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Introduction

Introduction

La conception de surfaces possédant des propriétés particulieres présente un enjeu
important dans de nombreux domaines. La réalisation de revétements épais (supérieurs
& 100 micrometres) permet de conférer des propriétés surfaciques adaptées aux différents
types d’utilisation des matériaux traités. Il est ainsi possible de concevoir des barrieres
thermiques, des surfaces limitant les frottements ou résistant a la corrosion, ce qui permet

d’allonger la durée de vie des pieces tout en améliorant leurs performances.

La technique de projection thermique est une technique tres intéressante pour réaliser
de tels revétements. Grace a une source énergétique possédant des propriétés thermiques
et cinétiques (torche a plasma, flamme,...) [1], un jet de gouttelettes de matiere en fusion
est projeté sur la surface a traiter. Ces particules, si elles possedent une vitesse et une
température adéquates, viennent impacter le substrat et s’écrasent sur celui-ci. En s’éta-
lant et en se refroidissant, elles créent une couche de matiere adhérente au substrat. Cela
permet, en superposant plusieurs couches de particules, de créer rapidement des dépots
de l'ordre de quelques centaines de micrometres, dépots qui ameénent un changement au

niveau de l'interaction entre le matériau traité et son environnement.

Cette technique, relativement simple dans son principe, fait cependant intervenir
de nombreux parametres (plus d'une cinquantaine) dans ’élaboration optimale d’un
revétement. La vitesse des particules ainsi que leur température jouent, bien évidemment,
un role important dans la conception d'un dépdot mais la morphologie et ’état de la
surface cible sont également primordiaux. Une surface mal préparée, polluée par différents
éléments (poussieres, molécules adsorbées a la surface,...), engendrera des éclaboussures
a 'impact des particules. Des bulles de gaz sont en effet créées par la vaporisation de
ces contaminants de surface qui possedent généralement une température de vaporisation
inférieure a la température de fusion des particules projetées. C’est pourquoi il est souvent

nécessaire de préparer au préalable les surfaces.

La préparation des surfaces a projeter est essentielle pour permettre une bonne adhé-
rence des dépots sur le substrat. Pour qu’il y ait adhérence, des liaisons directes entre

le substrat et le revétement sont nécessaires. Il est donc important d’éliminer les corps

viil



Introduction

étrangers déposés sur la surface, tels que les graisses et autres éléments adsorbés. L’éli-
mination de ces contaminants de surface est indispensable pour obtenir des dépots de
qualité. Il est également nécessaire de modifier la morphologie des surfaces afin qu’elles
offrent aux particules une adhérence optimale. Ainsi pour certains couples de maté-
riaux, la création d’aspérités et de cavités semble adaptée pour permettre aux particules
d’adhérer au substrat. Différents parametres influencent donc I'ancrage d’'un dépét sur
un substrat, le degré de propreté ainsi que la rugosité des surfaces jouent un réle impor-
tant en ce qui concerne le contact dépdt/substrat mais il a également été établi que la
température des surfaces revétues avait un impact significatif sur les mécanismes d’adhé-
rence [2]. Afin de mettre en oeuvre ces modifications de surfaces nécessaires a la bonne
tenue des revétements, de multiples techniques ont été développées pour préparer ces
surfaces. Les procédés couramment employés (tels que le dégraissage ou le sablage), pour
générer cet état de surface susceptible d’offrir une bonne adhérence au dépot, présentent
néanmoins des inconvénients. Le nettoyage des surfaces est notamment effectué grace a
des solvants dont 1’élimination pose des problemes liés a I'environnement. La mise en
forme des surfaces, via le procédé de sablage qui consiste a éroder le matériau par la
projection d'un jet de particules abrasives, peut créer des défauts d’interface via I'incrus-
tation d’abrasifs et induire une fragilisation du contact dépdt/substrat. Ces procédés
ne peuvent également pas étre employés simultanément a 1’élaboration du revétement,
ce qui introduit des manipulations supplémentaires et génere des risques de recontami-
nation des surfaces lors des différentes étapes. Afin de minimiser cette recontamination
et de diminuer les temps de traitement, des procédés plus souples et générant moins
de perturbation, doivent étre employés. Différents procédés, tels que le préchauffage des
substrats juste avant projection, ont été mis au point pour pallier ces inconvénients.
C’est un procédé qui peut étre facilement mis en oeuvre et qui a prouvé son efficacité
[3]. Néanmoins, il existe peu d’autres traitements susceptibles de répondre aux multiples
exigences liées a 'emploi simultané de la préparation des surfaces et a la réalisation d’un
dépot. Les procédés lasers, de par leur souplesse, et leurs performances en constante
amélioration, présentent un potentiel intéressant quant au traitement de surfaces avant
projection. Ils permettent, en effet, de disposer d’une cinétique de traitement élevée et
ne génerent que peu de perturbations (contrairement au sablage par exemple qui pro-
duit énormément de poussiéres). Un laser impulsionnel de décapage a déja été employé
simultanément & la projection thermique [4, 5]. Ces études ont prouvé que pour certains
couples de matériaux, I'outil laser pouvait permettre d’atteindre des degrés d’adhérences
proches de ceux observés avec des surfaces préparées par sablage. De plus, grace a leur

large gamme de parametres (longueur d’onde, fréquence, durée d’impulsion, puissance),
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Introduction

les lasers permettent de générer divers phénomenes tels que le décapage ou le préchauf-
fage des matériaux. Ces deux techniques de préparation de surface sont adaptées aux
contraintes de la projection thermique et permettent d’accroitre ’adhérence des reve-
tements. La combinaison de ces procédés de traitement de surface simultanément a la
projection et susceptibles d’améliorer la tenu des revétements a donc été envisagé pour

étendre et accroitre le potentiel du décapage laser.

Les travaux de cette these ont pour objectifs d’étudier les effets du préchauffage et
du décapage laser sur les surfaces avant projection. Cette étude permet de développer
les moyens d’élaboration des revétements avec différentes techniques de projection et
d’élargir les applications. Ainsi, le décapage et le préchauffage par laser ont été associés
a un procédé de projection innovant : le Cold Spray.

Le premier chapitre propose donc une étude bibliographique et une présentation des
procédés innovants mis en oeuvre au cours de cette étude. Les mécanismes a l'origine
des phénomenes d’adhérence et d’interactions laser-matiere seront également abordés.

Le deuxieme chapitre présentera les différents dispositifs expériementaux réalisés et
utilisés lors de ces travaux. Une étude des effets des différents traitements lasers sur les
surfaces irradiées tant d’un point de vue morphologique que thermique sera menée et
permettra de sélectionner des parametres pertinents de traitement afin d’optimiser le
procédé de préparation laser jumelé au procédé d’élaboration de revétement.

Le troisieme chapitre abordera I’élaboration de dépdts par projection thermique ou
par projection a froid associée aux préparation de surface par laser. La caractérisation

de I'adhérence des dépdts projetés sur des surfaces traitées sera enfin proposée.



Chapitre I. Développements innovants

Chapitre 1.

Développements de procédés

innovants

La projection thermique est un procédé d’élaboration de revétement dont le principe
repose sur deux éléments : la fusion de la matiere a projeter et 'accélération de celle-ci
afin d’assurer un bon étalement et une bonne adhésion des particules sur le substrat. Il
existe différents procédés de projection qui permettent, en fonction de la nature et des
caractéristiques du couple matériau a projeter /substrat, mais aussi des propriétés du re-
vetement souhaité, d’atteindre des vitesses et des températures adaptées a la réalisation
d’un dépot de qualité. Si l'on considere, par exemple, la projection plasma, les tempéra-
tures qui regnent au sein du plasma formé par les gaz fortement ionisés sont voisines de
10 000 K [6]. Le plasma ayant une conductivité thermique élevée, les particules séjour-
nant dans ce milieu peuvent atteindre des températures allant jusqu’a 3 000K [7]. Tl est
ainsi possible de faire fondre la plupart des matériaux et donc de projeter notamment
des matériaux réfractaires. Cependant, pour des matériaux sensibles a la température,
qui s’oxydent facilement (tel que le cuivre par exemple), ou susceptibles de subir des
changements de structure cristalline, compte tenu des forts écarts de température géné-
rés au moment de 'impact des particules, de telles températures peuvent étre néfastes.
En effet, les températures élevées du procédé de dépot peuvent changer les propriétés du

matériau a projeter et dégrader la tenue et les caractéristiques du revétement final.

C’est pourquoi d’autres procédés ont aussi été développés pour limiter les effets ther-
miques et élargir ainsi le potentiel d’élaboration de revétements par projection. Par
exemple, le procédé HVOF (High Velocity Oxygen Fuel), qui est un procédé de projec-
tion a la flamme a haute vitesse, permet de dispenser des températures aux particules
moins élevées que dans le cas de la projection plasma (3000 K dans le cas du plasma

contre 2 000 K dans le cas de THVOF [8]) mais avec des vitesses plus importantes (envi-
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ron 250 m.s~! dans le cas de la projection plasma [9] contre 600 & 800 m.s~* dans le cas de
I'HVOF [10]). La poudre est ainsi fondue et fortement accélérée ce qui permet d’élaborer
des revétements denses et possédant une bonne adhérence sur le subjectile. La tempéra-
ture relativement basse du procédé permet de diminuer les problemes d’oxydation ou de
décarburation que ’on peut observer lors de la projection de certains matériaux (poudres
métalliques, carbures). Un procédé de projection a froid, baptisé “Cold Spray”, permet
de s’affranchir encore plus des probléemes thermiques liés a la fusion du matériaux a pro-
jeter. Caractérisé par ’absence de source thermique, le principe du Cold Spray consiste
& accélérer dans une buse un gaz a des vitesses supersoniques (1000 m.s™* [11]). Le ma-
tériau a déposer est introduit dans la partie haute pression de la buse (20-30 bars) et
est projeté a I’état non fondu vers le substrat. Grace a ces conditions particulieres de
projection, ce procédé présente de nombreux avantages et bénéficie d’'un développement
important depuis ces dix derniéres années [12]. En effet, puisque la matiere projetée n’est
pas fondue, le matériau reste a I’état solide. Les effets d’oxydation, d’évaporation, de cris-
tallisation, de trempe et de contraintes résiduelles, que 1’on observe avec les techniques
conventionnelles de projection, se trouvent alors limités. C’est pourquoi, les dépots réa-
lisés par Cold Spray possedent une teneur en oxygene et des caractéristiques proches de
la poudre initiale. Les poudres résiduelles peuvent, de plus, étre réutilisées puisqu’elles
n’ont subi aucun traitement thermique. Le rendement de ce type de projection est éga-
lement supérieur aux projections conventionnelles (plus de 80% pour certains matériaux
[13]). Néanmoins, de par le mode de projection, il deviend difficile de réaliser des dépots
de matériaux réfractaires ou fragiles. En effet, les particules heurtent le substrat a 1’état
solide, elles doivent donc, a priori, étre capables de subir une déformation plastique im-
portante pour s’étaler suffisamment afin d’adhérer a la cible. Les modes de déformations
des solides et les phénomeénes thermiques associés a ces déformations sont des processus
complexes. C’est pourquoi, les mécanismes d’adhérence des particules projetées par Cold
Spray ne sont pas encore totalement maitrisés. De nombreuses études [14, 15, 16, 17]
ont été réalisées afin d’étudier et de comprendre les mécanismes d’adhérence qui lient les
particules projetées par Cold Spray au substrat. Cependant, peu de recherches ont été

menées pour étudier I'influence de I'état du substrat sur 'adhérence des particules [18].
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1. Cold Spray

1.1 Principe

La projection Cold Spray permet de projeter et de déposer des particules en minimi-
sant les phénomenes thermiques. Un gaz injecté a haute pression (20-30 bars) est accéléré
dans une tuyere constituée d’un convergent et d'un divergent (buse de Laval figure 1.1),

afin qu’il atteigne des vitesses supersoniques, en sortie.

Buse de Laval

Particulas

Convergent Divergent

Gaz a haute pression
(20-30 bar)

Fi1c. 1.1 — Schéma en coupe d’un pistolet Cold Spray

Le gaz utilisé peut étre de différentes natures (hélium, air, azote) et est chauffé (600-
1200 K [11]) de facon a augmenter sa vitesse d’écoulement. En effet, une partie de
I’énergie thermique est convertie en énergie cinétique lors de la détente du gaz au niveau
du divergent. L’écoulement du gaz constitue alors un couloir d’accélération qui, par
entralnement, peut permettre au matériau a projeter d’atteindre des vitesses tres élevées
(700-1000 m.s~! [19]). Pour bénéficier de ces cinétiques, les particules sont injectées
axialement avant la chambre d’accélération. Les particules se trouvent alors accélérées
par le gaz mais également chauffées. Les températures du gaz et des particules restent
cependant basses comparées aux procédés de projection thermiques conventionnels et
sont inférieures a la température de fusion des matériaux. Les particules animées d’une
vitesse importante s’écrasent alors sur la surface a revétir a 1’état solide et par impacts
et passages successifs du jet a la surface du subjectile, le revétement est créé. De par
son principe, le procédé de projection Cold Spray ne fond pas le matériau d’apport,
il accélere suffisamment pour qu’il puisse atteindre une vitesse susceptible d’initier
un ancrage des particules sur le substrat par déformation plastique. Les mécanismes

d’adhérence entre le substrat et le revétement dans ce cas sont donc tres spécifiques.
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1.2 Meécanismes d’adhérence

Les mécanismes d’adhérence mis en jeu lors de I'impact des particules solides sont
complexes car ils sont liés aux processus de déformation plastique des matériaux et
associés a des temps d’interactions relativement courts (de 'ordre de la centaine de
nanosecondes [14]). L’initiation de la déformation plastique ou le rebond des particules
lors de I'impact dépendent, bien entendu, des caractéristiques mécaniques et thermiques

des matériaux (dépot et substrat) et de la vitesse de la matiére projetée.

1.2.1 Principes

Les particules impactent le subjectile a 1’état solide. Pour qu’elles adherent,
elles doivent posséder, a priori, une vitesse suffisante pour se déformer (ou déformer la
cible) et s’ancrer alors au subjectile. Si aucune déformation intervient, 1’énergie cinétique
des particules ne peut alors pas étre dissipée au travers de mécanismes susceptibles de
générer des lisaisons entre les particules et le substrat. Les particules rebondissent en
martelant la cible mais aucun dépdét ne se forme. Dans ces conditions, I'ancrage des
particules projetées par Cold Spray n’est pas évident et différents mécanismes semblent
étre a l'origine de ’adhérence des particules sur le substrat. Lors du processus d’impact,
I’énergie cinétique est dissipée localement, non seulement sous forme de déformation
plastique, mais également sous forme d’énergie thermique. Ce phénomene est caractérisé
par une localisation de la déformation qui ne dure que tres peu de temps. Le temps de
déformation est tellement court (inférieur a la milliseconde [20]) que la chaleur ne peut
s’évacuer par conduction ce qui conduit a une augmentation tres locale de la température
[21] (c’est pourquoi ce phénomene est appelé cisaillement adiabatique). Si la vitesse
d’impact est suffisante, I’élévation de température est telle que la particule ou méme le
substrat peuvent étre fondus (figure 1.2).

Des liaisons métalliques peuvent alors se former et assurer, ainsi, I’adhérence des par-
ticules sur le substrat. Avec 'augmentation de la température, une diffusion des éléments
de la particule vers le substrat, et inversement, peuvent également intervenir, permettant
alors une meilleure affinité entre les deux matériaux [22]. En considérant quelques rela-
tions simples qui lient I'énergie cinétique des particules et I’augmentation de température
initiée par I'impact, Li et al. [23] ont établi une expression de la vitesse critique v pour

laquelle il y a fusion de l'interface :

(Li)

ou f, est le volume de la zone affectée par I'élévation de température, C), la capacité

L wfv(Op(Tm ~T,) + iy

«
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Fi1Gc. 1.2 — Observation MEB d’une particule de cuivre projetée par Cold Spray sur un
substrat de cuivre [14]

calorifique massique du matériau projeté, T, la température de fusion de la particule,
T, la température initiale, H;, la chaleur latente de fusion du matériau projeté et a un

facteur de conversion de I'énergie cinétique qui génere I’augmentation de température.

Cette estimation de la vitesse critique, pour laquelle une adhérence est constatée
entre les particules et le substrat, a été vérifiée pour certains matériaux [13]. La fusion
tres locale de I'interface initiée par 'impact des particules a haute vitesse est un élément

important du mécanisme d’adhérence dans le cas de la projection Cold Spray.

Lors de I'impact (via le processus de déformation plastique et d’échauffement),
'interface particule/substrat est donc soumise, durant un laps de temps tres court, a des
pressions et a des températures relativement élevées (>1300 K [14]). Dans ces conditions,
des instabilités d’interface peuvent se produire et créer (par un mouvement turbulent) une
interconnexion et un mélange des matériaux en contacts. Assadi et al. [14] ont effectué
des simulations numériques d’impact de particules solides et ont identifié un phénomene
d’instabilité de surface. En effet, une instabilité de cisaillement semble se produire a
I'interface particule/substrat (ou particule/particule en ce qui concerne la cohésion du
revétement au cours de son élaboration). De plus, la déformation et 1’élévation de tem-
pérature de la matiere ne sont pas uniformes le long des interfaces (particule/substrat ou
particule/particule). Dans ces conditions, seule une fraction de la zone de contact serait
susceptible de créer une liaison entre les matériaux. Cette modélisation de I'impact d’un
matériau solide sur un autre et les résultats expérimentaux sont similaires aux processus
mis en jeu lors du soudage par explosion [24]. Cette technique de soudage consiste &
faire adhérer deux métaux par 'application d’une onde de choc. Les deux matériaux
sont mis en contact et sous l'effet d’'une explosion, qui provoque une augmentation de

température et de pression, les deux matieres se soudent entre elles. Différentes études
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ont été menées sur ce phénomene d’adhérence par chocs [24, 25]. Elles ont révélé qu'une
instabilité de type Kelvin-Helmholtz se créait a l'interface des métaux. Ce phénomene
peut se produire lorsque deux fluides en contact se déplacent parallelement & leur inter-
face avec des vitesses différentes. Une petite perturbation de cette interface peut initier
le développement de turbulences en forme de vortex qui mélangent alors les deux fluides
(figure 1.3). La formation de "vagues" et une ondulation de l'interface entre les fluides

peuvent étre observées (figure 1.3.b).

Fia. 1.3 — (a) Schématisation de l'instabilité de Kelvin-Helmholtz [16] (b) Photographie

de la surface d’une capsule d’acier qui a été soumise a une déflagration [25]

Dans le cas de la projection par Cold Spray, les conditions de pression et de tempé-
rature sont semblables aux conditions relevées lors du soudage par explosion. Il est donc
vraisemblable qu’un tel phénomene se produise. Ces perturbations de l'interface sont sus-
ceptibles d’améliorer I’adhérence de plusieurs facons : les vortex augmentent la surface
de contact, créent un mélange entre les matériaux et induisent un ancrage mécanique.

Pour que ces phénomenes (fusion de linterface et développement d’instabilités) se
produisent, il est nécessaire, néanmoins, que les matériaux présentent un caractere duc-
tile. En effet, si le matériau a projeter ne dispose pas d’une capacité de déformation
importante, celui-ci risque d’éclater lors de I'impact ou méme de rebondir. C’est pour-
quoi, la projection a froid est principalement employée pour projeter des métaux et en
particulier des métaux possédant des températures de fusion suffisamment basses pour
que la fusion de ceux-ci lors de 'impact soit effective. Cependant des dépdts de maté-
riaux fragiles ont aussi été réalisés ce qui indique que d’autres phénomeénes peuvent étre
a l'origine de I'ancrage des particules. Des dépots de WO3 ont ainsi été obtenus sur des
substrats de silicium (figure 1.4 [15]) tout comme des dépots céramiques d’Al,O3 sur des
substrats d’alliage de magnésium [26]. De par leur tres faible déformabilité, les particules

de céramique se brisent lors de I'impact et s’agregent. Par les multiples passages au cours
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du processus d’élaboration, un martelement des agrégats s’opere. Ce phénomene permet
une amélioration des propriétés d’adhérence. Il est en effet observé que le dépot formé

est constitué de particules plus petites que celles qui ont été projetées initialement.

Fi1G. 1.4 — Observation MEB en coupe d’un dépot de W05 projeté par Cold Spray sur un
substrat de silicium [15]

L’énergie apportée par le choc des particules constituant la deuxieme vague permet
alors d’améliorer 'accroche de la premiére couche sur le substrat et peut permettre
la création de liaisons chimiques. Les impacts répétés des particules sur les premieres
couches permettent de compacter le dépot naissant et ainsi renforcer les liaisons a 1’in-
terface particule/substrat.

Ce processus de compactage et de martelage se produit également dans le cas de
la projection de matériaux ductiles. Au fur et a mesure de I’élaboration du dépot, les
chocs issus de la collision des particules projetées avec celles déja ancrées sur le sub-
strat provoquent une augmentation de la densité du dépdt ainsi qu’une augmentation de
I'adhérence des premieres couches. Van Steenkiste et al. [27] ont décrit 1’élaboration de
dépots réalisés par Cold Spray au travers de trois étapes : durant la premiere étape, des
crateres sont formés par les particules qui rebondissent et quelques particules adherent
au substrat. Durant la deuxieme étape, les particules ancrées a la surface subissent un
martelage causé par les impacts des particules qui continuent a étre projetées et enfin,
durant la troisieme phase, les premieres couches sont compactées, toujours sous 1'effet

des chocs générés par les particules qui frappent la surface.

Il apparait donc que I'adhérence des revétements élaborés par Cold Spray est due
a différents processus. Dans le cas des matériaux déformables, les premieres particules
forment des crateres et érodent la surface créant ainsi des sites potentiels d’ancrage pour

les particules suivantes. Ces dernieres adherent alors au substrat grace a la morphologie
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adaptée de l'interface (qui a été fagonnée par la premieére vague de matiere) et grace
également a la fusion de l'interface qui est provoquée par I’élévation de température due
aux efforts de cisaillement et de conversion de I’énergie cinétique des particules en énergie
thermique. Les conditions de pression et de température sont alors telles, au niveau de
I'interface, que des phénomenes d’instabilités peuvent se développer. Ces instabilités, qui
sont appelées instabilités de Kelvin-Helmholtz, génerent un mixage des interfaces grace a
la création de vortex d’entrainement. La fusion de 'interface et le développement de ces
instabilités assurent un ancrage par la création de liaisons chimiques et intermétalliques.
Les vagues suivantes de particules projetées a hautes vitesses génerent un martelage et un
compactage des premieres couches, ce qui permet d’augmenter le contact et I’adhérence
des interfaces particule/substrat et particule/particule.

Dans le cas des matériaux fragiles (et avec des substrats durs), il n’y a pas création de
crateres car 1’énergie cinétique est principalement dissipée par la fracture des particules
qui se brisent lors de I'impact. Il n’y a pas de déformation plastique de la matiere et donc
pas de fusion d’interface. L’adhérence est alors principalement assurée par agrégation,
par compactage et par martelage des particules sous l'effet des chocs générés par les
particules frappant le systeme.

Pour assurer ’élaboration de revétements céramiques, grace a la projection a froid,
I'utilisation de matrices ductiles a donc été développée. Les particules fragiles de céra-
miques sont incorporées a un matériau ductile afin de disposer d’un matériau composite
possédant une déformabilité importante [20]. Les proportions de particules céramiques
introduites dans la matrice ductiles peuvent varier de 25 a 75% [26]. Ainsi, des dépots
d’Al;O3 incorporés dans des matrices d’aluminium ont pu étre obtenus [28] tout comme
des revétements de quasicristaux d’alliage de Al-Cu-Fe (matériau treés fragile) ont égale-
ment pu étre élaborés a 1'aide d’'une matrice de bronze [29].

Suivant les caractéristiques des matériaux projetés, ces différents mécanismes joue-
ront, bien évidemment, une role plus ou moins prépondérant en ce qui concerne 1’adhé-

rence du dépot sur le substrat.

1.2.2 Influence des caractéristiques du procédé et des matériaux

Les différents processus d’adhérence dépendent des caractéristiques des procé-
dés de projection, a savoir la vitesse et la température des particules, mais également
des parametres intrinseques aux matériaux tels que leur nature ou leurs dimensions.

La vitesse des particules est le parametre le plus important. Elles doivent posséder
une vitesse suffisante, appelée vitesse critique, pour leur permettre de créer des liaisons

avec le substrat, assurer I’adhérence et la cohésion du revétement final. La vitesse critique
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que doivent atteindre les particules dépend de la nature du matériau a projeter. Elle doit
également ne pas dépasser une certaine valeur sous peine de voir non pas les particules
adhérer au substrat mais I’éroder [17]. En effet, si la force d’impact est trop importante,
les forces de liaisons créées par les mécanismes de fusion, d’instabilité et de compactage
ne sont pas suffisantes pour contrebalancer 'onde de choc générée par I'impact [17]. La
vitesse des particules est déterminée par la forme de la buse du pistolet mais également
par la pression, la température et la nature du gaz injecté. De facon évidente, plus la
différence de pression entre 'amont (’entrée) et I’aval (la sortie) est importante, plus la
vitesse est grande (régime supersonique [30]). Il en est de méme pour la température,
plus le gaz est chaud, plus il est accéléré efficacement lorsqu’il s’écoule au sein de la buse
constituée d’une partie convergente et d'une partie divergente (buse de Laval). La nature
du gaz a aussi un effet sur la vitesse atteinte par les particules [27]. En effet, 'accélération
générée par la buse de Laval dépend du gaz qui s’écoule en son sein [19] 'entrainement des
particules (et donc leur vitesse) différe suivant les propriétés (principalement la densité)

du fluide employé.

Les caractéristiques morphologiques des particules modifient également les interac-
tions, non seulement en vol, mais également lors de I'impact. En vol, 'entrainement des
particules par le gaz varie suivant la forme des matériaux précurseurs. Il a été notamment
observé que pour des conditions identiques de projection, les particules sphériques (qui
sont donc aérodynamiques) présentaient une vitesse plus faible que celle de particules a
la morphologie plus complexe [31]. La taille de la matiere projetée est également un pa-
rametre a prendre en compte. Pour les particules de petite taille, la diffusion thermique
lors de la déformation plastique est tellement rapide, du fait des gradients de tempéra-
ture importants, que les instabilités de cisaillement ne peuvent pas se développer [17]. Le
taux de refroidissement du systeme est trop important ce qui inhibe les phénomeénes sus-
ceptibles de favorisant 'adhérence des petites particules sur le susbtrat. C’est pourquoi,
les particules de petite taille ont besoin d’une vitesse plus importante pour initier ces
phénomenes et ainsi adhérer au substrat. La vitesse critique dépend donc de la taille des
particules (figure 1.5). Cet effet lié¢ & la dimension des projectiles est surtout observable
pour des matériaux possédant une conductivité thermique importante (pour le cuivre ou

I'argent par exemple).

Il a été mis en évidence [14, 15] que la déformabilité du matériau jouait un role
important au niveau de I'adhérence. Les matériaux possédant un grande zone plastique
peuvent étre projetés par Cold Spray relativement facilement car ils permettent d’obtenir

une adhérence suffisante du dépot sur le substrat. La température de fusion du matériau
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Fi1G. 1.5 — Vitesse critique nécessaire pour [’élaboration d’un dépot en fonction de la taille

des particules projetées [17]

est également un parametre susceptible d’influencer 'adhérence. Ainsi les matériaux
possédant une température de fusion basse (Zinc, Bronze) sont plus faciles a projeter
car, lors de I'impact, ils ont plus facilement tendance a fondre et ainsi créer des liaisons
fortes avec le substrat. Cependant, du fait du temps d’interaction extrémement court
des phénomenes de déformations [20] (de I'ordre de la centaine de microseconde pour le

cisaillement adiabatique [21]), les phénomenes de diffusion sont trés limités.

Les propriétés mécaniques et morphologiques du substrat ont également une influence
sur I'ancrage des particules projetées par Cold Spray mais peu d’études ont été menées
sur la relation entre I’état du substrat et 'adhérence des dépots. Il apparalt cependant
que la dureté du substrat est un parametre important [18]. Les substrats possédant une
faible dureté (< 300 Hv) semblent plus adaptés a la projection Cold spray car ils imposent
moins de contraintes aux particules, lors de I'impact, ce qui limite les rebonds et favorise

la création de liaison par déformation conjointe des particules et du substrat.

Enfin, des recherches visant a I’amélioration du procédé Cold Spray en lui méme, par
I'intermédiaire de traitements du subjectile, ont aussi été ménées. Bray et al. [32] ont
utilisé un laser pour chauffer la zone de dépot afin de ramollir les particules et le substrat.
Ils ont ainsi pu déposer du Titane sur des substrats d’acier en projetant les particules
& des vitesses réduites (400 m.s™!) et en chauffant la zone a revétir 4 des températures
inférieures a la température de fusion des matériaux. Christoulis et al. [33] ont également
employé la technologie laser pour modifier les interactions particules/substrats. Cepen-
dant, le procédé laser utilisé dans le cadre de cette étude n’avait pas pour but de chauffer
la matiere mais de la nettoyer par le biais du procédé PROTAL® [4]. Les dépdts d’alu-

minium sur alliage d’aluminium obtenus par ce procédé présentent alors des adhérences
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élevées avec une interface dépdt/substrat exempte de défauts couramment observés sur

les substrats préparés par des procédés conventionnels (sablage).

Le Cold Spray est donc un procédé qui met en jeu des mécanismes complexes, en
particulier en ce qui concerne ’adhérence des particules sur le substrat. De multiples
parametres semblent avoir une influence sur les liaisons interfaciales entre le dépot et le
substrat mais également sur les liaisons qui s’établissent entre les particules. Ce mode de
construction particulier du dépot génere donc des caractéristiques de revétement spéci-

fiques au procédé Cold Spray.

1.3 Propriétés des dépots Cold Spray

Les dépots élaborés par projection Cold Spray possedent des particularités avanta-
geuses par rapport aux procédés de projection classique (projection plasma, HVOF). En
effet, la matiere projetée n’est pas fondue lors de son séjour au sein du jet de gaz. L’oxy-
dation des particules, qui peut normalement se produire lors du traitement thermique
de celles-ci par le jet enthalpique (flamme ou plasma) est considérablement réduite. Les
concentrations d’oxydes mesurées dans les dépots sont tres proches voir identiques a
celles de la poudre initiale [34]. Le procédé de projection a froid est donc idéal pour

projeter des matériaux sensibles a 'oxydation tels que le cuivre [35, 36] ou le titane [34].

