7.3.1.a. Propriétés mécaniques

Les matériaux amorphes ont des propriétés mécaniques différentes de celles des verres
d’oxydes et de celles des métaux. Les valeurs élevées de dureté les rapprochent des verres
alors que leur ductilité les rapproche des métaux. Ils présentent aussi une bonne tenue a la
fatigue et une résistance a la traction élevée. Les propriétés mécaniques des alliages amorphes
dépendent cependant fortement du domaine de température ou les essais sont réalisés [129-

131].

1.7.3.1.b. Résistance a la corrosion

La résistance a la corrosion de ces alliages est en général trés bonne, ce qui peut étre
attribué a ’homogénéité chimique et a I'absence de précipités ou de phases secondaires et de
défauts structuraux (joints de grain, dislocations, défauts d’empilement) qui constituent des

emplacements préférentiels pour une attaque corrosive [132,133].

Ainsi, un dépdt de Fe-Cr-P-C présent une teneur élevée en phase amorphe, une dureté
plus élevée et également une résistance a la corrosion dans une solution de H,SO4 supérieure a

celles d’un dépot d’acier inoxydable austénitique [134-136].

1.8 Conclusion

Les applications des dépdts réalisés par arc-fil concernent généralement la résistance a

l'usure, a I'oxydation ou a la corrosion. Les fils fourrés permettent I’utilisation d’alliages ou de
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cermets avec des compositions adaptées a une application spécifique avec un taux de dépot
proche de celui des fils pleins. Le rendement de dépot est de 1’ordre de 60 a 80% ce qui est
proche et parfois supérieur a celui atteint en projection plasma. Cependant, les dépdts réalisés
par arc-fil présentent des teneurs en oxydes et de taux de porosité¢ généralement supérieurs a

ceux des dépots obtenus par plasma ou HVOF.

En général, I’atmosphere de projection et la taille des particules en vol sont les facteurs
principaux sur la teneur en oxydes du dépdt. Les particules plus petites réagissent plus
aisément avec 1'oxygeéne que les particules plus grosses en raison de leur plus grande surface
spécifique. Aussi les dépots atomis€s sous air a une pression d’atomisation €levée présentent-

ils généralement une teneur en oxyde ¢levée.

Les parameétres qui affectent la taille des particules formées lors de 1’atomisation sont
essentiellement la valeur du courant d’arc, la pression du gaz d’atomisation et le diametre de
la buse. Un courant et une tension faibles avec une pression de gaz d’atomisation élevée
permettent d’obtenir des particules plus petites en taille. La géométrie de la tuycre affecte

¢galement la taille des particules.

Un autre parametre qui affecte la teneur en oxydes est la distance de tir. Avec une plus
grande distance de tir, les particules ont plus de temps pour s'oxyder. Par ailleurs, quand la
distance de tir est diminuée la température des particules a I’impact devient plus ¢élevée et les
gouttelettes se déforment plus en impactant sur le substrat mais le taux de dépot peut alors

diminuer.

La porosité du dépot quant a elle dépend essentiellement de la vitesse d’impact des

gouttelettes et de leur viscosité a leur impact.

L’utilisation d’'un gaz de gainage conduit en général a un dépdt avec de meilleures

propriétés mécaniques grace a :

e une distribution mono-modale des particules,

e des particules plus petites en taille,

e une augmentation de la vitesse des particules,

e un meilleur étalement des particules sur le substrat,
e une augmentation de la densité de dépot,

e un jet de particules minimum divergent.
Apres avoir présenté dans ce chapitre les principales caractéristiques de la technique

de projection arc-fil, nous détaillons dans le chapitre suivant le dispositif que nous avons



utilisé pour notre étude ainsi que les techniques que nous avons mises en oeuvre pour

caractériser les particules en vol et les dépots.
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Chapitre II : Stratégie et procedures

experimentales



2.1 Introduction

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

et sur les propriétés des dépots réalisés dans les mémes conditions.

Le second objectif est de réaliser et d’étudier des dépdts plus durs que ceux de 1’acier
inoxydable. Pour ce faire, nous avons utilisé¢ 2 fils fourrés (97MXC et 98MXC de la société

TAFA), dont un est renforcé en particules céramiques carbures.

Dans ce chapitre, nous présentons le pistolet de projection employ¢ pour 1’¢laboration
des dépots, les matériaux de 1’étude (fils et substrat), le dispositif de projection et les
différentes techniques d’analyse que nous avons utilisées pour étudier les particules en vol et

caractériser les dépdts.
2.2 Dispositif experimental

2.2.1 Présentation générale

Nous avons utilisé un systéme de projection par arc électrique qui comprend :

e un pistolet de type TAFA 9000 avec un systéme d’alimentation en puissance é€lectrique et
en fil. Avec ce type de pistolet, les gaz d’atomisation et de gainage sont de méme nature ;

e un bras robotis¢ 6 axes programmable ABB (IRB 2400) qui permet de réaliser des dépots

avec une distance de tir et une vitesse de déplacement relative pistolet-substrat constantes

(cf. figure. 2.1).
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Figure 2.1 : Schéma du dispositif expérimental

Avant I’opération de dépdt, les substrats sont sablés (avec des grains de corindon de
400 um de diamétre) puis dégraissés a I’acétone et nettoyés aux ultrasons. Apres préparation,
ils présentent une rugosité moyenne (Ra) de 6 um et doivent étre utilisés rapidement (moins

de 30minutes) pour éviter leur oxydation.

La distance de tir, la vitesse pistolet-substrat, et le nombre de passes sont programmeés
sur un ordinateur qui gere le bras robotisé. Ce dispositif permet d’améliorer la reproductibilité

des dépots réalisés.

2.2.2 Choix du pistolet arc-fil

Dans le cas présent, le choix du modéle de pistolet arc fil a été principalement guidé
par la taille du robot et par les mouvements qu’il doit effectuer. En raison de problemes
d’encombrement, il s’aveére impossible d’intégrer les bobines de fil sur le robot, comme cela

aurait pu €tre fait avec un systéme « poussé » ou « tiré ».

C’est pourquoi le choix s’est porté sur un modele « poussé-tiré » équipé de gaines de
5,0 m plus adaptées a I’application. Cependant, de longues gaines induisent un frottement plus
important du fil qui peuvent, éventuellement, étre a 1’origine de dysfonctionnements dus a une
avance de fil irréguliere. De plus, ces gaines en matériau plastique présentent une certaine
rigidité ce qui peut également étre la source de dysfonctionnements en cas de fortes

sollicitations en flexion.



2.2.3 Pistolet Arc-jet 9000

Le pistolet Arc-Fil utilisé pour notre étude est un Arc Jet 9000 d’origine TAFA (cf.
figure. 2.2). Congu pour une utilisation robotisée ou manuelle, ce modele d’Arc-Fil posséde
deux moteurs d’entrainement du fil au niveau du pistolet et de la console de commande,
synchronisés électroniquement pour assurer une alimentation réguliere du fil. La pression
appliquée au fil par les galets d’entrainement est adaptée automatiquement pour permettre une

traction réguliere et un débit constant du fil sans I’endommager.

La source de courant du modéle 9000 est prévue pour fonctionner sur une gamme de
courant variant de 0 a 400A. Elle doit permettre de projeter tout type de fil a des productivités
¢levées (jusqu’ a 40kg/h). Cette source peut étre reliée a la console de commande par des
cables ¢électriques de grande longueur (5m) afin de la protéger des ambiances poussiéreuses et

permettre un gain de place. Enfin, ’Arc Jet 9000 est équipé d’un systéme d’atomisation

secondaire.
. Comtnande mamielle
matiette déroulement de witesse de Mécarmame
Chavette [ Fermée déroulement. d'entrimement du fil
TEte du pistolet
Cydes d'avaticement
du fil Poigtiée
amovikle

Figure 2.2 : Schéma d’un pistolet Arc jet 9000 de TAFA

2.2.4 Eléments constitutifs du pistolet Arc-jet 9000

La téte du pistolet de projection se compose de plusieurs pieces jouant chacune un rdle
dans le traitement des particules de métal fondu. La figure 2.3 représente une vue éclatée de la

téte de projection. Ses ¢léments sont les suivants :

e A :latéte de pistolet ;
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B : les tubes contact; disposés a I’intérieur de la téte du pistolet, ils transmettent le

courant ¢lectrique aux fils ;

(] =

-

™,

%ﬁ

(Q) r"\F\

Figure 2.3 : Vue éclatée de la téte d’un pistolet Arc Jet 9000.

C : les guide-fils alésés ; ils dirigent les fils au centre du jet d’air d’atomisation. Ils doivent
étre régulierement remplacés apres plusieurs heures de fonctionnement. Il existe plusieurs
modeles de guide-fil adaptés aux diameétres des fils, mais également a leur composition ;

D : le positionneur ; il localise exactement les guide-fils et contribue a la formation du jet
de gouttelettes. Les positionneurs sont, quant a eux, disponibles sous plusieurs formes en
fonction de la buse utilisée mais également de la forme de jet désirée. On peut ainsi
obtenir un jet de particules concentré (circulaire) ou au contraire plus diffus (ovale) selon
le type de surface a revétir ;

E : la buse a air ; elle aide au controle de la forme du jet de projection. Comme la plupart
des mode¢les, 1’Arc Jet 9000 utilise des buses a air en sortie de pistolet dont le diameétre
conditionne la pression au niveau des électrodes et influe sur I’atomisation de leurs
extrémités. Plusieurs types de buses sont disponibles, leur couleur définissant leur
diameétre (cf. figure. 2.4) :

e buse bleue : ¢ 8,4mm ;
e buse verte : ¢ 7,7mm ;
e buse jaune : ¢ 7,0mm ;

e buse rouge : ¢ 6,4mm



Figure 2.4 : Buses de projection

Pour les buses verte, jaune et rouge, il est conseillé d’utiliser un positionneur long ;

F : bouchon ; cette piece permet d’assurer le maintien du positionneur et de la buse.

Ces deux dernieres piéces, peu soumises a 1’usure, ne nécessitent pas un remplacement

régulier.

2.3 Strategie expérimentale

Compte tenu des travaux déja effectués au laboratoire et de 1’étude bibliographique,

nous avons choisi de faire varier les parametres de projection suivants :

le diamétre de la buse de sortie : @buse,

la pression du gaz d’atomisation (air comprimé) : Pa,
la pression du gaz de gainage (air comprim¢) : Pg,

le type de fil.

L’étude a consisté a :

¢tudier la morphologie et 1’état de fusion des particules collectées en vol dans un récipient
rempli d’eau ou d’argon (cf. §.2.5.1). Ce second fluide permet de limiter 1’oxydation des
particules pendant la phase de refroidissement. Apreés séchage, la distribution
granulométrique des particules est déterminée a l’aide d’un granulométre laser. La
morphologie «externe » et «interne» des particules est observée par microscopie
¢lectronique a balayage et leur composition par analyse aux rayons X et par analyse
dispersive en énergie (SDE) ;

mesurer la vitesse et température moyenne des particules en vol a 1’aide du systeme
SPRAY WATCH (cf. §.2.5.2) ;

caractériser les dépdts réalisés dans les conditions de tir sélectionnées a partir de 1’étude

sur les particules en vol.
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2.4 Matériaux de 1’étude
2.4.1 Fils

Dans ces travaux, nous avons utilisé trois types de fil de diametre 1,6 mm: un fil d’acier

inoxydable 316L et deux fils fourrés 97MXC, 98MXC. Ces 3 fils sont vendus par la
société TAFA.

- fil 316L
Sa composition est donnée dans le tableau 2.1.
Tableau 2.1 : Composition chimique en pourcentage massique du fil 316

C Mn

Si

P S Cr Ni

Mo @ Fe

0,02 1,44 0,60 0,026 0,01 16,80 10,20 2,06 68,84

- fil fourré 97MXC

Sa composition est donnée dans le tableau 2.2 et la figure 2.5 présente la section du fil
fourré 97MXC observée par microscopie ¢électronique a balayage et les spectres RX de la

gaine et de la poudre contenue dans cette gaine.

Tableau 2.2 : Composition chimique en pourcentage massique du fil fourré 97MXC

(Vooudre/ Vi = 0,51 ol V représente le volume)

B Mn Si wC TiC Fe

Cr N1

1,87 0,55 1,25 14,00 4,50 26,00 6,00 = 45,83
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Figure 2.5 : (a) Section du fil fourré 97MXC de TAFA ; (b) Spectres RX de la gaine et de la
poudre du fil fourré 97MXC

Remarque : les spectres RX de la poudre (cf. figure. 2.5b) montrent que, parmi les
différentes céramiques (WC, TiC, FesSi et FeO) contenues dans le fil, les principales sont le
WC et le TiC. Par ailleurs, la gaine est en acier inoxydable chrome-nickel avec des éléments

comme le manganese et le silicium en solution solide.

- fil fourré 9SMXC

Sa composition est donnée dans le tableau 2.3 et la figure 2.6 présente la poudre
contenue dans ce fil fourré observée par microscopie électronique a balayage ainsi que

I’analyse RX de cette poudre.

Tableau 2.3 : Composition chimique en pourcentage massique du fil fourré de 98MXC

(Vpoudre/V fil = 0,59)

C Mn Si Cr Ni Mo Fe

1,70 1,60 1,60 26,00 3,00 0,80 65,30
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Figure 2.6 : (a) Poudre du fil fourré 98MXC de TAFA ; (b) Spectre RX de la poudre du fil
fourré 98MXC
Remarque : le spectres RX de la poudre (cf. figure. 2.6b.) montre que parmi les
differentes composants (Cr;Cs, Fe-Cr, Fe-Ni, Fe-Mn et Fe-Cr-Si) contenus dans le fil, le

constituant principal est le carbure de chrome Cr;Cs

La figure 2.7 montre les photographies obtenues par microscopie électronique a

balayage, des coupes des fils fourrés 97MXC et 98MXC.

Figure 2.7 : Coupe des fils fourrés (a) 97MXC, (b) 98MXC

2.4.2 Substrats

Nous avons réalisé les dépots sur des substrats d’acier bas carbone XC38 (cf. tableau.
2.4), couramment employé dans I’industrie. Les substrats ont été réalisés a partir d’une barre

de XC38 de 25 mm de diamétre étirée a chaud. La barre est découpée sous forme de disques



de 5 mm d’épaisseur a I’aide d’une tronconneuse. La bonne planéité des échantillons et le

parallélisme de leur faces planes sont vérifiés aprés la découpe.
Tableau 2.4 : Composition chimique en pourcentage massique du substrat (acier XC38)

c

Mn P S Fe

0,31-0,38 0,60-0,90 max.0,04 max.0,05 balance

La préparation des échantillons avant la projection est effectuée a 1’aide d’une sableuse
a dépression en utilisant de I’alumine de type corindon d’une granulométrie moyenne de 400
pm. Pour ce faire, les substrats sont fixés sur un porte-échantillons de diamétre 110 mm
animé d’une vitesse de rotation de 90 tr/min. La pression dans la buse de sablage, de diametre
interne 8 mm, est de 0,6MPa et la vitesse de translation de la buse est de 0,045 m/s. Le
sablage est effectué¢ perpendiculairement aux substrats pendant 2 min. Les substrats ainsi
préparés subissent un dégraissage et un nettoyage a I’acétone dans une cuve a ultrasons
pendant 5 min. La surface sablée et nettoyée (par les ultrasons et 1’acétone) est alors préte a
recevoir un revétement. La rugosité (Ra) de la surface des échantillons ainsi préparés est

généralement comprise entre 5 et 7 pm.
2.5 Techniques d’analyse et de caractérisation des particules
en vol

2.5.1 Dispositifs expérimentaux de collecte des particules en vol

Nous avons, d’abord, effectué la collecte des particules en vol dans un récipient rempli
d’eau (cf- figure. 2.8a) mais pour limiter I’oxydation des particules au contact de 1’eau, nous
avons utilis¢, dans un second temps, un systéme de refroidissement a I’argon avec un débit de

80 I/min (cf. figure. 2.8b).

Dans les deux cas, le pistolet arc-fil est disposé a la verticale du collecteur a une
distance égale a la distance de tir, soit 100 mm, et les durées de tir sont d’environ 30 secondes
afin d’avoir un nombre de particules suffisant pour effectuer une analyse statistique correcte

de leur répartition granulométrique.