De par le mécanisme de construction des revétements (martelement), il est également
possible d’obtenir facilement des dépots tres denses (avec des taux de porosité inférieurs
a 0,5% [37]). Les impacts successifs compactent le revétement et permettent ainsi, non
seulement de réduire et de fermer les porosités, mais aussi d’atteindre de valeurs de dureté
similaires a celles des matériaux massif [27]. Les dépdts présentent une certaine porosité
(méme minime) par rapport au matériau massif qui diminue la dureté du revétement.
Mais en contrepartie celui-ci a subi des contraintes de compression lors de son élaboration,
ce qui tend alors a augmenter sa dureté. Ces deux phénomenes se compensant, la dureté

des dépots projetés a froid est alors tres élevée.

Avec ce procédé, I’élaboration de dépots épais est, de plus, tres rapide dans la mesure
ou comme il I'a déja été évoqué, le rendement de projection (rapport entre la matiere
injectée et la matiere déposée) est élevé : celui-ci peut atteindre plus de 80% [13] alors que
les procédés conventionnels sont aux alentours de 40%-50% [38]. Ce meilleur rendement
peut étre expliqué par le fait que la projection a froid diminue le nombre de parametres.
Puisqu’il ne fait pas intervenir de source thermique lors de la projection, ce procédé

limite les problemes de fusion et de vaporisation de la matiere déposée.
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Conclusion

La projection a froid ou Cold Spray est un procédé innovant qui permet de réaliser des
revétements en limitant 'oxydation des matériaux avec un rendement élevé. Les dépdts
élaborés grace a ce procédé présentent alors de nombreux avantages (peu oxydé, dureté
élevée). Cependant le choix des matériaux est restreint par les mécanismes d’adhérence
particuliers et seuls les matériaux ductiles sont a 'heure actuelle efficacement déposés.
Néanmoins, des dépots de matériaux fragiles peuvent aussi étre réalisés, soit directe-
ment [15, 39], soit par 'intermédiaire d’une matrice ductile [40]. Il n’en reste pas moins
des problemes d’adhérence pour certains couples de matériaux. Du fait des spécificités
du procédé, les techniques conventionnelles de préparation des surfaces (dégraissage, sa-
blage) n’offrent pas de solutions optimales. C’est pourquoi, d’autres techniques ont été
employées pour apporter de nouvelles perspectives. Ainsi, Christoulis et al. [33] et Bray
et al. [32] ont prouvé que l'utilisation de la technologie laser pour préparer la zone a
revétir pouvait permettre de réaliser des dépots possédant une adhérence élevée.

D’une facon plus générale, la préparation des surfaces avant projection, qu’elle soit
thermique ou a froid, est une étape cruciale qui permet d’accroitre 'adhérence des dépots

en générant un état de surface adapté aux particularités des procédés.
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2. Traitements de surface

Les surfaces doivent souvent subir des traitements avant projection afin qu’elles pré-
sentent des propriétés chimiques et structurales susceptibles d’offrir la meilleure affinité
possible avec le matériau projeté. Généralement un dégraissage chimique est réalisé afin
d’éliminer les polluants de surface, puis une modification de la morphologie du substrat
est mis en oeuvre. Les substrats avant projection sont généralement directement issus
de I'étape de découpe ou d’usinage, leur état de surface est pollué par les résidus des

traitements mécaniques et par les molécules de I’atmospheére adsorbées.

2.1 Etat de surface
2.1.1 Polluants de surface

Les molécules contenues dans ’atmosphere dans laquelle baignent les surfaces
avant la réalisation de revétements sont des sources de pollutions qui peuvent couvrir les
surfaces par adsorption. Ce phénomene est possible grace a des forces de Van der Waals
ou a des liaisons hydrogene susceptibles de se créer entre les atomes ou les groupement
d’atomes constituant la couche superficielle du solide et les molécules se trouvant au
contact de la surface. Il est possible de distinguer deux processus d’adsorption : ’ad-
sorption physique que I'on appelle aussi physisorption et ’adsorption chimique que 'on
appelle aussi chimisorption.

La physisorption se produit sans modification de la structure moléculaire. Les molé-
cules adsorbées peuvent étre facilement désorbées en diminuant la pression par exemple
ou en augmentant la température. L’adsorption physique est réversible. Les énergies de
liaison mis en jeu sont relativement faibles (inférieures a 0,5 eV) et les atomes adsorbés se
déplacent facilement sur la surface du substrat et contaminent la surface. L’empilement
des molécules créé par ce processus forment alors la couche de contamination superficielle
des surfaces (figure 1.6) .

Le processus de chimisorption résulte quant a lui d’une réaction chimique avec forma-
tion de liens chimiques entre les molécules et la surface. L’énergie de liaison est beaucoup
plus forte que dans le cas de la physisorption. Ce type d’adsorption conduit a la forma-
tion d’une couche qui peut s’apparenter a une couche de passivation. Les phénomenes
de physisorption et chimisorption peuvent se produire simultanément [42].

Les surfaces, sur lesquelles les revétements sont réalisés, sont en général de nature
métallique. Pour ces matériaux, 1'adsorption d’oxygene (dans le cas de dépots réali-

sés a atmosphere ambiante) peut générer une oxydation des surfaces. Apres adsorption
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T Atmosphére

| Malécules adsorbées (H,0 ...}

Zone contaminée {(huiles, graisses ...}

T Zzone chimiquement transformée

| (oxydes, hydroxydes, composés minéraux ...)
Zone altérée par divers phénoménes

(écrouissage, oxydation interne,
diffusion d'éléments ...}

F1G. 1.6 — Représentation schématique des contaminants d’une surface métallique indus-
trielle [41]

de l'oxygene, une dissociation puis une chimisorption de la molécule peut se produire
générant alors une nucléation locale d’oxydes métalliques. Sur la plupart des surfaces
métalliques, la physisorption de l'oxygene est un procédé rapide. En effet, chaque site
potentiel d’adsorption de la surface (le nombre de sites d’adsorption sur un plan cristallin
est de lordre de 10 m~2) est susceptible d’étre comblé par 341 molécules d’oxygeéne
par seconde contre, par exemple, 10 molécules d’hydrogeéne par seconde [43]. Les forces
d’adhérence entre les molécules et le substrat sont faibles mais du fait de I'affinité impor-
tante de I'oxygene avec les métaux, les molécules adsorbées physiquement interagissent
de fagon plus importante avec la surface jusqu’a former des liaisons chimiques fortes (c’est
ce que l'on appelle la chimisorption). Lorsque de I'oxygene est disponible en quantité suf-
fisante (comme c’est le cas dans ’atmospheére ambiante) une seconde couche chimisorbée
peut aussi se former. Les molécules d’oxygene adsorbées alors au dela de cette seconde
couche ne le sont que physiquement et peuvent étre facilement éliminées de la surface
par un traitement thermique ou par une diminution de la pression ambiante (dans une

enceinte sous vide).

La couche de molécules physisorbées ne modifie pas les propriétés surfaciques du
matériau ce qui n’est pas le cas de la couche chimisorbée qui altére les propriétés de

surface (modification de la mouillabilité).

La passivation des surfaces, ’adsorption de molécules et les résidus d’usinage consti-
tuent donc des polluants de surfaces. Ces contaminants perturbent les interactions et
les liaisons qui se créent entre les particules et le substrat. Les mécanismes d’adhérence
qui assurent la cohésion entre le substrat et le dépot ne peuvent alors plus se produire

justifiant ainsi la nécessité d’une préparation de surface.

14



Chapitre I. Développements innovants 2. Traitements de surface

2.1.2 Meécanismes d’adhérence

L’adhérence des dépdts sur les substrats est assurée par des liaisons interato-
miques chimiques ou physiques et également par des liaisons a 1’échelle microscopique.
Suivant la nature des matériaux mis en contact, différentes interactions sont alors sus-

ceptibles d’exister.

Adhérence mécanique La rugosité de surface est un parametre important pour
I'adhérence des dépots [3]. Les aspérités permettent aux particules fondues de pénétrer
dans le substrat et de créer ainsi un emboitement plus conséquent des deux matériaux.
Les variations de topographie des surfaces permettent également de disposer d'une aire
de contact plus significative entre le dépot et le substrat [44]. Les phénomenes d’adhé-
rence physico-chimique présentent, dans ces conditions, une probabilité plus importante
de se produire. De plus, lors du refroidissement des particules étalées sur le substrat, un
phénomene de contraction est observé. En effet, il est coliteux au systéme (ici la par-
ticule) de posséder des atomes en surface. La forme des gouttes est donc conditionnée
par ce principe. Le systéeme tend toujours a organiser sa structure de fagon a présenter
une surface libre minimale. Lors de ’écrasement d’une goutte de liquide sur une surface
solide [45], on peut distinguer deux phases. Une premiére phase durant laquelle la goutte
s’étale afin de dissiper 1’énergie cinétique accumulée avant l'impact et une deuxieme
phase durant laquelle la goutte se rétracte afin de minimiser son énergie au sein de son
nouvel environnement (défini par la surface solide sur laquelle la goutte repose et I’atmo-
spheére ambiante). Sous U'effet de la contraction, les particules enserrent alors les aspérités
mais sont contrariées par la rugosité de surface qui produit un accrochage. Lors d’efforts
exercés sur 'interface, des fissures sont générées au niveau des défauts de contact et se
propagent le long de la ligne présentant une résistance moindre. Un relief accidenté au
niveau de I'interface peut permettre de limiter la propagation de ces fissures ce qui peut
empécher le décollement du dépot [46]. L’ancrage mécanique est donc un mécanisme
important dans I’adhérence des dépots. C’est pour cette raison que les substrats sont
généralement sablés avant 1’élaboration de revétement par projection thermique. Cepen-
dant, il est aussi possible d’obtenir des adhérences significatives sans avoir recours a
une modification morphologique de la surface a revétir grace aux processus d’adhérence

physico-chimiques.

Adhérence physico-chimique L’adhérence entre deux métaux est due a la délocali-
sation et la mise en commun des électrons entourant les noyaux des atomes a proximité.

Les électrons de la périphérie subissent une redistribution et se déplacent alors sur des
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orbites communes, pour former un nuage électronique autour des ions métalliques. Ce
type de liaison est appelé liaison covalente [47]. Il existe également des liaisons ioniques
qui sont formées par des paires d’atomes possédant une grande différence d’électronéga-
tivité (généralement entre un métal et un non métal). Les liaisons impliquant des oxydes
sont plus complexes et sont intermédiaires entre la liaison covalente et la liaison ionique
[48]. Des groupes d’atomes liés par des liaisons ioniques ou covalentes peuvent étre attirés
les uns par les autres par des forces dites de Van der Waals de faible énergie mais de
longue portée.

A Tlinterface de deux matériaux une migration peut également se produire. Les élé-
ments chimiques constitutifs des matériaux se déplacent sous l'action de différents po-
tentiels. Il peut s’agir de potentiels chimiques ou thermiques. Dans le cas de 1’élaboration
de revétements, lors de I'impact des particules, des phénomenes thermiques sont mis en
jeu et, a l'interface, une évolution de la température des matériaux se produit. Sous
I'effet de 'agitation thermique, un déplacement des especes chimiques peut donc avoir
lieu. Ce phénomene, appelé diffusion, tend a équilibrer les concentrations des especes
chimiques [49]. L’interface constitue deés lors une zone de transition entre les matériaux
dans laquelle un changement de composition et de structure se crée. Cette migration des
especes augmente ’adhérence entre les matériaux en contact.

En projection thermique, ces processus d’adhérences physico-chimiques se produisent
de fagon spontanés lors de I'écrasement et de ’étalement des particules sur la surface
a revétir. Cependant, ces mécanismes peuvent étre provoqués et stimulés par des trai-
tements appliqués aux surfaces avant 1’élaboration des dépots. Par exemple, 1’élévation
de la température du substrat permet d’améliorer 1’étalement des particules et donc

I'adhérence du revétement final [50].

2.2 Modification des propriétés thermiques/chimiques du

substrat

Il a été observé, en projection plasma, qu’en augmentant la température des surfaces
a traiter au-dela d’une température de transition [2], les particules écrasées présentaient
des formes circulaires et peu éclaboussées (figure 1.7). La qualité des dépdts qui en résulte
est alors améliorée compte tenu du mécanisme d’empilement des particules constituant
le revétement. Cette température de transition, au-dela de laquelle la physionomie des
particules devient plus circulaire, dépend des matériaux utilisés. Plus généralement, les
caractéristiques thermiques des matériaux ont une influence remarquable quant a la réa-

lisation et a l'adhérence des revétements [51]. La conductivité thermique est notamment
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une caractéristique qui influe sur les phénomenes interfaciaux. Une faible conductivité
thermique diminue I’évacuation de 1’énergie thermique sous forme de chaleur. L’élévation
de température qui se produit a I'impact des particules est donc confinée a l'interface, ce
qui accroit localement la température. Le volume échauffé est également plus longtemps
maintenu a haute température ce qui permet d’augmenter la durée des interactions a
haute température [2] et d’avoir plus d’échange par diffusion au niveau des interfaces
(particules/substrat ou particules/particules). Cette influence de la thermique sur la
formation des dépots et sur I'adhérence concerne aussi bien les propriétés intrinseques
(température de fusion, conductivité thermique) des matériaux qu’extrinseques liées au
procédé de projection (température des particules et du substrat). Plus la température

des particules est élevée, plus celles-ci se déforment facilement.

F1a. 1.7 — Morphologie de particules de ZrOs écrasées sur substrat d’acier (a) a tempé-
rature ambiante (b) préchauffé a 500°C. [52]

Cependant, les effets sur le substrat et sur le mécanisme d’étalement, de I’augmenta-
tion de température n’ont pas encore été totalement expliqués mais de nombreuses études
ont été menées [2, 53, 52|. Plusieurs explications sont proposées telles que la désorption
des contaminants de surface, la diminution des flux de transfert thermiques entre les
particules en fusion et le substrat, limitant ainsi le phénomene de trempe, I’amélioration

de la mouillabilité du substrat ou la modification de la topographie de surface.

2.2.1 Désorption des contaminants

Pour expliquer la diminution des éclaboussures observées sur des substrats
préchauffés, X. Jiang et al. [52] ont proposé un mécanisme impliquant les molécules ad-
sorbées a la surface du substrat. Les molécules d’eau sont susceptibles de s’adsorber faci-
lement sur les surfaces métalliques. Les cinétiques et les réactions d’adsoption/désorption
étant dépendant de la température, 'augmentation de température entraine alors une

désorption des polluants et permet de nettoyer la surface. Sur des substrats non préchauf-
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fés (et donc contaminés), les molécules adsorbées sont vaporisées lorsque les particules
s’écrasent. Ces substances vaporisées, piégées a l'interface particule/substrat, créent alors
des poches de gaz qui s’échappent en engendrant des projections de fluides (voir figure

1.8) et génerent ainsi des porosités.

soulévermnant provoqué par

I'évaporation des contaminants Particule dtalde

S fﬁ@f/f//f//k—x\ //zﬂ/x////fx///x/m
Poche de gaz

substrat

lwer contaminants adsorbes sans contaminants adsorbes

Fi1G. 1.8 — Schéma montrant [’étalement d’une particule sur un substrat contaminé et un

substrat sans composés condensés ou adsorbés.[52]

X. Jiang et al. ont mené aussi des expériences pour vérifier cette hypothese : ils ont
projeté des particules de ZrO, sur de I’acier sous différentes conditions [52]. Les échan-
tillons d’acier ont été chauffés et maintenus a basse pression, les particules de ZrO, ont
été ensuite projetées sur les substrats suivant différents intervalles de temps entre le
chauffage de la surface et la projection. Sous atmosphere controlée et a basse pression, la
recontamination des surfaces se produit de facon plus lente que dans I’atmosphere am-
biante et permet d’effectuer des projections de particules sur des surfaces plus ou moins
contaminées. Il est apparu que la diminution des éclaboussures et 1'augmentation de
I’adhérence variaient en fonction du délai entre le préchauffage et la projection. Moins ce
délai est important, plus les particules présentent des formes circulaires et une meilleure
adhérence au substrat. Cependant, lorsque la température de préchauffage est inférieure
a la température d’ébullition des substances organiques, la morphologie des particules
écrasées est identique a celle observée dans le cas d’un substrat a température ambiante
[54]. Mais, lorsque la température de préchauffage du substrat est supérieure de 50°C a la
température d’ébullition des substances polluantes, la morphologie des particules devient
circulaire et présente moins d’éclaboussures. Des études similaires [55] sur des surfaces
polluées par du glycérol et des surfaces oxydées et nettoyées par traitement laser, étayent

cette explication.
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2.2.2 Oxydation de la surface

L’augmentation de température du substrat peut induire aussi une accéléra-
tion des cinétiques d’oxydation des matériaux (pour les métaux en particulier). Ainsi
par 'action d’un préchauffage, une couche d’oxyde peut se former a la surface du sub-
strat pouvant présenter une augmentation de la mouillabilité [56]. Cette amélioration
des propriétés surfaciques pourrait étre a l'origine de la forme plus circulaire des parti-
cules projetées dans ces conditions. Y. Tanaka et M. Fukumoto [57] ont montré, en effet,
que pour des particules d’Al;O3 projetées sur des substrats a la température ambiante
possédant des mouillabilités différentes, le taux d’éclaboussure était plus faible lorsque le
subjectile disposait d’une mouillabilité élevée. Ils ont également observé que sur des sur-
faces préchauffées a 673K les particules présentaient moins d’éclaboussures. L’élévation
de la température des surfaces augmente alors la mouillabilité de surface, caractérisée
par un meilleur étalement des particules et donc une meilleure adhérence des particules
sur le substrat. De fagon plus générale, la mouillabilité des surfaces a revétir joue un role

important vis-a -vis de ’adhérence.

2.2.3 Modification morphologique

Si le préchauffage provoque une oxydation de la surface, il peut aussi induire
une modification physique de sa morphologie. Les observations, effectuées par J.Cedelle
et al. [53], par AFM de surfaces chauffées établissent qu'une modification & 1’échelle
nanométrique s’opere. L’évolution du parametre Sy (Skewness), qui rend compte de la
dissymétrie du profil de surface, a été relié aux différents traitements des surfaces. Les
surfaces préchauffées possedent un Sy supérieur ou inférieur a 0, ce qui correspond a des

surfaces présentant respectivement des pics ou des creux (figure 1.9).
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F1a. 1.9 — Correspondance entre paramétre Sy et profil de surface.[55]

Par I'accentuation de la dissymétrie des surfaces, il est alors possible d’augmenter

I’aire de contact entre le dépot et le substrat. La mouillabilité de surfaces préchauffées
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ayant un S > 0 est plus grande que celle des surfaces présentant peu de relief [53]. Avec
une meilleure mouillabilité, le contact thermique entre les particules et le substrat se

trouve alors amélioré et permet une solidification plus homogene des particules.

Afin d’assurer 'adhérence des dépots, les surfaces a revétir doivent étre préparées
et traitées. Les modifications des propriétés chimiques, thermiques et géométriques né-
cessaires pour optimiser le contact et I'interface dépot/substrat doivent étre spécifiques
aux matériaux utilisés et aux procédés de projection. Ainsi différentes techniques de

préparation de surfaces ont été développées pour s’adapter a ces conditions particulieres.

2.3 Techniques de préparation des surfaces

Afin de mettre en oeuvre les différentes modifications de surface (chimiques et mor-
phologiques) pour optimiser I'adhérence des dépdts, des procédés de préparation de sur-
face sont employés avant 1’élaboration des revétements. L’élimination des contaminants
de surface est indispensable pour obtenir des dépots de qualité et de multiples techniques
ont été développées pour nettoyer ces surfaces (dégraissage chimique). Mais il existe éga-
lement des procédés permettant de mettre en forme les surfaces (le sablage) dans le but
d’assurer ’adhérence des particules sur le substrat. De facon générale, les techniques de
traitement conventionnelles ne sont pas employées simultanément a la projection, elles
nécessitent des étapes supplémentaires. D’autres techniques plus originales ont alors été
développées afin de combiner, en une seule étape, la préparation et la création du revé-

tement.

2.3.1 Techniques de préparation conventionnelles

Le dégraissage chimique [41] des surfaces, bien que tres utilisée, est une tech-
nique présentant de nombreux inconvénients. Le dégraissage au solvant ou pré-dégraissage
fait appel au pouvoir dissolvant des composés chlorés ou chloro-fluorés (le trichlorethylene
ou le perchloréthyléne par exemple). Ces solvants ne sont pas chers mais inflammables et
toxiques ce qui tend a limiter leur utilisation. De plus, le dégraissage chimique implique
une réaction qui permet d’éliminer les huiles et les graisses.

L’élimination des déchets issus de ces techniques de nettoyage est une opération cofi-
teuse tout comme le masquage des zones sur lesquelles on ne souhaite pas faire de dépot
ou qui pourraient étre dégradées par les produits chimiques employés, sont complexes.
Enfin, la simultanéité du nettoyage et de la projection est impossible a réaliser. Le temps

qui sépare la réalisation de ces deux opérations doit étre le plus court possible pour éviter
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la recontamination des surfaces.

Pour compléter cet effet de nettoyage, une étape de sablage peut alors étre ajoutée.
L’opération consiste a projeter a haute pression, des particules de matériaux abrasifs
(SiC, SiO3) sur les surfaces a nettoyer. Ce procédé permet de décaper la surface et
d’éliminer le reste de la couche de contaminants. Il modifie également la topographie
des surfaces en créant des aspérités et des anfractuosités. En effet, une augmentation
importante de la rugosité des surfaces soumis au jet de particules abrasives est observée
comme par exemple dans le cas du titane traité par des particules de silice (dioxyde de
silicium SiOsy), de 200 a 300 pum de diameétre, qui voit sa rugosité passer de 0.3 pum a
1.1 pm [58]. De plus, le sablage soumet le matériau a des contraintes de compression
ce qui induit un écrouissage des surfaces et donc une augmentation de leur dureté par
déformation plastique. La figure [.10.a montre les déformations subies par le substrat
lors du traitement. Les contraintes de compression exercées par le martelement de la
surface se traduisent alors par de fortes déformations sur une épaisseur de 30 pm (zone 1
sur la figure 1.10.a) et par des modifications du réseau cristallin par maclage (des plans
cristallins sont orientés différemment dans la zone (2)) sur une épaisseur de 70 um (la
zone 3 correspond au matériau de base, ici du titane).

Des défauts de surface peuvent également étre observés comme on peut le voir sur la

micrographie de la figure [.10.b ou des fissures sont visibles.

zone de maclage |

F1a. 1.10 — (a) Coupe transversale d’une surface de titane sablée observée au MEB : (1)
zone de déformation plastique (2) zone de maclage (3) substrat (b) Micrographie MEB
d’une surface de Titane sablée [58]

Ces fissures de quelques micrometres de large ne permettent pas aux particules, qui
ont généralement des diametres dix fois plus grands, d’adhérer efficacement au substrat.
D’autres défauts de surfaces peuvent d’ailleurs aussi étre introduits par ce type de prépa-

ration comme l’enchassement de particules. L’incrustation de particules est néfaste pour
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I’adhérence des dépots réalisés par projection thermique.

Ainsi le sablage associé au dégraissage des surfaces permet, certes d’obtenir une sur-
face propre présentant une topographie propice a ’adhérence des dépots mais il peut
aussi provoquer des contraintes (par incrustation de particules issues du sablage et par
maclage) dans le substrat pouvant générer une diminution des propriétés en fatigue des
matériaux. De plus, tout comme dans le cas du dégraissage chimique, le séquencage des
opérations de préparation de surface et de projection ne permet pas d’éviter les problemes
de recontamination des surfaces.

C’est pourquoi, des méthodes alternatives de nettoyage non-polluantes ont été déve-
loppées, comme, par exemple, le décapage par jet d’eau sous moyenne ou forte pression

ou le décapage par jet de glace carbonique.

2.3.2 Techniques de préparation innovantes

Le décapage par jet d’eau, illustré par la figure 1.11, s’effectue par la projection
a haute pression (700 bars) d’eau sur les surfaces a nettoyer. Tout comme dans les cas

du sablage, le décapage par jet d’eau modifie la topographie des surfaces traitées.

"I""I"H
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Substrat
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Fi1a. 1.11 — Schéma du décapage au jet d’eau sans abrasif[59]

Ce traitement induit cependant des modifications de surface qui présentent des avan-
tages par rapport au sablage. Il crée d’importantes micro-rugosités et une asymétrie
marquée du profil de la surface par rapport a la hauteur moyenne avec un parametre
Rsk (skewness) négatif [60]. Les pics de la surface sont plus resserrés que ceux que 'on
peut observer sur des surfaces sablées. Ceci permet d’obtenir une surface de contact plus
importante que dans le cas du sablage. Pour des vitesses de balayage plus faible et donc
un temps de traitement plus long, les surfaces décapées ont une topographie proche de
celle des surfaces sablées. La maitrise de ce type de technique de nettoyage est cepen-
dant délicate dans la mesure ou elle fait intervenir des interactions complexes entre le

jet d’eau et les surfaces. Bien que présentant un certain nombre d’avantages par rapport
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au sablage, ce type de nettoyage reste peu employé. En effet, certaines limites liées aux
principes méme du procédé ne permettent pas de 1'utiliser plus largement. Les matériaux
réactifs a I’eau ne peuvent pas étre traités par ce procédé. De plus, une étape de séchage

est nécessaire car le décapage par jet d’eau humidifie nécessairement le substrat traité.

En ce qui concerne le décapage par jet de glace carbonique (figure 1.12), ce procédé
utilise, a la fois, ’énergie cinétique du jet de particules de COy et ’énergie libérée par
la sublimation du dioxyde de carbone [61]. L’effet thermique représente preés de 60% du
processus d’élimination des contaminants, ce qui permet de travailler avec des pressions
plus petites (12 bars) qu’avec une méthode de décapage par jet d’eau. Il en résulte alors
une diminution des contraintes mécaniques subies par le substrat au cours d’un tel trai-
tement. De plus, du fait de la relative faible dureté des particules de glace carbonique par
rapport a d’autres techniques de décapage, il est possible de traiter des surfaces ductiles
en éliminant uniquement la couche de polluants par un ajustement des parametres de

traitement.

F1G. 1.12 — Décapage par jet de glace carbonique d’un joint de Silicone [61]

D’autres techniques plus originales, telles que le décapage a I’arc électrique, peuvent
étre aussi parfois utilisées en projection thermique pour nettoyer les surfaces. En char-
geant négativement le substrat et en approchant une pointe chargée positivement, un arc
électrique est créé qui élimine les polluants de surface. Néanmoins, cette technique ne
peut étre employée qu’avec des substrats électriquement conducteurs et il est difficile de
cibler une zone a traiter (I’arc se forme par affinité électrostatique). Ce phénomene est
donc difficilement controlable et localisable. De plus, ce procédé n’est efficace que sous
basse pression. Une enceinte sous vide est donc indispensable pour assurer la création de
I’arc électrique. C’est pourquoi cette technique est peu employée et se limite a la prépa-

ration de surfaces tres spécifiques (notamment pour les dépots réalisés par VPS :Vaccum
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Plasma Spraying).

Ces différentes techniques de préparation et de nettoyage de surface nécessitent des
installations encombrantes qui générent d’importantes perturbations (sablage, jet d’eau).
Dans ces conditions, elles ne peuvent pas étre employées simultanément a la projection
thermique. Cependant, pour éviter la recontamination de la surface, le temps qui sépare le
nettoyage du substrat de la projection des particules doit étre le plus court possible. C’est
pourquoi, I'utilisation de techniques de nettoyage des surfaces, telles que le préchauffage
ou encore le décapage laser, pouvant étre réalisées en méme temps que la projection, est

idéale.

Le préchauffage des surfaces a déja été mentionné (2.2) comme moyen d’amélioration
des propriétés interfaciales. L’augmentation de température peut se faire avec une flamme
qui, appliquée a I'arriere de I’échantillon (lorsque cela est possible), permet d’éviter toute
détérioration de la surface (dépdts possibles de suies et de produits de combustion). II est
également possible d’utiliser des résistances chauffantes pour augmenter la température
de la surface. Le fait de chauffer ’arriére de la cible permet un contréle de la température
par pyrométrie plus aisé. Cependant ce procédé ne peut pas étre appliqué lorsque la
piece a revétir est épaisse ou lorsque qu’elle est constituée de matériaux réfractaires. Le
préchauffage se fait alors, le plus généralement, grace a la torche de projection. Celle-ci
effectue des passages successifs devant la surface sans projeter de matiere ce qui permet
d’augmenter la température du substrat. Cependant avec ces dispositifs de préchauffage,

le contrdle de la zone traitée est délicat.

L’outil laser peut présenter alors un avantage majeur face a cette problématique. Les
propriétés de cohérence et de directivité des faisceaux lasers permettent de cibler précisé-
ment les surfaces a traiter. Grace a l'utilisation de masques a retard de phase [62], il est de
plus possible de modifier la forme du faisceau et ainsi d’adapter la morphologie du trai-
tement a la cible. Suivant la durée ou la fréquence des impulsions et la longueur d’onde
du rayonnement [63], les propriétés du traitement laser sont modifiées. Ce qui permet de
générer des états de surface variables en fonction des caractéristiques du faisceau. Ainsi il
est possible, en adaptant la durée des impulsions et leur énergie, de chauffer les matériaux
[64] mais également de désorber, par ablation, les contaminants de surface en employant
des impulsions tres courtes (de l'ordre de la dizaine de nanoseconde) sans générer des
phénomenes thermiques importants [55]. Il a également été observé [65, 66, 67] que par
accumulation d’impacts laser, il est possible de générer une oxydation des surfaces per-
mettant alors d’augmenter ’adhérence des dépots comme ’a montré V. Barnier [68]. Sur

certains types de matériaux (silicium ou tungstene), la répétition d’impacts laser de tres
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courtes durées peut générer des modifications particulieres de surface avec notamment
I'émergence de micropics [69, 70] qui sont susceptibles de conférer au matériau irradié des
propriétés spécifiques [71]. Ainsi, suivant les caractéristiques du rayonnement laser (éner-
gie, durée d’impulsion, fréquence, longueur d’onde), il est envisageable de développer de
nouvelles structures superficielles favorables a ’adhésion substrat-dépot.