En fonctionnement, 1’utilisation du dispositif de collecte dans I’eau s’accompagne
d’une variation de la distance de tir liée aux flux de gaz et de particules arrivant dans le

récipient. Le systétme de collecte dans I’argon ne permet pas, quant a lui, de refroidir
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suffisamment rapidement toutes les particules, puisqu’un dépdt se forme au fond du
collecteur. Les deux dispositifs sont donc a améliorer pour refroidir efficacement les

gouttelettes collectées.
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Figure 2.8 : Collecte des particules en vol ; (a) dans I’eau (b) dans I’argon

2.5.2 Mesure des caractéristiques des particules en vol avec le
dispositif SprayWatch

2.5.2.1 Caméra

Les techniques d’imagerie ont connu pendant la derniére décennie un fort
développement dans le domaine du diagnostic en projection thermique. Elles permettent
d’obtenir de nombreuses données quantitatives utiles pour la recherche, le développement et
la surveillance des procédés. Afin d’observer 1’état des particules en vol au cours de la
projection par arc, nous avons utilis¢ une systéme d’imagerie (SprayWatch) qui est
commercialisé par la société OSEIR (Tampere, Finlande). Il permet, entre autre, de connaitre

la température de surface et la vitesse des particules ainsi que leur flux (cf. figure. 2.9).

Un courant d’air comprimé est utilisé pour refroidir le circuit a I’intérieur de la caméra
et pour garder propre la fenétre de mesure. Le systeme de mesure est géré par un ordinateur et

situ¢ dans une enceinte qui le protége contre la poussiére et les vapeurs.



Figure 2.9 : Caméra du .

SprayWatch [137]

Les mesures sont effectuées dans un volume (X=33mm, Y=25mm, Z=35mm) du jet de

particules. Les valeurs fournies sont, en fait, une moyenne des valeurs mesurées sur un

ensemble de particules détectées dans ce volume. Il faut donc que le SprayWatch détecte a

touts instant suffisamment (>1000 particules) de particules distinctes pour déclencher la

mesure. Le volume de mesure peut €tre ajusté en réglant la mise au point de la caméra. La

distance entre la caméra et le centre du jet est de 185 a 400 millimétres. La définition du

volume de mesure et des différents paramétres d’observation est reportée sur la figure 2.10.
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Figure 2.10 : Disposition du volume de mesure du SprayWatch [137]

Dans le tableau 2.5 sont reportées les variations de largeur et de hauteur du volume de

mesure avec la distance a laquelle est effectuée la mesure (figure 2.10).

Tableau 2.5 : Relations entre la distance de travail et le volume de mesure
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Distance de travail

Longueur du volume

Longueur du volume

(mm) selon X (mm) selon Y (mm)
185 18,7 14,0
250 25,1 18,8
400 39,2 29,4

La profondeur du volume de mesure (selon Z) dépend de l'ouverture du diaphragme du
systeme optique de formation d’image. L'ouverture est automatiquement choisie sur la base du
niveau du signal, ou de la luminosité du procédé étudié. Le centre du volume de mesure est
positionné a 100 mm de la sortie du pistolet soit a la distance ou est positionné le substrat

pendant la réalisation des dépots.

2.5.2.2 Systeme de mesure

La détection des particules dans I'environnement thermique du jet est basée sur le
rayonnement (émission) thermique des particules chauffées. La caméra est équipée d'un
obturateur ¢électronique permettant d’obtenir des temps d'exposition de ['ordre de la
microseconde. Ceci permet de détecter un certain nombre de particules dans le jet et de
mesurer leurs vitesses. La vitesse des particules est calculée a partir des longueurs de leurs
traces sur I’image pendant un temps d'exposition connu. La longueur et I’angle de direction de
la trace dépendent de la vitesse de la particule, de la géométrie d’image et du temps

d'exposition.

La température moyenne de particules est mesurée a I’aide d’un pyromeétre a deux
couleurs. La fenétre d’affichage du SprayWatch est divisée en deux parties (cf. figure. 2.11):
le coté gauche de la fenétre est toujours identique et correspond a la fenétre de mesure. Le

coté droit présente les résultats de mesure sur sept pages différentes.



Fenétre principale Fenétre des résultats

Status Current History Dist Log System  Proflle  Setlings

SprayWatch

Hhoniend IErcori

Figure 2.11 : Fenétre d’affichage du SprayWatch [137]

Les pages contiennent également différentes fonctions pour ajuster la mesure au

procédé¢ de projection.

La fenétre de mesure est divisée en deux zones (cf. figure. 2.12). La zone A correspond
a I’image obtenue par le systeme optique qui permet la détection individuelle des particules et
la mesure de leurs traces. La zone B correspond a I’image obtenue a I’aide de deux filtres
optiques dans deux gammes de longueurs d'onde (680nm et 870nm). Elle permet de

déterminer une température moyenne du jet de particules.
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Figure 2.12 : Schéma de la fenétre de mesure du SprayWatch [141]

Les valeurs mesurées sont affichées instantanément ce qui permet d’observer les
variations des caractéristiques du jet de particules au cours du temps et d’évaluer sa stabilité.

La figure 2.13, montre I’interface Labview® qui retranscrit les résultats a I’opérateur.

Les images du jet de particules sont analysées et les données sont traitées par un
logiciel dédi¢ fonctionnant sur un systetme informatique PC standard. Le logiciel est

entierement automatique et permet 1'enregistrement de données et la réalisation d’un compte

rendu [137-143].

Figure 2.13 : Image de la fenétre de mesure des caractéristiques des particules en vol par le

SprayWatch [137]



2.5.3 Mesure de la granulométrie des particules collectées

Nous avons réalisé les mesures de répartition granulométrique des particules collectées
avec un granulométre laser de marque CILAS 715 E477. Il permet de comptabiliser des
particules dont le diamétre varie entre 1 et 128 um. Il est équipé d’un laser hélium-néon de
faible puissance (1,5 mW) : celui-ci émet un faisceau lumineux qui traverse un échantillon du
produit a analyser en suspension dans un liquide. La lumicre est diffractée par les particules et
I’observation de la répartition de 1’énergie dans la figure de diffraction permet de déterminer

la dimension des ¢léments diffractant, supposés sphériques.

Les particules ont été placées en milieu aqueux. Toutefois, en raison de
I’agglomération des particules, ’utilisation d’ondes ultrasonores, pendant une minute a une
fréquence de 20 kHz dans la cuve de mesure s’est avérée nécessaire pour assurer la dispersion
des particules. Pour chaque lot, nous avons fait deux essais afin de nous assurer de la validité

des résultats obtenus.
2.6 Techniques d’analyse et de caractérisation des dépots

2.6.1 Diffraction des rayons X

La technique d’analyse par diffraction de rayons X repose sur I’interaction élastique d’un
faisceau monochromatique de photons X avec la maticre cristallisée. La diffraction résultante
aboutit a 1’obtention d’un diffractogramme et permet la détermination des distances
réticulaires des plans de diffraction. La loi de Bragg définit la relation entre la longueur
d’onde du faisceau incident (1), le paramétre réticulaire repéré par les indices de Miller (dpw)

et I’angle de diffraction (0), I’entier naturel n représentant 1’ordre de diffraction.
nA = 2 duw sin(0) (2-1)

L’appareillage utilisé est un diffractometre SIEMENS D5000. 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 a anticathode de cuivre (A= 1.5418 A)
couplé a un monochromateur arriere en graphite afin de filtrer le raie Kz du cuivre et

éventuellement la fluorescence de 1’échantillon.

Le montage utilis€é permet d’obtenir des spectres par réflexion. Les fentes avant et

arriere ont été fixées a 2 mm. Le balayage est de 10-70° (20). Le pas de balayage est de 0,02°,
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pour un temps d’acquisition moyen de 2 heures pour I’identification des composés, 12 heures
pour des études plus poussées. L’identification des composés cristallins s’appuie sur la
comparaison des valeurs expérimentales des distances réticulaires avec les données de la
littérature. Un logiciel de type DIFFRACplus (Eva. version 9,0) permet d’étudier le spectre de
diffraction des RX et d’identifier les phases cristallines de I’échantillon a analyser. Les raies
de diffraction sont comparées aux spectres des différentes phases compilées dans les fiches

PDF® (Powder Diffraction File).

2.6.2 Observations microscopiques

L’observation microscopique nécessite un polissage fin de la surface ou de la coupe
du dépdt a observer. Le polissage mécanique, obtenu manuellement dans notre cas, vise a
rendre les surfaces uniformes. Il consiste a abrader la surface, sous une charge constante, a
I’aide de papiers revétus de carbure de silicium (SiC) de grade progressif, montés sur des
tourets de polissage dont la vitesse est de 300 tr/min. La diminution de la taille des grains
d’abrasif d’un papier a 'autre permet d’affiner progressivement 1’état de polissage et de
diminuer la rugosité moyenne. Compte tenu de la différence de dureté existant entre le carbure
et la matrice métallique (2500 HVS pour SiC et 180 HVS pour 1’acier), la surface a polir se
couvre de rayures de plus en plus fines, caractéristiques des sillons laissés par les grains de

SiC. Le polissage a la main des échantillons se fait selon la séquence suivante :

Papier SiC de Papier SiC de Papier SiC de Papier SiC de
grade 120 —p | grade 320 —p | grade 600 —p | grade 800
grains :125 ],Lm Qgrains - 45 },Lm Qgrains - 26 “m grains - 22 ],Lm
Tapis humecté Tapis humecté Tapis humecté Papier SiC de
de poudre SiC | «q—| de poudre SiC | <a—| de poudre SiC || grade 1200
grains: 1 “m grains: 3 “m grains: 6 ].,lm Qgrains: 14 l’lm

Chaque séquence dure environ 5 minutes. Les échantillons ainsi polis (surface ou
coupe des dépdts) peuvent alors €tre observés au microscope. La résine utilisée est de type

phénolique, elle permet d’enrober une poudre et assure une bonne conduction électronique.

Un nettoyage a I’acétone et un séchage par flux d’air chaud terminent le polissage
mécanique. Notons aussi que cette méme procédure a été suivie pour préparer les échantillons

sur lesquels les mesures de dureté ont ét¢ effectuées.

88 ICDD : International Centre for Diffraction Data, 12 Compus Boulevard, Pennsylvania, USA.



2.6.2.1 Microscope optique

Un microscope métallographique de type NEOPHOT 32 permet 1’observation des
échantillons, avec un grandissement qui varie de 5 a 1000. Ce microscope s’accompagne
d’une caméra, d’un téléviseur et d’une imprimante de photo de type SONY. L’avantage de la
microscopie optique, outre sa grande facilité d’utilisation, est de permettre 1’observation de
grandes surfaces et de collecter ainsi une information globale sur I’aspect de la surface

observée.

Mais compte tenu de sa faible résolution, il n’est pas possible de 1’utiliser pour une
observation fine d’objets rugueux de petite taille ; la microscopie €lectronique a balayage est

alors mieux adaptée.

2.6.2.2 Microscopie ¢lectronique a balayage

Les microscopes ¢lectroniques a balayage (MEB) utilisés sont de type PHILIPS 35 ou
HITACHI SC2500. Avant observation, les poudres non conductrices sont métallisées avec un
film d’or ou de graphite dans un évaporateur sous vide de facon a assurer la conduction

électronique lorsqu’elles sont soumises au bombardement du faisceau électronique.

La tension d’accélération peut varier de 10 a 30 kV et les grossissements utilisés sont
compris entre 100 et 4000. Quand aux dépots, ils ne subissent aucune métallisation afin ne pas
géner ’analyse quantitative du graphite. A chacun de ces microscopes électroniques est
associ¢e une sonde de microanalyse EDAX 9100/60. Elle permet d’obtenir la répartition
pondérale ou atomique des €éléments présents sur la surface observée et ainsi de réaliser des

cartographies de ces éléments.

2.6.3 Analyse d’image

L’analyse d’image permet 1’étude des échantillons a 1’échelle microscopique. Les deux
grands types d’utilisation sont I’analyse quantitative et la reconnaissance. Dans le premier cas,
c’est I’exploitation de données numériques, portant aussi bien sur la taille, la densité, la
couleur, la forme des objets ou I’organisation des structures, qui est primordiale, dans le
second cas, c’est I’identification des formes. Les formes peuvent étre identifiées soit a partir
de mesures, comme en analyse quantitative, soit a partir de transformations d’images suivies
uniquement d’un dénombrement pour tester la présence ou non de la figure recherchée,

I’analyse quantitative étant alors trés réduite.
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A chaque application correspond un programme d’analyse d’images, qui comporte

quatre étapes essentielles [144,145] :
acquisition de I’image,
sélection des zones d’intérét,

mesures,

A S

interprétation des résultats.

Nous avons appliqué la méthode d’analyse d’image a la mesure d’épaisseur, de

porosité et de teneur en oxyde des dépots.

2.6.3.1 Epaisseur

Les mesures de 1’épaisseur ont été réalisées par analyse d’image en utilisant le mode
« distances » avec le logiciel Inspector 2.2. de la société Cimarron Computer Engineering, Inc

[146]. Les valeurs de 1’épaisseur obtenues résultent de la moyenne de 20 mesures.

2.6.3.2 Porosité

La porosité peut étre caractérisée par différentes méthodes dont les plus utilisées sont
basées sur I’infiltration d’un corps étranger (eau, mercure, gaz) dans les pores (pycnometrie)
et I’observation de coupes métallographiques par microscopie et quantification par analyse
d’image [147]. Les méthodes pycnométriques donnent acces au volume de porosité connecté
avec la surface du dépdt, c’est-a-dire la porosité ouverte. Par calcul on peut ensuite déterminer

la porosité fermée.

La porosimetrie au mercure permet, en plus, de mesurer la taille des pores ouverts (la
pression a appliquer au mercure est d’autant plus grande que la taille des pores est petite). Ces
techniques présentent le désavantage ne pas garantir une imprégnation complete de la porosité
ouverte. Les méthodes basées sur I’observation de coupes permettent de quantifier un taux
global de porosité mais aussi d’observer des objets fins comme des fissures, des porosités
interlamellaires. Cependant, une grande partie des interconnexions peuvent ne pas se trouver
dans le plan d’observation, et ces méthodes ne donnent que des informations partielles
(surfaciques) sur la porosité et sa répartition dans le dépot. Remarquons que des techniques
comme la microtomographie peuvent étre utilisées pour obtenir une visualisation 3-D de la

porosité [148].



Les mesures de porosité ont été réalisées par analyse d’image en évaluant les niveaux
de noir avec le logiciel Inspector 2.2. Cette méthode demande une bonne préparation de

surface et reste cependant assez délicate a utiliser pour donner des résultats convenables.

2.6.3.3 Teneur en oxyde
La teneur en oxyde a été déterminée par analyse d’image en évaluant les niveaux de
gris avec le logiciel Inspector 2.2. Les valeurs de la porosité et de la teneur en oxyde obtenues

résultent de la moyenne de 10 mesures (5 photos pour chaque échantillon).

2.6.4 Analyse chimique (LECO)

Pour quantifier la quantité d’oxygeéne présente dans les particules collectées en vol,
nous avons ¢également utilisé¢ un analyseur LECO®. Les échantillons de poudre sont placés
dans un four-pyrolyse et décomposés a 1300°C , I’oxygene libéré réagit alors avec du charbon
de bois pour former du CO, qui est oxydé en CO, dont la quantité est mesurée a 1’aide d’un
détecteur infrarouge. Ainsi, 1’analyseur LECO® permet de mesurer les pourcentages

volumiques en oxygene au sein des particules collectées.
2.7 Caractérisations mecaniques des dépots

2.7.1 Rugosite

Les mesures de rugosité ont été réalisées avec un appareil Hommel Tester T2000
suivant la direction de tir (d1) puis perpendiculairement a cette méme direction (d2), (six
mesures sont effectuées par échantillon. Elles sont séparées par une distance de 4,8 mm). En
effet, les dépots présentent du fait de leur mode de construction des rugosités différentes selon

ces deux directions (cf- figures 14.a et14.b).
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Figure 14 : (a) Déplacement du pistolet, (b) Surchappement des cordons de projection suivant
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Les valeurs de Ra relevées selon la direction d1 sont ainsi Iégerement plus faibles que

celles mesurées suivant d2, direction suivant laquelle les cordons se surchappent.