De par sa souplesse d’utilisation (fibre optique, faisceau focalisé), cet outil est, de
plus, intéressant pour la préparation des surfaces avant ’élaboration de revétements. Il
peut étre utilisé simultanément a la projection contrairement a la plupart des traitements
conventionnels et les cinétiques de traitement peuvent étre adaptées aux contraintes de

projection.

Conclusion

Avant I’élaboration d’un dépot, les surfaces a revétir doivent étre préparées de fagon a
éliminer les éléments contaminants issus aussi bien de I’environnement direct du matériau
(atmosphere ambiante qui peut oxyder la piece) que des étapes préalables a la projection
(découpe, polissage). Il est également nécessaire de générer un état de surface susceptible
de promouvoir I'adhérence des particules en fusion qui impactent la surface lors de la
réalisation du dépdt. Il peut s’agir, aussi bien, de modifications morphologiques (sablage)
que chimiques (création de couches d’oxydes bénéfiques pour 'adhérence [68]). De fagon
courante, les préparations de surfaces utilisées ne peuvent pas étre employées simulta-
nément a la réalisation du revétement. Elles nécessitent différentes étapes et doivent
généralement étre combinées entre elles pour permettre de générer, dans un premier
temps, une surface possédant une morphologie adéquate et dans un deuxieme temps,
une surface a revétir exempte d’éléments polluants. Cependant, parmi les différents trai-
tements de préparation des surfaces, le traitement photonique semble le plus adapté aux
procédés d’élaboration de revétement d’une part car il permet un meilleur contréle des
zones traitées et d’autre part parce qu'il présente une plus grande souplesse (en particu-
lier dans le cas des lasers fibrés) permettant ainsi un traitement simultané a I’étape de

projection.
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3. Traitements photoniques

3.1 Présentation générale

Le laser est une source exceptionnelle de rayonnement, capable de produire dans des
bandes spectrales extrémement fines d’intenses champs électromagnétiques cohérents
dans l'intervalle spectral s’étalant de l'infrarouge lointain a 'ultraviolet. L’utilisation
des lasers dans l'industrie s’est développée de facon importante durant ces dernieres
années du fait de leur meilleure qualité, de leur compacité et de leur flexibilité. La
gamme des applications industrielles est tres vaste. Suivant les niveaux de puissance
et les durées d’impulsion le traitement laser peut induire le chauffage des surfaces, la
fusion (la refusion laser [72] ou méme la vaporisation [73], le soudage [74], le pergage
[75]), 'ablation de surfaces (décapage laser) mais aussi la génération d’ondes de chocs
mécaniques (choc laser). Ainsi, la multitude des parametres liés au rayonnement laser :
la durée, la fréquence, la longueur d’onde, la densité d’énergie permettent d’adapter le

faisceau laser au type de traitement souhaité (figure 1.13).
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F1G. 1.13 — Domaine d’application des lasers en fonction de leurs caractéristiques (durée

d’impulsion et densité de puissance) [76]

C’est ainsi que depuis une dizaine d’années, une technologie tres performante pour
nettoyer les surfaces s’est développée particulierement dans le domaine de la conservation
d’art, d’applications de gravure en microélectronique [77] ou méme de décontaminations

nucléaires [78].
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3.2 Interaction laser-matiére

La rayonnement laser est un rayonnement cohérent, directif et monochromatique. Ces
propriétés particulieres découlent directement du phénomeéne a l'origine de la création
du faisceau laser : ’émission stimulée. C’est un processus de désexcitation du systeme
atomique. Il se déclenche lorsqu’un atome excité est soumis a un flux de photons dont
I’energie est égale a celle susceptible d’étre libérée par I’atome retombant a 1’état stable.
Le photon incident a donc la méme fréquence que celui qui va étre émis par la retombée
de I'atome au niveau inférieur. Le rayonnement induit possede donc les mémes propriétés
que le rayonnement qui ’a créé : ils ont méme phase, méme direction et méme polari-
sation. Ce phénomene, généralisé a un systeme constitué de plusieurs atomes, conduit
a une amplification de la lumiére par émission stimulée de rayonnement ( Light Ampli-
fication by Stimulated Emission of Radiation : LASER ) [79]. L’émission stimulée est
le phénomene a lorigine de la génération d’'un faisceau LASER. Elle est ainsi a 1'ori-
gine des caractéristiques essentielles du rayonnement a savoir sa cohérence temporelle
et sa monochromatie. Ces caractéristiques permettent, avec une grande précision , de
traiter des surfaces afin de leur conférer des propriétés spécifiques [80, 70]. Des surfaces
modifiées par laser peuvent ainsi servir, par exemple, d’émetteurs de champs [69]. Les
interactions laser-matiere sont cependant complexes et dépendent d’un nombre impor-
tant de parametres, tels que la longueur d’onde du faisceau laser, la durée et la fréquence
des impulsions laser, mais également tels que la nature et la morphologie des surfaces

irradiées.

De fagon générale, lorsqu'une onde lumineuse interagit avec une surface, elle est
partiellement absorbée et transmise par le matériau tandis qu'une partie de 'intensité
lumineuse est réfléchie. La fraction du rayonnement renvoyée dépend de I’état de surface
du matériau (sa rugosité, son degré d’oxydation). La partie absorbée du rayonnement
initie alors une augmentation de la température locale du matériau. Pour un matériau
absorbant, I'absorption du rayonnement peut étre décrite par la loi de Beer-Lambert
[81] :

Tops = ]exp(_neo-z) (111)

ou I, est lintensité absorbée, I l'intensité du faisceau incident, n.o le coefficient
d’absorption du matériau qui dépend de sa nature et de son niveau d’excitation et z la
profondeur dans le matériau.

Cette équation traduit 'interaction du rayonnement avec le systeme électronique du

matériau cible. En effet, un solide peut étre considéré comme un assemblage périodique
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d’ions entourés d'un nuage d’électrons. Ces derniers peuvent atteindre certains états
d’énergie qui sont définis par une structure en bandes : la premiere bande du systeme
électronique du milieu considéré est appelée bande de conduction et correspond au pre-
mier état d’énergie disponible que peuvent atteindre les électrons, la derniere bande
est appelée bande de valence et correspond aux électrons les moins liés a leurs noyaux.
L’écart énergétique qui existe entre ces bandes est appelé bande interdite ou gap et les
électrons constituant la bande de valence ne peuvent atteindre la bande de conduction
qu’a condition d’avoir été soumis a une excitation égale ou supérieure a cet écart. Ainsi
un matériau est transparent aux photons possédant une énergie inférieure a la largeur
de la bande interdite.

Lorsque le matériau est soumis a un flux important de photons, un électron de la
bande de valence peut étre excité jusqu'a la bande de conduction par ’absorption de
plusieurs photons. Lorsque le systeme est soumis a une telle excitation, des défauts dans
I’arrangement des atomes constituant le milieu irradié peuvent apparaitre ce qui peut
générer la formation d’états électroniques au sein de la bande interdite. Ce phénomeéne
permet aux électrons de la bande de valence d’atteindre plus facilement la bande de
conduction. Lorsque la densité d’énergie est importante, les électrons excités peuvent
acquérir une énergie suffisante pour exciter, a leur tour, des électrons de la bande de
valence par collisions [82]. Ce mécanisme est appelé avalanche électronique et conduit
a une augmentation de la densité d’électrons de la bande de conduction. L’évolution
de la densité d’électrons dans la bande de conduction 7. est donc gouvernée par 'effet

d’excitation des électrons de valence et par I’avalanche multiphotonique :

CZZj = al (t)ne(t) + ns ;U (I}ff}) (L.iii)

Le premier terme correspond a la contribution de l'ionisation par avalanche avec
« le coefficient d’ionisation collisionnelle, alors que le second terme traduit l'effet de
I'ionisation initiée par ’absorption de photons. 7, est la densité atomique du matériau a
I’état solide. La densité d’électrons 7 de la bande de conduction dépend donc de 'intensité
du rayonnement incident I(t) et de la densité de population d’électrons de la bande de
conduction : plus la densité 7, est importante, plus l'intensité du rayonnement incident
contribue au peuplement ce niveau d’énergie du systeme. Lorsque l'excitation porte la
densité de population de la bande de conduction & un niveau suffisant, le matériau devient
fortement absorbant au faisceau laser.

Les collisions, qui ont lieu lors de l'excitation du systeme, se traduisent par une

augmentation de la température du systeme. Cette augmentation de température est lo-
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calisée et confinée par le parametre de profondeur d’absorption optique propre a chaque
matériau et dépendant de la longueur d’onde du faisceau incident. La dissipation, sous
forme de chaleur de cette énergie absorbée, s’effectue alors par conduction dans un vo-
lume défini par 1’épaisseur de pénétration thermique caractéristique de la durée d’expo-
sition du matériau au rayonnement mais aussi des propriétés thermiques du matériau. Si
I’énergie apportée par le rayonnement est suffisamment importante, 'augmentation de
température qui en résulte peut étre suffisante pour induire la fusion voire la vaporisation

du matériau.

3.3 Effets du laser sur les matériaux

Une modification morphologique et chimique de la surface peut se produire apres un
traitement laser relativement intense. Il a été observé [83] quune surface pouvait étre
polie par un laser. En effet, pendant le traitement laser la surface est soumise a une
augmentation rapide de la température pouvant entrainer la fusion et ’évaporation du
matériau. Avant de se resolidifier, la bain de matiere en fusion forme une surface lisse
dont 'aspect sera conservé lors de la resolidification. Un autre phénomene contribue aussi
au lissage de la surface. En effet, ’énergie laser absorbée chauffe de facon plus effective
les pics que les creux. La dissipation de I'énergie, par conduction thermique, est plus
efficace dans les creux dans la mesure ot un volume de matiére donnée possede une aire
de contact plus grande avec le reste du matériau. Et, comme la dissipation de 1’énergie
par convection ou par rayonnement est quasiment nulle dans ce type de configuration, les
pics ont une capacité plus faible d’évacuation de I’énergie sous forme de chaleur. Ils sont
alors préférentiellement affectés par I'augmentation de température et une plus grande
quantité de matiere s’évapore ou se liquiéfie au niveau des pics qu’au niveau des creux,
ce qui provoque un polissage de la surface.

Dans le cadre de la projection thermique, ce lissage peut apparaitre néfaste quant
a 'adhérence particules/substrat. Il diminue le phénomeéne d’ancrage mécanique qui est
en grande partie responsable de I'adhérence entre le substrat et le dépot. De plus, la
surface de contact diminue entre les particules et le substrat ce qui a également un
impact au niveau de ’adhérence physico-chimique. Pour une méme surface plane, la
mouillabilité sera meilleure si la surface de contact potentielle est plus grande. Cependant
une modification de ’énergie de surface est également initiée par le traitement laser des
lors qu'un effet de nettoyage est induit. Un compromis des différents effets devra donc
étre défini.

L’énergie apportée par le rayonnement laser peut induire aussi un changement de
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phase des structures cristallines et méme une modification de la composition chimique
de la surface par formation d’une couche d’oxyde notamment pour les métaux [83, 84| des
lors qu’ils sont traités a ’atmosphere [65, 66, 67, 80]. Pour ces métaux, un changement de
couleur, caractéristique d'un tel phénomene d’oxydation, est observé au niveau des zones
traitées. Néanmoins, d’apres certaines études [56], il est apparu que les formes oxydées
pouvaient présenter une meilleure mouillabilité donc une énergie de surface plus grande,
ce qui pourrait expliquer 1’origine des taux d’adhérence constatés pour des dépots réalisés
sur des surface traitées par laser. Cela a d’ailleurs été confirmé par les travaux de these
de Vincent Barnier [68] qui ont permis, a travers I’étude de l'influence de I'oxydation
de I’Aluminium sur 'adhérence, de mettre en avant la relation étroite entre formation

d’oxyde et accroissement d’adhérence.

Suivant la durée d’exposition des matériaux au rayonnement laser, il est possible
de générer différents phénomenes. Une interaction prolongée, entre le faisceau laser et
la surface, induit une augmentation de température de la matiere mais il est également
possible, via des durées d’exposition tres courtes (nanoseconde) mais intenses, de générer
un décapage de la cible. Pour des impulsions de I'ordre de la nanoseconde, la diffusion
thermique est tres faible, voire nulle, et permet de traiter une zone tres localisée en
surface. La forte et brusque concentration d’énergie délivrée par ce type d’impulsion peut
donner naissance a des mécanismes susceptibles de nettoyer la surface. Suivant la nature
de ces contaminants, différents phénomenes peuvent intervenir. Une couche opaque au
rayonnement favorisera I’absorption de I’énergie du faisceau laser et conduira a I’ablation
ou a la vaporisation instantanée du matériau opaque du fait de 'augmentation brutale
de la température. Dans le cas d’une couche constituée de contaminants transparents
au rayonnement, I’énergie est déposée a I'interface substrat/contaminant. Par le jeu des
différences de coefficients de dilatation thermique entre le matériau et les polluants, un
phénomene d’expulsion des contaminants de surface est alors observé. Pour de fortes
intensités, un plasma peut méme se former au dessus de la surface par ionisation de la
matiere vaporisée ou du gaz environnant. Cette ionisation est initiée par une émission
d’électrons provenant soit de la surface soit du panache de matiere vaporisée. L’expansion
de ce plasma crée alors une onde de choc produisant ainsi un décapage des contaminants.
Le plasma formé étant opaque au rayonnement qui ’a généré, celui-ci occulte, durant son
expansion, la surface en absorbant les impulsions incidentes. Lorsque le plasma se détend,
il s’atténue et les impulsions incidentes peuvent alors, a nouveau, ioniser la surface du

matériau et un nouveau plasma peut donc se former.

Ainsi 'utilisation de lasers a impulsions courtes et de forte puissance permet d’éli-
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miner des composés adsorbés a la surface d’'un matériau. Néanmoins, d’autres effets
peuvent aussi étre observés suivant l’application (cas de puissances élevées) induisant
des modifications de structures cristallines [85] ou encore de composition chimique (oxy-
dation superficielle) [67]. Par multiplication du nombre d’impulsions, il est possible aussi

d’induire des modifications de la morphologie des surfaces [83].

Ainsi, I'utilisation de lasers, pour nettoyer ou modifier des surfaces, est un procédé
efficace et plus aisé & mettre en oeuvre que les différents traitements conventionnels (trai-
tement chimique par exemple). Dans le cadre de la projection thermique, le décapage
laser des surfaces a traiter a déja prouvé son efficacité [4, 5] par 1’élimination des conta-
minants et par la création d'un état de surface favorable a ’adhérence des particules.
Connu sous le nom de PROTAL®(PROjection Thermique Assistée par Laser), ce pro-
cédé, qui associe un laser de décapage et la projection thermique, permet de combiner
simultanément la préparation des surfaces et la réalisation des revétements. Les inter-
faces substrat/dépdt obtenues avec ce procédé sont propres, lisses et ne présentent pas de
défauts comme cela peut étre le cas avec les techniques de préparations conventionnelles
(sablage).

D’apres les précédentes études, le laser permet de combiner de multiples effets béné-
fiques pour I’étalement et I’adhérence des particules. Les lasers peuvent ainsi permettre de
désorber les contaminants de surface mais ils peuvent également modifier chimiquement
et physiquement les surfaces afin de leur conférer des propriétés favorisant la création de
liaisons dépot-substrat. Ils peuvent également apparaitre ainsi comme de bons candidats

a la préparation de surface avant projection thermique.
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Chapitre 11.
Maitrise de la préparation de surface

L’état de surface des substrats, avant 1’élaboration d’un revétement, est un parametre
important qui a un impact significatif sur I’étalement des particules projetées. L 'utili-
sation de procédés de préparation de surface est alors indispensable pour garantir une
bonne adhérence entre le substrat et le dépot. Des techniques de nettoyage et de modi-
fications de surfaces, telles que le dégraissage chimique ou le sablage, sont généralement
employées afin de générer un état de surface favorable a une bonne qualité interfaciale dé-
pot /substrat. Bien que ces procédés permettent d’obtenir de bonnes valeurs d’adhérence,
ils présentent néanmoins des inconvénients. Ils peuvent notamment engendrer une fragili-
sation du matériau traité, soit par attaque chimique (dégraissage), soit par déterioration
mécanique (sablage). Il arrive également que les préparations de surface engendrent des
défauts d’interface a partir desquelles des fissures peuvent s’initier et aboutir au décol-
lement du dépot. Pour le nettoyage des surfaces, des probléemes environnementaux liés
a I’élimination des résidus peuvent également se produire. Un autre défaut des tech-
niques couramment employées réside dans le fait qu’elles ne peuvent généralement pas
étre utilisées simultanément a la projection thermique. Elles nécessitent en effet d’étre
réalisés dans des enceintes ou des conditions particulieres qui sont incompatibles avec le
procédé de projection thermique. Il existe cependant des procédés (tels que le procédé
PROTAL®) qui employent des lasers. Grace a la diversité et la souplesse de ces derniers,
ces procédés peuvent étre utilisés de facon simultanée a la projection thermique. Ainsi, la
combinaison d’un laser d’ablation pour nettoyer les surfaces et d’un laser de préchauffage
afin d’augmenter la température des surfaces avant projection a été envisagé.

Ce chapitre propose une présentation technique de I’association des deux lasers ainsi
qu'une étude des modifications induites par la combinaison des lasers sur des matériaux

possédant des propriétés physiques et thermiques différentes.
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1. Combinaison préchauffage/ablation

1.1 Présentation des lasers

Afin d’assurer le décapage et le préchauffage des surfaces, deux lasers possédant des
caractéristiques spécifiques ont été utilisés. De type Nd-YAG (acronyme du nom an-
glais : Neodymium-doped Yttrium Aluminium Garnet), les deux lasers émettent dans
I'infrarouge avec une longueur d’onde de 1064 nanometres. Ce rayonnement est particu-
lierement adapté au traitement de surface des matériaux car le faisceau laser peut étre
transporté, via une fibre optique, du module ou est généré le rayonnement au lieu de
traitement. La flexibilité des fibres optiques permet alors de traiter des pieces complexes
et offre une liberté de mouvement de la téte relativement importante. Méme si les lasers
utilisés sont basés sur la méme technologie, ils possedent des caractéristiques différentes
afin de remplir leur role respectif a savoir le décapage des contaminants et le préchauffage

des surfaces.

1.1.1 Laser de décapage

Le laser de décapage est un laser pulsé développé par la société QUANTEL et
commercialisé sous la désignation de Laserblast 1000. La durée des impulsions est courte :
10 nanosecondes afin de créer et de générer des phénomenes violents en extréme surface
pour détacher et décaper les polluants de surface. Il délivre des impulsions de 335 mJ,
avec une fréquence pouvant aller jusqu’a 120 Hz, pour une puissance moyenne de 40 W.
Les densités de puissance instantanées délivrées atteignent 108 W.cm™2 et permettent
de vaporiser les graisses et les molécules adsorbées sur les surfaces. Le systeme laser
est constitué de 4 modules (figure I1.1). Les faisceaux issus des différentes sources sont
transportés, via des fibres optiques, jusqu’a 2 tétes optiques qui ont pour rdle de mettre
en forme les faisceaux.

Les tétes optiques sont constituées de lentilles afin de focaliser les faisceaux mais
également d’un cristal a retard de phase qui permet de modifier la géométrie du faisceau.
A la sortie des fibres optiques le faisceau est circulaire avec une répartition gaussienne
de I’énergie. Le cristal introduit différents retards de phase ce qui permet de mettre en
forme le faisceau [62]. Ainsi, a la sortie du systéme optique, au point de focalisation,
le faisceau présente une forme rectangulaire et une répartition homogene de 'énergie
(figure I1.2). Cette configuration particuliere du faisceau permet de générer des zones
décapées de facon homogene et dont la forme est adaptée au jet des particules issues du

procédé de projection. Le systéme optique est composé de deux tétes lasers ce qui permet
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Fia. II.1 — Photographies (a) des 4 modules Laserblast qui constituent les sources du

laser de décapage (b) des tétes laser.

de disposer de deux taches rectangulaires. Il est ainsi possible d’adapter le dispositif en

placant les taches lasers I'une a c6té de 'autre ou I'un au-dessus de 'autre.

Fi1a. 11.2 — Impacts du faisceau du laser de décapage (a) a la sortie des fibres lasers (b)

apres traitement du faisceau par le cristal et le systéme optique de la téte laser.

1.1.2 Laser de préchauffage

Le laser qui permet de chauffer les surfaces est également un laser pulsé mais
il possede des caractéristiques de puissance et de durée d’impulsion spécifiques. C’est un
laser commercialisé par la société Cheval Freres qui est, a I'origine, destiné a la découpe
de matériaux (figure I1.3 a).

Cependant, de par la durée et ’énergie des impulsions qu’il délivre, il est possible, en
utilisant un systéme optique adapté, d’augmenter la température des surfaces traitées.
La durée des impulsions délivrées par le laser peut étre modulée de 0,5 a 10 millisecondes.
I1 délivre des impulsions pouvant aller jusqu’a 120 J avec une fréquence maximale de 100

Hz. La puissance moyenne maximale peut atteindre 1100 W ce qui permet d’accroitre la
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F1a. 11.3 — Photographies (a) du laser Cheval (b) de la téte laser.

température des surfaces traitées. Le faisceau a la sortie de la téte optique, spécialement
congue pour réaliser le chauffage des surfaces (figure 1.3 b), est de forme circulaire avec
un diametre équivalent au diametre du jet de poudre en surface du substrat et une

répartition énergétique de forme gaussienne (figure 11.4).

Les lasers utilisés pour traiter les surfaces avant la réalisation d’un dépot possedent
des caractéristiques différentes ainsi que des plages de fonctionnement différentes. Ainsi,
afin de créer un procédé cohérent et controlable, il a été nécessaire de mettre au point

un dispositif de synchronisation entre les lasers.

10 mm

Fic. 11.4 — Impact, sur papier thermique, du laser de préchauffage.

1.2 Principe de la synchronisation

Lors de précédentes études [4], il a été observé que la superposition du laser d’ablation
et du laser de préchauffage était bénéfique pour I’étalement des particules en particu-
lier pour les substrats d’alliage de titane TAGV et d’acier inoxydable 304L. Cependant,
jusqu’a présent, les deux lasers n’étant pas synchronisés 1'un a l'autre, il n’était pas

possible de controéler la séquence des tirs et de certifier la superposition temporelle des
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impulsions. C’est pourquoi il a été mis au point un dispositif permettant de connecter les
deux modules laser entre eux ainsi qu'un montage permettant de vérifier et d’étalonner
la synchronisation.

Pour ce faire, le laser Quantel a été relié¢ au laser Cheval via une carte d’acquisition
(Texas Instrument DAQPad-6020E(BNC)) (Annexe A). C’est le signal du laser Quantel
qui est pris comme référence et qui donne l'ordre de tir. Ce signal est repris par la carte
d’acquisition. Les impulsions qui le composent sont allongées pour qu’elles puissent étre
percues par le laser Cheval, et un retard plus ou moins long peut étre introduit par cette

méme carte d’acquisition ce qui permet de controler la séquence de tir (figure 11.5).

Laser d'ablation
Nd-YAG 10 ns

; Tétes Impulsions
Signal de laser laser
Carte

epart
d'acquisition

I_S|gnal amplifié

et retardé
I_ Délai introduit par
P la carte d'acquisition
Laser de prechauffe (Délai minimum: 0,5 ms)
Nd-YAG 2 ms

FiG. I1.5 — Schéma du principe de la synchronisation entre le laser d’ablation et le laser

de préchauffe.

Afin de tester la synchronisation des 2 outils laser un montage spécial a dii étre mis

au point.

1.3 Dispositif expérimental de controle de la séquence des
tirs lasers

Pour déterminer le décalage temporel entre le train d’impulsion du laser Quantel et

celui du laser Cheval il a été nécessaire de développer un dispositif capable de détecter

un décalage temporel de l'ordre de la milliseconde, et ce, sur un train d’au moins 10

impulsions afin de vérifier la stabilité de la synchronisation.
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Afin d’obtenir une résolution temporelle, au moins égale a la milliseconde, le décalage
temporel a été traduit en décalage spatial : un cylindre animé d’un mouvement rotatif
traverse les faisceaux lasers (figure 11.6). Le cylindre est recouvert d’un papier thermique
sur lequel les impacts des 2 lasers peuvent étre clairement identifiés. Il est ainsi possible de
déterminer le retard d’un laser par rapport a I’autre en mesurant simplement la distance

séparant 'impact du premier laser de celui du deuxieme laser.

Wt =50 mmis

Wr=192 trfrm'n““.I

Laser de préchauffage “ = 4l s

Laser d'ablation T
Cylindre en rotation
et en transzlation

Fic. I1.6 — Schéma du montage permettant de tester la synchronisation des lasers.

Les dimensions du cylindre (diameétre de 40 ¢cm) et sa vitesse de rotation (192 tr.min™!)
ont été choisies de telle sorte qu'un décalage spacial entre les impacts des deux lasers
d’un millimetre représente un décalage temporel de 250 us. La résolution spatiale est
suffisamment grande pour étre mesurée précisément et simplement. La résolution tem-
porelle, quant a elle, est suffisamment petite pour garantir un contrdle et une bonne
observation du décalage introduit par la carte d’acquisition. Le défilement du cylindre,
en rotation devant les faisceaux lasers, permet d’obtenir des traces sur le papier ther-
mique qui correspondent a un train d’une dizaine d’impulsions. En effet la largeur du
cylindre (7,5 cm), la vitesse de passage du cylindre devant les faisceaux (50 mm.s™!) ainsi
que la fréquence des lasers (20 Hz) ont été choisis pour permettre de définir le niveau de

stabilité du montage de synchronisation.

Un premier essai a été réalisé, sans synchronisation entre les lasers, avec une fréquence
de 20 Hz pour les deux systemes. La figure 1.7 montre les impacts des impulsions lasers
recueillies sur le papier thermique en position fixe (figure I1.7 a) ou en mouvement (figure

117 b).

Trois paires d’impacts constituées d’un impact allongé et d'un impact rectangulaire
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15 mm l Sens de rotation 15 mm

F1G. I1.7 — Photographies des impacts lasers observés (a) sans rotation et sans translation
du cylindre (b) lorsque le montage est mis en mouvement mais sans synchronisation entre

les lasers.

sont observées. Les impacts allongés correspondent aux impulsions du laser Cheval qui
ont une durée de 8 ms et donc une représentation spatiale via le montage égale a 3,2
cm. Les impulsions rectangulaires sont celles du laser Quantel qui ne sont pas déformées
puisque leur durée (10 ns) est trop petite pour étre visible via le montage. Les 3 couples
d’impacts se rapportent a 3 tours du cylindre, ils sont donc séparés les uns des autres
par 6 autres couples.

Les impacts lasers sont au départ I'un au dessus de I'autre (figure 11.7 a) mais au fur
et a mesure de la rotation, un décalage apparait (figure I1.7 b). Cela est dt au fait que les
deux lasers n’ont pas la méme horloge générant les trains d’impulsions. Les fréquences
des 2 lasers ne sont donc pas exactement les mémes c¢’est pourquoi on observe un retard
croissant entre les impulsions délivrées par le laser de préchauffage (Cheval) et celles
délivrées par le laser d’ablation (Quantel).

Méme s’il y a un recouvrement entre les impulsions issues du laser d’ablation et celles
du laser de préchauffage, il est nécessaire de connecter les 2 lasers entre eux afin qu'une
seule horloge délivre un méme signal aux 2 lasers.

Les 2 lasers ont donc été connectés via la carte d’acquisition et la synchronisation a
été testée. Comme l'illustre la figure 11.8, les couples d’impulsions restent identiques au
cours du temps, aucun décalage n’est observé.

Aucun retard n’a été appliqué par le biais de la carte d’acquisition. Les impulsions
des 2 lasers sont simultanées. Cela signifie que la connexion entre les lasers n’introduit
pas de retard important du signal délivré par le laser d’ablation ou, du moins, ce retard
est tellement faible qu’il n’a pas de conséquence perceptible sur la synchronisation.

Le montage réalisé pour la synchronisation des 2 lasers fonctionne donc parfaitement
et il est désormais possible de contrdler précisément la séquence de tir. En effet, I'in-
troduction d'un retard, entre le signal délivré par le laser d’ablation et celui percu par

le laser de préchauffage, permet de jouer sur 'ordre dans lequel les impulsions viennent
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Fi1c. I1.8 — Photographies des impacts lasers observés lorsque le montage est mis en

mouvement avec synchronisation entre les lasers.

irradier la surface a traiter. Pour un retard nul, les impulsions des 2 lasers frapperont la
surface simultanément. En introduisant un retard plus important il est possible de modi-
fier la séquence de tir des lasers. Par exempel, en introduisant un délai égal a la période
du laser quantel auquel a été soustrait la durée de 'impulsion du laser Cheval, il est
possible de faire en sorte que 'impulsion du laser de préchauffage frappe la surface avant
celle du laser Quantel d’ablation. Grace a ce dispositif, la préparation des surfaces avant
projection par combinaison du laser de préchauffage et du laser d’ablation est controlée
précisément.

Afin de caractériser I'impact de ces traitements lasers sur les matériaux irradiés, des
mesures de températures et des simulations numériques ont été réalisées. Les résultats
ainsi obtenus vont permettre de définir et de cerner les interactions thermiques mises en

jeu lors des traitements photoniques.
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2. Mesure des intéractions thermiques laser /matiére

Le traitement des surfaces par lasers peut générer des états de surface et des modifi-
cations tres variés en fonction des caractéristiques du faisceau mais aussi en fonction des
propriétés des matériaux cibles [86, 73, 66]. Il est donc nécessaire d’analyser les inter-
actions se produisant entre le rayonnement issu des lasers et les surfaces et notamment
les interactions thermiques qui gouvernent de nombreux mécanismes de modifications
de surface (oxydation [85], création de crateres [23]). Une analyse de ’évolution de la

température de différents matériaux traités par laser est donc proposée.

2.1 Les matériaux étudiés

Dans cette étude 3 matériaux ont été choisis : un alliage d’aluminium (aluminium
2017 : A2017), un alliage de titane (Ti-6Al-4V : TAG6V) et un acier inoxydable (304L :1304L).
Leur composition et leurs caractéristiques thermiques et physiques sont présentées res-

pectivement dans le tableau I1.1 et I1.2.

TaB. II.1 — Composition des matériauz [87]

Composition en masse (%)
Al Cu | Cr | Mn | Fe | Mg | Ti Zn
A2017
o4 | 4 01|07 07 06] 015/ 025
Fe Cr Ni | Mn | Si | P S C
[304L
69,35 | 18,25 | 10,5 | 1,25 | 0,6 | 0,02 | 0,015 | 0,015
Ti Al
TAGV
90 6 4

Ces 3 alliages sont couramment employés en projection thermique. L’alliage de titane
Ti-6Al-4V combine une résistance importante a la corrosion, une bonne biocompatibi-
lité et possede des caractéristiques mécaniques qui lui permettent de résister a de fortes
contraintes. Il est largement employé dans l'industrie, notamment en aéronautique ou
dans des applications biomédicales [88]. Les alliages d’aluminium sont également tres em-
ployés dans de nombreux domaines, tels que I'industrie automobile et I’aéronautique, car
ils permettent d’alléger les pieces mécaniques tout en conservant une résistance suffisante
pour supporter les efforts appliqués aux structures [89]. Cependant les caractéristiques
de surface (caractéristiques tribologiques, résistance a la corrosion,...) de ces alliages

d’aluminium sont généralement inférieures aux matériaux conventionnels (acier). Ainsi
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le comportement en fatigue, 'usure ou la dureté des alliages d’aluminium présentent des
propriétés moins intéressantes que les aciers couramment employés [90]. Le recours a des
traitements de surfaces est souvent nécessaire et 1’élaboration par projection thermique

de revétements présentant des caractéristiques appropriées a ’application visée est tres

employée.
TAB. 11.2 — Caractéristiques des matériauz (a 25°C)

A2017 | I304L | TA6V | Ref.
Densité (p) [kg.m ™3] 2796 | 7905 | 4470
Liquidus (T fus) [°C] 786 | 1673 | 1878
Conductivité thermique (k) [Wom LK™ | 140 15 7 87]
Capacité thermique massique (Cp) [Jkg P K™ | 982 510 | 563
Qpos = Jem® | 1334 | 5535 | 3467
Absorptivité & 1064 nm 5 55 45 | [91, 92]

L’acier inoxydable 304L est également couramment utilisé, notamment pour 1’élabo-
ration d’ustensiles de cuisine (casseroles, poéles). En effet, ses propriétés thermiques et

mécaniques lui assurent une bonne résistance a la température et a la déformation [93].

Les 3 matériaux ont été choisis car ils possedent des propriétés différentes en particu-
lier en ce qui concerne leur comportement thermique. En considérant les caractéristiques
physiques des matériaux et en appliquant une relation simple (équation IL.i [94]) qui
permet d’évaluer la quantité d’énergie nécessaire pour atteindre leur point de fusion, il

est possible d’évaluer cette différence de comportement.

qus = pCp(Tfus - Tamb) (III)

avec p la densité du matériau, C, sa capacité thermique, Ty,s sa température de

fusion et Ty, la température initiale du matériau a savoir la température ambiante.

Ce calcul simple réalisé pour les 3 matériaux montre que 1’énergie nécessaire pour
atteindre le point de fusion de 'A2017 (Q720'7=1334 J.cm™) est 2 fois moins grande

que celle requise pour atteindre le point de fusion du TAG6V (Q7°'=3467 J.cm™).

Quant a 'acier inoxydable I304L, I’énergie requise est encore plus grande (Q§ig4L:5535
J.cm™3). Comparées & la conductivité thermique de 'A2017 (kz017=140 W.m 1. K1),
les conductivités thermiques du TA6V (kpagy=7 W.m 1K) et de 'I304L (k;304.=15
W.m~ LK) sont trés faibles. Le comportement thermique et la capacité des matériaux

a évacuer 'énergie sous forme de chaleur sont affectés par ces différences. 1’A2017 a
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une grande conductivité thermique ce qui induit une propagation rapide de I'énergie
thermique dans le volume de matiere. Ceci n’est pas le cas du TA6V et de 'I304L : la
faible conductivité thermique de ces matériaux ne permet pas a I’énergie thermique de se
propager rapidement dans le volume de matiere. Dans ces conditions, I'énergie thermique
se trouve confinée dans un volume réduit.

Afin d’illustrer les différences de comportement thermique des matériaux, une simu-
lation numérique simple a été réalisé a 'aide d’un programme (FreeFrem++) de calcul
par éléments finis (Annexe B). En considérant I’équation de la chaleur (équation II.ii
[94]) et en ne prenant en compte que le phénomene de conduction thermique il est pos-
sible d’illustrer, par un cas simple, le comportement des différents matériaux soumis a

un gradient thermique.

ok
ot pC,

Dans le cas modélisé, une piece de 25 mm de large et de 10 mm d’épaisseur a été

(ILii)

considérée. Cet objet est soumis, sur sa face supérieure, a une élévation de température
jusqu’a une température de 420 K alors que les 3 autres faces sont maintenues a tempé-
rature ambiante (300 K). La modélisation a été réalisée en 2 dimensions et les résultats
présentés sur la figure 11.9 montrent I'évolution de la température 2 secondes apres le

début de I'application de I’élévation de température.

a A2017 b 1304L TAGV

300
| 330
360
390
420

05¢cm

F1G. 11.9 — Modélisation par éléments finis de l’évolution de la température au sein (a)

de I’A2017 (b) de I'I304L et du TAGV.

Les modélisations de la propagation d’énergie sous forme de chaleur au sein des 3 dif-
férents matériaux montrent donc clairement leur différence de comportement thermique.
Dans le cas de ’A2017 (figure 11.9 a) la zone affectée thermiquement est plus importante,
I’énergie thermique s’est propagée plus rapidement dans le volume de matiere que dans
le cas de I'I304L et du TA6V. Dans le cas de 'I304L et du TA6V, I’évolution du front
thermique est moins rapide et les 2 simulations présentent des similitudes. Cependant

une légere différence entre ces deux simulations peut étre observée, '1304L, du fait de sa
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conductivité thermique plus élevée que celle du TA6V, est affecté plus en profondeur par
I'augmentation de température. Ces modélisations confirment les premieres tendances
déduites des parametres thermiques des matériaux.

Ajoutées a ce phénomene, des différences de comportement vis a vis du rayonnement
laser viennent de plus interagir. En effet, les coefficients d’absorption a 1064 nm des 3
matériaux different, 'interaction laser matiere devrait induire des modifications particu-
lieres pour chaque échantillon. L’TI304L possede une absorption importante a 1064 nm
(55%). Cependant, de par sa densité et sa capacité calorifique massique élevées, il est
nécessaire d’apporter une quantité importante d’énergie afin d’augmenter d’'un degré un
centimetre cube de matiere : p"**F =403 J.

Pour le TAGV il n’est nécessaire d’apporter que : pTAWC’g 46V—9 51 J pour augmenter
d’un degré un centimetre cube de matiere alors que I'absorption a 1064 nm (45%) est
proche de celle de 1'I304L. Cela signifie que le TA6V sera plus affecté thermiquement
que I'[304L par les traitements lasers et 1’élévation de température. Du fait de la faible
conductivité thermique de 'alliage de titane, I’énergie thermique sera confinée sur une
faible épaisseure ce qui risque de générer une fusion superficielle de la surface de TA6V
alors que ce phénomene sera moins perceptible pour 1'l304L.

[’A2017 quant & lui combine une faible absorption & 1064 nm (5% [91]), une énergie
relativement faible (p#217 C212017=2,74 J) pour augmenter d’un degré un centimetre cube
de matiere et une conductivité thermique importante. Il est possible dans ces conditions
que, contrairement au TAGV, les surfaces d’A2017 n’atteignent pas ’état de fusion car
I’énergie laser sera dans un premier temps moins absorbée et dans un deuxieme temps
I’énergie thermique, qui résulte de la conversion du rayonnement laser, sera plus rapide-
ment propagée et dissipée au sein du volume de matiere.

Ainsi compte tenu de ces différentes caractéristiques, une quantification de ces nom-
breuses interactions et modifications s’impose. Pour quantifier I’élévation de température
initiée par les traitements laser sur les 3 matériaux, des observations thermiques ont donc
été réalisées. Ces observations ont de plus été complétées par des modélisations numé-

riques.

2.2 Outils de mesure des flux thermiques (Interaction laser
matiére)
2.2.1 Caméra thermique/Pyrométre

La mesure de température par pyrométrie utilise le rayonnement émis par la

surface du matériau dont on souhaite connaitre la température. En effet tous les corps
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émettent un rayonnement électromagnétique issu de 'agitation atomique et moléculaire
associée a I’énergie interne du corps. Cette énergie est proportionnelle a la température
du corps et est émise sur un spectre de longueurs d’ondes qui s’étend de l'ultraviolet
0,1 pm jusqu'a linfrarouge (1000 pm) (figure I1.10). 11 inclut le domaine visible mais

n’occupe qu'une faible portion du spectre d’ondes électromagnétiques.

P i R ;
[ = [} = = ] ]
gi8f 2 1 B Bigl o3 1 g
P = ! 0 o2 = 4 =
zizi 0§ L miEL o8 1%
. & ' = Hu R =T = ' =
=g = H R R I =T ; =2
1228 ) : % : T my @ e [
GELOE LR B E s .
Vo ' Ty ) energie din
— 1t > photon
107 107 h} 1 10 10 10 7 (V)
————————— > fréquence
310 3.10° 310 3103107 310 3.10° v (Hz)
IOI-llngeLn‘ ~ L [ L L L L L L L L L L L L L L
dlonde € T T T T T | T 11T —1 T LT T
3 (m) w1 1a it 1t 1 10

F1G. I1.10 — Spectre des ondes électromagnétiques en longueur d’onde, fréquence et énergie
des photons [95].

Cette énergie thermique rayonnée par les surfaces peut étre mesurée par pyrométrie
optique, elle dépend de la température, de la longueur d’onde et des propriétés émissives

du substrat. Elle peut s’exprimer en terme de luminance spectrale L(A, T :

L(\T) = e’{mgexp (—02> (IL.iii)

avec A la longueur d’onde, T la température, e** 1’émissivité spectrale du matériau

et C1, Cy les deux constantes de Planck [96].
D’un point de vue expérimental, I’énergie issue du rayonnement thermique est conver-

tie en tension électrique a 'aide de photodétecteurs [97] :

U=LA\T)f (ILiv)

avec U la tension de sortie du photodétecteur et f, la fonction de I’appareil prenant en
compte le trajet optique, depuis 'objet jusqu’au détecteur (atmosphere gazeuse, optiques,
filtres...), et la partie électronique de la conversion d’énergie des photons en tension
électrique.
Pour s’affranchir de la fonction f, de I'appareil de mesure, une calibration, qui
consiste a mesurer le rayonnement émis par un matériau dont on connait a la fois la
température et ’émissivité spectrale, est réalisée. La calibration est effectuée sur un

corps noir qui possede une émissivité égale a 1.
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Généralement, la température des substrats est déterminée en utilisant un pyrometre
optique monochromatique. Avec ce type de pyrometre, il est nécessaire de connaitre
I’émissivité du matériau €' afin de déterminer la température de la surface émettrice.
Pour déterminer cette émissivité, les surfaces sont donc chauffées jusqu’a une certaine
température que 'on mesure grace a un thermocouple. La température mesurée par le
pyrometre est alors ajustée, en modifiant 1’émissivité prise en compte par celui-ci, jusqu’a
ce que la température observée par le pyrometre coincide avec la température relevée par

le thermocouple.

Ainsi, pour ajuster le préchauffage des surfaces par laser, il est nécessaire de connaitre
I’élévation de température induite par I'irradiation laser. Un pyrometre monochromatique
a donc été utilisé pour mesurer la température des matériaux. Cependant, le temps de
réponse de ce dispositif s’est avéré trop lent par rapport au temps d’interaction du laser
de préchauffage avec les surfaces. En effet, celui-ci délivre des impulsions de 'ordre de
la milliseconde dont I'impact sur la température des surfaces ne peut étre suivi par py-
rométrie classique (qui possede des temps de réponse de I'ordre du dixieme de seconde).
De plus, avec les cinétiques de projection (la vitesse de passage du support de projec-
tion devant la torche est de l'ordre de 200 mm.s™!), les informations recueillies par un
pyrometre statique (qui ne suit pas le mouvement du support de projection) sont relati-
vement pauvres. Les informations recueillies en statique ont néanmoins permis d’ajuster

les parametres € d’émissivité des surfaces.

Pour les mesures dynamiques, une caméra thermique rapide a été utilisée afin de
déterminer 1’élévation de température générée par le traitement de préchauffage laser.
Cette caméra (Flir system - Thermovision 320M) permet de saisir une image thermique
des échantillons toutes les 1,1 millisecondes (figure I1.11). Grace a la grande fréquence
d’échantillonnage de la caméra thermique, il est possible de détecter et de mesurer 1'élé-
vation de température induite par le préchauffage laser. La figure I1.11 montre un enregis-
trement, effectué par la caméra thermique, de 1’évolution de la température d’une surface
d’I304L traitée par 4 impulsions de 6 ms a 40 Hz générées par le laser de préchauffage.
Les 4 impulsions sont clairement identifiables et leur durée correspond parfaitement a la
durée nominale. Cette observation permet également de constater que la fréquence des

impulsions est également respectée.

La caméra thermique fonctionne sur le méme principe que celui du pyrometre op-
tique : le rayonnement émis par la surface est capté et mesuré puis la température de
la cible est déduite de ces informations. L’émissivité des surfaces doit également étre

connue pour permettre d’obtenir la température réelle de la surface. L’étalonnage des
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Fia. I1.11 — (a) Image obtenue grice a la caméra thermique du montage permettant
de traiter les surfaces grice auz lasers (b) Evolution de la température, mesurée par
la caméra thermique, d’une surface d’I304L traitée par 4 impulsions de 6 ms a 40 Hz

générées par le laser de préchauffage.

surfaces a été réalisé a 1'aide d’'un thermocouple et par I’ajustement de 1’émissivité afin
de faire correspondre la mesure par la caméra thermique et la mesure plus fiable du ther-
mocouple. Les différentes surfaces ont été chauffées par une plaque électrique jusqu’a ce
qu’elles atteignent 120°C puis ’émissivité a été ajustée. Les différentes émissivités ainsi

obtenues sont présentées dans le tableau I1.3.

TAB. I1.3 — Emissivités des surfaces

Matériaux | Emissivité e
A2017 0,9
1304L 0,45
TA6V 0,7

La température d’étalonnage de la caméra thermique pour déterminer les émissivités
a été choisie de facon a ce qu’elle soit proche des températures que ’on souhaite atteindre
avec le laser de préchauffage. En effet, I’émissivité dépend de la température et celle-ci
dépend de I’état de surface tant d’un point de vue topographique que d’un point de vue
chimique (présence d’oxydes ou non). Il est donc nécessaire de calibrer ’émissivité des
surfaces avec des conditions maitrisées et proches des conditions expérimentales.

Afin de vérifier la fiabilité des mesures, mais également, de prédire 1’évolution de
la température des surfaces, en fonction de ’énergie laser appliquée, les mesures de
température par caméra thermique ont été complétées par des simulations numériques.

Ces calculs ont permis de sélectionner rapidement les parametres lasers susceptibles
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d’améliorer 1’état de surface avant la projection thermique.

2.2.2 Simulation numérique

L’évolution de la température induite par les traitements lasers appliqués aux
différents matériaux a été simulée a ’aide d'un programme de calcul par éléments fi-
nis (programme Fem3Dt Annexe C). La méthode des éléments finis permet de résoudre
numériquement des équations aux dérivées partielles telles que celle de la chaleur (équa-
tion IL.ii). Cette méthode nécessite une transformation du probleme a résoudre en un
probléme équivalent. Cette phase correspond a la mise sous forme variationnelle du pro-
bleme d’équations aux dérivées partielles. Le probléme initial sous sa forme d’équation
est posé dans un espace de dimension infinie. La méthode des éléments finis consiste donc
a poser un probléeme analogue en dimensions finies, a partir d’une discrétisation et d'un
découpage du domaine en éléments finis. Ainsi, ce programme permet de résoudre 1’équa-
tion de la chaleur en prenant en compte le terme de production d’énergie représentant

l'irradiation laser [98] :

oT
PCp ot

= div (k.grEdT) + Al(x,y, z,t) (I1.v)

avec A le coefficient d’absorption du matériau et I(x,y,z,t) la fonction représentant la
densité de puissance de 'irradiation laser qui dépend du temps (puisque le laser délivre
des impulsions) et de I'espace (puisque le faisceau du laser de préchauffage a une répar-
tition d’énergie Gaussienne). Les transferts d’énergie par convection et par rayonnement
ne sont pas pris en compte dans la mesure ou ces pertes sont négligeables par rapport au
phénomene de conduction qui prédomine dans ce type d’interaction avec des matériaux
métalliques. Les parois du systéme sont maintenues & a la température ambiante (25°C)
et la face supérieure de I’échantillon est soumis au rayonnement laser.

Ainsi, des simulations numériques ont été réalisées et ont pu étre comparées aux
mesures effectuées grace a la caméra thermique ce qui a permis de vérifier les données
recueillies sur I’élévation de température des surfaces traitées par laser. Les simulations et
les observations thermiques ont été faites en ne considérant que le laser de préchauffage,
les impulsions du laser d’ablation ayant une durée d’impulsion trop courte (10 ns) pour
permettre de mesurer et de caractériser leurs effets thermiques sur les surfaces. Les
simulations, de I’évolution de la température d’une surface soumise a un rayonnement
laser tres bref (inférieur a la milliseconde), sont délicates et ne peuvent pas étre vérifiées
de fagon simple par des observations thermiques. De plus, au cours de 'interaction laser

matiere, la puissance apportée par les impulsions lasers est telle, qu'une modification des

47



Chapitre II. Maitrise des surfaces 2. Mesure des intéractions thermiques laser/matiere

caractéritiques du matériau se produit. Ce phénomene est difficile a quantifier et donc a

modéliser.

2.3 Observations/Résultats

L’évolution de la température des surfaces traitées par le laser de préchauffage a été
observée par caméra thermique et simulée par éléments finis. Les propriétés des matériaux
(C, capacité calorifique massique, k conductivité thermique ) ont été adaptées pour la
simulation afin d’obtenir des résultats proches de ceux mesurés expérimentalement. Les
surfaces, sur lesquelles les mesures ont été effectuées, ont donc été polies afin d’éviter les
échauffements locaux créés par les rugosités de surface et afin que les différentes surfaces
observées présentent un aspect homogene.

Afin de disposer d’informations et de résultats directement exploitables pour 1’éla-
boration des revétements, les parametres du laser de préchauffage ont été sélectionnés
pour permettre une augmentation de température maximale et pour tenir compte des
cinétiques propres a la projection thermique. Les parametres du laser de préchauffage
utilisés pour les simulations et les mesures expérimentales utilisant la caméra thermique

sont donnés dans le tableau 11.4.

TAB. I1.4 — Parametres cinétiques et énergétiques du laser de préchauffage

Vitesse [mm.s™!] 210
Fréquence [Hz] 60
Dimension tache laser ~ [mm] © 10
Nombre d’impacts 4
Durée d’impulsion [ms] 2
Densité d’énergie [J.em™2] | 19 - 24,8 - 29,7

2.3.1 Comparaison des évolutions de températures

La figure I1.12 présente les mesures expérimentales effectuées a 1'aide de la
caméra thermique (a) et la simulation numérique (b) sur des surfaces de TA6V (1) et
d’T304L (2). Dans ces exemples, la surface a été traitée par le laser avec une densité
d’énergie égale & 24,8 J.cm™2. Les impulsions du laser de préchauffage se distinguent
clairement. Apres un ajustement des parametres de simulation (parametre d’absorption,
conductivité thermique et capacité calorifique des matériaux), des résultats trés proches

de ceux mesurés par caméra thermique ont pu étre obtenus aussi bien pour le TA6V que
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pour I'I304L. Il est intéressant de remarquer que, pour une méme densité d’énergie, la
température maximale atteinte par la surface d’I304L est plus basse que celle atteinte
par la surface de TA6V. Ceci est en accord avec les observations précédentes 2.1 quant au
comportement thermique des matériaux. Cela indique que les résultats des simulations

et les mesures de températures sont cohérents.

a 120 b 100 1
— hermique —Caméra
_ o thermique
100 Tmax=115°C 20 4 Tmax=95°C
'y ————ggrr:’]ué?it(;zg _ __Simulation
T =0 . . &} numérique
Lt Tmax=117"C = _g3°
Y T 60 - Tmax=93"C
E ]
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S E
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Fic. I1.12 — Ewvolution de la température de surfaces, mesurée a la caméra thermique et
simulée numériquement de surfaces de (a) TAGV (b) 1304L traitées par 4 impulsions de

2 ms du laser de préchauffage avec une densité d’énergie de 24,8 J.cm™2.

De la méme fagon que pour le TAG6V et I'I304L, les simulations par éléments finis
et les mesures de température par caméra thermique dans le cas de ’A2017 ont été
comparées et ont montré des similitudes. La compatibilité entre les données expérimen-
tales et théoriques démontre ainsi la validité des deux techniques de détermination de la
température d'une surface soumise a un rayonnement laser. La fiabilité de la simulation
numérique a permis ainsi d’évaluer I’évolution de température de surfaces irradiées par
différents parametres lasers : différentes durées, différentes fréquences et différentes den-
sités d’énergie. Il a ainsi été possible de sélectionner des parametres pertinents pour le
préchauffage des surfaces.

La figure I1.13 présente ’évolution des températures des surfaces irradiées par le laser
de préchauffage a différentes densités d’énergie.

Ainsi compte tenu de ces résultats, les parametres de traitement laser pour le chauf-
fage des surfaces avant projection, ont pu étre sélectionnés. Afin d’améliorer le contact
entre le susbtrat et le dépot une densité de 29,7 J.cm™2 (paramétre limite pouvant étre
atteint par le laser Cheval) a été sélectionnée pour le traitement de préchauffage. Avec ces

parametres, les surfaces atteignent des températures avoisinant les 100°C (tableau I11.13)
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Fi1G. I1.13 — Evolution de la température de surfaces d’I1304L, de TA6V et d’A2017 traitées
par 4 impulsions de 2 ms du laser de préchauffage avec une densité d’énergie de (a) 19

J.em™2(b) 24,8 J.em™2(c) 29,7 J.cm™2. (d) Températures mazimales.

ce qui correspond aux températures a partir des desquelles un phénomene de désorption
des contaminants (et donc une amélioration du contact entre les particules et la surface
a revétir) intervient [52, 99].

Ainsi, dans une phase d’optimisation des préparations de surface avant projection
thermique, il sera possible alors de bénéficier a la fois du pouvoir de préchauffage du

laser Cheval et des capacités d’ablation avec le laser Quantel.

L’étude de I’évolution de température des surfaces traitées par le laser de préchauffage
a permis de sélectionner des parametres susceptibles de créer des modifications de 1’état
de surface des matériaux avant projection. Le laser de préchauffage a été combiné au
laser d’ablation afin de bénéficier de I'action conjuguée des deux outils. L’impact de la
combinaison des deux lasers sur la morphologie des surfaces de TA6V, d’1304L et d’A2017

a donc été étudié et observé.
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3. Impact des traitements lasers sur les surfaces

Pour permettre d’étudier les modifications de surface initiées par les traitements laser

différentes techniques et outils d’observation ont été utilisés.

3.1 Outils d’observation

Dans un premier temps, les surfaces traitées par laser ont été observées grace a un
microscope optique afin de bénéficier d’une visualisation globale de 1'état de surface
généré par lirradiation laser. Cependant, afin de distinguer plus de détails, d’autres

moyens d’observations ont aussi été nécessaires.

En effet, un microscope optique est limité par la longueur d’onde de la lumiere vi-
sible (photons) ainsi que par la qualité des lentilles grossissantes. Les plus puissants
microscopes optiques peuvent distinguer des détails de 0,1 a 0,2 gm. Pour observer des
détails plus fins, il est nécessaire de diminuer la longueur d’onde qui éclaire les cibles.
Les photons n’étant plus adaptés, les électrons sont utilisés pour éclairer les surfaces, car
les longueurs d’ondes associées sont beaucoup plus faibles. C’est pourquoi, afin de dis-
tinguer plus de détails pour caractériser les surfaces traitées par laser, des observations
par Microscopie Electronique & Balayage (MEB, modele JEOL JSM-5800 LV) ont été
réalisées.

Le principe du MEB repose sur 'interaction entre un faisceau d’électrons et la surface
de I’échantillon a analyser. Cette interaction génere des électrons secondaires, de basse
énergie qui sont accélérés vers un détecteur. A chaque point d’impact correspond donc
un signal électrique. L’intensité de ce signal dépend a la fois de la nature de ’échantillon
au point d'impact et de la topographie de I’échantillon au point considéré. Il est ainsi
possible d’obtenir une cartographie d’une zone en balayant le faisceau sur 1’échantillon
[100].

Grace au MEB, il est également possible, toujours en exploitant l'interaction entre
le faisceau d’électron et la matiere, d’obtenir des informations sur la nature chimique
des atomes. En effet, 'impact d’'un électron de haute énergie peut exciter un atome.
La désexcitation, qui intervient lors du retour a I’équilibre de I'atome, se produit avec
émission de rayons X. L’analyse de ces rayons permet d’identifier la nature chimique
de l'atome [100]. Cependant, la zone analysée est relativement importante (1 um?) ce
qui ne permet pas de détecter des especes chimiques présentes sur de faibles épaisseurs.
Cette analyse du spectre d'un rayonnement de rayons X est appelé EDS ou EDX (Energy
Dispersive X-ray Spectrometry).
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Toutes les observations MEB (en électrons secondaires ou rétrodiffusés) présentées
dans cette étude ont été effectuées sur des zones suffisamment grandes pour étre repré-
sentatives des surfaces. Les dimensions des zones visualisées sont de 7 mm de large sur
20 mm de long. Les clichés présentés ont des dimensions de 'ordre de 100 pm x 100 pum

et ont été pris aléatoirement afin de garantir 'objectivité des observations.

3.2 Outils de quantification des modifications morpholo-

giques des surfaces

Les surfaces avant projection, qu’elles soient brut de découpe, polies ou irradiées par
laser, présentent des irrégularités micro-géométriques ou macro-géométriques qui sont
caractérisées par différents parametres. Ces irrégularités sont définies par comparaison
avec une ligne moyenne, et sont classées en deux catégories : des aspérités ou pics,
et des cavités ou creux. L’ensemble de ces défauts de surface constitue la rugosité. Il
existe différents parametres permettant de caractériser et de quantifier la topographie
des surfaces :

— Ra, le plus utilisé, est la rugosité moyenne, c’est ’écart moyen ou la moyenne

arithmétique des distances entre pics et creux successifs. Ce parametre correspond
a la différence entre la distance moyenne et la ligne centrale et donne une indication
générale sur I'état de perturbation de la surface.

— Rq est la rugosité quadratique moyenne, il permet d’évaluer 1’écart moyen des pics
et des creux par rapport a la rugosité moyenne Ra.

— Rz est la moyenne des écarts d’altitude qui existent entre les 5 pics les plus élevés
et les b creux les plus profonds; ce parametre donne une information, plus locale
que Rq, sur la variation de topographie de la surface.

— Sk (skewness) caractérise 'asymétrie de la surface. Ce parametre est positif lorsque
la surface présente plus de pics que de creux, il est négatif lorsqu’elle présente
la tendance inverse. Une valeur proche de 0 indique que la surface a un profil

symétrique avec autant de pics que de creux (figure 1.9).

Il existe différents moyens de mesurer ces parametres, notamment grace a un rugo-
simetre. C’est un appareil qui permet de mesurer les variations de surface a ’aide d’un
palpeur. Les mesures de rugosité effectuées durant cette étude ont été réalisées grace a ce
type d’appareil (rugosimetre Surtronic 3P de Taylor-Hubson). Cependant, afin d’obtenir
des informations plus précises sur I'état de surface des matériaux traités par laser, un
profilometre ainsi qu’'un microscope a force atomique ont été utilisés. Ces 2 appareils per-

mettent d’obtenir les valeurs des différents parametres caractérisant une surface mais ils
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permettent également d’observer la topographie de surface a travers une reconstitution

en 3D de la zone étudiée.

3.2.1 Profilometre

Le profilometre employé est un profilometre a lumiere blanche ALTISURF 500.
Il est basé sur un microscope chromatique. Une source de lumiere blanche est utilisée.
Elle est décomposée, du fait des lentilles de I'objectif, en séries de faisceaux monochro-
matiques focalisés sur un petit volume. Lorsque la surface est scannée, seul un faisceau
monochromatique est parfaitement réfléchi et peut passer a travers les filtres (les autres
faisceaux, n’étant pas correctement focalisés, sont éliminés). La longueur d’onde du si-
gnal lumineux qui atteint les photodétecteurs correspond donc a une donnée spatiale.
Elle caractérise la hauteur du point de mesure de la surface qui a réfléchi le faisceau
lumineux. Les photodétecteurs captent puis transforment le signal lumineux en signal
électrique qui est enregistré par un ordinateur. Ainsi, en balayant une surface, il est pos-
sible de reconstruire, en 3D, la topographie de la zone scannée. Cette technologie permet
d’obtenir une résolution de I'ordre de la dizaine de nanomeétres en hauteur (axe z) et une

résolution de 0,5 ym dans le plan de mesure (direction x,y).

Les zones, sur lesquelles ont été réalisées les mesures, ont des dimensions de 200
pm x 200 pm , ce qui équivaut a 200 profils de rugosité. Les surfaces analysées ont été
aléatoirement choisies dans des zones de 7 mm x 20 mm. Les parametres de rugosité et

les reconstitutions 3D sont donc représentatives des surfaces étudiées.

Pour améliorer encore la résolution d’analyse des surfaces et affiner les mesures des

parametres topographiques, des analyses au microscope a force atomique ont été réalisées.

3.2.2 Microscope a force atomique

L’AFM (Atomic Force Microscopy) permet de réaliser des analyses topogra-
phiques tridimensionnelles des surfaces, avec une tres haute résolution pouvant aller
jusqu’a la résolution atomique. Le principe de ’AFM est de mesurer les différentes forces
d’interaction entre une pointe idéalement atomique fixée a I'extrémité d’un bras de le-
vier et les atomes de la surface d’'un matériau (forces de répulsion ionique, forces de van
der Waals, forces électrostatiques, forces de friction, forces magnétiques...). La déflexion
du levier est suivie en positionnant un faisceau laser sur la face supérieure du bras, le
faisceau est réfléchi sur un miroir puis tombe sur des photodétecteurs qui enregistrent le

signal lumineux (figure 11.14).
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FiG. 11.14 — Schéma de principe de I’AFM.