Toutefois, les différences de rugosité relevées sur les dépodts restent assez faibles : on
reléve au maximum un micron de différence en Ra. En effet, par passes successives, il est

possible d’obtenir des dépdts d’épaisseur relativement uniforme.

2.7.2 Micro dureté

Cet essai consiste a mesurer 1I’empreinte faite dans une partie du dépot. Ceci est utile
pour estimer la résistance a 1’usure et étudier la structure du dépot. Les mesures de la micro
dureté des dépdts ont été effectuées sur des surfaces ou des coupes polies. Elles ont été
réalisées avec un indenteur de type Vickers. Des charges de 3 Newton ont été appliquées
pendant 30 secondes pour les dépdts d’acier 316L. Pour les dépdts de 98SMXC, 97MXC qui
présentent une plus grande hétérogénéité, des charges de 2 Newton ont été appliquées pendant
45 secondes. L’appareillage utilis¢ est un duromére SHIMADZU MICRO HARDNESS
TESTER qui est équipé d’un pénétrateur diamant Vickers. Les valeurs de dureté obtenues

résultent de la moyenne de 20 mesures.

2.7.3 Abrasion

Cet essai consiste a appliquer une charge en mouvement sur un dépot, puis a mesurer
I’épaisseur d’usure et la perte de poids. Il a été réalisé avec un abrasimétre de type linéaire,

TABER mode¢le 5700. Les paramétres importants pendant cet essai sont les suivants :

- la charge (N) : la charge minimale du systeme d’essai d’abrasion est de 3,5N et peut étre
augmentée au maximum a 16N ;

- la vitesse (cycle/minute) de déplacement de la charge : la vitesse maximale du systéme
d’essai d’abrasion est de 60 cycles /minute ;

- les embout abrasifs: 1’abrasimetre est équipé de trois types d’embouts de dureté
différente ;

- lanombre de cycles : le nombre de cycles peut étre réglé jusqu’ a 10000 cycles.

Nous avons d’abord utilis¢ un plan d’expérience pour déterminer les conditions
optimales d’essai pour les 3 types de dépots de notre étude. Ce plan d’expérience a conduit
aux valeurs suivantes : Meule = H22, Charge = 8,5N, Vitesse = 60 rms, Nombre de cycles =
3000. Les épaisseurs d’usure sont mesurées par analyse d’image sur les coups des échantillons
et résultent de la moyenne de 10 mesures pour chaque échantillon. La perte de masse liée a

’usure résulte de la moyenne de 3 & 5 mesures pour chaque condition.



2.7.4 Adhérence

Les essais d’adhérence ont été effectués selon le test ASTM-C633-79 [88] avec une
machine de traction ADAMEL-LHOMARGY DY26. L’ensemble substrat-dépot est coll¢ sur
des éprouvettes de traction cylindriques (diamétre 25 mm, longueur 50 mm) comme le montre
la figure 2.15. Une colle a forte résistance mécanique a la traction (supérieure a S0MPa) de
type EP15 (Master Bond Inc.) a été utilisée pour le collage des échantillons sur les éprouvettes
de traction. Afin d’éviter tout probleme dans I’alignement, 1’appareil de traction possede des
mors auto-alignés. Le collage nécessite un traitement thermique de polyrievisotion a 180 °C
pendant une heure et demie. Un montage spécifique permettant un bon alignement des
éprouvettes a été développé pour la procédure de collage afin de limiter les effets de

cisaillement lors de ’essai de traction.

Cette méthode destructive de traction consiste a soumettre les dépots réalisés, a une
force de traction supposée uniforme sur toute I’interface du dépot et du substrat. Ce type
d’essai présente des inconvénients liés au collage des éprouvettes et a leur alignement. Dans le
cas de dépdts poreux, une diffusion excessive de la colle peut induire des résultats de traction
surévalués, alors qu’un mauvais alignement introduira une composante de cisaillement qui
provoquera la chute de la valeur d’adhérence. Les valeurs de 1’adhérence obtenus résultent de

la moyenne de 3 a 5 mesures.
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Figure 2.15 : Schéma d’assemblage d’une éprouvette de traction
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2.8 Conclusion

Nous avons présenté, dans ce deuxiéme chapitre, les diverses techniques utilisées pour
collecter les particules en vol, mesurer leurs caractéristiques et étudier les propriétés des
dépots correspondants. A partir des travaux présentés dans la littérature, nous avons défini des
parametres de projection permettant d’obtenir une large relativement gamme de
caractéristiques des particules (taille, morphologie, vitesse, ...). Les propriétés des dépots sont
caractérisées par différentes techniques (analyse au MEB, RX, dureté, adhérence, abrasion,
etc.) qui nécessite une préparation des échantillons (polissage, nettoyage, rectification, ...)

dont la procédure a été soigneusement définie.

Outre la présentation des diverses techniques de mesure, d’analyse et de caractérisation
des particules en vol et des dépdts réalisés, ce chapitre décrit le dispositif expérimental de
projection arc-fil qui est utilisé pour la réalisation de dépots d’alliages métalliques enrichis ou

non en particules céramiques.



Chapitre 111 : Etude des caracteristiques des
particules en vol par une technique d’1magerie

(SprayWatch)

88



3.1 Introduction

Les propriétés de dépot dépendent nécessairement des parameétres de projection qui
conditionnement les caractéristiques des particules a I’impact sur le substrat: vitesse,
température, taille, état de fusion et état chimique. L’état de fusion et I’état chimique
dépendent, d’une part, de la nature du matériau projeté, de la quantité d’oxygene présente

dans le jet de projection et, d’autre part, de la vitesse et de la température des particules.

La vitesse et la température des particules jouent un rdle prépondérant sur les
propriétés des dépdts. L’augmentation de la vitesse des particules conduit a une augmentation
de leur énergie cinétique a I’impact et une meilleure « accommodation » des particules sur le
substrat ce qui conduit a une diminution de la porosité et de la teneur en oxydes (temps de
séjour plus court) et a une augmentation de I’adhérence des dépots. Une diminution de la
température des particules tout en la maintenant au-dessus de la température de fusion du
matériau, entraine, généralement, une diminution de la teneur en oxydes des gouttelettes et

permet d’améliorer la qualité des dépdts.

Dans ce chapitre, nous présentons successivement les conditions de tir et les mesures
réalisées sur les particules en vol a I’aide de dispositif SprayWatch. En effet, avant de réaliser
et de caractériser les dépots obtenus avec les 3 matériaux de I’étude (inox 316L, 97MXC et
98MXC), nous avons ¢tudi¢ les caractéristiques des particules en vol par une technique

d’imagerie utilisant une caméra CCD”.

3.2 Conditions de tir

Les trois matériaux de 1’étude, acier 316L, 97MXC et 98MXC ont été projetés avec
les mémes conditions opératoires afin de pouvoir comparer les résultats obtenus sur les
particules en vol. Les conditions de projection choisies permettent d’étudier ’influence du
diametre de la buse, de la pression du gaz d’atomisation et du gaz de gainage sur les vitesses
et températures des gouttelettes. La tension U, le courant d’arc I et la distance de tir D sont
maintenus constants tout au long de ces essais. Les conditions de tir sont rassemblées dans le

tableau 3.1

? Charge Coupled Device



Tableau 3.1 : Conditions de tir utilisées pour I’étude des gouttelettes en vol. Les
gaz d’atomisation et de gainage sont de ’air. =150 A ; U=31V ; D =100 mm

Référence™ de ti Diameétre de buse =~ Gaz d’atomisation Gaz de gainage

@buse (mm) Pa (MPa) Pg (MPa)
AX730 7,0 0,31 -
AX740 7,0 0,41 -
AX750 7,0 0,55 .
AX733 7,0 0,31 0,31
AX744 7,0 0,41 0,41
AX830 7,7 0,31 -
AX840 7,7 0,41 -
AX850 7,7 0,55 -
AX822 7,7 0,27 0,27
AX833 7,7 0,31 0,31
AX842 7,7 0,41 0,27
AX843 7,7 0,41 -
AX844 7,7 0,41 0,41

3.3 Caractérisation des particules en vol

Nous avons étudié I’influence de chacun des paramétres de projection présentés dans
le tableau 3.1 sur 1’état des particules en vol pour chaque matériau, puis nous avons comparé

I’ensemble de ces résultats afin de conclure sur I’influence générale de ces parameétres.

Les résultats sont rassemblés dans I’annexe 2. Les valeurs présentées dans les tableaux
correspondent aux moyennes mesurées par le SprayWatch pendant la durée de chaque mesure

(environ 30-60 secondes par mesure).

Avant tout, en observant la totalité des résultats, on peut noter que la température des
particules est au-dessus de la température de fusion de I’acier (environ 1535°C) et est tres peu
sensible a la variation des parameétres de projection. En effet, elle varie pour les 3 matériaux
entre 1990°C et 2230°C ce qui reste un écart trés faible compte tenu notamment de la
précision de la mesure. L’elle de la variation des paramétres de projection est, par contre,
facilement observable sur la vitesse des particules. C’est pourquoi, dans les paragraphes

suivants, nous avons limité 1’étude de I’influence des parameétres de projection comme : le

' La méthodologie de référencement des tirs est présentée en annexe 1.
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diametre de la buse, la pression du gaz d’atomisation et du gaz de gainage, le type de

positionneur, sur la vitesse des particules en vol.

3.3.1 Influence du diametre de la buse sur la vitesse des particules en

vol

La figure 3.1 montre I’influence du diameétre de buse (7,0 ou 7,7mm) pour des
conditions de pressions de gaz identiques. Comme attendu, la vitesse des particules augmente
quand le diamétre de la buse diminue. En effet, a débit de gaz constant, plus le diametre de la
buse de projection est étroit, plus la vitesse du gaz d’atomisation et sa turbulence augmentent.
Ceci se traduit par ’augmentation de la vitesse des particules liée a I’augmentation de la
vitesse du gaz d’atomisation et également a la diminution de la taille des gouttelettes. Ainsi
lorsqu’on passe de la buse de 7,0 mm de diamétre a la buse de 7,7 mm de diamétre, la vitesse
des particules diminue d’environ 11,2 ; 13,6 et 6,0 m/s, respectivement, pour les fils de 316L,

97TMXC et 98MXC.
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Diamétre de la buse (mm)

Figure 3.1 : Influence du diamétre de la buse sur la vitesse des particules en vol pour les fils
316L, 97MXC et 98MXC (Pa=0,55MPa, Pg=0)

3.2.2 Influence de la pression du gaz d’atomisation

La figure 3.2 montre les variations de la vitesse des particules en fonction de la
pression du gaz d’atomisation, en I’absence de gaz de gainage (Pg=0) et pour des diamétres de

buse identiques.

Pour les trois fils les variations sont identiques, c’est a dire que lorsque le débit du gaz

d’atomisation augmente, la vitesse des particules augmente. Ce résultat était attendu étant



donné que lorsque le débit de gaz est plus grand, les gouttelettes de matériau fondu sont plus
rapidement arrachées de I’extrémité des fils, leur taille diminue et leur vitesse est aussi plus
grande compte tenu du fait qu’elles sont transportées par 1’écoulement gazeux. De facon
générale, ’augmentation de la pression du gaz d’atomisation se traduit par une augmentation

de la vitesse des particules d’environ 131 m/s/MPa pour les 3 fils.

130 —m— 97TMXC
120 98MXC
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70
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0,31 0,41 0,55
Pression du gaz d'atomisation (MPa)

Figure 3.2 : Influence de la pression du gaz d’atomisation sur la vitesse des particules en vol

pour les fils 316L, 97MXC et 98MXC (Pg=0, Obuse=7,0mm)

3.3.3 Influence du gaz de gainage

Pour le gaz de gainage, nous avons étudié, dans un premier temps, 1’effet de ’ajout de
ce gaz par rapport a une projection avec uniquement le gaz d’atomisation. Ensuite, nous avons

observé I’influence de la pression du gaz de gainage sur la vitesse des particules.

L’ajout du gaz de gainage permet d’augmenter notablement la vitesse des particules.
Cet effet est identique pour tous les fils quelque soit le diamétre de la buse ou la pression du
gaz d’atomisation. En effet, les courbes sont presque paralleles entre elles. Lorsqu’on ajoute le
gaz de gainage, la vitesse augmente d’environ 58 m/s/MPa (pour Pg=0,31MPa). Cet effet est

plus prononcé lorsque le gaz d’atomisation est a fort débit :

- pour Pg=0,27MPa (cf- figure 3.3), la vitesse augmente de 15,5 m/s (soit 57 m/s/MPa),
- alors que pour Pg= 0,41MPa (cf- figure 3.4), il y a une augmentation de 32,6 m/s (soit 79
m/s/MPa).
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Figure 3.3 : Influence de ’ajout du gaz de gainage sur la vitesse des particules en vol pour les

fils 97MXC et 98MXC (Pa= 0,41MPa)

L’ajout du gaz de gainage est donc le paramétre qui influence le plus la vitesse des

particules.
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Figure 3.4 : Influence de ’ajout du gaz de gainage sur la vitesse des particules en vol pour les

fils de 97MXC et 98MXC (Pa= 0,41MPa)

La figure 3.5 montre les variations de la vitesse des particules en fonction de la
pression du gaz de gainage. Comme pour le gaz d’atomisation, 1’augmentation du débit du gaz
de gainage, conduit a une augmentation de la vitesse des particules. Ce phénomene est vérifié

pour les trois fils. Les résultats montrent qu’en utilisant simultanément le gaz d’atomisation et



le gaz de gainage, la vitesse des particules pour les trois fils est proche et supérieure a 110m/s
pour les conditions de projection caractérisées par Pa=Pg=0,41MPa et buse=7,7mm.
L’augmentation de la pression du gaz de gainage conduit a I’augmentation de la vitesse

moyenne des particules pour les trois fils d’environ 200 m/s/MPa.
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Figure 3.5 : Influence de la pression du gaz de gainage sur la vitesse des particules en vol pour
les fils 316L, 97MXC et 98SMXC (Pa= 0,41MPa, Obuse=7,7mm)
3.3.4 Influence du type de positionneur
La figure 3.6 montre I’influence du type de positionneur sur la vitesse des particules.
On peut noter que :
e lorsqu’on utilise un positionneur court au lieu d’un positionneur long, la vitesse des
particules diminue ;

e [linfluence du type de positionneur sur la vitesse des particules est plus importante

lorsqu’on utilise simultanément le gaz d’atomisation et le gaz de gainage.
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Figure 3.6 : Influence du type de positionneur sur la vitesse des particules en vol pour les fils

97MXC et 98MXC (Obuse=7,7mm)

3.3.5 Influence du gaz de gainage sur la température des particules

La figure 3.7 montre I’influence de la pression du gaz de gainage sur la température
des particules en vol pour les conditions de projection utilisées (Pa=0,41MPa et Pg=0,27-
0,41MPa). Cette température varie, pour I’ensemble des fils, entre 2150°C et 2200°C ce qui
correspond a une gamme de variation tres faible. Il est aussi important de noter que cette

température est bien supérieure a la température de fusion des fils (de I’ordre de 1535°C).

Lorsque les particules sont atomisées, elles sont dans un état de surfusion qui peut étre
accompagné d’un phénomeéne de vaporisation important. Il semble que ce soit le rayonnement
émis par les vapeurs entourant le flux de particules qui est pris en compte dans la méthode de
mesure, plutét que le rayonnement des particules elles-mémes. Or, comme ’enrobage est le
méme pour les trois fils et que leurs compositions sont proches, les vapeurs sont sans doute
assez proches pour les trois fils. C’est probablement pourquoi la température mesurée est
identique pour les trois fils et que les variations de température en fonction de la variation des

parametres de tir ne sont pas détectées.
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Figure 3.7 : Influence de la pression du gaz de gainage sur la température des particules en vol

pour les fils 316L, 97MXC et 98MXC (Pa=0,41MPa)

3.4 Conclusion

L’objectif des travaux présentés dans ce chapitre était d’observer 1’état des particules
en vol en projection arc-fil. Nous avons utilisé un systéeme de caméra CCD (SprayWatch) pour
¢tudier les caractéristiques des particules (vitesse et température) pour les matériaux de
I’¢étude projetés avec diverses conditions de tir. Les parametres que nous avons fait varier sont
les suivants : diamétre de la buse, pression du gaz d’atomisation et pression du gaz de
gainage.