Les analyses AFM permettent d’accéder a des informations nanométriques sur 1’état
de surface. Des images AFM permettent ainsi d’observer les nano modifications induites
par les traitements lasers. Les observations ont été réalisées au laboratoire CREST-

Femto-St (Département Micro Nano Sciences et Systémes) !

a 'aide d’'un microscope
Nanoscope I11a (Digital Instruments Inc.) en mode contact. Dans ce mode, les principales
forces d’interaction entre la pointe et la surface sont des forces répulsives de trés courte
portée (quelques nm au maximum). Cette méthode permet d’obtenir une résolution
atomique.

Les zones observées par AFM possedent des dimensions de 10 ym x 10 pgm . Pour
chaque zone présentée dans cette étude, 4 autres surfaces équivalentes ont été analysées.
Pour les différentes conditions, ces 5 analyses présentaient systématiquement les mémes
tendances. Les zones proposées ont été choisies aléatoirement parmi ces analyses ce qui
garantit 'objectivité et la fiabilité des reconstitutions 3D et des parametres de mesures

présentés dans cette étude.

3.3 Résultats/Discussion

3.3.1 Dispositif expérimental

Trois combinaisons entre le laser de préchauffage et le laser d’ablation ont
été testées. La figure I1.15 présente les différents montages. Les surfaces sont traitées

par les lasers et sont en suite observées et caractérisées par les techniques présentées

1Péle Universitaire 4 place Tharradin BP 71427 F-25211 Montbéliard Cedex
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Chapitre II. Maitrise des surfaces

précédemment. Pour cette étude, la torche de projection n’est pas utilisée.
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FiG. I1.15 — Schémas des traitements de surface (a) premiére configuration : laser de

préchauffage seul; (b) deuxiéme configuration : laser de préchauffage et d’ablation juz-
taposés; (c) troisiéme configuration : laser de préchauffage et d’ablation superposés; (d)

vue de face du montage

- dans la premiere configuration, seul le laser de préchauffage a été utilisé, il a été

placé juste avant le jet de particules.
- dans une deuxieme configuration les taches laser ont été disposées I'une a coté de

I’autre de fagon a ce que le substrat soit d’abord décapé puis ensuite chaufté lorsque

I"échantillon passe devant les lasers (voir figure 11.15). Ainsi, 'action de chaque laser
se distingue I'une de I'autre et 'effet du préchauffage n’a pas d’influence dur I'effet

d’ablation.
- dans une troisiéme configuration, les deux taches sont superposées et les deux lasers

sont synchronisés afin que ’ablation bénéficie au maximum du préchauffage.

La vitesse de défilement de I’échantillon a été choisie afin de respecter les cinétiques
de la projection thermique mais également pour respecter les dimensions des faisceaux
laser et que la surface puisse étre ablatée par 1 seule impulsion. Le tableau 1.5 présente

les différents parametres retenus pour réaliser le traitement laser des surfaces d’A2017,

de TAGV et d'1304L. (Annexe D)
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TAB. I1.5 — Parameétres cinétiques et énergétiques de traitement des surfaces

Vitesse [mm.s™!] 210
Laser Préchauffage | Ablation
Fréquence [Hz] 60
Dimension des taches laser ~ [mm] © 10 3,5x6
Durée d’impulsion [ms] 2 1076
Densité d’énergie [J.cm™2] 29,7 2,3
O TAGV 124
e [304L 107
A2017 85

La figure I1.16.a montre le schéma des impacts lasers lorsque les parametres de vitesse
et de fréquence ont été pris en compte. Il est ainsi possible de voir que la zone irradiée est

traitée par 4 impulsions du laser de préchauffage et une impulsion du laser d’ablation.

d b - , Impacts du laser

Ll d'ablation
Spot du laser

de préchauffage | i f
| |

Pl T A P R
(o)) -
N N N N |
spot du laser "
d'ablation TR T EREREREN

F1a. I1.16 — (a) Schématisation du recouvrement des impacts lasers (b) illustration de la

séquence de tir entre le laser de préchauffage et le laser d’ablation.

Pour la troisieme configuration, les deux lasers sont non seulement superposés spa-
tialement mais ils sont également synchronisés. Le délai entre les trains d’impulsions des
lasers est choisi et ajusté de fagon a ce que les impulsions du laser d’ablation frappent la
surface a traiter au moment ou le laser de préchauffage a augmenté la température de
la zone au maximum. La figure I1.16.b illustre ce principe. La zone irradiée est chauffée
par 'accumulation des 3 précédents impacts du laser de préchauffage du fait du recou-
vrement puis lorsque la quatriéme impulsion survient (et donc également 'impulsion du
laser d’ablation puisque les lasers possedent la méme fréquence). Le délai entre cette

impulsion et celle du laser d’ablation permet d’exploiter au maximum |’effet du laser
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de préchauffage. Pour permettre une observation optimale des surfaces, celles-ci ont été

polies miroir au préalable.

3.3.2 Effets du laser de préchauffage seul

Le laser de préchauffage avec une densité maximale de 29,7 mJ.cm=? a été
employé seul pour traiter les surfaces des 3 matériaux. La figure 11.17 présente les obser-

vations effectuées au microscope électronique a balayage des zones traitées.

Référence Chauffée (29,7 J.cm™?)

A2017

TA6V

[304L

F1a. I1.17 — Observations MEB de surfaces (1) d’A2017 (2) de TAGV (3) et d’1304L (a)
référence (b) traitée par le laser de préchauffage seul avec 4 impulsions de 2 ms, avec une

densité d’énergie de 29.7 J.cm™2.

Les surfaces irradiées sont comparées a des surfaces n’ayant subi aucun traitement
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(I1.17 a). Pour les 3 matieres, le laser de préchauffage seul ne crée pas de modifications
significatives et la surface traitée reste semblable a la surface de référence. La surface ne
présente pas de modifications particulieres et les parametres géométriques des surfaces
(Ra, Rq, Sk) ne varient pas. Cette absence de modification peut étre expliquée par le fait
que les températures atteintes par la surface ne sont pas suffisantes pour engendrer une
modification de la microstructure liée a l'interaction laser matiére (création de cratere
par exemple par vaporisation des composés de surface [55, 5]).

Cependant, une modification de la composition chimique de la surface peut survenir.
C’est pourquoi des analyses EDS ont été réalisées sur des coupes de surfaces traitées
par laser. Ces analyses ont été centrées sur la détection de 'oxygene afin de caractériser
I'oxydation des surfaces comme l'illustre la figure I1.18.

Les mesures EDS, effectuées sur les différentes surfaces, révelent que le laser de pré-
chauffage n’induit pas une oxydation suffisamment importante pour étre détectée par
cette technique de caractérisation. En effet, pour les 3 matériaux, la concentration en
oxygene des surfaces chauffées est proche de celle des surfaces références. Des variations
de concentration en oxygene sont détectées le long de la ligne de pointage de I'analyse
mais ces variations ne sont pas suffisamment significatives pour permettre de déterminer
si le traitement laser modifie la chimie de la surface ou non. Dans le cas de I'[304L, il
est intéressant de remarquer qu’a l'extréme surface du matériau, un pic d’oxygene est
détecté, quelles que soient les conditions de traitement. Ce phénomene est di au dé-
veloppement naturel sur ce type d’alliage d'une couche d’oxyde qui isole et protege le

matériau.

Ainsi, 'utilisation du laser de préchauffage seul ne génere pas de modifications mor-
phologiques des surfaces. Compte tenu des températures atteintes, il est cependant pos-
sible qu’une variation de la composition chimique (oxydation) se produise mais sur des
épaisseurs tres fines compte tenu de I’absence de résultats de EDS (volume d’analyse de

l'ordre du micrometre).

3.3.3 [Effets des lasers de préchauffage et d’ablation juxtaposés

Pour permettre que les surfaces soient tout d’abord nettoyées puis chauffées,
une action combinée des 2 lasers a été testée comme l'illustrent les observations MEB
des surfaces traitées dans ces conditions (figure 11.19).

Pour les 3 matériaux, des crateres, répartis de facon sporadique, apparaissent sur
les surfaces traitées par les lasers juxtaposés. Ces modifications sont peu importantes

et ne créent pas de variations significatives des parametres géométriques des surfaces.
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3. Impact des traitements lasers sur les surfaces

A2017

TAGV

1304L

Référence

Concentration
d'oxygéne

Concentration
d'oxygéne

Concentration
d'oxygéne

Chauffée

(29,7 J.cm™?)

Concentration
d'oxygéne

Concentration
d'oxygéne

Concentration
d'oxygéne

Fi1a. I1.18 — Observations EDS en coupe de surfaces (1) d’A2017 (2) de TAGV (3) et
d’I304L (a) référence (b) traitée par le laser de préchauffage seul avec 4 impulsions de 2

ms, avec une densité d’énergie de 29.7 J.cm™*.

Les crateres formés sur les 3 matériaux sont similaires avec peu de matiere éjectée. Les

morphologies des surfaces sont semblables a celles observées lorsque le laser d’ablation

est utilisé seul (figure 11.19 ¢). Les modifications de surface sont en effet principalement

dues au laser d’ablation. L’énergie issue du rayonnement laser est concentrée au niveau

des défauts de surfaces, des variations de composition ou des particules incrustées lors

du polissage qui sont alors vaporisés ou éjectés ce qui induit une éjection de matiere [5].
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Référence Juxtaposés Ablation seule

A2017

TAGV

[304L

Fi1a. 11.19 — Observation MEB de surfaces (1) d’A2017 (2) de TAGV et (3) d’I304L (1)
référence (2) traitées par le laser de préchauffage seul avec 4 impulsions de 2 ms, avec
une densité d’énergie de 29,7 J.cm™ puis par le laser d’ablation (2501 mJ.cm™2) (3)

traitées par le laser d’ablation seul (2301 mJ.cm™2)

3.3.4 Effets des lasers de préchauffage et d’ablation superposés

Afin d’optimiser les traitements lasers, les faisceaux du laser de préchauffage et
du laser d’ablation sont superposés et synchronisés. Ainsi, le nettoyage des surfaces serait
effectif au moment ou le laser de préchauffage porte la surface a la température maximale
pouvant étre atteinte par le systeme. Le préchauffage est alors combiné au décapage de

facon optimale. Les surfaces des 3 matériaux ont été observées apres ce traitement.

La figure I1.20 présente les observations MEB de surfaces d’A2017, de TAGV et
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d’I304L traitées par le laser d’ablation seul et traitées par le laser de préchauffage et le
laser d’ablation simultanément. Ces zones irradiées sont comparées aux surfaces initiales
(surfaces références) afin de déterminer I'impact des traitements laser sur les modifica-

tions de surface.

Référence 2309 mJ.cm—? 2309 mJ.cm™2429.7 J.cm ™2

A2017

TAGV

[304L

Fia. 11.20 — Surfaces d’A2017 (1) de TA6V (2) et d’I304L (3) observées au MEB a.
polies b. traitées par une impulsion du laser d’ablation avec une densité d’énergie de
2309 mJ.cm™2c. préchauffée par 4 impulsions de 2 ms du laser de préchauffage avec une
densité d’énergie de 29,7 J.cm™2et traitée simultanément par une impulsion du laser

d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2.

Les surfaces de TAGV (figure 11.20 2.b,c) et 1304L (figure 11.20 3.b,c) traitées par le
méme dispositif que les surfaces d’A2017 ne présentent pas un aspect aussi "chaotique”.

Cependant, des cavités générées par 'expulsion de matiére, sont présentes sur les sur-
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faces. L'effet du préchauffage des surfaces est visible, une augmentation de la densité des
crateres sous l'action de I'élévation de la température de la surface peut étre observée

pour les 3 matériaux.

Dans le cas du TA6V, les crateres générés sont particuliers. En effet ils sont entourés
par un disque de matiére aplatie (figure 11.21) qui ne modifie pas 1'aspect de la surface
de fagon radicale. Les surfaces présentent un aspect lisse avec des crateres peu nombreux
et sans éclaboussures. Les zones irradiées par la combinaison du laser de préchauffage
et du laser d’ablation ont un aspect fondu (figure 11.21 b). Des ondulations a la surface
du TAGV peuvent étre percues ce qui laisse supposer qu’une fusion superficielle s’est
produite. Compte tenu de la faible conductivité thermique du matériau, qui limite la
dissipation d’énergie par conduction au sein du volume de matiere, I’énergie thermique
est confinée dans la couche superficielle (figure 11.9), ce qui engendre une fusion de la

surface.

10.0 ym

Fi1a. 11.21 - (a) Observation MEB d’une surface de TAGV traitée par le laser d’ablation

2300 mJ.cm™2et le laser de préchauffage 29,7 J.cm™2(b) zoom sur un cratére.

Les surfaces d’A2017 traitées par les lasers sont soumises a des modifications plus
importantes que celles constatées sur les deux autres alliages (figure 11.20 1.c). Pour la
surface traitée par le laser d’ablation seul, des cratéres sont également visibles (figure
I1.20 1.b). La figure I1.22 montre une observation a plus fort grossissement d’un crateére
généré par le traitement d’ablation. La matiere constituant le cratere semble avoir subi
une fusion puis une éjection sous l'effet d’une forte pression. Les bords de la cavité
sont constitués de matiere figée dans ce qui semble étre la phase d’éjection avec des
projections orientées vers le haut. Des projections de matiere peuvent étre observées
autour du cratere, elles résultent de la fusion, de ’éjection et du redépdt du matériau
qui constituait le centre du cratere. Ce type de phénomenes a déja été observé [5] et il

a été démontré que ces crateres se formaient du fait des défauts de surfaces. En effet,
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les contaminants de surface, les défauts de la matrice cristalline, les différentes phases
ou précipités qui peuvent étre présents dans les alliages constituent des sites privilégiés
d’absorption du rayonnement laser. Un important échauffement tres localisé se produit
alors et lorsque la température excede la température de fusion ou de vaporisation de
la cible (du défaut donc), un panache de vapeur métallique est formé. Ce panache est
ionisé et constitue un plasma qui se détend perpendiculairement a la surface [101]. Le
matériau fondu en surface est alors expulsé par la pression de détente du plasma, ce qui

génere la formation d’un cratere.

10.0 parr

FiG. 11.22 — Cratére formé par traitement laser sur une surface d’A2017.

Ce processus d’éjection de matiere se produit au niveau des défauts les plus sensibles
de la surface. Lorsque l'on combine le préchauffage a l’ablation, ce phénomeéne tend
alors a s’accentuer par un accroissement de 'absorptivité du matériau. En effet, dans la
configuration qui a été considérée, les impulsions du laser d’ablation frappent la surface
lorsque la température de celle-ci a atteint le maximum qui puisse étre obtenu avec le
préchauffage laser. Cette augmentation de température n’est pas tres élevée (100°C) au
regard des énergies mises en jeu par le laser d’ablation. Une telle élévation de tempéra-
ture est négligeable et ne devrait pas induire de modifications aussi significatives. C’est
pourquoi, I’'augmentation du nombre de crateres ne peut étre due qu’a une augmentation
de I'absorptivité de la surface induite par le préchauffage. L’énergie du laser d’ablation

ne

est absorbée plus efficacement, ce qui "‘active"” les défauts de surface jusqu’alors moins

sensibles au laser ou encore tend a généraliser 1'effet a ’ensemble de la surface traitée.

La figure I1.23 présente des observations de surfaces d’A2017 traitées par le laser
de préchauffage avec une densité d’énergie croissante mais avec une densité d’énergie
constante pour le laser d’ablation. Une relation entre I'intensité du traitement de pré-
chauffage et la génération de cratere peut étre établie.

Il est possible d’observer sur les surfaces références des précipités, propres a l’alliage
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0.8
0.6
0.4

0,2

-0,2

Paramétres de surface (pm)

0.4 " Enne

0.6
Densité d'énergie (J.cm™)

Fia. 11.23 — 1- Observation MEB de surfaces d’A2017 (a) référence (b) traitée par le
laser de préchauffage avec 4 impulsions de 2 ms et la laser d’ablation (2301 mJ.cm™2)
superposés avec une densité d’énergie de 9,7 J.cm™2 [35°C] (c) 19 J.cm™2 [65°C] (d) 24,8
J.em™2 [18°C] (e) 29,7 J.cm™2 [85°C]; 2- paramétres de rugosité des surfaces traitées

par le laser de préchauffage.

d’aluminium 2017, formés par les composés constituant le matériau. Sur les surfaces
traitées par laser, plus la densité d’énergie du laser de préchauffage est grande, plus le
nombre de crateres augmente. D’apres la figure 11.23.e, la superposition des deux lasers
permet semble-t-il de se rapprocher de la température de fusion de ’alliage d’aluminium
2017 (T;us=786 K) puisque l'on observe un état de surface tres perturbé. La conju-
gaison des deux lasers augmente donc la température de surface de fagon importante.
Le premier impact laser augmente la température de surface et donc son absorptivité.
Ainsi au moment de I'impact de I'impulsion du laser d’ablation, la surface est portée
a une température plus élevée. La rugosité augmente lorsque 'on augmente la densité
d’énergie du laser de préchauffage. Elle passe de 0,18 um pour la surface de référence a
0,49 pm pour la surface traitée avec une densité d’énergie de 29,7 J.cm™2. Le parametre
Rq suit la méme évolution que Ra, plus il y de cratéres et plus ils sont profonds, plus
les variations de topographie sont importantes. L’asymétrie de la surface varie également
en fonction de la densité d’énergie émise par le laser de préchauffage. Sk devient négatif

au deld d’une densité d’énergie de 19 J.cm™2 car les cratéres recouvrent I’ensemble de la
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surface et ont donc une influence significative sur la géométrie de la surface.

Les modifications de surface engendrées par les traitements lasers varient en fonction
des propriétés des matériaux irradiés. Dans le cas de I’A2017, le laser d’ablation crée
des cavités issues de la vaporisation de défauts de surfaces et d’hétérogénéités de mi-
crostructure . La combinaison du préchauffage et du laser d’ablation engendre alors une
multiplication de ces crateres.

Dans le cas du TA6V et de 'I[304L des cavités sont également créées mais elles ne
présentent pas autant de couronnes de matiere a leur périphérie. L’effet du préchauffage
des surfaces peut néanmoins étre percu sur les 3 matériaux. Ainsi, afin de mieux estimer
I’évolution de la topographie de surface en fonction des différents traitements lasers, des
mesures de rugosité par profilométrie ont été effectuées.

Dans le cas de 'alliages de titane et de 'acier inoxydable, les modifications de sur-
faces n’étant pas tres marquées, peu d’'informations ont pu étre extraites des mesures
profilométriques. En effet bien que les surfaces aient été traitées avec les parametres
les plus forts (laser d’ablation : 2309 mJ.cm™2, laser de préchauffage :29,7 J.cm™2) les
modifications de surface ne changent pas de fagon significative la topographie (tableau
I1.6). Les rugosités sont tres proches des parametres initiaux contrairement aux surfaces

d’alliage d’aluminium.

TAB. I1.6 — Rugosités de surfaces de TA6V et 1304L

Ra [pm]
Matériaux | ablation + préchauffage
initial
2309 J.cm™2+ 29,7 mJ.cm ™2
TA6V 0,14 0,11
1304L 0,12 0,10

La figure I1.24 présente les analyses obtenues par profilométrie d’une surface d’alumi-
nium référence et d'une surface traitée simultanément par le laser de préchauffage (avec
une densité d’énergie de 29,7 J.em™? ) et par le laser d’ablation (& 2309 mJ.cm™?). La
rugosité augmente par rapport a la surface initiale (surface sans traitement : Ra=0,203
pm surface irradiée Ra=0,768 pm ).

Il est possible de distinguer avec les reconstitutions en 3D des surfaces les aspérités
créées par les lasers. La surface qui n’a pas subi de traitement a un aspect relativement
lisse avec quelques aspérités qui correspondent aux défauts de surface. La surface irradiée

présente, en revanche, de nombreuses aspérités causées par la présence de crateres. Il est
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F1a. 11.24 — Reconstitution 3D de surfaces d’A2017 observées par profilométre (a) sans
traitement (b) préchauffée par 4 impulsions de 2 ms du laser de préchauffage avec une
densité d’énergie de 29,7 J.cm™? et ablatée simultanément par une impulsion du laser

d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2.

d’ailleurs possible d’observer un cratere en coupe au niveau de y=80 pm. La dépres-
sion créée par 'expulsion de matiere est clairement discernable ainsi que les projections

entourant la cavité.

Les observations et les caractérisations profilométriques confirment donc les observa-
tions MEB. Pour I’A2017, elles ont permis d’observer, avec plus de précision, les modifi-
cations de surface générées par l'irradiation laser. Cependant dans le cas du TAGV et de
I'[304L, peu de modifications significatives ont pu étre mises en avant par ce procédé de
caractérisation. C’est pourquoi, pour ces surfaces, des analyses plus fines par AFM ont

été réalisées.

La figure 11.25 présente les observations des surfaces de TA6V avant et apres traite-
ment laser. Comme il pouvait étre supposé, un effet de l'irradiation peut étre constaté
illustrant une variation de la rugosité moyenne (la rugosité Ra et 'écart quadratique

moyen Rq sont deux fois plus grands que ceux de la surface de référence).

La reconstitution 3D de la surface permet d’observer I'ondulation de surface qui
résulte de la fusion de la couche superficielle de matiere. Lorsque celle-ci est a 1'état
liquide, elle est soumise a des instabilités d’interfaces de type Kelvin-Helmoltz [102] qui
engendrent la formation de vagues & 'interface des deux fluides (ici I'air ambiant et la
couche liquide) en mouvement l'un par rapport a l'autre. Cette ondulation, ainsi que
la présence de crateres (bien que trés ponctuels), accroissent les parameétres de surfaces
(Ra, Rq, Sk). Cependant le parametre d’asymétrie Sk n’est pas modifié. Les traitements

lasers, dans le cas du TA6V, semblent alors ne pas générer une évolution homogene.
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Ra=3,08 nm
Rg=2,27 nm
Sk= 1,59

-3
y(pm) 7, 3

F1a. 11.25 — Reconstitution 3D de surfaces de TA6V observées par AFM (a) sans traite-
ment (b) préchauffée par 4 impulsions de 2 ms du laser de préchauffage avec une densité
d’énergie de 29,7 J.cm™? et ablatée simultanément par une impulsion du laser d’ablation

avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2.

Dans le cas de l'acier inoxydable (figure I1.26), les traitements lasers ne semblent
pas induire d’importantes modifications de surfaces (les zones ayant subi une irradiation
laser possedent une rugosité (Ra=8,78 nm) similaire aux surfaces non traitées (Ra=8,80
nm)). Le parametre d’asymétrie Sk reste négatif mais sa valeur absolue augmente pour
les surfaces irradiées. Une structure plus en profondeur semble alors se dessiner. En effet,
les crateres qui se forment sur les surfaces d’I304L ne présentent pas d’éclaboussures
sur les bords, il n'y a pas d’excroissance de matiere autour des cavités ce qui crée un

déséquilibre de la symétrie de surface.

Ra= 8,80 nm Ra= 8,78 nm
Rg=12.58 nm Rg= 6,45 nm
Sk=-0,23 sk= -0,35

z (nm) z (nm)

F1a. 11.26 — Reconstitution 3D de surfaces d’1304L observées par AFM (a) sans traite-
ment (b) préchauffée par 4 impulsions de 2 ms du laser de préchauffage avec une densité
d’énergie de 29,7 J.cm™2 et ablatée simultanément par une impulsion du laser d’ablation

avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2.
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Contrairement aux surfaces d’I304L, des modifications significatives ont pu étre me-
surées par AFM sur les surfaces de TA6V. Cependant, pour les deux matériaux, il est pos-
sible d’observer des pics sur les surfaces de référence (figures 11.25.a,11.26.a). La présence
de ces pics, sur les surfaces non traitées, peut étre attribuée aux molécules polluantes
adsorbées a la surface (résidus de polissage, poussieres) qui n’ont pas été éliminées par le
nettoyage des échantillons réalisé avant I'analyse AFM. Bien que les différents surfaces
(surfaces références et surfaces irradiées) aient été préparées de la méme fagon avant les
analyses AFM, ces pics ne se retrouvent pas sur les surfaces traitées par les lasers (figure
[1.25.b,I1.26.b). Ces contaminants ont donc été éliminés grace au traitement laser. Ces

observations prouvent l'efficacité de nettoyage et de décapage du traitement laser.

D’apres les diverses observations et caractérisations, les traitements lasers ont un
impact plus important sur les surfaces d’A2017. Les manifestations de 'augmentation
de I'absorptivité, sous l'effet du laser de préchauffage, sont plus marquées pour I’alliage
d’aluminium. C’est pourquoi, des analyses plus poussées ont été réalisées sur ce type
de matériau et des configurations différentes ont été testées pour permettre de mieux

comprendre les mécanismes mis en jeu lors des traitements laser.

3.4 Effet de la température sur les mécanismes d’ablation

laser : étude de I’A2017

Les changements de morphologie des surfaces traitées par les deux lasers superposés
semblent étre dus a I’augmentation de I’absorptivité de la surface qui est un phénomeéne
initié par le préchauffage [103]. Pour vérifier cette hypothese, une plaque chauffante a
été utilisée pour simuler l'effet du laser de préchauffage et augmenter la température de

surface.

Afin de retrouver des conditions de traitement identiques a celles rencontrées lorsque
le laser de préchauffage est utilisé, les températures des surfaces traitées par la plaque
chauffante ont été choisies de facon a ce qu’elles soient proches de celles mesurées par la
caméra thermique et celles simulées a savoir 48°C, 70°C et 96.5°C (I1.13).

Pour une méme densité d’énergie du laser d’ablation : 2282 mJ.cm2, 'augmenta-
tion de la température de surface induit des modifications de surface de plus en plus
importantes (figure 11.27-2.a,b,c) : plus de crateres sont en effet visibles. Lorsque ces
modifications sont comparées a celles observées sur des surfaces préchauffées par laser
(figure 11.28), des similitudes peuvent étre constatées. La morphologie de ces surfaces est

perturbée et présente des crateéres entourés de projection de matiere (figure 11.22).
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48°C 70°C 96.5°C

Référence

2282 mJ.cm 2

Vue en coupe

FiG. 11.27 — Surfaces, observées au MEB, d’A2017 : 1.a,b,c surfaces préchauffées respecti-
vement a 45°C,70°C et 96.5°C; 2.a,b,c surfaces préchauffées respectivement a 45°C,70°C
et 96.5°C et traitées par le laser d’ablation avec une densité d’énergie de 2282 mJ.cm™2 ;

3.a,b,c observations en coupe des substrats traités par laser.

Les similitudes entre les surfaces traitées par les lasers et celles préchauffées de fagon
plus précise et controlée par la plaque chauffante confirment 'hypothese selon laquelle le
laser de préchauffage augmente la température de surface et donc son absorptivité, puis

le laser d’ablation crée les modifications de topographie.

Les micrographies (figure 11.27 3.a,b,c) en coupe des surfaces ayant subies les différents
traitements nous montrent également ’effet du laser d’ablation combiné au préchauffage
de la surface. La profondeur des crateéres augmente lorsqu’initialement la surface est
portée a une température plus importante : la profondeur moyenne des crateres est de
1,5 pm lorsque que la température de surface est de 70°C (figure 11.27 3.b) alors qu’elle
est de 3,4 pum lorsque la température monte a 96.5°C (figure 11.27 3.¢).
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Fi1a. 11.28 — Surfaces d’A2017 observées au MEB : (a) surface traitée par 4 impulsions
de 2 ms du laser de préchauffage avec une fluence de 29,7 J.cm™2et traitées par le la-
ser d’ablation avec une densité d’énergie de 2301 mJ.cm™2; (b) surfaces préchauffées a

96.5°C et traitées par le laser d’ablation avec une densité d’énergie de 2282 mJ.cm™2.

L’augmentation de 1’absorptivité avec la température est un phénomene connu et
qui a pu étre mesuré [103]. Cependant, comme l'illustre la figure 11.29.a, ce phénomeéne
reste limité pour des températures inférieures a 500 K. C’est pourquoi, afin de disposer
d’informations plus précises et de vérifier que ce phénomene s’applique dans le cadre de
cette étude, une expérience simple a été réalisée. D’apres les observations, le laser de

préchauffage permet une accentuation de ’absorptivité laser.

Ce phénomene est cependant difficilement observable dans la mesure ou le laser
d’ablation a une durée d’impulsion trop courte pour observer, grace a la caméra ther-
mique, 1’évolution de température de la surface. Néanmoins, puisque les lasers de pré-
chauffage et d’ablation possedent la méme longueur d’onde (1064 nm), si une augmen-
tation de I’absorption est constatée pour le laser de préchauffage lorsque la température
de la surface est augmentée, cela signifiera que ce phénomene se produit également avec
le laser d’ablation. Ainsi des observations, a l’aide de la caméra thermique, de 1’évolution
des températures de surfaces chauffées a I'aide d’une plaque électrique a différentes tem-
pératures (50°C et 150°C) puis irradiées par 4 impulsions de 2 ms du laser de préchauffage

avec une densité d’énergie de 10 J.cm2ont été effectuées (11.29.b)

Sur la surface préchauffée a 50°C, la température de la surface augmente d’une ving-
taine de degrés alors que sur la surface préchauffée a 150°C, la température augmente
de pres de 70° et ce pour une méme densité d’énergie des impulsions (10 J.cm™2). Plus
la surface a une température élevée et plus le rayonnement laser a un impact sur 1’éléva-
tion de température. Cela indique donc bien qu'une augmentation de I’absorption a lieu.

Une différence de 100°C entre les surfaces a permis d’améliorer, de fagon conséquente,
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F1a. I1.29 - (a) Evolution de l’absorptivité de l’aluminium en fonction de la température
pour un rayonnement de 1,06 um [104];(b) Evolution de température de surfaces pré-
chauffées a l'aide d’une plaque électrique a 50°C et 150°C puis irradiées par le laser de

préchauffage avec une densité d’énergie de 10 J.cm™2.

I’absorption et donc l'efficacité du laser de préchauffage.