Grace aux variations de la vitesse, nous avons pu mettre en évidence 1’influence des
différents parameétres de projection sur 1’état des particules. Ainsi, nous avons pu noter que la
vitesse des particules augmente quand :

e le diameétre de la buse diminue ;
e la pression du gaz d’atomisation augmente ;
e un gaz de gainage (secondaire) est utilisé ;
e lapression du gaz de gainage augmente ;
e un positionneur long est utilisé.
Ces résultats sont conformes a ceux obtenus lors d’études précédentes [52,149]. Un

point intéressant est que ces effets des différents parametres sont reproductibles et quasiment
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identiques pour les trois fils. Il semble donc qu’on puisse maitriser 1’état des particules en vol

en contrdlant les paramétres de projection.

Nous avons également étudié les caractéristiques et 1’état des particules en vol pour le
fil plein 316L et les fils fourrés 97MXC et 98MXC pour d’autres conditions de projection.

Les résultats sont présentés dans les chapitres IV et V de ce manuscrit.



Chapitre IV : Depots d’acier inoxydable 316L
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4.1 Introduction

Les aciers inoxydables offrent une résistance supérieure a la corrosion due a 1’addition
de chrome et (ou) de nickel dans I’acier liquide lors de leur élaboration. Ces aciers sont
fabriqués a partir d’un alliage de fer qui contient un minimum de 10,5% en masse de chrome.
Leur qualité inoxydable est obtenue grace a la formation d’un film mince et adhérent d’oxyde

riche en chrome a leur surface.

Avant d’étudier les dépots réalisés a partir de fils fourrés, nous avons commencé par
étudier des dépots d’acier inoxydable 316L réalisés par projection arc-fil, afin de pouvoir
comparer les deux types de dépots (dépot métallique et dépdt composite). Ces dépdts ont été

réaliser sur un acier ordinaire XC38 afin d’améliorer ses propriétés mécaniques de surface.

Dans la premicre partie de ce chapitre, nous exposons d’abord les conditions de tir
utilisées et la caractérisation (granulométrie et analyse MEB et SDE) des particules en vol
collectées soit dans I’eau soit dans I’argon. Puis, nous présentons la caractérisation physico-

chimique des dépodts obtenus.
4.2 Caracterisation des particules en vol

4.2.1 Conditions de tir

L’équipementier TAFA propose les gammes de variations suivantes pour le courant

d’arc, la tension et la distance pistolet-substrat [20] :
Intensité de courant: I=50-350 A,
Tension: U=30-32 V,
Distance de tir: D=75-125 mm.

Pour I’ensemble des tirs, nous avons choisi de maintenir constants ces 3 parameétres et

nous les avons fixé aux valeurs suivantes :

=150 A; U=31V;D=100 mm. Nous avons fait varier le diamétre de la buse
d’atomisation et le débit des gaz d’atomisation et de gainage. L’ensemble des tirs effectués et

leurs conditions opératoires sont récapitulés dans le tableau 4.1

Tableau 4.1 : Conditions de tir utilisées pour la collecte des particules dans I’eau

I=150A;U=31V;D=100 mm



Diameétre de Gaz Gaz

Référence de L .
. buse @ wse  d’atomisation  de gainage

tr (mm) Pa (MPa) Pg (MPa)
A16844 7,7 0,41 0,41
A16833 7,7 0,31 0,31
A16850 7,7 0,55 ;
A16840 7,7 0,41 ]
A16744 7.0 0,41 0,41
A16750 7,0 0,55 -
Al16644 6,4 0,41 0,41
A16650 6,4 0,55 -
A16640 6,4 0,41 ;

Remarque :

L'utilisation de la buse de diametre 6,4 mm s’ accompagne, sous de fortes pressions de
gaz d’atomisation (Pa>0,4MPa) d’une variation de [’intensité de courant. Les fluctuations
relevées peuvent s’expliquer par le régime d’écoulement particulierement turbulent qui se
développe au niveau de la buse compte tenu de son faible diameétre et des fortes vitesses de

gaz. Il en résulte alors une instabilité marquée de l’arc qui s établit entre les 2 électrodes.

Les conditions de tir utilisées lors de la collecte des particules dans 1’argon ont été

sélectionnées a partir des résultats obtenus lors de I’étude des particules collectées dans 1’eau.

La collecte des particules dans 1’argon a, ainsi, été¢ réalisée pour 4 conditions de tir
(A16850, A16844, A16750, A16744) utilisées lors de la collecte dans 1’eau et une condition
supplémentaire (A16740 : @buse=7,0mm ; Pa=0,41MPa ; Pg=0MPa) qui apparait intéressante

pour obtenir de petites particules peu oxydées.
4.2.2 Résultats et discussion

4.2.2.1 Répartition en taille des particules

La distribution en taille des particules collectées a ¢t€é obtenue par analyse
granulométrique a ’aide d’un granulométre laser. Les valeurs des diamétres moyens des

particules collectées dans 1’eau et dans 1’argon sont récapitulées dans le tableau 4.2

Tableau 4.2 : Diamétre moyen des particules collectées dans I’eau et dans I’argon

Référence

A16840 A16833 A16850 A16844 | A16740 A16750 A16744 « A16640 A16650 A16644

de tir
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Diameétre
moyen 55 35 29 30 28 20 22 28 23 25

(um) eau

Diameétre

moyen

40 38 45 36 38
(pem)

argon

Les résultats de diametre moyen des particules collectées dans 1’eau lors de la
projection avec la buse de diamétre de 7,7 mm montrent qu’en utilisant en méme temps le gaz
d’atomisation et le gaz de gainage avec des pressions élevés (0,41 MPa pour tous les deux), on
peut diminuer la taille des particules d’environ 50% (55pum et 30pum respectivement pour
A16840 et A16844). Les particules collectées dans I’argon ont, pour les mémes conditions de
tir, des tailles plus élevées que celles collectées dans I’eau. Ceci peut s’expliquer par la
formation d’agglomérats dans le collecteur, les particules n’y étant pas refroidies
suffisamment rapidement. Toutefois, le classement par taille suivant les conditions de tir reste
le méme que celui relevé lors de la collecte dans 1’eau. Ainsi, logiquement, une pression de
gaz d’atomisation élevée conduit a I’obtention de particules de plus petite taille et ceci quel

que soit le diameétre de buse.

La figure 4.1 montre I’influence de la pression des gaz d’atomisation et de gainage sur
la taille des particules. Les tailles des particules sont approximativement comprises entre 10 et
120pum. La plus petite taille est obtenue avec une pression de gaz d’atomisation ¢élevée
(Pa=0,55MPa) ou lors de I'utilisation a la fois du gaz d’atomisation et du gaz de gainage avec

une pression élevée (Pa=Pg=0,41MPa).
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Figure 4.1 : Répartition en taille des particules de 316 L suivant les pressions de gaz

d’atomisation et de gainage (Obuse=7,7mm)

Les répartitions granulométriques obtenues sont bimodales et traduisent ainsi la
différence de fusion entre les 2 fils qui jouent respectivement le réle d’anode et de cathode, les
particules les plus grosses provenant de 1’anode ou la densité énergétique est plus faible. Par
ailleurs, le diametre de la buse influe de manic¢re notable sur la taille des particules. Un
diametre de buse plus petit favorise la formation de particules plus fines, la vitesse des gaz

étant plus élevée que pour des buses plus larges, sous la méme pression.

La figure 4.2 montre 1’influence du diamétre de buse sur la taille des particules. Grace
a l’utilisation simultanée du gaz d’atomisation et du gaz de gainage, la taille des particules
obtenues avec les trois buses diminue mais reste comprise entre 4 et 96 um. L’utilisation de la
buse de diameétre 6,4 mm conduit néanmoins a 1’obtention de particules plus grosses que la
buse de diameétre 7,0 mm, ce résultat pouvant s’expliquer par les instabilités du courant d’arc

relevées lors des tirs.
Pour avoir des particules de petites tailles, il faut donc travailler :

e aune pression de gaz d’atomisation ¢élevée,
e avec une buse de petit diametre mais suffisamment large pour éviter les instabilités de
I’arc : buse de 7,0 mm de diamétre,

e avec un gaz de gainage a une pression ¢levée (supérieure a 0,4MPa).

m Qbuse=6,4mm
o Qbuse=7,0mm
m Qbuse=7,7mm

4 6 8 12 16 24 32 48 64 96
Taille des particules (um)

Figure 4.2 : Répartition en taille des particules de 316 L selon le diamétre de la buse
(Pa=Pg=0,41MPa)
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4.2.2.2 Morphologie des particules collectées

Les particules collectées dans I’eau et dans 1’argon ont une forme sphérique (cf. figure
4.3), ce qui atteste leur bon état de fusion. Il est évident que la taille des particules projetées
avec un gaz d’atomisation et un gaz de gainage est inférieure a celle obtenue avec un gaz

d’atomisation seul sous la méme la pression.

La vue d’ensemble des particules au MEB montre une relative régularité de la surface
des particules. Cependant, une observation plus détaillée permet de noter la présence de
craquelures et d’une fine pellicule, plus ou moins détachée de la surface a certains endroits,

qui peut correspondre a une couche d’oxydes.

Figure 4.3 : Observation au microscope électronique a balayage des particules collectées dans
I’eau (a), (b) (@buse=7,7mm ; Pa=Pg=0,41MPa) (c), (d) (Obuse=7,7mm ; Pa=0,41MPa ; Pg=0)

4.2.2.3 Oxydation des particules collectées en vol
L’oxydation des particules a été étudiée tout d’abord au microscope électronique a
balayage a partir de vues en coupe de ces dernicres afin de localiser les oxydes présents dans

les particules. En effet, comme I’indique la littérature [69], I’oxyde peut se trouver au cceur

des gouttelettes du fait de mouvements convectifs internes dans les gouttelettes projetées.



Les micrographies présentées (cf. figure 4.4) permettent de mettre en évidence deux

distributions différentes en oxydes :

e en surface, sous la forme d’une couche plus ou moins fine,

e A cceur avec la présence de nodules d’oxydes dus a des mouvements convectifs internes
(cf. figure 4.5). Ce type de distribution reste néanmoins minoritaire et ne concerne que de
trés rares particules. Il n’a été observé que pour des particules de tailles supérieures au

diameétre moyen obtenu pour les différentes conditions de tir.

WaccY Spot Magn
200KV 6.0 1000x SE 100

Figure 4.4 : Observation au microscope électronique a balayage des particules collectées dans
I’eau (@Obuse=7,0mm ; Pa=Pg=0,41MPa)
De plus, il est a noter la non-misciblité entre les 2 phases liquides (oxyde et métal) qui
peut s’ expliquer par des différences de densité (dsise= 7970 et doxyde recrros) = 4500-4800 kg/m?)

et de tension de surface [67].
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Figure 4.5 : Observation au microscope électronique a balayage des particules collectées dans
I’eau (Obuse=7,0mm ; Pa=0,55MPa)
Les observations de coupes de particules au microscope électronique a balayage
montrent que 1’utilisation d’un gaz de gainage permet de réduire 1’épaisseur de la couche

d’oxyde observée en surface. En fait, le gaz de gainage joue les roles suivants :

e concentration du jet de particules et gainage de ce dernier ce qui limite la quantité d’air
entrainée ;

e augmentation de la vitesse des particules et donc diminution de leur temps de séjour en
vol et diminution du leur température cause d’un refroidissement a plus énergique
déterminé par I’observation des gouttelettes collectées dans I’eau (cf. tableau 4.3).

Tableau 4.3 : Vitesse et température de surface des particules en vol mesurées par un

systeme de caméra CCD (SprayWatch) avec rappel des diamétres

Référence de tir A16850 @ A16844 A16740

Vitesse ‘Lelf /ls’)a”ic“'es 9844 11046 8744 10947 12546

Température des
particules (°C) 2063+£39  2021+43  2117£122 20724122 2058+55

A16750 Al6744

Diametre moyen des
particules (um) 29 30 28 20 22

Des pressions de gaz d’atomisation élevées conduisent & une teneur en oxyde plus
importante. Ceci s’explique, d’une part, par la plus petite taille des particules et donc leur plus
grande surface spécifique, mais aussi par une augmentation de la quantité d’air entrainée par

le jet.

Par ailleurs, on observe que les particules de plus petites tailles obtenues avec les

conditions ''"A1650 et “A16844 sont plus oxydées ; elles présentent une épaisseur d’oxyde

importante (jusqu’a 2 um) qui résulte de leur plus grande surface spécifique.

" A16850 : @ pue =7.0 mm ; Pa= 0.55 MPa ; Pg =0 MPa
12 A16844 : @ e =7.0 mm ; Pa= 0.41 MPa ; Pg =0.41MPa



En outre, pour une méme condition de tir, I’épaisseur relative de la couche d’oxyde
des particules collectées dans 1’argon est plus faible que celle observée sur les particules
collectées dans 1’eau. La collecte dans 1I’eau semble donc bien s’accompagner d’une oxydation
supplémentaire au contact de 1’eau alors que le systeme de collecte dans 1’argon permet de

s’en affranchir.

L’utilisation d’une sonde d’analyse a dispersion d’énergie (SDE) couplée au
microscope électronique a balayage a permis de déterminer de maniére qualitative les
¢léments présents au sein de la particule et dans la couche d’oxyde. Ainsi, que ce soit pour les
particules collectées dans I’eau ou dans I’argon, nous relevons sur les spectres (cf. figure 4.6)
des pics correspondant a 1I’oxygéne et au chrome plus intenses dans les couches d’oxyde qu’au
ceeur des particules. L’oxydation en vol des particules semble donc conduire a la formation

d’une couche d’oxyde riche en chrome.

Echelle = 1.69 kooups Echelle = 262 kooups Echelle = 15.4 kcoups Echelle = 14.4 kooups
tom-asd [

Rl R E T RETER TRl ki ety

1] = dKE 'I;I;I'E

Figure 4.6 : Observation au microscope électronique a balayage et analyse SDE de coupes de

particules collectées dans I’eau (a) et dans I’argon (b) (@buse=7,0mm ; Pa=0,S5MPa ; Pg=0)

Les analyses par rayons X sur les poudres pour identifier les phases en présence se sont
avérées délicates a interpréter. En effet, en comparant les spectres (cf. figure 4.7) obtenus avec

ceux de la base de donnée (fiches JCPDS), 3 phases présentent des spectres relativement

identiques avec des pics qui apparaissent aux mémes valeurs d’angle 26 avec des hauteurs de
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pic assez similaires. Il s’agit de la magnétite (Fe;O.), de la chromite (FeCr,O.) et de la
trévorite ((Ni, Fe) Fe,O4). D’apres la littérature [64,66], la phase d’oxyde dominante est la

chromite non steechiométrique, la présence de trévorite restant a confirmer.

100

L 1: FeCr,0, / (Hi Fe)Fe,0,

&d

Intensité normalisee (Cps)

Figure 4.7 : Spectre de diffraction RX de particules collectées dans I’eau (@buse=7,0mm ;
Pa=0,55MPa ; Pg=0)
Pour quantifier la quantit¢ d’oxygene présente dans les particules, nous avons
¢galement utilisé un analyseur LECO®. Il permet de mesurer les pourcentages volumiques en

oxygene au sein des particules collectées. Les résultats de ces mesures sont présentés dans le

tableau 4.4.