Ce phénomene est connu [105] et peut étre expliqué par les mécanismes d’absorption
mis en jeu lors de l'interaction laser-matiere. En effet, comme il I'a été évoqué précé-
demment (3.2), pour les métaux, I’absorption lumineuse se produit par collisions entre
les électrons du systeme électronique du matériau irradié et les photons. Le mouvement
des électrons qui provoque ces collisions (et donc & 'origine de I’absorption) dépend de
I’amplitude du champ électrique du rayonnement incident mais également de la den-
sité d’électrons libres au sein du matériau. Lorsque la température augmente, le nombre
d’électrons libres augmente, car ’agitation thermique provoque I'excitation des atomes
du matériau qui voient leurs électrons passer de leur bande de valence a la bande de
conduction du systeme électronique. Les collisions entre les électrons et les photons ont
alors une probabilité plus grande de se produire, ce qui augmente ’absorption. De plus
I’augmentation de la température modifie les niveaux d’énergies du systeme ou crée des
niveaux intermédiaires, ce qui permet aux photons qui, normalement, ne devraient pas

étre "visibles' par le systéme (car pas assez énergétiques), d’étre pergus et absorbés [106].

Conclusion

Deux lasers présentant des caractéristiques différentes ont été utilisés pour générer
des modifications de surface susceptibles de créer des surfaces adaptées a la projection

thermique. Un laser de préchauffage a ainsi été employé et combiné a un laser d’ablation
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afin de bénéficier de I'effet favorable du nettoyage et de I'augmentation de la température
des substrats sur ’adhérence des dépdts. Afin d’optimiser et de controler les effets induits
par la combinaison des lasers, une synchronisation des deux outils a été réalisée et a
permis de disposer d'un procédé de traitement laser parfaitement maitrisé.

Trois alliages ont été choisis pour étudier 'impact de ces traitements sur des ma-
tériaux possédant des propriétés thermiques et physiques différentes. Du fait de leur
propriétés différentes, les 3 matériaux ont présenté des réponses spécifiques face aux
traitements des lasers. Ainsi, sous l'effet de la combinaison des lasers des modifications
de surface sont générées et des crateres apparaissent en particulier pour l'alliage d’alu-
minium 2017. Suivant le type de matériau, les cratéres n’ont pas la méme morphologie.
Ces différences peuvent étre expliquées en considérant les propriétés et la composition
des alliages (tableau I1.1 et I1.2). L’énergie laser absorbée par la matiére est convertie
en énergie thermique. Les imperfections de surfaces, les irrégularités et les variations de
composition sont plus sensibles a l'augmentation de température et représentent sur-
tout des zones de concentration de I’énergie lumineuse et thermique. Ces défauts sont
ainsi vaporisés ce qui crée des crateres. Les hétérogénéités de composition et les défauts
d’inclusions de particules dans les matrices cristallines sont donc affectés par ’ablation
laser. La comparaison des compositions des 3 matériaux choisis (tableau II.1) montre
que ’A2017 est constitué de plus d’éléments que les autres alliages ce qui augmente la
probabilité de 'existence de défauts d’inclusions. C’est pourquoi de nombreux crateres
peuvent étre visibles sur les surfaces irradiées d’A2017. Ainsi les surfaces d’A2017 pré-
sentent une plus grande sensibilité aux traitements lasers qui se traduit par la création
de crateres. Dans le cas de I'I304L et du TA6V moins de perturbations sont générées
par les lasers mais une fusion superficielle peut étre notée, en particulier dans le cas du
TAG6V, pour lequel une ondulation de la surface est perceptible. Le nettoyage des sur-
faces a également pu étre prouvé grace aux analyses AFM qui ont permis de visualiser
I’élimination des contaminants de surfaces.

Les observations des surfaces irradiées ont également permis de montrer que pour les
3 métaux, l'augmentation de la température initiée par le laser de préchauffage augmente

I’absorption et permet au laser d’ablation de traiter plus efficacement les surfaces.

La combinaison du préchauffage et de I’ablation modifie de fagon particuliere les
surfaces en fonction de la nature de la zone ciblée. Afin de déterminer si ces changements
de surface sont bénéfiques pour I’étalement et I’adhérence des particules sur le substrat,

des revétements ont été élaborés et leur adhérence a été éprouvée.
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Chapitre 1I1.
Adhérence des dépots

Les observations et les caractérisations des surfaces, traitées par la combinaison du
laser de préchauffage et du laser d’ablation, ont permis d’analyser les modifications in-
duites par l'irradiation laser. En fonction des caractéristiques thermiques des substrats
traités, des comportements différents ont ainsi pu étre identifiés. Dans le cas de 1'[304L
et du TAGV, bien que les parametres des lasers soient relativement élevés, peu de modi-
fications de surfaces ont été générées par les traitements lasers. En revanche, dans le cas
de I’A2017 des changements dans la morphologie des surfaces ont été observés et 1’ap-
parition de crateres a pu étre détecté. Cependant, pour les trois matériaux, 'efficacité
du nettoyage a pu étre constatée (chapitre 2 3.3) et augmentation de l'effet du laser
de décapage en fonction de la température de surface a été prouvée. La combinaison
du préchauffage et du décapage laser a, d’apres les premieéres observations, la capacité
de générer un état de surface susceptible d’améliorer ’adhérence des dépots. Afin de
déterminer et de quantifier l'efficacité de ces traitements, des analyses d’adhérence de
revetements projetés sur des substrats préparés par laser ont donc été réalisées. Lors
de travaux antérieurs [4, 5], des analyses similaires sur des substrats ablatés par laser
avaient été menées et avaient permis d’atteindre, pour certains couples de matériaux, des
niveaux d’adhérences équivalents a ceux obtenus pour des préparations conventionnelles
[107, 108].

Pour compléter ces études et pour élargir les applications des traitements de sur-
faces par laser, des revétements de nickel-aluminium (Ni-Al) projetés & atmospheére am-
biante par plasma (APS Atmospheric Plasma Spraying) ont tout d’abord été élaborés.
Des surfaces d’alliage d’aluminium ay,nt subi un traitement laser, ont également été re-
véetues d’aluminium par projection Cold Spray afin de proposer un procédé capable de
palier aux défauts d’adhérence couramment observés avec ce couple et cette technique

de projection. Enfin des dépots de cuivre, élaborés également par Cold Spray, sur des
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substrats d’inconel 718 irradiés par laser ont été réalisés. Leur adhérence a été testée afin

d’étudier plus en détail I’association lasers-Cold Spray.

Ainsi, grace a ces projections, une étude de I'adhérence en fonction de I’état de surface
du substrat traité par laser est proposée dans ce chapitre. Une discussion quant aux
mécanismes d’adhérence en fonction des caractéristiques des particules en vol (vitesse,
température) est alors proposée. Elle sera complétée par I'influence de la nature et en

particulier de la dureté du matériau a revétir.
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1. Procédés de caractérisation de ’adhérence

Les revétements de surface sont souvent soumis a des contraintes de cisaillement, des
contraintes thermiques et ils doivent malgré ces sollicitations conserver en particulier
leurs propriétés d’adhérence au substrat. La tenue des dépdts est donc un parametre
essentiel pour toute technologie d’élaboration de revétement. C’est pourquoi, de nom-
breuses techniques de caractérisation de I’adhérence des revétements ont été développées.
Ces méthodes sont généralement destructives, l'interface du systéme dépot/substrat est
alors soumise a des contraintes que l'on peut controler et mesurer précisément jusqu’a
ce qu’'une rupture intervienne. La force appliquée, qui a permis cette décohésion, cor-
respond alors au niveau de résistance a l'effort du systéme et donc a I'adhérence du
dépot. Suivant les techniques de caractérisation, les contraintes auxquelles sont soumises
les interfaces sont de nature variées. Ainsi, les interfaces peuvent étre soumises a des
contraintes de traction, de cisaillement [109], de flexion [110], initiées et générées de dif-
férentes fagons [111]. Afin de caractériser I'adhérence des dépots élaborés au cours de
cette étude, deux techniques ont été utilisées : le test de traction et I'indentation inter-
faciale. Ces méthodes de caractérisation ont été retenues car elles permettent, dans le
cas de lI'indentation interfaciale, de mesurer tres localement ’adhérence et, dans le cas
du test de traction, d’obtenir des résultats moyennés sur la surface globale des échan-
tillons testés. De plus, ces résultats sont plus significatifs et ils peuvent étre comparés

aux données de la littérature.

1.1 Le test de traction

Le test de traction est couramment utilisé dans le domaine de la projection thermique
pour caractériser le niveau d’adhérence d’'un revétement. C’est un test destructif qui
permet de provoquer une décohésion au niveau de 'interface sur une surface relativement

importante (surface de I’échantillon soit 490 mm?).

1.1.1 Principe

Cet outil de détermination d’adhérence est défini par une norme [112] qui
établit un cadre de procédures rigoureux. Le montage permettant de réaliser les tests se
compose de deux éprouvettes de mise en charge et d'un pion de dimensions normalisées
(figure I11.1). Le dépot est élaboré sur un co6té du pion, lequel est ensuite collé aux deux

éprouvettes. La colle utilisée est un colle pelliculable (commercialisée sous le nom de FM
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1000 par la société Cytec ') qui limite les potentiels effets de diffusion et qui résiste a de

fortes sollicitations allant jusqu’a 70 MPa.
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Fic. II1.1 — Schéma du montage du test d’adhérence par traction [113].

Apres une étape de polymérisation de la colle pelliculable, le montage constitué par les
éprouvettes et le pion est inséré dans une machine de traction. Une force perpendiculaire
au revétement et de plus en plus importante est alors appliquée au montage de facon a
provoquer une rupture au niveau de U'interface dépdt/substrat (ou dépdt/pion).

Cette méthode d’essai n’est pas recommandée pour les dépdts tres minces. Un reve-
tement d’une épaisseur minimale de 250 pm est nécessaire [112] afin de s’affranchir de
tout effet de diffusion de la colle dans le dépdt qui pourrait perturber les mesures [109].
Ce test n’est également pas recommandé pour les dépdts tres poreux, au risque de créer
une rupture préférentiellement dans le dépot et non a l'interface (ce qui ne permet pas

de caractériser I'adhérence mais la cohésion du revétement).

1.1.2 Calcul de ’adhérence

La force pour laquelle une rupture au niveau de l'interface dépot/substrat est
provoquée correspond a la résistance au décollement et donc a I’adhérence du revétement.

Cette résistance d’adhérence, Ry exprimée en MPa, est la résistance mécanique et est

1Wwvv.(:ytec.com
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calculée comme le quotient de la charge maximale Fm par I'aire Ap de la section du pion

au niveau de la face de rupture :

Fm

RH:TP

(I11.1)

ou Ap=m.r? (les pions utilisés durant cette étude ont un diametre de 25 mm d’ott
Ap=490,62 mm?).

Afin de garantir une bonne représentativité de 'adhérence et estimer sa variabilité,
pour une configuration de projection donnée, 5 tests de traction sur 5 échantillons revétus
au cours d'une méme séquence de projection doivent étre effectués pour établir une
moyenne statistique.

Ce test permet d’obtenir de fagon relativement simple la valeur d’adhérence d’un
revétement élaboré sur un substrat et d’en évaluer la tenue globale. Certaines précau-
tions doivent néanmoins étre prises pour éviter des défauts d’alignement du systeme qui
peuvent induire une sollicitation en cisaillement et non en traction [109]. La résistance de
la colle utilisée peut aussi constituer une limitation dans la mesure ou celle-ci doit étre
supérieure a I'adhérence du systéme dépot/substrat sans quoi la rupture sera générée au

niveau de la colle et non a 'interface.

Afin de caractériser la tenue des revétements sur des surfaces traitées par laser une
autre approche plus locale a aussi été nécessaire. Il est en effet important de déterminer
localement la résistance du systéme dépot-substrat aux sollicitations dans la mesure ou
le sujet de cette étude porte sur la création d’états de surface susceptibles d’accroitre
I’adhérence. C’est pourquoi une autre méthode de caractérisation a été employée pour

cette étude.

1.2 Indentation interfaciale

L’indentation interfaciale permet de déterminer localement ’adhérence dun revéte-
ment. Ce procédé de caractérisation est simple a mettre en oeuvre puisqu’il ne nécessite
qu'un appareillage d’indentation. En effet, le but de 1’essai d’indentation interfaciale est
de provoquer la décohésion du dépot et du substrat par la création d’une fissure a I'in-
terface. Un indenteur est appliqué au niveau de l'interface et est soumis a une charge de
plus en plus importante. A partir d'une charge, dite charge critique, une fissure s’amorce
a l'interface et c’est en mesurant la longueur de cette fissure et en prenant en compte la

force appliquée sur I'indenteur que ’adhérence du dépot est déterminée.
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1.2.1 Principe

La résistance a la fissuration des matériaux fragiles (céramiques) peut étre
déterminée en utilisant la méthode d’indentation Vickers. Pour cela, un indenteur pyra-
midal de type Vickers est appliqué, sous une charge donnée, sur le matériau a caractériser.
Des fissures apparaissent alors aux extrémités de I'empreinte et se propagent selon ’axe
des diagonales. La ténacité est alors déterminée en mesurant ces fissures. Le calcul prend
en compte les 2 parameétres, charge et longueur de fissure mais son expression varie en
fonction du type de fissure observé. La génération et la mesure des fissures par indenta-
tion, dans un matériau massif, permet de déterminer la ténacité du matériau. Ce principe
peut étre aussi appliqué a I'interface entre un dépot et un substrat afin de déterminer le
degré d’adhérence d’un revétement sur le matériau a revétir [114].

L’empreinte est réalisée a ’aide d’un indenteur pyramidal Vickers comme pour les
tests de ténacité sur les matériaux massifs. Lorsque la charge appliquée sur I'indenteur est
trop faible, aucune fissure n’est observée a l'interface. Les fissures apparaissent a partir
d’une certaine charge, dite charge critique, qui caractérise la décohésion de l'interface
(figure 111.2 a).

Fic. II1.2 — Observations au microscope optique de fissures générées par indentation

interfaciale (a) localisées a linterface (b) qui présentent des bifurcations dans le dépit.

I1 est possible que les fissures présentent des déviations au sein du dépot (figure 111.2
b). Une partie de I’énergie d’indentation est alors utilisée pour la fissuration secondaire
et par conséquent n’est plus disponible pour la fissuration a l'interface (figure 111.2 b).
Dans ces conditions, la partie de la fissure qui s’est propagée dans le revétement n’est

pas prise en compte.

La charge critique correspond a la force qu’il est nécessaire d’appliquer a 'interface

pour rompre les liaisons entre le revétement et son substrat et est représentative de
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I’adhérence. Cette charge critique peut étre reliée a une ténacité apparente d’interface

nommeée ainsi puisqu’il s’agit d’'un couple de matériaux et non d’'un matériau massif.

1.2.2 Calcul de la ténacité

La longueur de la fissure, créée par la charge critique, est mesurée a partir du
centre de 'empreinte, jusqu’a la fin de la fissure interfaciale. Cette longueur de fissure
est alors reliée a la ténacité par des modeles analytiques. Choulier [115] et Lesage et al.
[116, 117] ont défini un couple de parametres (P, et a.) qui caractérisent cette ténacité ;
P. étant la charge critique et a. la longueur des fissures. La ténacité interfaciale K,

(exprimée en MPa.m'/?) est ainsi définie par I’expression suivante :

Pc E 1/2
K., =0,015—% | = TI1.ii
al? <H>z (L)

1/2
avec (%) / défini par la relation :

i

E 1/2 E 1/2
ey la), . (&)
()z - 1+ (H5>1/2 1+ (Hrd>1/2 (IILi5)
Hy Hy

ou E est le module d"Young, H la dureté et s,d,i désignent respectivement, le substrat,
le dépot et l'interface. Cette relation prend en compte la dureté et le module d’Young du
substrat et du dépot. La valeur de la ténacité interfaciale ainsi obtenue devient alors indé-
pendante du couple substrat/dépdt, ce qui permet de comparer des projections réalisées
avec des couples de matériaux différents.

Il est cependant nécessaire de connaitre le module d’Young du dépot. L'utilisation des
méthodes classiques (test d’élongation) étant ici impossible a réaliser dans la mesure ot la
physionomie de I’échantillon n’est pas adaptée a ce type de test. Une autre technique doit
donc étre employée pour déterminer la grandeur caractéristique des 2 matériaux. Cette
méthode repose sur l'indentation Knoop. La charge d’indentation crée une empreinte
pyramidale dans le matériau avec des longueurs spécifiques : a pour la grande diagonale
et b pour la plus petite. Pendant le retrait de la charge, la longueur des diagonales de
I’empreinte diminue, ceci est di a I’élasticité du matériau. L’indenteur Knoop possede
une géométrie particuliere avec un rapport entre sa grande et sa petite diagonales (a/b)
égale a 7,11. Cependant 'empreinte créée sur le matériau ne respecte pas ces proportions.
Marshall et al.[118] ont étudié ce phénomene et ont observé que le caracteére élastique du

matériau indenté réduisait de fagcon plus importante la longueur b de la petite diagonale
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que la longueur a de la grande diagonale de ’empreinte. Cela leur a permis d’exprimer

le rapport Hk/E en fonction des longueurs de 'empreinte :

brec b Hk It
= — — 00— v
Arec @ E )

ou a et b sont respectivement la plus grande et la plus petite diagonales de I'indenteur
Knoop, et le rapport b/a est égal a 0,14, « est une constante qui est ajustée en comparant
le module d’Young obtenu par la méthode d’indentation et celui disponible dans la
littérature. Des tests sur des matériaux massifs ont été réalisés pour déterminer cette
constante qui a été choisie égale a 0,45. a,.. et b,.. correspondent respectivement a
la plus grande et la plus petite diagonales de I'empreinte créée dans le matériau par
I'indenteur Knoop.

Ainsi, grace aux mesures de fissures et aux mesures du module d’Young, des dépots et
des matériaux, la ténacité interfaciale des revétements réalisés sur les différents substrats
a pu étre alors calculée. Pour cette étude, les ténacités ont été moyennées a partir de
quinze mesures de fissures et les dimensions des fissures ont été déterminées par analyses

d’images réalisées au microscope optique.

Enfin, ces outils de caractérisation, que constituent les tests de traction et d’inden-
tation interfaciale, vont permettre d’observer de facon plus ou moins globale I'influence
de la préparation laser des substrats, avant projection thermique, sur 'adhérence des

revétements.
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2. Influence de I’état de surface du substrat

Les surfaces traitées par lasers présentent des morphologies tres différentes de celles
observées apres traitements conventionnels (notamment par rapport aux substrats sa-
blés). Comme il a pu étre observé précédemment (chapitre 2 11.20), les surfaces irradiées
par le laser d’ablation seul ne sont que légerement modifiées d’un point de vue morpho-
logique (en particulier pour les surfaces de TA6V et d’I304L) mais sont parfaitement
“propres”. L’efficacité du décapage des surfaces par les lasers a donc été observée et
constatée pour les différentes configurations et pour les 3 matériaux.

Les surfaces préparées par la combinaison du laser de préchauffage et du laser d’abla-
tion possedent également des topographies peu perturbées sauf dans le cas de ’A2017
pour lequel de nombreux cratéres apparaissent. Du fait du délai extrémement court
qui existe entre la préparation et la réalisation du revétement, les surfaces sont donc
parfaitement réactives lorsque les particules en fusion atteignent la surface ce qui n’est
pas le cas lors des projections conventionnelles. De plus, contrairement au sablage, qui
est susceptible d’induire des défauts au travers de I’enchassement de particules, le pro-
cédé laser n’introduit pas de contaminants. Les lasers ne générent pas, non plus, de
contraintes mécaniques aussi importantes que celles mises en jeu au cours du procédé de
sablage (écrouissage), ni de contraintes thermiques, du fait de la treés courte durée des
impulsions du laser d’ablation (10 ns) et des températures relativement basses atteintes
apres préchauffage (=~ 100°C). Les surfaces soumises aux traitements lasers possedent
des caractéristiques susceptibles d’améliorer le contact avec les particules déposées par
projection, et donc d’assurer une bonne adhérence des dépdts.

Afin de quantifier 'efficacité des traitements laser, des dépots de Ni-Al, élaborés par
projection plasma, ont tout d’abord été réalisés et une analyse de I'influence de I’état de

surface du substrat sur 'adhérence de ces revétements est proposée.

2.1 Parameétres de traitement

La poudre, qui a été utilisée pour élaborer les revétements, est une poudre de nickel-
aluminium (Ni-Al) commercialisée par Sultzer-Metco® sous I'appellation Amdry 956.
C’est une poudre agglomérée de base nickel (95% de concentration massique) alliée a
de T'aluminium (5% de concentration massique). Sa granulométrie est une distribution
gaussienne centrée autour de 73 pm qui s’étend de 53 a 100 pm (figure I11.3).

La poudre de Ni-Al est une poudre couramment employée en projection thermique,

particulierement utilisée comme sous-couche. Les propriétés d’adhérence du Ni-Al sont

2www.sultzermetco.com
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Fic. II1.3 — Distribution en taille et en volume, de la poudre de Ni-Al, obtenue par
granulométrie laser (ADA200 MASTERSIZE commercialisée par MALVERN).

bonnes ce qui permet de centrer I’étude autour de I’état de surface et non autour de I’'op-
timisation des parametres de projection. Cette étude vise, en effet, a quantifier I'influence

de la préparation des surfaces par laser sur I’adhérence des dépdts.

2.1.1 Parametres de projection

Pour I’élaboration des revétements de Ni-Al, des parametres optimisés de pro-
jection plasma atmophérique ont été utilisés (tableau I11.1) [4, 5]. Ils permettent d’obtenir
des dépots denses possédant une adhérence suffisante pour subir des tests mécaniques de
sollicitation de I'interface.

Le dispositif, qui a permis d’effectuer les essais de projection, est présenté par la
figure I11.4. Les deux lasers, ainsi que la torche de projection, reposent sur un support
fixe tandis que les échantillons sont mobiles au bout du poignet du robot. Celui-ci effectue
des passes successives devant les torches, en décrivant des rectangles, afin de toujours
présenter les surfaces devant les lasers, puis devant la torche de projection. Le décalage,
entre les lasers et le systeme de projection, est minimal (les spots des lasers et le spot
du jet de poudre sont juxtaposés) afin de limiter la recontamination des surfaces. Ainsi,
entre le traitement photonique et I'impact des premieres particules et compte-tenu de la
cinétique du robot (210 mm.s™!), le décalage temporel est de 'ordre de 30 ms seulement.

Les faisceaux lasers et le jet de particules sont alignés et ajustés de fagon a ce que la
couche de particules recouvre la zone traitée au préalable par les lasers. Afin de balayer
I’ensemble de la surface des échantillons, le robot décrit plusieurs cycles avec un décalage
vertical fixé & la fin de chaque cycle. Lors de I’élaboration de la premiere couche, les
lasers sont mis en fonctionnement pour traiter I'interface. Pour les passes suivantes,

les lasers sont éteints afin de s’affranchir de toute perturbation lors de la croissance du
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TAB. II1.1 — Parameétres de la torche de projection

Type de torche F4 (Sultzer-Metco)

Intensité [A] 600

Débit d’argon [NL.min ™| 50

Débit d’hydrogene [NL.min™!] 8
Gaz porteur (argon) [NL.min!] 12
Agitateur [%] 50

Débit poudre [g.min~!] 27
Angle d’injection de la poudre [°] 75
Diametre d’injecteur [mm] 1,6
Distance de projection [mm] 120
Vitesse du robot [mm.s™] 210

Pas vertical [mm] 6
Diametre du jet de poudre [mm] 10

Torche de
projection

d'ablation

Laserde
préchauffage

Laser
d'ablation

F1a. 111.4 — Dispositif de projection thermique (a) schéma de la projection (b) photogra-

phie du montage.

dépot, et d’éviter, ainsi, un décapage des couches précédemment déposées. Une épaisseur
moyenne de 300 yum a été fixée pour garantir de bonnes conditions de réalisation des tests

d’adhérence. Pour atteindre ces épaisseurs, 20 passes (20 couches) ont été nécessaires.

2.1.2 Substrats et parametres de traitement

Les 3 substrats d’A2017, de TAG6V et d'I304L ont été traités par les lasers puis
revétus par des dépots de Ni-Al. Des morphologies standards ( pions cylindriques de 25

mm de diametre et de 10 mm d’épaisseur) ont été employées et tous les substrats ont été
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préparés de la méme fagon que pour les observations réalisées au cours du chapitre précé-
dent (ablation seule 2309 mJ.cm™2 et ablation 2309 mJ.cm™2 combinée au préchauffage
laser 29,7 J.cm™2). Les surfaces ont été polies afin de pouvoir établir un lien entre les
modifications de surface induites par les traitements laser (chapitre 2) et les adhérences
des dépots. Les surfaces n’ont pas été dégraissées, ainsi, le nettoyage des surfaces ne peut
étre attribué qu’au décapage laser.

Le tableau III.2 présente les parametres laser utilisés lors des différentes séries de

projection.

TaB. II1.2 — Parameétres cinétiques et énergétique des traitements de surface par laser

Laser Préchauffage | Ablation
Fréquence [Hz] 60 60
Durée d’impulsion [ms] 2 1076
Dimension des taches laser [mm]| ©10 3,5x6
/ 2,3

Densité d’énergie [J.cm™2] 29,7 2,3

29,7 1,7
Vitesse du robot [mm.s™!] 210

Pour permettre une bonne correspondance entre les observations de surface et les
mesures d’adhérence, les parametres laser sont restés inchangés par rapport au chapitre
précédent. Cependant, compte tenu des observations effectuées précédemment, deux sé-
ries distinctes de projection ont été mises en oeuvre pour chaque matériau. Dans une
premiere configuration, seul le laser de décapage a été utilisé. Dans une deuxiéme confi-
guration, les 2 lasers, de décapage et de préchauffage, ont été employés simultanément.
Pour cette derniere configuration, deux densités d’énergie du laser d’ablation ont été
testées (1704 mJ.cm™2 et 2309 mJ.cm™2) afin d’évaluer le gain d’adhérence réalisé avec
le préchauffage de la surface. Comme lillustre la figure I11.4, les faisceaux des lasers
sont superposés et les lasers sont synchronisés, de fagcon a ce que I'impulsion du laser
d’ablation traite la surface, lorsque le laser de préchauffage a élevé la température a son

maximum.

2.2 Reésultats de projection

Pour permettre une estimation rapide de la tenue des dépots sur les surfaces préparées

par la combinaison des lasers, I’adhérence a été mesurée par indentation interfaciale.
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2.2.1 Structure des dépots

La figure [11.5 montre les observations, en coupe, des dépdts élaborés sur surfaces sa-
blées (a) et sur surfaces traitées simultanément par le laser de préchauffage (29,7 J.cm™2)
et par le laser d’ablation (2300 mJ.cm™2) (b). Les interfaces sablées sont rugueuses, consi-
tuées d'une multitude de cavités et d’aspérités mais également de défauts d’interface avec
la présence de particules de corindon enchassées a l'interface. En revanche, les surfaces
préparées par laser offrent des interfaces propres et lisses. Dans les deux cas, les structures

des dépots de Ni-Al ne sont pas, en revanche, totalement denses et quelques porosités

réparties de fagon sporadiques sont visibles au sein des dépdts.

Fic. II1.5 — Observation MEB de la structure des dépots en coupe des revétements de
Ni-Al élaborés sur des substrats d’A2017 (a) dégraissés (b) traités par le laser d’ablation
(2300 mJ.cm™2) et par le laser de préchauffage (29,7 J.cm™2).

2.2.2 Caractérisation de ’adhérence

Pour permettre une observation plus locale des traitements a l'interface des ma-
tériaux, 'adhérence a été évaluée par indentation interfaciale. La figure I11.6 présente les
ténacités interfaciales (Kca) des revétements de Ni-Al réalisés sur les substrats d’1304L,
de TA6V et d’A2017. Pour les 3 matériaux, 'adhérence a été évalué pour des conditions
différentes de préparation de surface (laser d’ablation seul, laser de préchauffage et laser
d’ablation superposés) et des différences notables peuvent étre observées.

Pour les 3 types de substrats, les tendances sont similaires. Un accroissement des
caractéristiques interfaciales apparait avec le traitement laser et, ce, de facon d’autant
plus accentuée que les 2 lasers travaillent simultanément avec des énergies importantes.
Néanmoins, suivant la nature du matériau traité, des valeurs distinctes ont pu étre ré-

vélées. Les résultats montrent, ainsi, que la combinaison du laser de préchauffage et du
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F1a. I11.6 — Ténacité interfaciale (Kca) des dépots de Ni-Al projetés sur des substrats de
(a) I304L (b) TAGV (c) A2017 ayant été traités, par le laser d’ablation (2309 mJ.cm™?
), le laser de préchauffage (29,7 J.cm™2 ) et le laser d’ablation (1704 mJ.cm™2 ) ; le laser
de préchauffage (29,7 J.cm™2 ) et le laser d’ablation (2309 mJ.cm™2 ).

laser d’ablation est bénéfique quant a 'adhérence des dépots. En effet, quelle que soit la
nature du matériau, la superposition et ’action simultanée du laser de préchauffage et
du laser d’ablation permettent d’obtenir une meilleure tenue au niveau de 'interface.
Pour les trois matériaux, lorsque la densité d’énergie du laser d’ablation est aug-
mentée, I'adhérence des dépots est améliorée. Le gain d’adhérence n’est pas le méme
suivant le type de matériau, il est le plus important dans le cas des surfaces d’1304L

(augmentation de 49 % par rapport au cas de 1’ablation seul).

2.2.3 Discussion

Les dépots de Ni-Al projetés sur les substrats préparés par laser possedent une
adhérence relativement élevée, en particulier lorsque les lasers sont superposés et surtout
pour I’A2017. En ce qui concerne ce matériau, la présence de crateres qui ont été créés

par 'action combinée du laser de préchauffage et du laser d’ablation peut expliquer,
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en partie, I'adhérence plus importante. En effet, bien qu'une modification significative
de la morphologie de surface puisse étre observée, la rugosité de ces surfaces reste tres
inférieure & celle des surfaces sablées (figure 111.7) : Ra22917=6,74 ym Rq= 3,26 um et
Ra/}2017— (.35 um Rg= 0,46 pm.

lasers™
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Fi1a. III.7 — Rugosités de surfaces de (a) I304L (b) TAGV (c) A2017 ayant été traitées
par 1- sablage, 2- laser de préchauffage (29,7 J.cm™2 ) et laser d’ablation (2309 mJ.cm™>
), 3- laser d’ablation (2309 mJ.cm™% ).

De ce fait, tout semble indiquer, en particulier pour l'alliage d’aluminium que sous
I'effet du traitement laser si la création d’aspérités peut permettre d’améliorer I’ancrage
des particules ce n’est certainement pas le seul mécanisme a 1’origine de ’augmentation
de l'adhérence des dépots. Les observations des surfaces d’I304L et de TAG6V (chapitre
2 figure 11.20 2,3) confirment d’ailleurs également que sous 'action combinée des deux
lasers un autre mécanisme que celui de I’ancrage mécanique est mis en jeu. Pour ces 2
matériaux, les surfaces traitées par laser ne présentent pas de modifications morpholo-
giques tres importantes par rapport aux surfaces d’origines. La variation de la rugosité
moyenne générée par de tels traitements ne dépasse pas 0,04 pm. Néanmoins, il apparait
que 'adhérence des surfaces traitées par la combinaison des lasers est systématiquement
la plus élevée, et ce, pour les 3 matériaux. L’ancrage mécanique étant a exclure, 'amé-

lioration de ’adhérence s’apparente plus alors a un changement de 1’état chimique des
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surfaces irradiées. Dans le cas du TA6V, une couche d’oxyde naturel existe sur les sur-
face polies. Sittig et al. [119] ont montré, d’ailleurs, que ’épaisseur de cette couche était
comprise entre 4 et 6 nm. Il a, de plus, été observé que cette couche pouvait croitre sous
Ieffet du laser d’ablation lorsque celui-ci délivre une densité d’énergie supérieure a 2000
mJ.cm2[120]. Des analyses SIMS (Secondary Ion Mass Spectrometry) ont montré pour
cela que I'épaisseur de la couche d’oxyde pouvait alors atteindre plus d’une dizaine de na-
nometres. Il a également été établi, par V.Barnier [68], que si une couche d’oxyde pouvait
se développer sur des surfaces d’aluminium traitées par un laser d’ablation nanoseconde,

elle pouvait induire une amélioration de I’adhérence des dépots.

Ce phénomene peut étre attribué a la modification de la mouillabilité des surfaces
oxydées. Il a été établi, en effet, que les oxydes possedent une mouillabilité supérieure
[121] au matériau non altéré. Une augmentation de cette caractéristique de surface (grace
au développement de couches d’oxydes) permet alors aux liquides, et notamment dans
le cas de la projection thermique aux particules en fusion, de s’étaler de fagon plus
importante et donc de disposer d’une surface de contact plus étendue pour favoriser une
plus forte proportion de I'interface des lors que les surfaces subjectiles sont propres. Des
analyses EDS et SDL (Spectroscopie a Décharge Luminescente) ont été réalisées pour les
3 matériaux apres traitement laser, néanmoins, aucune accentuation de la concentration
d’oxygene n’a pu étre détectée. Bien que les surfaces aient été fortement irradiées par
le traitement combiné du laser de préchauffage et du laser d’ablation, la trop faible
précision des techniques de caractérisation n’a pas permis de mettre en évidence de
telles modifications chimiques. Des modifications suivant des épaisseurs plus fines (de
I'ordre du nm) sont donc encore a envisager.

Cependant, afin d’étayer I’hypothese selon laquelle les traitements lasers permettent
le développement de couches possédant de meilleures propriétés de mouillabilité, des

analyses d’étalement de particules, sur des surfaces traitées par laser, ont été menées.

2.3 Complément d’analyse : étalement de particules, prin-

cipe d’observation

L’effet des lasers sur les substrats, avant I’étape d’élaboration des revétements, permet
de modifier significativement 1’état des surfaces pour améliorer le contact entre les parti-
cules et le substrat. En effet, bien que la rugosité de surface des zones irradiées soit tres
limitée excluant, ainsi, tout effet d’ancrage mécanique, les adhérences obtenues pour les
surfaces préparées par laser restent néanmoins intéressantes. Afin de confirmer cet effet

bénéfique de ’action des lasers au niveau de 'interface, une étude de I’étalement des par-
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ticules a donc été effectuée. En effet, ’élaboration d’un dépdt par projection thermique
est obtenue par I'empilement successif de particules écrasées. L’étalement des particules
se présente donc comme un phénomeéne crucial, dans le mécanisme de construction du

revétement mais aussi pour la tenue interfaciale [122, 52].

2.3.1 Parametres de projection

Afin de diminuer le nombre de particules collectées et de faciliter la visualisa-
tion, une adaptation des parametres s’avere nécessaire : le débit de la poudre est diminué
(10 g.min! au lieu de 27 g.min™!). Les autres paramétres de projection sont identiques &
ceux employés lors de 1’élaboration des dépots (tableau I11.1). Les échantillons sont tout
d’abord traités par les lasers (suivant la configuration choisie) puis en passant devant
la torche, quelques particules sont collectées sur la surface (figure I11.8). Pour faciliter

I’observation microscopique, toutes les surfaces des échantillons ont été polies miroir.

FiG. II1.8 — Photographie du montage congu pour l’étude des particules étalées.

Afin d’analyser les modifications de surface, différentes configurations de placement

des faisceaux lasers (préchauffage et ablation) vis-a-vis du jet de poudre ont été testées.

Elles consistent en :

- ablation laser seule, juste avant le jet de particules (figure I11.9 a)

- ablation et préchauffage laser synchronisés et superposés (figure I11.9 b)

- préchauffage par plaque chauffante et ablation laser (figure I11.9 ¢). Cette configu-
ration est semblable & celle ou les deux lasers sont superposés : le laser d’ablation
traite la surface apres que le laser de préchauffage ait augmenté la température de
la surface. Seules les cinétiques de préchauffage different entre la deuxieme confi-

guration et celle-ci.
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Fia. 1I1.9 — Conditions de traitement des surfaces (a) premiére configuration : laser
d’ablation seul (b) deuziéme configuration : laser de préchauffage et d’ablation superposés
(c) troisiéme configuration : préchauffage par plaque chauffante puis traitement par le

laser d’ablation.

Pour ces configurations, les séquences de projections ont été réalisées afin de couvrir
de quelques particules les zones préparées par les différents traitements. Il a, alors, été
possible de récolter des particules facilement discernables et suffisamment espacées pour
garantir un étalement maximal et non perturbé. Ces particules ont, ainsi, pu étre obser-
vées individuellement et leur étalement, en fonction des conditions de préparation des

surfaces avant projection, a pu étre étudié.

2.3.2 Traitement des particules

Les particules déposées sur le substrat (appelées aussi splats) ont été observées
par microscopie électronique (MEB), dans le cas des substrats d’aluminium 2017 et de
TAGV et simplement, par microscopie optique, pour les substrats d’acier inoxydable 304L.
En effet, si 'observation des particules par MEB permet d’avoir un bon contraste entre les
particules et le substrat (ce qui facilite 'analyse d’image), il n’a pas été possible d’utiliser
cette technique tant la structure électronique des atomes constituant les particules de

Ni-Al et celle constituant I'[304L sont proches. Seulement 2 électrons de la couche 3d
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different entre la structure électronique du nickel et celle du fer. Des lors qu’il s’agit
de faire interagir le faisceau d’électrons du MEB avec les matériaux, seule une infime
différence est décelable, expliquant, ainsi, le manque de contraste entre les deux composés.
Enfin d’un point de vue morphologique, deux parametres ont été étudiés par analyse
d’images :
— I’étalement des particules grace au diametre équivalent au travers du facteur de
forme et du diametre équivalent

— la circularité des particules étalées au travers du facteur de forme.

2.3.3 Caractérisation des particules étalées

Par l'observations des particules, 2 parametres peuvent étre déterminés tels
que le facteur de forme (Shape Factor SF) et le diametre équivalent.

Le facteur de forme ou facteur de circularité se définit comme suit [51] :

47S

avec S la surface de la particule et P son périmetre.

(I1.v)

Le facteur de forme est un nombre adimensionné. Il permet d’évaluer la circularité
d’'une particule. Ainsi, en rapportant 'aire de n’importe quelle forme géométrique au
périmetre qu’aurait cette forme, si elle était circulaire, il est possible de quantifier son
caractére circulaire. Pour une aire donnée, le cercle est la forme géométrique qui possede
le plus petit périmetre, c’est pourquoi le parametre SF, défini comme dans I'équation
[T1.v, est égal a 1 si la forme est un cercle ou inférieur a 1 s’il s’agit d’une forme différente.

Le calcul du diametre équivalent, quant a lui, permet de caractériser la taille des

particules collectées en surface. Il se définit comme suit [123] :

DE = ,/ﬁ (I1.vi)
m

Ainsi, pour une surface donnée S, il donne le diametre qu’aurait cette surface s’il

avec S la surface de la particule.

s’agissait d’un cercle. Associé au facteur de forme, il permet, en fonction de la taille des
particules, de mesurer la circularité des particules étalées.

Afin de connaitre la surface et le périmetre des particules, il est nécessaire, avant
tout, de traiter les images.

La figure II1.10 a présente une observation MEB de particules collectées sur une

surface d’A2017. Pour permettre son analyse statistique et identifier ’aire et le périmetre
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des particules, un traitement informatique (a l'aide du logiciel ImagelJ) est nécessaire

apres binéarisation des images (figure I11.10 b).

Fic. II1.10 — (a) Observation MEB de particules écrasées sur un substrat d’A2017 (b)

image binaire de a.

Pour chaque série de parametres, 10 micrographies de particules ont été réalisées afin
d’avoir un minimum de 20 particules exploitables, c’est a dire 20 particules clairement
détachées et isolées. Le nombre de particules exploitables par image n’étant pas constant,
et afin d’obtenir des résultats représentatifs de la forme des particules, un maximum de
particules a été analysé puis, en fonction de la population de particules obtenue, un
nombre de particules & conserver a été fixé (30 particules). Ainsi, sur une population
de 40 a 50 particules observées, une moyenne de 30 particules, présentant la plus faible
variabilité, est sélectionnée. Grace a cette méthode, les particules de forme tres différentes

de celles observées pour la majorité des particules ne sont pas conservées.

2.4 Complément d’analyse : étalement de particules, résul-

tats et discussion
Pour les 3 matériaux (I304L, TAGV et A2017) et suivant les différentes configurations
(2.3.1), des projections de particules et des observations de I’étalement de ces particules
ont été réalisées. Les calculs des facteurs de forme et des diametres équivalents ont permis,

alors, de caractériser et d’étudier 'impact des procédés de préparation de surface, sur

I’étalement des particules.

2.4.1 Etalement des particules sur des surfaces d’I1304L

Pour accentuer le contraste entre les particules et le substrat, les particules

projetées sur les surfaces d’acier inoxydable ont été observées au microscope optique. Pour
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chaque configuration de préparation de surface, le facteur de circularité des particules a

été tracé en fonction de leur diametre équivalent.

Cas d’une surface non-traitée

La premiere série de projections a été réalisée sur des surfaces n’ayant subi aucun
traitement. Elles ont simplement été polies spéculairement et nettoyées, mais elles n’ont
pas été dégraissées avant la projection.

Les particules étalées sur ces surfaces (figure I11.11 b) présentent des morphologies
irrégulieres et sont peu étalées. Certaines d’entre elles conservent, d’ailleurs, leur struc-
ture d’impact (particules foncées sur la figure I11.11). Aucun étalement de ces particules
qui forment des amas de matiere ne semble, en effet, avoir eu lieu. Néanmoins, peu
d’éclaboussures sont visibles et, bien qu’ayant des formes irrégulieres, les splats sont

globalement peu éclatés.
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Fic. II1.11 — Analyse de particules projetées sur une surface d’inox 304L n’ayant subi
aucun traitement (a) facteur de circularité en fonction du diamétre équivalent (b) mi-

crographie optique des particules.

Le graphique de la figure II1.11 présente le facteur de circularité des particules, en
fonction de leur diametre équivalent. Les particules écrasées n’ont pas un grand dia-
metre ce qui pourrait sous entendre un étalement incomplet (figure I11.11 b). En effet, la
moyenne des diametres équivalents est égale a 143 um, alors que les splats parfaitement
étalées des particules de poudre possedent, en général, un diametre trois a quatre fois
plus grand que la granulométrie initiale [51]. Pour la poudre de granulométrie comprise
entre 45 et 90 um cela représente des splats de diametre compris entre 140 et 270 pm.
Les particules observées présentent donc un étalement inférieur a celui attendu, cela est
d’ailleurs visible a la morphologie de certains splats qui forment des amas. L’observation

de particules de diametres équivalents relativement petits peut, également, étre expli-
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quée par le fait que seules les petites particules ont adhéré au substrat. La présence de
polluants de surface diminue, en effet, la probabilité d’adhérence sur le substrat, seules
les particules possédant une certaine quantité de mouvement (taille et vitesse) ont pu
s’écraser et s'étaler (de fagon réduite) sur le substrat.

La moyenne des facteurs de circularité des particules est relativement élevée (0,37).
Les deux phénomeénes précédemment évoqués (mauvais étalement et adhérence des parti-
cules de petites dimensions) permettent justement d’expliquer de telles valeurs. En effet,
la mouillabilité de la surface n’étant pas élevée, du fait de la présence de polluants (molé-
cules adsorbées issues de 1’environnement direct ou issues des processus de préparation),
I’étalement des particules est faible et lent, ce qui ne crée pas d’instabilités susceptibles

de générer des éclaboussures [124].

Ainsi, la projection de particules, sur une surface non nettoyée, ne permet pas un
bon étalement de celles-ci. Un nettoyage de la surface s’avere donc indispensable, pour
faciliter le contact entre les matériaux. Un décapage, par laser d’ablation, peut justement
étre une technique intéressante pour vaporiser les polluants de surface et ainsi améliorer

la mouillabilité de la surface.

Cas d’une surface ablatée
Une précédente étude [120] a déja détaillé I'étalement de particules de Ni/Al, sur
un substrat d’acier inoxydable 304L, avec décapage laser. La densité d’énergie du laser

2 mais aucune amélioration importante de

d’ablation alors utilisée était de 1259 mJ.cm™
la forme des particules n’a pu étre constatée. D’autres analyses d’étalement de particules,
sur un acier (2C22), ont également été réalisées [4], avec des densités d’énergie plus élevées
(1500 et 1750 mJ.cm™2). Comme lillustrent les figures I11.12 a et b, 'augmentation de
I’énergie de décapage ne modifie pas de fagon tres significative les morphologies des
particules étalées.

C’est pourquoi, une série de projections avec une densité d’énergie beaucoup plus éle-
vée (2309 mJ.cm™?), a été réalisée, en complément d’une projection & 1259 mJ.cm™2(afin
de disposer d’une référence ainsi que d’observations et de conditions de réalisation iden-
tiques a la nouvelle série).

Laser d’ablation a une densité d’énergie de 1259 mJ.cm—2

La figure I11.13 b présente une observation des particules étalées sur le substrat. Celles-
ci sont bien étalées, mais des couronnes d’éclaboussures les entourent. La périphérie des
splats est irréguliere et des projections de matiere semblables a des digitations émaillent

le contour des particules écrasées. Quelques particules sont sous forme d’amas (particules
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CATIOMN

CATIOM

F1a. 1I1.12 — Particules de Ni/Al projetées sur une surface d’acier 2C22 traitée par le
laser d’ablation avec une densité d’énergie de (a) 1500 mJ.cm™2(b) 1750 mJ.cm™2 [4].

foncées) mais ce phénomene est di plus & un chevauchement des splats qui limite leur
étalement qu’a un réel probleme d’écrasement. Les dimensions des splats sont relative-
ment hétérogenes, des particules de petites tailles aussi bien que de grandes tailles ont
adhéré au substrat.
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Fia. 1I1.13 — Analyse de particules projetées sur une surface d’inox 304L traitée par le
laser d’ablation avec une densité d’énergie de 1259 mJ.cm™2(a) facteur de circularité en

fonction du diamétre équivalent (b) micrographie optique des particules.

Par rapport a la référence (figure I11.11), la moyenne des diameétres équivalents est
plus élevée (figure I11.13 a) (180 pm contre 145 pm). Si l'on considere que les particules
écrasées ont la méme distribution de taille dans les deux cas, il semblerait alors que les
particules présentent un meilleur étalement. Cette modification du comportement des
particules, lors de leur étalement sur le substrat, du fait du nettoyage de la surface par
le laser, est d’ailleurs visible au travers de la diminution du facteur de circularité (0,12

contre 0,37 pour la référence). Il est plus faible, lorsque le laser de décapage a traité
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la surface car en I'absence de contaminants, la mouillabilité de la surface est meilleure.
Dans ces conditions, I’étalement des particules est plus important et plus rapide [125],
ce qui peut génerer des éclaboussures (figure I11.13 b) en périphérie des splats.
Laser d’ablation & une densité d’énergie de 2309 mJ.cm—2

Les particules collectées, sur les surfaces traitées par le laser d’ablation a une densité
d’énergie élevée, sont, comme le montre la figure [11.14 b, trés étalées. Elles présentent
un diametre important mais sont de forme irréguliere. Des filaments de matiere émer-
geant du pourtour de certains splats sont visibles, mais ces figures d’éclaboussures ne se

manifestent pas pour la majorité des particules étalées.
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Fic. 1I1.14 — Analyse de particules projetées sur une surface d’inox 304L traitée par le
laser d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2(a) facteur de circularité en

fonction du diamétre équivalent (b) micrographie optique des particules.

Lorsque la densité d’énergie du laser d’ablation est augmentée, la circularité des
particules est également tres légerement augmentée (elle passe de 0,12 pour le décapage
a 1259 mJ.cm™2 & 0,14 pour le décapage a 2309 mJ.cm~?). La dispersion du facteur
de forme est plus faible que pour les deux autres configurations puisqu’il est de 0,047
contre 0,059 pour le décapage a 1259 mJ.cm~2et 0,081 pour la référence. La moyenne du
diameétre équivalent est plus faible que pour le décapage a 1259 mJ.cm™2 . Cependant, les
micrographies montrent que pour une densité d’énergie plus importante (2309 mJ.cm™?),
les couronnes d’éclaboussures disparaissent (figure I11.13 b et figure I11.14 b). La densité
d’énergie du laser d’ablation est donc fixée a 2309 m.J.cm~2 pour les autres configurations,

car les particules présentent un meilleur étalement pour cette condition.

Apport de la température : effet de la combinaison des 2 lasers

La figure I11.15 a présente les observations des particules étalées sur des substrats trai-
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tés par la combinaison des lasers. Ces dernieres sont tres étalées et possedent des mor-
phologies circulaires. Leurs contours sont lisses, quelques projections de matiere peuvent

étre observées mais elles restent néanmoins peu importantes.
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FiG. II1.15 — Analyse de particules projetées sur une surface d’inox 304L traitée par le
laser d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 m.J.cm™2et par le laser de préchauf-

2

fage avec une densité d’énergie de 29,7 J.cm™* superposés (a) facteur de circularité en

fonction du diamétre équivalent (b) micrographie optique des particules.

Les particules écrasées, sur un substrat décapé et préchauffé simultanément, ont un
diametre équivalent de 149 um en moyenne. La dispersion des diametres équivalents est
relativement grande (écart type : 70 um). Cela signifie que les plus petites particules,
qui, jusqu’alors, rebondissaient, s’écrasent et s’étalent sur la surface (figure 111.15 b).
Le rendement de projection est donc meilleur. De plus, la circularité des particules est
importante : 0,20. La superposition des deux lasers a donc un impact bénéfique sur

I’étalement des particules.

II a été démontré [68] qu’il est possible de créer une couche d’oxyde par traitement
laser. Il a été également prouvé que cette couche d’oxyde est bénéfique pour I'adhérence
des dépots. L'amélioration de la forme des particules constatée peut donc étre attribuée
a la croissance d’une couche d’oxyde qui améliore la mouillabilité de la surface et donc

I’étalement des particules.

Le contact entre les particules et le substrat est également modifié. La présence de
cette couche d’oxyde peut agir comme un mince isolant qui empéche un refroidissement
trop brutal de la partie de la particule en contact avec le substrat. Ainsi la particule peut
refroidir de fagon plus homogene [124], ce qui diminue le développement des instabilités

a 'origine des éclaboussures.
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Apport de la température : plaque chauffante combinée au laser d’ablation
Dans les configurations testées, les cinétiques d’oxydation initiées par le laser de pré-
chauffage sont tres breves (quelques millisecondes). 11 serait donc intéressant de pouvoir
comparer les résultats obtenus entre un formation rapide d’oxyde et une cinétique d’oxy-
dation plus lente. Pour ce faire une plaque chauffante a été utilisée. La température du
substrat est maintenue a 110°C, comme dans le cas ou le préchauffage est réalisé par
le laser, afin de créer des modifications de surface similaires. La surface est donc, tout
d’abord chauffée, puis traitée par le laser d’ablation, pour enfin réaliser le dépot de par-
ticules. Avec ce dispositif, lorsque les particules impactent la surface celle-ci est encore
“chaude” (= 108°C) ce qui n’est pas le cas lorsque le préchauffage est réalisé par le laser

car la surface a déja commencé a refroidir (= 55°C chapitre 1 figure 11.13).

Les particules visibles sur la figure I11.16 b sont étalées de fagon importante et ont une
géométrie circulaire, mais avec un contour cependant trés découpé. Des éclaboussures
peuvent étre observées. Le diametre des particules collectées est relativement variable

avec aussi bien la présence de petites que de grandes particules écrasées sur la surface.
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FiG. 1I1.16 — Analyse de particules projetées sur une surface d’inox 304L traitée par le
laser d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2et préchauffée par une plaque
jusqu’a une température de 110°C' (a) facteur de circularité en fonction du diamétre

équivalent (b) micrographie optique des particules.

Le facteur de forme est élevé : 0,18 (contre 0,11 dans le cas du préchauffage a 1'aide
du laser (figure I11.15)). Cependant, en moyenne, le diametre équivalent des particules
est plus petit (163 pm contre 191 pum) et plus dispersé (95 pm contre 61 pm) dans le cas
du préchauffage par plaque. Méme si le facteur de forme est plus élevé, dans le cas traité,
globalement une augmentation de la température de surface plus longue ne semble pas
améliorer grandement ’étalement des particules. De plus, le fait que la surface soit encore

4 une température élevée (=~ 108°C), lorsque les particules s’écrasent sur la surface, ne
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semble pas avoir un impact important sur I'étalement des particules.

La couche d’oxyde développée au cours du préchauffage est, a priori, plus épaisse que
celle qui croit lors du traitement par le laser de préchauffage. En effet, ’acier inoxydable
304L est un alliage Fe-Cr (tableau I1.1), l'oxydation de ce type de matériau est initiée
par 'oxydation sélective du chrome car cet élément présente une plus grande affinité
avec l'oxygene [126]. Cette oxydation est d’autant plus effective que la température et le
durée d’exposition de la surface sont importantes, et ce, pour des températures de 1’odre
de 100°C et des durées d’exposition faible (de I'odre de la minute) [127]. Cette étape est
suivi par un processus gouverné par la diffusion des cations fer qui viennent, sous I'action
du champ électrique généré par 'oxyde de chrome, en surface. Une couche d’oxyde de
fer se forme alors, elle s’épaissit avec le temps. De plus, lorsque la cinétique d’oxydation
se prolonge, les cations initialement sous forme Fe2+, sont convertis progressivement
en Fe3+ [126] ce qui modifie les caractériques de surface du matériau [128]. Dans ces
conditions, il est possible que la couche d’oxyde formée sous ’action du préchauffage, isole
thermiquement et, de facon trop importante, le substrat et les particules. Si la résistance
thermique a I'interface est trop importante, I’évacuation de la chaleur par conduction, via
le substrat, est limitée. La particule refroidit alors lentement et continue a s’étaler, avec
une vitesse importante, ce qui génere des éclaboussures. Il a d’ailleurs déja été observé

qu’au dela d’une certaine épaisseur d’oxyde 'adhérence des dépots étaient diminuée [68].

L’utilisation combinée du laser d’ablation et du laser de préchauffage améliore nette-

ment 1’étalement des particules.

2.4.2 Etalement de particules sur des surfaces de TA6V

La premiere série de projection a été réalisée sur des surfaces n’ayant subi aucun

traitement particulier.

Cas d’une surface non-traitée

Les particules observées sur la figure I11.17 sont peu étalées et de formes tres irré-
gulieres. Certaines splats sont restées en amas et ne se sont pas écrasées completement
sur la surface. Les particules ont également un petit diametre.

Les particules écrasées sur une surface n’ayant subi aucun traitement ont un petit dia-
metre équivalent (moyenne de 112 pum) et ont un facteur de forme de 0,15. Les polluants
de surface perturbent 1’étalement des particules. C’est pourquoi le diametre équivalent

des particules est faible. Il est méme possible d’observer, sur la figure [11.17 b, de grosses
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Fic. TI1.17 — Analyse de particules projetées sur une surface de TA6V n’ayant subie
aucun traitement (a) facteur de circularité en fonction du diamétre équivalent (b) image
MEB des particules.

particules en amas qui ne se sont pas écrasées.

Pour palier ces inconvénients, une premiere série de traitement, avec ablation laser,
a alors été effectuée. Suivant les résultats obtenus précédemment [5], il est apparu une
densité d’énergie seuil, au-dela de la laquelle, la morphologie des particules s’améliore
(figure I11.18). A partir d’une densité d’énergie du laser d’ablation de 2000 mJ.cm™? | les
particules présentent moins d’éclaboussures et ont une forme plus circulaire. Lorsque la
densité d’énergie est encore augmentée (figure I11.18 ¢), les particules présentent moins
d’éclaboussures et semblent plus circulaires.

C’est pourquoi, pour assurer le bon nettoyage des surfaces, une densité d’énergie su-
périeure a 2000 mJ.cm™? a été choisie (2309 mJ.cm™2). Durant les études précédentes, il a
également été démontré que la superposition du laser d’ablation et du laser de préchauf-
fage permettait d’améliorer 1'étalement des particules [129]. A partir de ces différents
résultats, les particules ont été projetées sur des substrats traités simultanément, par le

laser d’ablation et le laser de préchauffage.

Apport de la température : effet de la combinaison des 2 lasers
La figure I11.19 b présente des particules de Ni/Al écrasées sur un substrat de TA6V
préparé par le laser d’ablation et le laser de préchauffage combinés. Les particules sont
parfaitement étalées avec peu d’éclaboussures. Les splats écrasées sont de différentes
dimensions. De petites comme de grandes particules ont été collectées sur le substrat.
[’amélioration de la circularité des particules est tres nette lorsque les deux lasers
sont superposés (figure I11.19). La moyenne des facteurs de forme est quasiment deux fois

plus élevée que celle des particules étalées sur une surface n’ayant subi aucun traitement :
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Fia. II1.18 — Micrographie de particules de Ni/Al projetées sur une surface de TAGV
traitée par une impulsion laser a (a) 1000 mJ.cm™ (b) 2000 mJ.cm™2 (c) 2309m.J.cm™2.
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FiG. I11.19 — Analyse de particules projetées sur une surface de TA6V traitée par le laser
d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 m.J.cm™2et par le laser de préchauffage avec
une densité d’énergie de 29,7 J.cm™2 superposés (a) facteur de circularité en fonction

du diamétre équivalent (b) image MEB des particules.

0,26 contre 0,15 dans le dernier cas. Le diametre équivalent moyen est également plus
grand et la figure I11.19 b illustre le bon étalement des particules qui présentent une

forme circulaire symptomatique d’un bon contact entre les particules et le substrat.
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Apport de la température : plaque chauffante combinée au laser d’ablation

Le substrat a été préchauffé a la méme température que celle atteinte par la surface
traitée avec le laser de préchauffage a une densité d’énergie de 29,7 J.cm™2 (figure I11.19)
soit 124°C.
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Fia. 111.20 — Analyse de particules projetées sur une surface de TAGV traitée par le la-
ser d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2et préchauffée par une plaque
jusqu’a un température de 128°C' (a) facteur de circularité en fonction du diamétre équi-

valent (b) micrographie optique des particules.

Néanmoins, a la vue de ces particules collectées, il apparait une morphologie plus
perturbée présentant un taux d’éclaboussures plus important que pour les traitements
précédents. Le facteur de forme caractéristique de la circularité des particules est deux
fois plus faible (0,13 au lieu de 0,26), que dans le cas ou le préchauffage est effectué par le
laser, mais pour des diametres de splat équivalents. Ainsi, compte tenu des modifications
engendrées par le changement de technique, il apparalt que le développement d’une
couche d’oxyde trop épaisse est néfaste quant a I’étalement des particules.

En effet, les morphologies des surfaces préchauffées par laser ou par plaque chauffante,
avant le traitement d’ablation laser, sont différentes (figure II11.21 a et b).

La surface traitée par les lasers (figure I11.21 a) est relativement lisse et présente peu
de modifications. Des crateéres répartis de fagon tres sporadique sont visibles mais ils ne
changent pas, de fagon significative, la morphologie de la surface. Il n’y a, en effet, pas
de traces de projection de matiere autour des crateres.

Lorsque le préchauffage est réalisé par une plaque chauffante (figure I111.21 b), la sur-
face est modifiée de fagon relativement significative avec notamment l'apparition d’une
ondulation de la matiere. La surface est également recouverte de crateres qui n’ont pas
de couronnes d’éclaboussures tres prononcées, mais qui constituent nénmoins des per-

turbations du relief. La surface chauffée a I’aide de la plaque est plus marquée.

102



Chapitre ITI. Adhérence des dépdts 2. Influence de I’état de surface du substrat

F1a. I11.21 — Surfaces de TA6V (a) chauffée par le laser de préchauffage avec une densité
d’énergie de 29,7 J.cm™2(b) chauffée jusqu’a 124°C avec une plaque chauffante, et traitée

par le laser d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 m.J.cm™2.

Les différences de structuration de surface sont dues a la différence de cinétique
d’oxydation. Dans le cas du préchauffage avec la plaque, ’oxydation est plus importante.
La couche d’oxyde est donc plus épaisse et perturbe le décapage laser. En effet, lorsque
I’élévation de température est maintenue, des défauts sont susceptibles de se créer lors
de la croissance de la couche oxydée. Ces défauts constituent des sites de concentration
de I’énergie laser et sont donc plus sensibles aux mécanismes d’ablations. Ainsi lorsque le

laser d’ablation traite la surface, ces défauts sont vaporisés, générant alors des crateres.