Tableau 4.4 : Pourcentage volumique en oxygéne présent dans les particules collectées

en vol et mesuré par un analyseur LECO

o A16844 Al16744 A16750
Milieu
(Pa=Pg=0,41MPa, | (Pa=Pg=0,41MPa, (Pa=0,55MPa;Pg=0;
de collecte
(Ibuse=7,7mm) (buse=7,0mm) (Jbuse=7,0mm)
Pourcentage eau 14,83% =+ 0,68 22,40% + 0,27 21,32% + 0,20
volumique en
oxygéne argon 9,01% + 2,26 10,18% + 0,83

D’apres ce tableau, pour des conditions de tir identiques, les particules collectées dans
I’eau ont, comme nous pouvions le supposer, une teneur en oxygene plus élevée que celles

collectées dans 1’argon. Ce résultat confirme I’hypothése selon laquelle la collecte dans 1’eau



s’accompagne d’une oxydation supplémentaire des particules qui peut €tre due a la

décomposition de H,O vapeur en OH et H.

Par ailleurs, selon les conditions de tir, la teneur en oxygene varie fortement pour des
particules collectées dans 1’eau, et varie moins pour des particules collectées dans I’argon. Ces
variations de teneur en oxygene peuvent s’expliquer par des tailles de particules différentes et
donc des surfaces spécifiques différentes. En effet, d’apres I’analyse granulométrique, avec les
conditions de tir A16844 et A16850, les particules collectées ont un faible diamétre (~ 30 pm)
et donc, présentent une surface spécifique plus grande. Elles sont par conséquent plus oxydées

que des particules de taille supérieure.

4.2.3 Conclusion

Des particules plus fines sont obtenues soit pour des pressions de gaz d’atomisation
¢levées (Pa=0,55MPa) soit des pressions de gaz d’atomisation et de gainage élevées
(Pa=Pg=0,41MPa) et en utilisant des buses de faible diametre (7,0mm). La buse de 6,4 mm de
diameétre ne sera pas utilisée pour la réalisation des dépots compte tenu des instabilités de 1’arc

observées.

Nous ne travaillerons donc plus par la suite qu’avec les buses de 7,0 et de 7,7 mm de
diametre en privilégiant des pressions en gaz d’atomisation et en gaz de gainage élevées
(>0,4MPa) car elles permettent d’obtenir des particules de plus petites tailles qui devraient

favoriser la réalisation de dépots denses.

Néanmoins et, compte tenu des fortes teneurs en oxydes relevées pour les particules
projetées avec les condition de tir A16750 et A16744, il parait souhaitable de réaliser des
essais a plus faible pression de gaz (<0,5MPa, par exemple avec la condition de tir A16740)

pour limiter 1’oxydation tout en gardant des particules de petites tailles.

4.3 Etude des dépdts d’acier 316L sur substrat XC 38

L’étude de caractéristiques des particules collectées nous a permis de sélectionner les
conditions de tir qui semblent pouvoir conduire a 1’obtention de dépots denses et peu oxydés,
a savoir des pressions de gaz d’atomisation et de gaz de gainage ¢levées (conditions de tir :
A16850 et A16844 par exemple) et I’utilisation de buses de petit diamétre (conditions de tir :

A16750, A16740...). Les valeurs sont données dans le tableau 4.5.
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La caractérisation des dépdts portera notamment sur leur épaisseur, leur rugosité, leur

dureté, leur porosité, leur teneur en oxyde et leur adhérence.

4.3.1 Conditions de tir

L’ensemble des dépots a été réalisé a une distance de tir de 100 mm, en 5 passes et
avec une vitesse relative pistolet-substrat de 1m/s. On repere sur les échantillons la direction
de l’axe de tir, car les propriétés des dépots réalisés par passes successives peuvent varier

suivant que les mesures sont effectuées parallelement a I’axe de tir ou perpendiculairement.

Les conditions de tir utilisées pour la réalisation des dépots sont résumées dans le tableau 4.5.
Tableau 4.5 : Conditions de tir utilisées pour la réalisation des dépots d’acier 316L
[=150A;U=31V;D=100 mm

Référence de Diametre de buse Gaz d’atomisation Gaz de gainage

tir buse(mm) Pa (MPa) Pg (MPa)
A16850 7,7 0,55 -
A16844 7,7 0,41 0,41
A16750 7,0 0,55 -
A16744 7,0 0,41 0,41
A16740 7,0 0,41 -

4.3.2 Résultats et discussion

L’ensemble des résultats obtenus est reporté¢ dans le tableau 3.6, les différents essais

étant classés par taille moyenne croissante des particules.

Tableau 4.6 : Propriétés des dépots d’acier 316L en fonction des conditions de tir

Taille de ., | Epaisseur ) . Adhérence ., Teneur en
Référence Rugosite Microdureté Porosité"
doi particules de dépot . oxyde'
c ur (um) Ra (um) (um) (HV3v) (MPa) (o) %)
7,2+
A16750 20 253 303 +29 590+9 7 17
1,7
7,5 +
A16744 22 273 347 £ 30 60 £ 8 5 13
1,3
7,7 +
A16850 29 279 327424 59+£2 7 18
1,7

13 Ces mesures sont réalisées par analyse d’image.
'* Ces mesures sont réalisées par analyse d’image.



8,3+
A16844 30 260 309 £ 26 65+9 8 16
2,2
8,1+
A16740 28 243 305+ 19 58+4 9 17
1,3

4.3.2.1 Microstructure des dépots
Les dépots présentent une microstructure avec des lamelles de relativement faible (2-
Sum) épaisseur et une porosité plus faible (7%) pour des particules avec des vitesses plus

élevées (~110 m/s). Cette différence est, par exemple, assez marquée pour les dépots réalisés

avec les conditions de tir A16740 et A16750 (cf. figure 4.8).

L 100

(a)

Figure 4.8 : Micrographie optique d’un dépot de 316L réalisé par projection arc-fil (a):

@buse=7,0mm ; Pa=0,55MPa ; Pg=0 ; (b) : Obuse=7,0mm ; Pa=0,41MPa ; Pg=0

Une observation plus précise conduit a noter que les lamelles difféerent notamment en
termes de taille et de forme. Ces dernicres sont plus fines et plus étirées pour des pressions en
gaz ¢élevées. Dans de telles conditions, les particules qui forment le dépot sont petites
(©=20pm pour la condition de tir A16750) et impactent sur le substrat avec des vitesses
¢levées (109 m/s pour la condition de tir A16750). Elles s’avérent donc plus aptes a se
déformer et a s’étaler. Par conséquent, pour de faibles pressions en gaz, la structure obtenue

est relativement hétérogene alors qu’elle devient plus réguliere sous de fortes pressions.

4.3.2.2 Rugosite

Les mesures de rugosité ont été réalisées suivant des moyennes de trois mesures
(longueur de mesure=4,8mm) dans la direction de tir puis de trois mesures

perpendiculairement au tir. En effet, les dépots présentent du fait de leur mode de construction
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des rugosités différentes selon ces deux directions. Les résultats obtenus sont présentés dans le

tableau 4.6.

Pour la buse de diamétre 7 mm, 1’augmentation de la pression du gaz d’atomisation
(correspondant aux conditions de tir A16740 et A16750) conduit & une augmentation de la
vitesse des particules a I’impact et donc a une diminution de la rugosité des dépdts obtenus.
Pour les conditions de tir qui utilisant une pression de gaz d’atomisation et de gainage plus
¢levées (conditions de tir A16844 et A16744), en diminuant le diameétre de buse de 7,7mm a
7,0mm, la rugosité diminue de 8,3 a 7,5um. Cette diminution de rugosité peut s’expliquer par
la diminution de la taille des particules mais aussi par I’augmentation de la vitesse des

particules a I’impact sur le substrat.

4.3.2.3 Micro-dureté

Les résultats obtenus sont présentés dans le tableau 4.6. Le dépdt le plus dur est le
dépot A16744 réalisé avec la buse de diametre 7,0 mm en présence d’un gaz de gainage. Ce
dépot présente une dureté de 347+30 HViy, A titre indicatif la dureté de 1’acier 316L massif
est d’environ 230 HV. Cette valeur de dureté élevée peut s’expliquer leur teneur en oxydes
assez ¢levée. Mais cela ne peut étre la seule explication puisqu’on obtient avec la condition
A16750 un dépdt moins dur bien (303+29 HVsy) que les particules soient plus petites et plus

oxydées.

La dureté apparente du dépot A16744 peut alors s’expliquer soit par une plus grande
vitesse des particules a I’impact résultant de la constriction du jet par le gaz de gainage, soit
par une différence de composition chimique entre les particules A16750 et A16744 provenant
d’une éventuelle évaporation d’éléments comme le chrome lors de 1’oxydation en vol pour les

particules A16750.

Pour la buse de diamétre 7,7mm, 1’utilisation d’un gaz du gainage tend, au contraire, a
diminuer la dureté des dépdts obtenus. Ceci peut s’expliquer par la plus grosse taille des

particules A16844 mais aussi et surtout par la plus forte teneur en oxyde du dépdt A16850.

En effet, pour la condition de tir A16850, grace a une vitesse de particules plus basse
(98m/s) par rapport a la condition de tir A16844 (110m/s), I’oxydation de particules et du
dépot augmentent (18%). Cette derniére conduit a I’obtention d’une micro-dureté plus élevée

du dépot A16850 (327+24HV3N) par rapport au dépot A16844 (309+26H V).



4.3.2.4 Porosité

Les mesures de porosité ont été réalisées par analyse d’image a partir des niveaux de
noir sur les micrographies des dépdts. Le dépdt le plus poreux est obtenu pour les conditions
de tir A16740 (cf. tableau 4.6). Son taux de porosité s’explique par la faible vitesse des
particules projetées. Leur déformation a I’impact et leur étalement sont alors moins aisés. La

microstructure est donc plus grossiére et comporte des pores en grande quantité.

Par contre, le dépot obtenu pour les conditions de tir A16744 est le moins poreux
grace a deux effets simultanés : 1’utilisation d’un gaz de gainage et de la buse de petit

diametre qui conduisent a une forte vitesse des particules a I’impact sur le substrat.

4.3.2.5 Teneur en oxydes

Les résultats de 1’analyse du LECO montrent que I’influence du diamétre de buse sur
la quantit¢ d’oxygene des particules collectées dans 1’eau est plus forte que sur celles
collectées dans I’argon. C’est a dire qu’en diminuant le diamétre de buse de 7,7 mm a 7,0
mm, le pourcentage d’oxygene des particules collectées dans 1’eau et dans I’argon augment de

51% et de 13% en volume, respectivement.

Il est également évident que la nature de I’environnement de collecte des particules
influence fortement la quantité d’oxygene des particules collectées. En effet, en utilisant de
I’argon a la place de 1’eau pour collecter les particules, la quantité d’oxygéne pour les
particules atomisées sous les conditions de tir A16844 et A16744, diminue environ de 120%

et 64% en volume respectivement.

La teneur en oxyde a été¢ déterminée par analyse d’image a partir des niveaux de gris
du dépot. La buse de diametre 7,0mm avec un gaz de gainage permet d’obtenir des dépots peu
oxydés (13%) alors que la buse de diamétre 7,7mm dans les mémes conditions conduit a un
pourcentage d’oxyde plus élevé (16%). Cette différence peut s’expliquer par les vitesses
¢levées des particules lors de I'utilisation de la buse de diameétre 7mm avec une double
injection de gaz. Les gouttelettes ont donc un temps de séjour dans le jet plus court et sont

alors moins oxydées malgré leur petite taille.

I1 est cependant important de noter que I’influence du gaz de gainage est difficile a
mettre en évidence, le systéme d’alimentation en air comprimé ne permettant pas de travailler
avec des pressions en gaz d’atomisation et de gainage égales a 0,55MPa comme c’est le cas

pour la pression d’atomisation dans les tirs réalisés sans gaz de gainage (cf. tableau 4.5).
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4.3.2.6 Adhérence des dépots

L'ensemble des dépdts réalisés présente une adhérence élevée (#60MPa). A titre de

comparaison :

- le dépot d’acier 316L réalisé sur un substrat d’aluminium AU4G par arc-fil présente une
adhérence de 1’ordre de 44 MPa [106] ;

- le procédé¢ HVOF, caractérisé par I’obtention de dépdts particulierement adhérents ne
permet d'atteindre qu'une valeur de 54,3MPa [150] pour le méme couple substrat/dépot
(acier bas carbone/316L).

Cette forte valeur d'adhérence peut s'expliquer soit par la pénétration de 1’adhésif au
sein du dépdt jusqu’a I’interface dépdt/substrat [93], soit par la mise en jeu de 3 mécanismes

de liaison au niveau de l'interface substrat/dépot [56] :

e une liaison physique résultant de l'interaction de forces de type Van der Waals,

e une liaison mécanique qui correspond a la contraction et a la solidification des particules
¢talées sur les anfractuosités du substrat,

e une liaison métallurgique qui résulte de la fusion et de l'inter-diffusion d'especes au niveau
de l'interface conduisant a la formation d'une phase métallique.

Pour un mécanisme de diffusion, la profondeur diffusion X dépend du temps selon 1’équation

X=~-/Dt ou D est le coefficient de diffusion. Sa variation avec la température peut étre

exprimée par D=D» eXp(E—g‘;) , d’ou I’importance de la température.

Ce dernier mécanisme d'adhérence ne peut se produire que pour une température de
substrat égale au moins a 0,6 fois sa température de fusion (T¢# 1400-1500°C), soit dans notre
cas environ 750°C méme si, localement et pendent quelque dixiéme de microsecondes, les

températures a I’impact sont proches de la température de fusion.

Le substrat atteint pendant le tir des températures comprises entre 100 et 200°C,
températures donc insuffisantes pour conduire a la formation d’une liaison métallurgique a
l'interface. Les fortes valeurs d'adhérence obtenues peuvent, cependant, s'expliquer par des
vitesses de particules élevées. Ces dernieres sont peu refroidies au contact de l'air, leur
température a l'impact est élevée et leur viscosité est donc faible assurant ainsi un bon
¢talement des particules sur le substrat et un bon contact inter-facial et inter-lamellaire

favorisant I’accrochage mécanique.



4.4 Conclusion

Cette campagne d’essais nous a permis de déterminer les conditions de tir optimales
pour obtenir un dépdt d’acier inoxydable 316L dense et peu oxydé. Pour ce faire, il faut
sélectionner la buse de 7,0mm de diametre et travailler avec une pression de 0,41 MPa pour le
gaz d’atomisation et le gaz de gainage. Avec de telles conditions, il est possible d’obtenir un

dépot présentant les caractéristiques suivantes :
Dureté : 347 + 30 HVy .,
Adhérence : 60 = 8 MPa (sur le substrat d’acier XC 38, Ra=15,5+ 7um) ;
Porosité : 5 % (déterminée par analyse d’image) ;
Teneur en oxyde : 13 % (déterminée par analyse d’image).

L’¢étude des particules collectées en vol puis la réalisation de dépots de 316L nous ont
permis de mettre en évidence I’influence des paramétres opératoires. Ainsi, nous avons pu
noter qu’avec des pressions ¢levées de gaz d’atomisation et de gaz de gainage
(Pa=Pg=0,41MPa), nous obtenons des particules de petite taille (22um) avec une forte vitesse
d’impact (125 m/s) ce qui conduit aux dépots les plus denses. Cependant, de telles pressions
conduisent, généralement a des dépdts a forte teneur en oxydes (13 %) avec une porosité de

seulement 5 %.

Des buses de faible diameétre permettent également de réduire la taille des particules

mais un diameétre de buse trop petit conduit toutefois a une instabilité de I’arc.
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Chapitre V : Dépots présentant une bonne

résistance a 1’abrasion obtenus a 1’aide des fils

fourrés 97MXC, 98SMXC
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5.1 Introduction

L’usure par abrasion, appelée aussi parfois usure en travail, se produit lorsqu'une
surface présentant des aspérités trés dures ou que des particules dures encastrées dans une
surface plus tendre ou en suspensions dans un fluide déplacent de la mati¢re sur la surface

dure a laquelle elle fait face.

La littérature indique que pour qu’un dépdt métallique ait une bonne résistance a
I’usure par abrasion, il doit présenter une microstructure adaptée au type de contact avec le
matériau abrasif, une dureté¢ €levée et une certaine capacité d’€écrouissage, mais aussi une
bonne adhérence au substrat et une bonne cohésion, propriétés qui exigent un contrdle de la

porosité et de la teneur en oxydes ainsi qu’en particules infondues ou re-solidifiées [151-154].

Pour un dépot réalisé sur un substrat d’une nature et d’'une température données, ces
propriétés dépendent, essentiellement, comme nous 1’avons déja expliqué dans le chapitre

bibliographique :

de I’¢tat de fusion et de la température des particules a I’impact,

- de leur vitesse,

de la nature des gaz d’atomisation et de 1’atmosphére environnante,

de la vitesse relative pistolet-substrat.

L’¢état de fusion et la vitesse des particules dépendent notamment de leur taille a
I’impact, elle-méme conditionnée par la géométrie de buse d’atomisation et la nature du gaz
d’atomisation utilisé¢ ainsi que son débit et les propriétés physiques (masse volumique) et
thermiques (chaleur spécifique, température de fusion,...) du matériau constituant le fil

projeté [151-154].

Nous présentons dans ce chapitre les travaux effectuées sur 2 types de matériaux :
9TMXC et 98MXC (dont les compositions ont ét¢ données au chapitre 2). Pour optimiser les
conditions de tir afin d’obtenir des dépots résistants a 1’abrasion le travail a été effectué¢ en

deux temps :

1. collecte en vol et caractérisation des gouttelettes atomisées,

2. réalisation de dépdts avec différentes conditions opératoires sélectionnées a partir de
I’étude sur les gouttelettes (chapitre 3) et de I’étude sur les dépots d’acier (chapitre 4).
Le tableau 5.1 résume les conditions de tir pour la réalisation des dépots. Nous avons

fixé la vitesse a déplacement pistolet-substrat a 1m/s de fagon a avoir des passes assez fines



(de I’ordre de 20-30um pour les dépdts de 97TMXC et 98MXC) tout en évitant des problemes
dans la distribution du fil. Ces conditions de tir sont aussi celles utilisées pour la collecte des

particules vol.

Tableau 5.1 : Conditions de tir utilisées pour réaliser les dépots de fils fourrés 97MXC et
98MXC
I=150A ;U=31V;D=100 mm ; @buse=7,7mm

Gaz d’atomisation Gaz de gainage
Référence de tir”
Pa (MPa) Pg (MPa)
A7830, A8830 0,31 0
A7840, A8840 0,41 0
A7850, A8850 0,55 0
A7842, A8842 0,41 0,27
A7843, A8843 0,41 0,31
A7844, A8844 0,41 0,41

5.2 Analyse granulométrique des particules collectées en vol

Nous avons collecté dans 1’eau les gouttelettes provenant de 1’atomisation des fils en
utilisant les mémes conditions opératoires pour les fils 97MXC et 98MXC, c’est a dire que
nous avons utilisé les mémes conditions pour le gaz d’atomisation et pour le gaz de gainage.
Deux exemples sont donnés ci-apres :

Pour la condition Pa=0,55MPa; Pg=0; Obuse=7,7mm, la distribution

granulométrique des particules collectées en vol est représentée sur la figure 5.1.

'3 La méthodologie de référencement des tirs est présentée en annexe 1.
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Figure 5.1 : Répartition en taille des particules collectées dans ’eau avec les mémes conditions

de tir (@buse=7,7mm ; Pa=0,S5MPa ; Pg=0) pour les fils 97MXC et 98MXC

On peut noter que la taille moyenne des particules issues de la projection du fil fourré
97TMXC est plus ¢€levée que celle du fil fourré 98MXC. La figure 5.2 montre la distribution en
taille des particules de fils fourrés 97MXC et 98MXC obtenues avec les mémes conditions de
tir, mais avec I’utilisation d’un gaz de gainage contrairement aux conditions de la figure 5.1

(Pa=Pg=0,41MPa et @ buse=7,7mm).
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Figure 5.2 : Répartition en taille des particules collectées dans I’eau avec les mémes conditions

de tir (Obuse=7,7mm ; Pa=Pg=0,41MPa) pour les fils 97MXC et 9SMXC

Remarquons que les particules collectées dans 1’eau présentent une forme quasi

sphérique comme I’indiquent les photos de la figure 5.3. Cette figure montre la morphologie



des particules issues des fils fourrés 97MXC (a) et 98MXC (b) apres collecte et séchage. Elles

attestent du bon état de fusion général des particules collectées.

Figure 5.3 : Observation au microscope électronique a balayage des particules (a) : de
97MXC ; (a) : de 98MXC (Obuse=7,7mm ; Pa=Pg=0,41MPa)

Comme pour les conditions précédentes, on peut noter que :

e la taille moyenne des particules issues du fil fourré 97MXC est plus €levée que celle du fil
fourré 98MXC,

e la distribution de taille des particules est bimodale, les particules les plus grosses
provenant de 1’anode ou la densité de flux énergétique est moindre.

La figure 5.4 montre les particules de poudre contenues initialement dans les fils
fourrés 97MXC (a) et 98MXC (b). Ces particules ont une forme angulaire et une distribution
en taille assez large. Une analyse granulométrique des poudres, a I’aide d’un granulométre
laser, montre que la taille des particules varie entre 1,5 et 192um pour le fil 97MXC et entre 7
et 298um pour le fil 98SMXC.

I1 faut noter que, si la taille moyenne des particules contenues dans le fil 97MXC est
plus petite que celle des particules contenues dans le fil 98MXC, par contre, les particules
résultant du traitement du fil 97MXC collectées dans 1’eau pour les deux conditions de tir qui

viennent d’étre présentées ont une taille moyenne supérieure a celles provenant du fil 98MXC.

Cela peut s’expliquer par les grains de carbure (carbure de tungsténe, carbure de titane
et carbure de silicium) qui sont contenus dans cette poudre et qui constituent le « cceur » du fil

97MXC, grains qui ne fondent pas pendant la projection.
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Figure 5.4 : Observation au MEB de la poudre contenue dans les fils fourrés (a) 97MXC
(diamétre moyen de la poudre : 60pm) ; (b) 98MXC (diamétre moyen de la poudre : 110pm)

5.3 Analyse par RX des particules collectées dans I’eau

Les analyses par diffraction de rayons X des particules provenant du fil fourré 98MXC
et collectées dans 1’eau se sont avérées délicates a interpréter et ne permettent pas de conclure
sur la composition de ces particules. En effet, la comparaison des spectres (cf. figure 5.5)
obtenus avec ceux de la base de données du dispositif de RX utilis¢ (fiches PDF), révele que 3

phases présentent des spectres relativement identiques avec des pics qui apparaissent aux

mémes valeurs d’angle 20 et avec des hauteurs de pic similaires.
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Figure 5.5 : Spectre de diffraction RX des particules provenant du fil fourré 98MXC et
collectées dans I’eau (Qbuse=7,7mm ; Pa=Pg=0,41MPa)
Il s’agit de la magnétite (Fe;O,), de la chromite (FeCr,O,), et de I’oxyde du nickel
chrome manganeése (NiCrMnQO,). Les autres phases sont la wustite (FeO) et une solution

solide de fer (Fe-a).



La comparaison avec le spectre RX de la poudre originale contenue dans le fil (figure
2.6) montre que les principaux éléments (Fe, Ni, Cr, Mn) ont réagi avec I’oxygene ou d’autres
¢léments métalliques. Cependant 1’oxydation observée sur les particules en vol collectées dans
I’eau est supérieure a celle observée sur les dépdts (cf. chapitre 4) et s’explique probablement

par une réaction avec le milieu de collecte.

La figure 5.6 présente le spectre d’analyse par rayons X des particules provenant du fil
fourré¢ 97MXC et collectées dans 1’eau. Ce spectre montre la présence des phases suivantes :
la magnétite (Fe;O4), la ferborite (FeWO,), I’oxyde de nickel manganése (NiMn,O.), I’oxyde
de nickel chrome manganése (NiCrMnO,), I’oxyde de fer titane (Fe,sTios)Os, I’0xyde chrome
tungsténe (CrWO4) et le carbure de silicium (SiC).
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Figure 5.6 : Spectre de diffraction RX des particules provenant du fil fourré 97MXC et
collectées dans I’eau (@buse=7,7mm ; Pa=Pg=0,41MPa)

La comparaison du spectre RX des particules collectées dans 1’eau (cf- figure 5.6) et
celui la poudre d’origine (cf. figure 2.5) conduit aux mémes remarques pour le fil 98MXC :
les particules subissent des réactions d’oxydation qui prennent place dans I’air mais aussi dans

I’eau.
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De plus, ’analyse aux RX effectuée sur la surface des particules ne détecte pas les
particules de céramiques (WC et TiC) qui peuvent été enrobées d’une gangue métallique lors
de I’étape de pulvérisation. Ceci est en effet observé sur les figures 5.7 et 5.8 qui montrent la
coupe de particule du fil 97MXC collectées dans 1’eau et leur analyse par SDE. On peut y
constater que le carbure de tungsténe et le carbure de titane sont présents sous forme

d’inclusions dans les gouttelettes collectées dans 1’eau.

BSE 10.4 CATE44

Figure 5.7 : Observation au MEB de la coupe d’une particule A7844 (fil 97MXC ;
Pa=Pg=0,41MPa ; Obuse=7,7mm) et analyse des éléments par SDE.
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Figure 5.8 : Observation au MEB de la coupe d’une particule A7844 (fil 97MXC ;
Pa=Pg=0,41MPa ; Obuse=7,7mm) et analyse des éléments par SDE.



5.4 Microstructure des dépots

L’ensemble des dépdts a finalement été réalisé avec les conditions de tir présentées
dans le tableau 5.2. Ce dernier résume également les caractéristiques des particules collectées

en vol et les microstructures des dépots.

Les microstructures des dépots de 97MXC et 98MXC peuvent étre comparées a partir
de ’homogénéité de la dispersion des inclusions dans les dépot, de leur porosité et de leur

teneur en oxyde.

Tableau 5.2 : Parameétres de tir, caractéristiques des particules en vol et propriétés des
dépots pour les fils fourrés 97MXC et 98MXC

Condition de Ecinetique Porosité
Densité Ra du Teneur en
Fil /(réf. tir Oparticute ~ Vparticule | Moyenne des du
du fil Pa P dépot oxyde
de tir) & (nm) (m/s) particules a dépot
(kg/m’ ) (um) (%)
ileg) | (@itee) Pimpact (J) (%)
9TMXC
7690 0,55 - 36 88 0,721 8,7+0,7 8,0 17,0
(A7850)
9TMXC
- 0,41 041 31 113 0,735 8,7£0,8 8,0 12,5
(A7844)
98MXC
6600 0,55 - 31,5 97 0,508 9,2+0,9 5,0 10,5
(A8850)
98MXC
- 0,41 0,41 23 111 0,242 9,24+0,8 2,5 11,5
(A8844)

5.4.1 Homogénéité de la dispersion des inclusions dans les dépots

L’observation des coupe de dépdt (cf. figures 5.9 et 5.10) montre que ceux réalisés
avec le fil 97MXC semblent moins homogenes que ceux réalisés avec le fil 98MXC. Cela
peut s’expliquer par la présence des particules de carbures dans la poudre originale de
97MXC. Ces particules réfractaires fondent partiellement ou pas du tout dans le procédé de

dépdt, ou encore se dissolvent dans la matrice métallique (cf. figures 5.11)

Une analyse par dispersion d’énergie (SDE) permet de visualiser la répartition des
¢léments au sein du dépot. Par exemple pour le dépdot A7850 (cf. figure 5.9), cette analyse
montre que le fer, le chrome et le nickel sont répartis de fagcon relativement homogene dans

I’ensemble du dépdt. Par contre le silicium, le titane et le tungsténe apparaissent « localisés »
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sous forme d’inclusions. Ces inclusions peuvent provenir de la poudre contenue dans la gaine

du fil. Cette répartition est identique pour I’ensemble des dépdts réalisés a partir du fil fourré

97TMXC.

=1 T1 W

Figure 5.9 : Observation au MEB de la microstructure d’une section du dépot A7850 (fil
97MXC ; Pa=0,55MPa ; Pg=0 ; Obuse=7,7mm) et cartographies des éléments par SDE.

La figure 5.10 montre une coupe d’un dépot de 98MXC (A8844) et la cartographie en
¢léments obtenue par SDE. A part le molybdéne, les éléments sont relativement bien dispersés
dans le dépot. Il faut noter que le molybdéne se trouve en faible quantité (0,8% en masse)
dans la poudre originale. Sa répartition dans le dépdt est, sans doute, représentative de sa

répartition dans la poudre.
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Figure 5.10 : Observation au MEB de la microstructure d’une section du dépot 8844 (fil
98MXC ; Pa=Pg=0,41MPa Obuse=7,7mm) et cartographies des éléments par SDE.




Figure 5.11 : Observation au MEB de coupes des particules : (a) A7844 (fil 97MXC ;
Pa=Pg=0,41MPa ; Obuse=7,7mm) et (b) A8844 (fil 98MXC ; Pa=Pg=0,41MPa ; Gbuse=7,7mm)

5.4.2 Porosite des dépots

La mesure de la porosité par analyse d’image montre que les dépdts réalisés avec le fil
97MXC sont plus poreux que ceux réalisés avec le fil 98MXC, comme on peut le constater
sur la figure 5.12 qui présente un dépot de fil fourré 97MXC (a) et un de fil fourré 9ISMXC
(b), dépots obtenus avec les mémes conditions de tir. Le pourcentage plus élevé de porosité du
dépdt 97TMXC (8% en vol. contre 2,5% en vol. pour le 98MXC) peut s’expliquer par
I’hétérogénéité de la structure et une taille de gouttelettes plus élevées a 'impact (31um pour

le 97MXC contre 23pum pour le 98MXC).

De plus, a cause de la plus grande difficult¢ de fusion des composants de la poudre
contenue dans le fil fourré 97MXC comme le carbure de tungsteéne, le carbure de titane et le
carbure de silicium, la déformation et I’étalement des gouttelettes sur le substrat peuvent été
limitées.

A partir des résultats sur la porosité, on peut dire que: plus 1’état de fusion des
particules est élevé, plus le dépot sera dense de par la capacité des particules a s’étaler et a
combler les interstices sur lesquels elles impactent. Lorsque ’ensemble des particules est
fondu, le taux de porosité n’excede pas 6% quelles que soient les conditions de projection (les

résultats sont rassemblés en annexe 3).

Figure 5.12 : Micrographie MEB des dépots réalisés a partir des fils fourrés 97MXC (a),
98MXC (b) (Obuse =7,7mm ; Pa=0,41MPa ; Pg= 0,41MPa; D=100mm)
La figure 5.13 montre I’influence de la vitesse des particules, accélérées uniquement

par le gaz d’atomisation, sur la porosité des dépdts obtenus avec les fils fourrés 97MXC et

98MXC.
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Figure 5.13 : Influence de la vitesse des particules accélérées uniquement par le gaz
d’atomisation sur la porosité des dépots de fils fourrés 97MXC et 98MXC (Obuse=7,7mm;
D=100mm; Pa=0,31, 0,41 et 0,55MPa; Pg=0)

En général, pour tous les dépdts, lorsque la vitesse des particules a I’impact augmente,
la porosit¢ diminue. Cela s’explique essentiellement par la diminution de la taille des
particules et par une amélioration de leur déformation et de leur étalement lorsque celles-ci

impactent a vitesse plus élevée sur le substrat.

La figure 5.14 montre I’influence de la vitesse des particules, accélérées par le gaz
d’atomisation et le gaz de gainage sur la porosité des dépots réalisés a partir des fils fourrés
97TMXC et 98MXC. L’explication de la variation de la porosité avec la vitesse moyenne

d’impact des particules est identique a celle donnée précédemment.
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Figure 5.14 : Influence de la vitesse des particules accélérées par le gaz d’atomisation et le gaz
de gainage sur la porosité des dépots de fils fourrés 97MXC et 98MXC (Pa=0,41MPa; Pg=0,27,
0,31 et 0,41MPa; Gbuse=7,7mm; D=100mm)

5.4.3 Teneur en oxydes des dépots

Nous avons ¢étudi¢ I’influence de la vitesse des particules a I’impact sur la teneur en
oxydes des dépdts réalisés avec les fils 97MXC et 98MXC. Les résultats sont rassemblés en
annexe 3. IIs montrent que I’augmentation de la pression du gaz d’atomisation conduit a une
diminution de la taille des particules et a une augmentation de leur vitesse. Pour les petites
particules, leur plus grande surface spécifique entraine une augmentation de leur teneur en
oxydes ainsi que de celle des dépdts. Par contre, pour les plus grosses particules,
I’augmentation de la vitesse, se traduit par une diminution de leur temps de séjour dans le jet

et la diminution de la teneur en oxyde.

En résumé, I’ensemble des résultats (cf. tableau 5.2 et annexe 3) montre que
I’influence de la vitesse des particules est plus importante que celle de leur la taille sur la
teneur en oxydes du dépot. Celle plus élevée du dépot de fil fourré 97MXC (par exemple 17%
pour les conditions de tir suivantes : Pa=0,55MPa, Pg=0 et Obuse=7,7mm) par rapport au
dépdt de fil fourré 98MXC (10,5% pour les mémes conditions de tir), peut s’expliquer par la
présence d’¢éléments plus réactifs a 1’oxydation comme le titane et le tungsténe dans le fil

97TMXC.

Ces résultats, montrent, également que pour le 97MXC la teneur en oxydes peut étre
diminuée en augmentant la pression du gaz de gainage. Ceci peut s’expliquer par la
diminution de la turbulence du jet et ’augmentation de la vitesse des particules, donc la
réduction de leur temps de séjour. Ainsi, pour le dépot de 97MXC réalisé avec les conditions
de tir (Pa=Pg=0,41MPa) et (Pa=0,55MPa et Pg=0), la teneur en oxyde de 17% diminue a 12%

lorsque on utilise simultanément un gaz d’atomisation et un gaz de gainage.

5.5 Propriétés mecanique des depots

5.5.1 Rugosité

La figure 5.15 montre I’influence de la vitesse des particules sur la rugosité (Ra) des
dépots de 97TMXC et 98MXC. 11 faut noter que la rugosité (Ra) du substrat avant dépot est de
I’ordre de 5,5um, 1’épaisseur des dépots de 210 a 270um et celle des différentes passes qui

constituent le dépot de I’ordre de 20 a 30um. L’augmentation de la vitesse des particules par



accroissement de la pression du gaz d’atomisation entraine une diminution de la rugosité du

dépot grace a I’amélioration de 1’étalement des particules sur le substrat.

Les valeurs inférieures de la rugosité de surface du dépot de 97MXC peuvent
s’expliquer par 1’énergie cinétique plus importante des particules a 1I’impact par rapport a
celles atomisées a partir du fil 98MXC (par exemple 1’énergie cinétique des particules
obtenues dans les conditions de tir A7850 et A7844 et provenant du fil 97MXC sont de
I’ordre de 0,721 et de 0,735J alors que celle des particules obtenues dans les conditions de tir

A8850 et A8844 et provenant du fil 98MXC sont de l’ordre de 0,508 et 0,242)

respectivement).
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Figure 5.15 : Influence de la vitesse des particules accélérées uniquement par le gaz
d’atomisation sur la rugosité des dépots réalisés avec les fils 97MXC et 98MXC (Obuse=7,7mm;
D=100mm; Pa=0,31, 0,41 et 0,55MPa; Pg=0)

L’utilisation combinée du gaz d’atomisation et du gaz de gainage conduit aussi a une
diminution de la rugosité des dépdts par rapport a celle des dépdts réalisés avec le gaz

d’atomisation seul. Les résultats présentés dans la figure 5.16 montrent que :

e le gaz de gainage avec la pression la plus faible (0,27MPa) a une influence minime sur la
rugosité des dépdts,

e [’augmentation de la pression du gaz de gainage de 0,27MPa a 0,31MPa conduit a une
diminution de la rugosité des dépots (cf. tableau 5.3),

e ensuite, I’augmentation de la pression du gaz de gainage de 0,31MPa a 0,41MPa, conduit

a une diminution plus faible de la rugosité des dépots.
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Ce dernier point peut s’expliquer par une diminution de la température des particules plus
énergiquement refroidies, qui conduit a la limitation de I’étalement des gouttelettes sur le

substrat (cf. tableau 5.3).
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Figure 5.16 : Influence de la vitesse des particules accélérées par le gaz d’atomisation et le gaz
de gainage sur la rugosité des dépots réalisés avec les fils 97MXC et 98MXC (Pa=0,41MPa;
Pg=0,27, 0,31 et 0,41MPa; Obuse=7,7mm; D=100mm)

Tableau 5.3 : Parametres de tir, caractéristiques des particules en vol et rugosité des
dépots pour les fils fourrés 97MXC et 98MXC
Vmoyenne des Tmoyenne des

Réf. de tir'®  Pa (MPa) Pg(MPa) particules  particules (° Ra (um)

(m/s) 0]
A7840 0,41 0 88 2204 9,3+0,7
A7842, 0,41 0,27 80 2205 9,7+1,3
A7843 0,41 0,31 96 2196 8,8+1,2
A7844 0,41 0,41 113 2166 8,7+0,9
A8840 0,41 0 89 2203 9,7£1,0
A8842 0,41 0,27 84 2200 9,9+0,8
A8843 0,41 0,31 96 2190 9,5+0,6
A8844 0,41 0,41 111 2180 9,2+0,8

'® La méthodologie de référencement des tirs est présentée en annexe 1.



5.5.2 Micro-dureté

La figure 5.17 montre I’influence de la vitesse des particules sur la micro-dureté des
dépots des fils fourrés 97MXC et 98MXC lorsque les particules sont accélérées uniquement

par le gaz d’atomisation. A partir de ces courbes, nous pouvons dire que :

e [’augmentation de la vitesse des particules conduit a I’augmentation de la micro-dureté des
dépots de 97TMXC et 98MXC ;

e pour les mémes conditions de tir et malgré la vitesse plus ¢€levée des particules de
98MXC, la micro-dureté des dépots réalisés avec ces particules est inférieure a celle des
dépots réalisés avec le fil de 97MXC (2 fois plus petite). Ces derniers présentent, en effet,
une teneur en oxyde plus élevée et des phases et des inclusions plus dures comme des
particules de carbures, la ferborite (FeWO,), I’oxyde de nickel-manganése (NiMn,O,) et
I’oxyde de fer-titane (Fe,sTis)O4 (cf. figure 5.6),
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Figure 5.17 : Influence de la vitesse des particules accélérées uniquement par le gaz
d’atomisation sur la micro-dureté des dépots de 97MXC et 98MXC (@buse=7,7mm; D=100mm;
Pa=0,31, 0,41 et 0,55MPa; Pg=0)

e [’¢cart type sur les mesures de dureté des dépdts de 97MXC est plus grand que celui sur
les mesures de dureté des dépdts de 98MXC (par exemple avec les conditions
Pa=0,31MPa et Pg=0, la valeur moyenne et I’écart type sont de 754+£179HV,n et de
346+£65HVan respectivement pour les dépots de 97MXC et de 98MXC). Ceci peut
s’expliquer par la plus grande hétérogénéité des dépdts réalisés avec le fil fourré¢ 97MXC

qui contient des inclusions de particules de carbures.
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Lorsque les particules sont accélérées par le gaz d’atomisation et le gaz de gainage,
I’augmentation de leur vitesse se traduit par un accroissement de la micro-dureté des dépots
des fils fourrés 97TMXC et 98MXC, comme le montre la figure 5.18. Les remarques énoncées

précédemment s’appliquent aussi lorsqu’on utilise un gaz de gainage.
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Figure 5.18 : Influence de la vitesse des particules accélérées par le gaz d’atomisation et le gaz
de gainage sur la micro-dureté des dépots de 97MXC et 98MXC (Pa=0,41MPa; Pg=0,27, 0,31 et
0,41MPa; Obuse=7,7mm; D=100mm)

5.5.2 Résistance de 1’abrasion

Nous avons étudié la résistance a I’abrasion des dépdts réalisés avec les fils fourrés
97TMXC et 98MXC a I’aide d’un abrasimétre linéaire, en mesurant la perte de masse et la
perte d’épaisseur des dépots par 1000 cycles (pour une condition d’essai donnée :
Meule=H22, Charge=8,5N, Vitesse=60rms, Nombre total de cycles=3000 a sec). Ces tests ont

¢été réalisés, d’une part, sur des dépots bruts de projection, d’autre part, sur des dépots polis.

5.5.2.1 Perte de masse pour des dépdts bruts de projection

La figure 5.19 montre I’influence de la vitesse des particules a I’impact sur la perte de
masse des dépots 97TMXC et 98MXC apres les tests d’usure. L’augmentation de la vitesse des
particules est dans ce cas obtenue par une augmentation de la pression du gaz d’atomisation

sans gaz de gainage. Les courbes de cette figure montrent que :

1-la perte de masse des dépots de 98SMXC lors des tests d’abrasion est nettement plus faible
que celle des dépots de 97TMXC en particulier a faible vitesse d’impact des particules. Cela

peut s’expliquer par la plus grande homogénéité de la microstructure des dépdts de 9SMXC ;
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Figure 5.19 : Influence de la vitesse des particules accélérées uniquement par le gaz
d’atomisation sur la perte de masse des dépots de 97MXC et 98MXC (Obuse=7,7mm;
D=100mm; Pa=0,31, 0,41 et 0,55MPa; Pg=0)
2-I’augmentation de la vitesse a I’impact des particules conduit a une diminution de la
perte de masse des dépots de 97MXC et 98MXC. Cette diminution est plus marquée pour
les dépots de 97TMXC.
Les mémes remarques peuvent été formulées lorsqu’un gaz de gainage est utilisé¢ en

plus du gaz d’atomisation primaire (cf. figure 5.20).
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Figure 5.20 : Influence de la vitesse des particules accélérées par le gaz d’atomisation et par le
gaz de gainage sur la perte de masse des dépots de 97MXC et 98MXC (Pa=0,41MPa; Pg=0,27,
0,31 et 0,41MPa; Gbuse=7,7mm; D=100mm)

5.5.2.2 Perte de masse pour des dépdt polis

La figure 5.21 montre I’influence de la vitesse des particules sur la perte de masse des
dépots 97TMXC et 98MXC qui ont été polis afin d’obtenir une surface avec un Ra de I’ordre
de 0,3um, I’augmentation de la vitesse des particules étant obtenue par une augmentation de

la pression du gaz d’atomisation. Les 2 courbes de cette figure montrent que :

e comme pour les essais précédents, I’augmentation de la vitesse des particules conduit a
une diminution de la perte de masse des dépots de 97MXC et de 98MXC. Pour tous les
dépdts, cette influence est moins notable que celle mesurée sur dépot rugueux,

e au contraire des résultats précédents (cf. courbes 5.20), la perte de masse des dépots de
97TMXC est plus faible que celle des dépots de 98MXC. En effet pour une surface lisse, la
dureté joue un role essentiel sur la tenue a 1’usure par abrasion et les dépdts de 97TMXC
ont une dureté de I’ordre de 800+£162HV,y alors que celle des dépots de 98MXC sont de
I’ordre de 395+74HVan;

e au contraire des courbes précédentes, 1’écart-type des valeurs pour tous les dépots est plus
grand ce qui peut s’expliquer par une influence de la porosité des dépots sur la qualité du
«lissé » de la surface. En effet, les surfaces aprés polissage ont un Ra variant entre 0,1 et

0,5um.
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Figure 5.21 : Influence de la vitesse des particules accélérées par le gaz d’atomisation et par le
gaz de gainage sur la perte de masse des dépots lisses (Ra=0,3pm) de 97MXC et 98MXC
(Pa=0,41MPa; Pg=0,27, 0,31 et 0,41MPa; Obuse=7,7mm; D=100mm)

5.5.2.2 Perte d’épaisseur pour des dépots bruts de projection
L’influence de la vitesse des particules, obtenue en augmentant la pression du gaz
d’atomisation, sur la perte d’épaisseur des dépdts des fils fourrés 97MXC et 98MXC est

similaire a celle mesurée sur la perte de masse de ces dépots. A partir des courbes de la figure

5.22, on peut noter que :

e la pente de courbe de la perte d’épaisseur des dépots de 98MXC est plus élevée que celle
de la perte de masse de ces dépdts ;
e [D’influence de la vitesse des particules pour une pression plus forte du gaz d’atomisation (a

partir de Pa=0,41MPa) sur la perte d’épaisseur des dépdts de 97TMXC est plus faible.
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Figure 5.22 : Influence de la vitesse des particules accélérées uniquement par le gaz
d’atomisation sur la perte d’épaisseur des dépots de 97MXC et 98MXC (Obuse=7,7mm;
D=100mm; Pa=0,31, 0,41 et 0,55MPa; Pg=0)

La figure 5.23 montre 1’influence de I’augmentation de la vitesse des particules par
accroissement de la pression du gaz de gainage sur la perte d’épaisseur des dépots de 97MXC

et 98MXC.

136



w
o

—a—97TMXC
—@— 98MXC

N
[$)]

N
o
Biam

T
—

80 90 100 110 120

Vitesse des particules (m/s)

N
o
?—CP“(

()]

Perte d'épaisseur (um/1000cycles)
o

o

~
o

Figure 5.23 : Influence de la vitesse des particules accélérées par le gaz d’atomisation et le gaz
de gainage sur la perte d’épaisseur des dépots de 97MXC et 98MXC (Pa=0,41MPa; Pg=0,27,
0,31 et 0,41MPa; Gbuse=7,7mm; D=100mm)

Les résultats obtenus sur la perte d’épaisseur des dépots de 97MXC et 98MXC sont
trés proches de ceux obtenues sur la perte de masse des ces dépots et les courbes présentent

des évolutions et des pentes de méme allure.

5.6 Conclusion

Nous avons, dans en premier temps, étudi¢ la distribution en taille des poudres
contenues dans les fils fourrés 97MXC et 98MXC et la distribution en taille des particules
atomisées a partir de ces fils et collectées dans I’eau pour les mémes conditions de projection.

Cette étude a montré que :

¢ la taille moyenne des particules de la poudre originale du fil 98MXC est supérieure a celle
des particules de la poudre du fil fourré¢ 97MXC (60um pour le 97MXC contre 110um
pour le 98MXC) pour des parametres opératoires indiques ;

e Ja taille moyenne des particules collectées dans I’eau et provenant du fil 98SMXC est
inférieure a celle des particules provenant du fil fourré 97MXC (23um pour le 98MXC
contre 31um pour le 97MXC) dans des conditions indiques de tir.

On peut noter que la poudre du fil 97MXC est renforcée en particules de céramiques

(WC et TiC) qui se retrouvent, pour une grande part, comme inclusions dans le dépot. Ces

particules réfractaires sont enrobées d’une gangue métallique pendant le processus de fusion

et d’atomisation des fils, ce qui explique que les particules issues du fil 97MXC aient une

taille moyenne supérieure a celles issues du fil 98MXC.



Dans un deuxiéme temps, nous avons réalisé des dépots a partir des fils 97MXC et

98MXC en sélectionnant des conditions de tir a partir des mesures sur les caractéristiques des

particules en vol. L’observation de la microstructure de ces dépots et I’étude de leurs

propriétés a montré que :

les dépdts réalisés avec le fil 98MXC sont plus homogeénes que ceux réalisés avec le fil
97MXC qui contient des particules réfractaires de renfort,

les teneurs en oxydes des dépdts obtenus avec ces 2 fils sont similaires (12-13 %),

les dépdts réalisés avec le fil 97MXC sont plus poreux que ceux réalisés avec le fil
98MXC (8% de porosité contre 2,5% de porosité) et cette différence peut s’expliquer par
la présence des particules de céramiques dans le dépdot mais aussi par la taille plus élevée
des gouttelettes qui impactent sur le substrat (31um contre 23um en moyenne pour le
98MXC),

les dépdts de 97MXC sont beaucoup plus durs que ceux de 98MXC de l'ordre de
800+162HV,n pour le 97TMXC et 395+74HV,n pour le 98MXC, toujours du fait de la
présence des particules de céramiques,

lors des tests de résistance a 1’abrasion a sec, les dépots bruts de projection de 97MXC
présentent une perte de masse par essai (3000 cycles) et une perte d’épaisseur supérieures
a ceux des dépots bruts de 98MXC (environ 12 mg/1000cycles et 13 um/1000cycles pour
le 97MXC contre 5 mg/1000cycles et 9,0um/1000cycles pour le 98MXC). Par contre la
tendance s’inverse sur les dépdts polis et, comme attendu, du fait de sa dureté plus élevée,
le dépot 97MXC présente une meilleure résistance a 1’usure par abrasion: 0,75

mg/1000cycles contre 1,2 mg/1000cycles pour le 98MXC.
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Conclusion

Les procédés de projection thermique font maintenant partie de la panoplie des
techniques de traitements de surface préconisées par les bureaux d’études. Deux grands
domaines d’application de ces procédés sont le frottement et 1'usure. Pour ce dernier, le
volume d’application le plus important concerne la protection contre 1’usure par abrasion. Ce
type d’usure se traduit par un déplacement de mati¢re sur la surface en contact avec des
particules abrasives ou des protubérances dures de 1’autre surface en vis a vis. Il peut étre
fortement limité en protégeant la surface de la piece avec un revétement dur avec une forte
adhérence au substrat et une bonne cohésion. Pour un dépdt réalisé par projection thermique
qui présente une microstructure lamellaire, cette cohésion exige une trés bonne qualité de
contact entre les lamelles et une "certaine” homogénéité. Cette derniere impose la réalisation
de dépots peu poreux et pour les dépdots métalliques, contenant peu d’oxydes. En effet si la
présence d’oxydes dans le dépdt se traduit généralement par une €lévation de sa dureté, elle
entraine aussi sa fragilisation car les lamelles oxydées sont généralement peu ou mal liées

avec les autres lamelles.

L’objectif de ce travail de these était d’optimiser les conditions opératoires utilisées
pour la réalisation de dépots durs résistants a [’usure par abrasion. Ces dépdts ont été obtenus
a I’aide d’un systéme de projection arc-fil. Le travail a été mené en 2 phases. La premiére
avait pour objectif une meilleure compréhension de I’influence des paramétres de tir sur les
caractéristiques (taille, vitesse, température) des gouttelettes en vol et sur les propriétés des
dépots (dureté, densité, porosité et teneur en oxydes). Elle a porté sur des dépots d’acier
inoxydable 316L. La seconde phase a ¢t¢ menée sur deux types de matériaux disponibles sous
forme de fils fourrés, c’est a dire qu’ils sont constitués d’une gaine métallique remplie de
poudre d’alliages métalliques ou d’alliages métalliques enrichis en particules dures (carbures).
Ce type de fil permet la projection par arc-fil d’alliages non tréfilables ou de cermets. Les
matériaux de I’étude sont le 97MXC, alliage a base fer qui contient 26% de carbure de
tungstene, 6% de carbure de titane et 14% de chrome, et le 98MXC également un alliage a
base fer avec 26% de chrome, 1,7% de carbone et 3% de nickel. L’objectif de cette seconde
phase était de déterminer les conditions opératoires permettant de réaliser des dépots

présentant la meilleure résistance a I’usure par abrasion.



Pour ces 2 étapes, la méme approche expérimentale a été suivie. Elle a consisté a
collecter les particules dans un récipient rempli d’eau ou d’argon, mesurer leur vitesse et
température moyenne a la position du substrat et enfin réaliser et caractériser des dépots avec

des conditions opératoires sélectionnées a partir de 1’étude des gouttelettes en vol.

Les principaux résultats sont les suivants.

Etude sur les particules en vol

Cette ¢étude menée avec un systeme d’imagerie basé sur ’utilisation d’une caméra
CCD a montré que pour les 3 matériaux étudiés la température des gouttelettes était trés peu
sensible a la variation des conditions de projection. Cette observation peut s’expliquer par le
fait que dans le procéd¢ utilisé, les gouttelettes sont formées a partir de I’extrémité fondue des
fils. Les gouttelettes qui ont une température supérieure de 400 a 600 °C a la température de
fusion du fer qui est 1’élément majoritaire des 3 fils, peuvent subir une évaporation
relativement importante. Les vapeurs issues des gouttes peuvent perturber la mesure de
température a partir de leur rayonnement thermique. La mesure de la vitesse des particules en
vol, couplée a I’analyse de la distribution granulométrique des particules collectées dans de
I’eau ou de I’argon, montre que la vitesse atteinte par les particules est d’autant plus élevée
que leur taille est faible. Pour diminuer leur taille, il faut augmenter la pression du gaz
d’atomisation et utiliser un gaz d’atomisation secondaire a pression ¢€levé. L utilisation d’une

buse de petit diamétre aide également a 1’obtention de particules a plus grandes vitesses.

Pour la gamme de conditions opératoires utilisées (qui correspondent a la gamme de
variation la plus large avec le dispositif de projection utilisé), les vitesses des particules sont
comprises entre 75 et 125 m/s et la distribution en taille des particules, en général bi-modale,
s’étend de quelques um a plus de 100 um avec un valeur moyenne autour de 20-35 pm.
Cependant, elle tend a devenir mono-modale avec des débits de gaz d’atomisation primaire et

secondaire élevés (0, 41MPa ou plus).

Enfin, I’observation des particules (surface et coupe) atteste du bon état de fusion des
particules métalliques. Par contre les particules de carbures de renfort dans le fil 97MXC ne
sont pas fondues mais se retrouvent entourées d’un gangue métallique. Elles se retrouveront

donc sous forme d’inclusions dans le dépot.

Fil d’acier inoxvdable 316 L
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Les dépots réalisés avec le fil d’acier 316 L (16,8% de chrome et 10,2% de nickel)
présentent une morphologie homogene. Ils sont constitués d’une matrice métallique avec des

phases oxydes (oxyde de chrome, de fer et de nickel (FeCr,O; et (Ni, Fe) Fe204)) qui

améliorent sa dureté. En effet, elle est de I’ordre de 300-350 HV3y£30 HV;yalors que celle de
I’acier 3161 massif est de I’ordre de 230 HV;.

Les dépdts présentant la dureté la plus élevée (347£30HVsy), la porosité la plus faible
(5%) avec une teneur en oxyde acceptable (13%) ont été¢ obtenus en utilisant une buse de petit
diameétre (7mm) et des gaz d’atomisation primaire et secondaire avec la pression la plus
¢levée disponible avec le dispositif de projection utilis¢ (Pa=Pg=0,41MPa). Ces dépdts ont
¢galement une excellente adhérence au substrat (60£8MPa). Remarquons que les dépots
obtenus sans atomisation secondaire sont plus poreux et présentent une teneur en oxyde plus
¢levée. Par exemple, avec une pression d’atomisation primaire de 0,55MPa, la porosité est de
7%, la teneur en oxyde de 17%. La dureté et ’adhérence sont respectivement de 303+29HVx
et 59+9MPa. Cette comparaison montre bien le role du gaz d’atomisation secondaire qui
d’une part contribue a la formation de gouttelettes de plus petite taille et d’autre part aide a

limiter 1’entrainement de 1’air ambiant.

Fils fourrés 97MXC et 98MXC

La comparaison des dépdts réalisés avec les fils fourrés 97MXC et 98MXC montre que les
premiers ont une dureté (de I’ordre de 800HV2,y) tres supérieure aux seconds (de I’ordre de
398HV2w), ce qui s’explique par les particules de carbure (TiC, WC) présentes dans la poudre
contenue dans le fil original et qui se retrouvent non fondues sous forme d’inclusions dans le
dépot. Leur présence explique aussi la plus grande hétérogénéité du dépdt et la porosité plus
¢levée (8% contre 2,5% pour le 98MXC). Leur teneur en oxyde est par contre identique : 12-

13%.

Ces particules affectent aussi la tenue a I’usure par abrasion des dépdts de 97MXC. Ainsi, les
dépots bruts de projection présentent une perte de masse par essai (3000 cycles) et une perte
d’épaisseur supérieures a ceux des dépots bruts de 98MXC (environ 12mg/1000cycles et
13um/1000cycles pour le 97MXC contre 5mg/1000cycles et 9,0um/1000cycles pour le
98MXC). Par contre, la tendance s’inverse sur les dépots polis qui présentent alors, du fait de
leur dureté plus élevée, une meilleure résistance a 1’usure par abrasion : 0,75 mg/1000 cycles
contre 1,2 mg/1000 cycles pour le 98MXC.

Nous sommes conscients que ce travail est une premiere approche car il n’existe encore que

peu de publications sur les fils fourrés et les fils disponibles sur le marché sont peu diversifiés.



Les résultats obtenus, en particulier avec le 97MXC, sont prometteurs et pourraient
certainement &tre améliorés en utilisant des particules dures plus petites pour assurer une
dispersion plus homogene dans le dépdt. Naturellement, ceci implique aussi probablement que
la taille de ces particules dures ne soit pas trop petite pour limiter leur décomposition et/ou
leur dilution. Il serait également intéressant de comparer la résistance a I'usure des dépdts
obtenus d’une part, avec un gaz d’atomisation neutre et d’autre part avec de 1’air. Les tuyeres
d’atomisation devraient également faire 1’objet d’études plus détaillées afin de limiter les
turbulences engendrées par des débits d’atomisation élevées, certes atténuées par 1’utilisation
d’un gaz de gainage. Ceci nécessiterait une ¢tude plus fine, par exemple a I’ordre de codes de
calcul d’écoulement. Enfin, I’amorphisation partielle des dépdts, qui est une propriété indiqué
par le fabricant des fils fourrés utilisés, n’a pu étre vérifiée au travers des spectres X obtenues.
Ceci ne veut pas dire que des phases amorphes n’existent pas dans de tels dépots de
composition trés complexe et il serait souhaitable de développer une étude spécifique de ce

probléme.
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Annexes

Annexe 1 : Référence de tir

ANN>N3;Ny (par exemple : A7844)

A : Type de projection (Arc-fil)

-7 pour fil 97MXC

Ni. Type de fil (N=7; 8; -8 pour fil 98MXC 16)
-16 pour fil 316L

-6 pour @buse=6,4mm
‘ . q p
N, . Diamétre de buse (N,=6,4 ; 7 ; -7 pour @buse=7,0mm 8)

[0 BRSNS @ 3 FERPSSNRe M e PPN

-3 pour Pa=0,31MPa -4
our Pa=0,41MPa -5
N3 . Pression du gaz d’atomisation (N;=3 ; 4 ; our Pa=0,55MPa

5)

-2 pour Pg=0,27MPa
Ny. Pression du gaz de gainage (N,=2; 3 ; -3 pour Pg=0,31MPa 4

A caneecs NN ATNAD L

Annexe 2 : Résultats des caractéristiques de particules en vol

par le SprayWatch

Fil fourré¢ 97MXC
Température Vitesse Ecart-type de  Ecart-type de
Réf. de tir moyenne (°C) moyenne (m/s) température. Vitesse.

AT7730 2207,18 74,93 4,53 1,64



A7740 2204,35 87,56 7,06 2,97

A7750 2185,18 109,14 5,03 0,92
AT7722 2212,27 80,78 5,48 1,05
A7733 1987,15 107,29 23,21 1,94
A7742 2209,24 95,66 4,02 0,94
A7744 2015,65 116,60 18,86 3,51
A7830 2223,74 64,87 10,01 0,94
A7840 2192,78 76,69 3,92 0,77
A7850 2206,45 88,34 2,32 1,26
A7822 2213,38 74,26 9,15 1,16
A7842 2204,61 80,43 7,31 0,89
A7843 2196,24 95,68 4,04 0,95
A7844 2165,71 112,92 4,95 1,86
A7740-court P 2188,53 84,04 4,57 0,95
A7750-court P 2181,50 100,24 5,75 1,15
A7733-court P 2197,33 93,26 3,69 0,89
A7744-court P 2180,41 121,77 4,62 1,13
A7840-court P 2166,59 72,53 6,36 1,56
A7850-court P 2179,98 86,76 5,13 0,89
A7844-court P 2195,99 100,45 6,15 1,82
| Fil fourré 98MXC
A8730 2198,81 78,90 2,40 3,09
A8740 2203,44 89,01 5,22 1,32
A8750 2186,68 102,72 4,47 1,84
A8722 2197,18 80,92 3,81 1,35
A8733 2184,24 106,45 2,90 0,99
Température Vitesse Ecart-type de  Ecart-type de
Réf. de tir moyenne (°C) moyenne (m/s) température. Vitesse.
A8742 2200,58 92,77 4,66 0,61
A8744 2179,50 122,19 2,73 0,78
A8840 2199,43 79,28 12,04 1,08
A8850 2193,31 96,71 4,36 1,36
A8822 2206,97 78,15 4,40 2,06
A8842 2198,86 84,17 3,44 2,13
A8843 2189,03 96,15 4,89 1,27
A8844 2184,65 110,57 2,78 1,80
A8850-court P 2181,26 86,47 4,10 4,15
A8844-court P 2165,23 95,01 5,94 1,38
| Fil 316L inox
A16730 2166,00 72,64 4,17 0,90
A16740 2161,02 87,53 3,30 2,28
A16750 2172,02 109,06 5,29 2,40
A16742 2168,24 86,67 3,73 0,97
A16743 2155,70 105,10 5,10 1,32
A16744 2167,70 113,73 2,83 1,90
A16850 2063,75 97,68 39,10 3,95
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A16842 2166,31 80,08 3,22 0,91
A16843 2166,08 94,33 6,73 1,88

A16844 2153,06 110,86 4,26 1,18

Annexe 3 : Résultats de la porosité et de la teneur en oxyde

des dépdts des fils fourrés 97MXC et 98MXC par I’analyse

d’image
Dépots 97TMXC
‘ Echantillon Porosité ‘ Porosité+teneur en oxyde Teneur en oxyde
A7830-1 8,0 20,0 12,0
A7830-2 14,0 25,0 11,0
A7830-3 11,0 20,0 9,0
A7830-4 17,0 25,0 8,0
Moyenne 12,5 22,5 10,0
A7840-1 10,0 21,0 11,0
A7840-2 9,0 21,0 12,0
A7840-3 13,0 28,0 15,0
A7840-4 8,0 21,0 13,0
Moyenne 10,0 22.8 12,8
A7850-1 4,0 17,0 13,0
A7850-2 11,0 28,0 17,0
A7850-3 9,0 21,0 12,0
A7850-4 8,0 25,0 17,0
Moyenne 8,0 22,8 14,8
A7842-1 11,0 26,0 15,0
A7842-2 12,0 23,0 11,0
A7842-3 13,0 27,0 14,0

A7842-4 9,0 21,0 12,0



Moyenne 11,3 243 13,0

A7843-1 11,0 26,0 15,0
A7843-2 8,0 24,0 16,0
A7843-3 6,0 18,0 12,0
A7843-4 12,0 28,0 16,0
Moyenne 9,3 24,0 14,8

Echantillon ‘ Porosité Porosité+teneur en oxyde Teneur en oxyde
A7844-1 5,0 18,0 13,0
A7844-4 9,0 24,0 15,0
A7844-2 9,0 19,0 10,0
A7844-3 9,0 21,0 12,0
Moyenne 8,0 20,5 12,5

Dépots 98SMXC

Echantillon Porosité Porosité+teneur en oxyde Teneur en oxyde
A8830-1 7,0 14,0 7,0
A8830-2 5,0 12,0 7,0
A8830-3 4,0 11,0 7,0
A8830-4 4,0 11,0 7,0
Moyenne 5,0 12,0 7,0
A8840-1 5,0 15,0 10,0
A8840-2 6,0 14,0 8,0
A8840-3 4,0 12,0 8,0
A8840-4 4,0 14,0 10,0
Moyenne 4,8 13,8 9,0
A8850-1 3,0 16,0 13,0
A8850-2 3,0 15,0 12,0
A8850-3 3,0 14,0 11,0
A8850-4 2,0 15,0 13,0
Moyenne 2.8 15,0 12,3
A8842-1 4 15 11
A8842-2 4 13 9
A8842-3 4 12 8
A8842-4 7 21 14

Echantillon Porosité Porosité+teneur en oxyde Teneur en oxyde
Moyenne 4,8 15,3 10,5
A8843-1 4 15 11
A8843-2 4 13 9
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A8843-3
A8843-4
Moyenne
A8844-1
A8844-4
A8844-2
Ag8844-3
Moyenne

12
10
12,5
15
13
11
17
14,0

8,5
13
11
10
13

11,8