Les différences observées entre les surfaces préchauffées de facons différentes et, no-
tamment, la différence de cinétique d’oxydation permettent d’expliquer la modification
d’étalement des particules constatée. La détérioration de I’étalement des particules peut
étre expliquée par le développement de cette couche d’oxyde. Il est possible, qu’a partir
d’une certaine température, la couche d’oxyde qui se développe soit trop épaisse et qu’au
lieu d’améliorer le contact thermique entre les particules et le substrat, celle-ci agisse
comme une couche isolante. La résistance thermique a l'interface est, en effet, suffisam-
ment importante pour isoler les particules qui se refroidissent alors plus lentement [124]

et qui donc s’étalent plus vite, ce qui crée des éclaboussures.

L’utilisation combinée du laser d’ablation et du laser de préchauffage, lorsque leur ac-
tion est simultanée, améliore nettement I’étalement des particules. Cependant, I’augmen-
tation de la couche d’oxyde, a travers un préchauffage plus long du substrat, n’améliore

pas la forme des particules et aurait, au contraire, tendance a générer des éclaboussures.
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2.4.3 Etalement des particules sur des surfaces d’A2017

Une premiere série de projections a été réalisée sur des surfaces n’ayant subi aucun

traitement afin de disposer d’une référence.

Cas d’une surface non-traitée
A la vue de la micrographie (figure 111.22 b) il apparait des particules de forme
tres irrégulieres avec des contours tres découpés. Elles ne sont, de plus, pas étalées de

facon optimale et forment des amas.
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FiG. I11.22 — Analyse de particules projetées sur une surface d’A2017 n’ayant subi aucun
traitement (a) facteur de circularité en fonction du diamétre équivalent (b) image MEB

des particules.

La moyenne des facteurs de circularité des particules est relativement élevée (0,37),
en revanche, les particules écrasées n’ont pas un grand diametre et ne sont pas complete-
ment étalées (figure I11.22 b). Le diametre équivalent moyen confirme d’ailleurs le faible
étalement des particules, puisqu’il n’est que de 110 um, avec une dispersion faible 22
pm, alors que, pour la granulométrie de la poudre utilisée, les splats devraient avoir un
diametre compris entre 140 et 270 um. Le faible étalement des particules explique donc

le fait que les facteurs de circularité des particules soient élevés.

Cas d’une surface ablatée

Afin de déterminer une densité d’énergie du laser d’ablation susceptible de décaper
efficacement les surfaces, et ainsi, d’améliorer I’étalement des particules, différentes éner-
gies ont été testées. Des analyses, pour ce couple de matériaux, ont été menées, lors
d’études précédentes [4]. La figure I11.23 présente des observations, obtenues au cours de
ces travaux, de particules écrasées sur des surfaces traitées par le laser d’ablation a une
densité d’énergie de 1500 et 1750 mJ.cm ™2,
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CATIONM CATIOM

F1a. 111.23 — Particules de Ni/Al projetées sur une surface d’acier 2C22 traitée par le
laser d’ablation avec une densité d’énergie de (a) 1500 mJ.cm™2(b) 1750 mJ.cm™2 [4].

Malgré le traitement laser, les splats sont relativement peu étalées et possedent des
géométries accidentées avec des projections de matiere sur leur périphérie. A partir de
ces observations, une densité d’énergie plus importante (2309 mJ.cm™2) a été testée dans
cette étude. Une projection de particules, sur des surfaces traitées par le laser d’ablation

2

a une densité de 1259 mJ.cm™° |, a néanmoins été réalisée, afin de disposer d’un référent

obtenu dans des conditions similaires a la nouvelle série de projection.

Laser d’ablation & une densité d’énergie de 1259 mJ.cm—2

A cette densité d’énergie, les particules visualisées sur la figure [11.24 sont peu écrasées,
elles sont néanmoins relativement circulaires méme si, pour certaines d’entre-elles, des

éclaboussures se produisent.
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Fia. 111.24 — Analyse de particules projetées sur une surface d’A2017 traitée par le la-
ser d’ablation avec une densité d’énergie de 1259 mJ.cm™2(a) facteur de circularité en

fonction du diamétre équivalent (b) image MEB des particules.
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Globalement, ces particules ont quasiment le méme comportement lors de leur étale-
ment que sur une surface n’ayant subi aucun traitement. Les particules écrasées ont de
petits diametres équivalents (107 pum) et un facteur de forme élevé (0,58) qui, comme
dans le cas de la surface non-traitée, est dit au mauvais étalement des particules (figure
[11.24). La densité d’énergie du laser d’ablation est trop faible pour nettoyer efficacement
la surface.

Laser d’ablation a une densité d’énergie de 2309 mJ.cm—2

Une augmentation de la densité du laser d’ablation modifie de fagon drastique le
comportement de 1'étalement des particules (figure 111.25). Les splats sont étalées mais
présentent des morphologies tres éclatées. Leur périphérie est trés découpée et des pro-
jections de matiere sont visibles. Bien que de formes tres dentelées, les particules sont

completement étalées, en effet, celles-ci présentent peu de reliefs.
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Fia. 111.25 — Analyse de particules projetées sur une surface d’A2017 traitée par le la-
ser d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2(a) facteur de circularité en

fonction du diamétre équivalent (b) image MEB des particules.

Les particules ont un diametre équivalent plus grand puisqu’il est de 169 pm et un
facteur de forme plus faible : 0,17 qui est dii aux éclaboussures générées par leur meilleur
étalement. Les particules sont, en effet, plus écrasées et présentent moins d’aspérités que

les particules récoltées sur substrat brut.

Apport de la température : effet de la combinaison des 2 lasers

La figure I11.26 b est une image MEB des particules écrasées sur une surface préchauftée
par laser et simultanément décapée par le laser d’ablation a une densité d’énergie de 2309
mJ.cm 2. Les splats apparaissent peu étalées et forment des amas de matiere constitués

d’aspérités.
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Fic. 111.26 — Analyse de particules projetées sur une surface d’A2017 traitée par le laser
d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 m.J.cm™2et par le laser de préchauffage avec
une densité d’énergie de 29,7 J.cm™%superposés (a) facteur de circularité en fonction du

diamétre équivalent (b) image MEB des particules.

Avec cette configuration, ’étalement des particules est médiocre. Les particules ont
un aspect proche de celui observé dans le cas ou aucun traitement n’a été appliqué a la
surface (figure I11.22). Le diametre équivalent moyen est plus grand (143 um) que dans le
cas de référence (110 pum), mais est inférieur a celui mesuré dans le cas du laser d’ablation
appliqué seul (169 pm). Le facteur de forme est relativement élevé (0,24), mais, comme
le montre la figure I11.26 b et de la méme facon que dans le cas de référence, cela est di
au mauvais étalement des particules.

Les observations des surfaces traitées par le laser d’ablation seul (figure I11.27 a) et
traitées par le laser d ’ablation combiné au laser de préchauffage, montrent des différences

de morphologie.

Fia. 1I1.27 — Image MEB de surfaces d’A2017 traitées (a) par le laser d’ablation seul
a une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2(b) par le laser d’ablation & la méme densité
d’énergie et préchauffée (a 85°C) par un deuziéme laser avec une densité d’énergie de
29,7 J.cm™2.
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La combinaison des deux lasers crée de nombreux crateres. La rugosité de surface
augmente passant, de 0,13 pgm pour une ablation seule, a 0,76 pm, lorsque les deux
lasers sont utilisés simultanément. Or, il a été observé [51] que I’étalement des particules
pouvait étre perturbé, sur des surfaces dont la rugosité était supérieure a 0,2 pm.

Le mauvais étalement pourrait donc étre induit par les modifications générées lors
de T'utilisation des deux lasers, mais cela ne signifie pas, pour autant, que le laser de
préchauffage ne permet pas d’améliorer 'étalement des particules. En effet, d’autres
facteurs influents semblent importants a considérer. C’est pourquoi, pour éviter une
modification de surface trop importante, un changement dans la stratégie de traitement a
été opéré : les particules ont été projetées sur des surfaces décapées par le laser d’ablation

puis préchauffées par le deuxieme laser.

Apport de la température : effet des 2 lasers juxtaposés
Dans cette configuration, les taches lasers sont disposés 'une a coté de 'autre, de fagon
a ce que le substrat soit d’abord décapé, puis ensuite chauffé par le laser de préchauffage

avec une densité d’énergie de 29,7 J.cm™?(figure 111.28).

Torche de |
projection ]

Laser de

préchaufage Laser d'ablation

Fic. II1.28 — Schéma du principe de la projection de particules, sur un substrat ablaté

puis chauffé par laser.

Comme le montre la figure I11.29 b, les particules sont tres bien étalées et ont des
formes relativement circulaires. Des filaments de matieres sont néanmoins visibles a la
périphérie des splats, mais ces éclaboussures de matiere sont fines et ne constituent pas
un phénomene dominant. L’étalement des particules est grandement amélioré sur une
surface ablatée, puis préchauffée par laser.

Le facteur de forme et le diametre équivalent confirment cette observation. La cir-
cularité moyenne des particules est de 0,3 avec une dispersion importante de 0,13 mais

I’étalement des particules est tres bon, puisque les particules ont un diametre équivalent

108



Chapitre III. Adhérence des dépots 2. Influence de 'état de surface du substrat

a |
4 moyenne SF=0.3044
o8 écart type C= 0.1339277
q meyenne Deg=223 65489
0s
Searttype D= 5021184
T
o
5 o
£ o8 +
5] =
2 ol vy
& as
2 il + o+
@
g e +++ o +
T
il o
o° + +
4 £ o
02 + ik
-+ + ++
a1

0 a0 100 180 200 260 300
Diamétre équivalent (pm)

Fic. 111.29 — Analyse de particules projetées sur une surface d’A2017 traitée par le laser
d’ablation avec une densité d’énergie de 2309 m.J.cm™2et par le laser de préchauffage avec
une densité d’énergie de 29,7 J.cm™?juztaposés (a) facteur de circularité en fonction du

diamétre équivalent (b) image MEB des particules.

compris entre 140 et 270 pm. Ce niveau d’étalement correspond a l’étalement attendu
pour des particules ayant une granulométrie comprise entre 45 pm et 90 pm. Le diametre
équivalent moyen est de l'ordre de 200 pum, ce qui prouve l'efficacité de la combinaison
des deux aspects de la préparation de surface : le nettoyage et le préchauffage. Ceci
confirme également que la cause du mauvais étalement des particules, lorsque les deux
lasers étaient superposés, était bel et bien les modifications de surface induites par ce
type de configuration. En effet, comme le montre la figure I11.30, lorsque les deux lasers

sont juxtaposés, la surface n’a pas une morphologie aussi perturbée.

Fi1a. I111.30 — Image MEB de surfaces d’A2017 traitées (a) par le laser d’ablation seul
une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™2(b) par le laser d’ablation d une densité d’énergie

de 2309 m.J.cm™2puis préchauffée par laser a une densité d’énergie de 29,7 J.cm™2.
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2.4.4 Discussion

L’étalement de particules est systématiquement amélioré pour les trois maté-
riaux, lorsque le laser de décapage est combiné au laser de préchauffage. Dans le cas du
TA6V et de I'I304L, les surfaces traitées par les lasers ne présentent donc pas de modifi-
cations importantes, ce qui ne perturbe pas 1’étalement des particules. Grace a I'action
des traitements photoniques les particules présentent peu d’éclaboussures et possedent
une forme relativement circulaire. Le développement d’une couche d’oxyde semble étre a
l'origine de cette amélioration. Afin de comprendre le role que joue cette couche d’oxyde,
dans les mécanismes d’étalement des particules, il est intéressant de rappeler, en détail,
les phénomenes thermiques (évoqués dans le chapitre 1) susceptibles de se développer

lors de I'impact des particules.

En effet, I’étalement et la solidification des particules, sur un substrat, sont des méca-
nismes complexes faisant intervenir différentes propriétés et différents phénomenes. Afin
d’expliquer les différences de morphologie des particules écrasées, sur différents substrats,
Fukumoto et al. [2] ont proposé une explication fondée sur les échanges thermiques entre
les particules et le substrat et les instabilités de Rayleigh-Taylor. Sans préchauffage (fi-
gure [11.31.a), la différence de température, entre la particule qui s’écrase et le substrat,
est importante. La densité de flux thermique a l'interface particule/substrat est alors

significative compte tenu de ce fort gradient de température (équation I11.vii).

L~initial solidified layer

rapid heat transfer

e

poor heat transfer layer rapid heat transfer

F1G. II1.31 — Processus d’étalement et de solidification d’une goutte sur un substrat (a)
a température ambiante (b) a 673 K.[2]

Densité de flux thermique :

¢ =—kgradT (I1Lvii)
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avec k conductivité thermique en W.m LK1

Dans ces conditions, la partie des particules en contact avec le substrat se solidifie
tres rapidement. Il y a alors formation d’une microstructure poreuse qui agit comme
une barriere thermique. Le reste de la particule se solidifie alors lentement. La viscosité
pour un liquide dépendant de la température, le refroidissement lent du dessus de la
particule ne permet pas au systeme d’accroitre rapidement sa viscosité. La dissipation
visqueuse de ’énergie cinétique conférée aux particules par le systéme de projection est
alors moins effective. C’est donc par 1’étalement et par I'augmentation de la surface ex-
posée, qu’elle est dissipée. L’étalement de la particule se fait alors plus rapidement (voir
figure 111.32). Or, d’apres l'instabilité de Rayleigh-Taylor(équation (II1.viii)) qui se dé-
veloppe a l'interface de deux liquides de masses volumiques différentes, la génération de
vagues de longueur d’onde A a I'interface liquide/gaz ambiant, dépend de 1'accélération
d’étalement du liquide (la particule) dans le fluide de masse volumique inférieure (I’air
ambiant). L’étalement rapide de la couche supérieure de la particule entraine la forma-
tion de vagues de courtes longueurs d’onde qui déforment fortement la périphérie de la

particule, ce qui provoque des éclaboussures (des “doigts” de matiere).

Rayleigh-Taylor :
3vd

A =21y —————
a(p = Pair)

(ITL.viii)
avec p masse volumique en kg.m™3, v tension de surface en N.m™', d diamétre en m et

« accélération en m.s—?

fe) ' e o1

L]
i
=

& T ambiante, & 6TIK
Dhic)

Acceleration adimentonnelle, a*

B i ™ - - i i

0 1 2 3 4

Temps adimentonnel, t*

Fia. 111.32 — Accélération adimensionnée de [’étalement d’une particule de Nickel en

fonction du temps et de la température du substrat (a température ambiante et a 673

K).[2]
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Lorsque la température du substrat est augmentée (figure I11.31 (b)), la différence
de température entre la particule et la goutte est réduite. La conductivité thermique du
substrat est également diminuée, car elle dépend de la température comme l'illustre la

relation :
k=ko(l+al) (ITLix)

avec \g conductivité thermique du matériau a 0°C en W.m LK™ !, a coefficient carac-
téristique de chaque matériau ( positif pour les isolants thermiques et négatif pour les

conducteurs thermiques) en °C~!, T température °C.

Compte tenu de la forte probabilité que se développe une couche d’oxyde en surface
(dut a 'augmentation de température), une accentuation des interactions chimiques entre
I'oxygene (contenu dans ’atmosphére ambiante) et le substrat, risque d’apparaitre. Cette
couche d’oxyde agit comme une barriere thermique [130], du fait de la conductivité
plus faible des oxydes, par rapport aux formes non-oxydées. La résistance thermique de
I'interface est alors augmentée. Cette augmentation est donc provoquée par différents

phénomenes liés a 'augmentation de la température de la surface :

— diminution de la conductivité thermique du substrat
— diminution du gradient de température

— formation d’une couche d’oxyde réfractaire

Les échanges thermiques entre la particule et le substrat étant plus modérés, il n’y a
pas solidification rapide de la partie de la particule en contact avec le substrat. L’ensemble
de la particule se refroidit de facon homogene. Globalement la viscosité augmente rapi-
dement et I’énergie cinétique est préférentiellement absorbée par dissipation visqueuse.
L’étalement est moins rapide et il n’y a donc pas le développement d’instabilités (de
types Rayleigh-Taylor) susceptibles de déstabiliser la périphérie des particules et de gé-
nérer des digitations de matiere. Les particules présentent alors une forme plus circulaire

et comportant moins d’éclaboussures.

Différents résultats et différentes observations étayent cette explication. Par exemple,
le fait que le taux de refroidissement des particules, sur substrat chaud, est plus élevé
que le taux de refroidissement des particules sur substrat froid (voir figure I11.33) prouve
que, sur une surface froide, la croissance d’une couche poreuse, au niveau de l'interface,
faisant office de barriere thermique empéche la particule de refroidir rapidement et de

facon homogene.
Ce mécanisme de diminution du flux thermique, par augmentation de la résistance
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Fic. 1I1.33 — Fwvolution du tauz de refroidissement de particules de Zircone s’écra-
sant sur de l'acier inoxydable préchauffé a 573K (Tsubstrat>Transition) ou a 378K

(Tsubstrat < Tiransition) en fonction de la température des particules.[51]

thermique a l'interface et diminution du gradient de température, lors du préchauffage
du substrat, semble plausible et a été vérifié par modélisation numérique [131]. Lors
de ces simulations, la diminution des éclaboussures a été constatée pour une résistance
thermique de l'interface supérieure a celle des simulations présentant des éclaboussures.
De plus, la corrélation entre la température de transition et ’énergie libre de forma-
tion des oxydes [51, 57] (voir figure I11.34.a), ou entre la température de transition et
la conductivité thermique du substrat(voir figure I11.34.b), montre I'importance des mé-
canismes d’échanges thermiques initiés par le préchauffage. De fait, en complément des
phénomeénes de mouillabilité de surface, la considération des échanges thermiques, entre
particules et substrats, semble, alors, indispensable pour décrire le processus d’amélio-

ration de la qualité des dépots.

Conclusion sur ’analyse de I’étalement des particules

Une analyse de ’étalement de particules de Ni-Al projetées sur des surfaces de TAGV,
d’I304L et d’A2017, préparées par laser, a été effectuée et a permis de mettre en avant
I’effet bénéfique de la combinaison du préchauffage et de I'ablation de surface. L’asso-
ciation de 2 lasers a permis de montrer un effet bénéfique sur I’étalement des particules
en comparaison avec un traitement de nettoyage seul [4, 55]. L'efficacité du traitement
laser a ainsi pu étre démontrée. Cependant, les modifications créées par les traitements
photoniques ne sont pas comparables aux modifications que I’on observe sur les surfaces
préparées de fagon conventionnelle. L’absence de cavités susceptibles d’offrir des points
d’ancrage aux particules modifie alors totalement les mécanismes d’adhérence mis en jeu

et peut devenir parfois pénalisante compte tenu du mode de sollicitation (propagation
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F1a. 111.34 — (a)Relation entre l’énergie libre de formation d’oxyde et la température de
transition dans le cas de projection de particules de Nickel. (b)Relation entre conductivité

thermique du substrat et température de transition.[51]

de fissures sur une interface lisse). L’amélioration des affinités chimiques ne permet pas,

en effet, de résister aux efforts mécaniques.
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3. Application de la préparation laser au procédé
Cold Spray : dépo6ts d’aluminium sur substrat

d’aluminium 2017

L’état de surface du substrat, sa morphologie, sa composition chimique jouent un
role important quant a I'adhérence des dépots. De maniere courante, les surfaces sont
préparées par dégraissage et par sablage. Les modifications de topographie générées,
par ce procédé, sont tres irrégulieres et constituées d'une multitude d’aspérités et de
creux, créant des surfaces peu homogenes. De plus, ces irrégularités ne sont bénéfiques
qu’a condition que les particules projetées puissent épouser ces reliefs. Des particules,
possédant un faible taux d’étalement, qui ne pourraient donc pas totalement pénétrer

les anfractuosités, ne seraient pas a méme, de générer un dépot tres adhérent.

Le cas extréme de particules possédant un faible taux d’étalement, est justement
incarné par la projection a froid. En effet, pour le Cold Spray, la matiere du revétement
n’est pas fondue. Elle s’écrase sur le substrat a I’état solide. Dans ces conditions, la
déformabilité des particules est plus faible que dans le cas de projections thermiques
(APS ou HVOF par exemple). Avec ce type de procédé, le sablage, qui requiert de la
part des particules, une certaine fluidité, pour combler les espaces a I'interface, ne semble

pas constituer la meilleure solution de préparation de surface.

Afin de mettre en évidence cette influence de la déformabilité des particules, sur
I’adhérence des revétement, et, en particulier, sur le choix du type de préparation de sur-
faces, des projections a froid, sur des surfaces sablées et des surfaces préparées par laser,
ont été réalisées. Un comparatif des niveaux d’adhérence de ces dépots en fonction de la
morphologie des surfaces (sablées ou lasées) est proposé et va permettre de déterminer
la pertinence des préparations de surfaces suivant les caractéristiques des particules en

vol.

3.1 Parameétres de traitement

Un procédé de projection innovant, la projection Cold Spray, a été utilisé. Des dépots

d’aluminium ont été élaborés sur des substrats d’alliage d’aluminium traités par laser.
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3.1.1 Les matériaux précurseurs

La poudre qui a été utilisé pour élaborer les revétements Cold Spray est une
poudre d’alliage d’aluminium (Al6061) commercialisée par TLS Technik®. Sa granulo-
métrie présente une distribution centrée autour de 41 pum étendue de 18 a 74 pm (figure
I11.35).

o017 18.501 pm din5r 064 pm diogr 74703 pm
Ol stribution granulommnqua dag partlculan
12
10
T g
a
E B
= 4
2
0
0.1 1 10 100 1000 3000

Taille des particules (pm)

FiG. 111.35 — Distribution en taille et en nombre de la poudre de Al6061 obtenue par
granulométrie laser (ADA200 MASTERSIZE commercialisé par MALVERN).

Cet alliage d’aluminium est la plus employé pour la fabrication en générale. Il est
également utilisé pour la construction de structures aéronautiques (ailes, fuselage) et
pour réaliser certaines piéces automobiles [132]. Comme pour la plupart des alliages
d’aluminium, il dispose de bonnes propriétés mécaniques pour une densité relativement
faible (2700 kg.m ™2 [87]).

3.1.2 Parametres de projection

Les parametres de la projection a froid sont récapitulés dans le tableau I11.3.

L’air a été choisi comme gaz de propulsion et a été chauffé a 350°C par le dispositif
du systeme de projection. Les cinétiques de projection (vitesse de déplacement et pas
vertical) sont adaptés au procédé Cold Spray.

Pour la projection a froid, le montage est basé sur les méme principes que ceux choisis
pour le montage de la projection APS (figure 111.4). Le pistolet Cold Spray et les tétes
lasers sont fixes, tandis que les échantillons a revétir sont déplacés par le robot (figure
I11.36). Les échantillons effectuent, alors, des passages successifs devant le pistolet Cold

Spray et les dépots sont élaborés par la superposition de couches de particules.

Swww.tls-technik.de
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TAB. II1.3 — Parameétres de la torche de projection

Type de torche CGT GmbH (Allemagne)
Gaz air
Projection Pression [MPal 2,8
Température [°C] 350
Type al 6061
Gaz argon
Poudre
Pression [MPa] 3
Débit [g.min1] 20
Distance de projection [mm] 20
Vitesse de déplacement [mm.s™!] 100
Pas vertical [mm)] 2

F1G. 111.36 — Dispositif de projection Cold Spray (a) schéma de la projection (b) photo-

graphie du montage.

Pour réaliser des tests d’adhérence, dans de bonnes conditions, une épaisseur de
dépots supérieure a 300 um est requise. De fait, seules 2 passes ont été nécessaires pour
atteindre cette épaisseur compte tenu du fort débit de poudre et du rendement élevé
constaté avec ce procédé.

Les lasers n’ont été utilisés que pour traiter les surfaces avant la projection de parti-

cules. Ils n’ont donc été mis en fonctionnement que pour la premiere passe.

3.1.3 Les subjectiles et leurs traitements

Pour faciliter ’analyse de I'influence des conditions d’impact des particules, une

seule composition de matiére a été retenue pour le substrat. Il s’agit de l'alliage d’alu-
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minium 2017 géométrie circulaire (pions de 25 mm de diametre et 10 mm d’épaisseur)
adaptée aux tests d’adhérence.
Les parametres lasers, pour traiter les surfaces, sont identiques a ceux employés

précédemment (tableau I11.2) et sont récapitulés dans le tableau I11.4.

TAB. II1.4 — Parameétres cinétiques et énergétiques des traitements de surface par laser

Surface A2017
Laser Préchauffage | Ablation
Fréquence [Hz] 60 60
Durée d’impulsion [ms] 2 1076
Dimension des taches laser ~ [mm] ©10 3,0x6
/ 2,3

Densité d’énergie [J.cm™?] 29,7 2,3
Vitesse du robot [mm.s™!| 100

Température [°C] 131

Les cinétiques de projection sont relativement lentes (vitesse : 100 mm.s™!), ce qui
augmente le recouvrement des lasers. Les fréquences des lasers n’ont, en effet, pas été
diminuées en conséquence afin d’augmenter la température du substrat et d’accroitre
ainsi I’adhérence du dépot. Des simulations et des observations thermiques ont donc été
réalisées, en prenant en compte ces nouveaux parametres. Les surfaces traitées par le
laser de préchauffage dans ces conditions atteignent une température de 131°C.

Différentes configurations de traitement laser ont été testées. Dans une premiere confi-
guration, seul le laser de décapage a été utilisé, puis, dans une deuxiéme configuration, les
2 lasers, le laser de décapage et le laser de préchauffage ont été employés simultanément.
Afin de comparer lefficacité des traitements lasers, avec les techniques de préparation
conventionnelles, des dépots d’aluminium ont été élaborés sur des surfaces sablées, et

également, sur des surfaces dites de référence (simplement dégraissées a ’alcool).

3.2 Résultats de projection
3.2.1 Etat de surface du substrat avant projection

Compte tenu des parametres cinétiques spécifiques de la projection Cold Spray
(vitesse réduite et pas vertical faible), un important recouvrement des traitements la-
sers se produit. Dans ces conditions, les surfaces traitées présentent des morphologies

différentes de celles observées précédemment (figure I1.20). La figure I11.37 présente des
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observations MEB et profilométriques de surfaces irradiées, ainsi que des observations
de surfaces sablées. Il est ainsi possible de comparer les états de surface des substrats
traitées par laser a des structures générées par un traitement de préparation des surfaces

couramment employé.
Ablation Préchauffage+Ablation

Jo'¢ 131

MEB

Profilomeétre

Fia. II1.37 — Observations MEB (1) et profilométrique (2) de surfaces d’A2017 traitées
(a) par sablage (b) par le laser d’ablation seul (2309 mJ.cm™ ) (c) par le laser de
préchauffage (29,7 J.cm™2 ) et le laser d’ablation (2309 mJ.cm™2 ) superposés.

La répétition et la superposition des impacts lasers ont généré des surfaces possédant
un aspect de bain de matiere figé. Des projections de matiere émergent de la surface. Ces
projections résultent des mécanismes d’éjection induits par le laser d’ablation. Les sur-
faces sablées (figure 111.37 1.a) sont, quant a elles, beaucoup plus irréguliéres et portent
les stigmates des impacts des particules abrasives. L’érosion des surfaces, par les grains de
sables génerent des surfaces inhomogenes, trés accidentées, avec de nombreuses aspérités.
Les observations réalisées grace au profilometre (figure 111.37 2) confirment les observa-
tions MEB. Les surfaces traitées par laser sont, quant a elles, constituées de pics répartis
de fagon uniforme alors que les surfaces sablées sont constituées de sillons irréguliers.

Il existe également des différences de morphologie entre les surfaces traitées par le
laser d’ablation seul et celles traitées par la combinaison du laser de préchauffage et du
laser d’ablation. Ces différences sont surtout mises en évidence par les parametres géo-

métriques. Les observations MEB et profilométriques (figure I11.37) laissent simplement

119



Chapitre III. Adhérence des dépots 3. Application Cold Spray :Al/Al

deviner que les surfaces préchauffées disposent d’une morphologie plus lisse.

Les parametres caractérisant la géométrie des surfaces présentés par la figure 111.38
montrent également les différences de topographie qui existent entre les surfaces sablées et
celles préparées par laser. La rugosité des surfaces sablées est plus grande Rag,p.=6,16 pm

contre Ra,s,=0,84 pum pour la surface la plus rugueuse (préparée par le laser d’ablation

seul).
40
—+—5ablée

35 —a— Laser ablation
- ---a--- Lager préchauffage et ablation
25

£

=
20 4

Ra R Rz

FiG. I11.38 — Caractéristiques géométriques des surfaces d’A2017 préparées par sablage

et par traitements lasers.

L’écart quadratique moyen est également plus important pour les surfaces préparées
de fagon conventionnelle (Rqsape=4,28 pm ; Rquaser=1,07 pm). Cela indique que dans le
cas des surfaces sablées, les variations d’altitude sont plus grandes et que 1’écart entre
les creux et les pics est plus conséquent. Le parametre Rz, qui est la moyenne des écarts
entre les 5 plus grands pics et les 5 plus profonds creux, illustre tres bien cette différence
de variation de topographie. Par rapport aux surfaces traitées par les lasers, Rz est 4 fois

plus grand dans le cas des surfaces sablées (Rzgup1.=36,43 pm ; Rzjqse,=8,4 pm).

La rugosité des surfaces bénéficiant de la combinaison des deux lasers est plus faible
Rajgsers=0,56 pm alors que Rajus-=0,84 pm. Les variations d’altitude sont également
plus modérées Rqjusers=0,76 pum, alors que Rquuser=1,07 pm et Rzjgsers=7,16 pm alors
que Rzjq5e-=8,4 pm. Ces disparités de topographie sont plus faibles que celles qui existent
entre ces surfaces et les surfaces sablées. Cependant, elles indiquent que, lorsque le taux
de répétition et de superposition des impulsions est important, la combinaison du laser
de préchauffage et du laser d’ablation génere des surfaces plus lisses, possédant donc

moins d’aspérités. Néanmoins, la multiplication des impacts crée des morphologies de
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surface plus rugueuses (figure I11.7 ¢ par rapport a figure 111.38) et avec un aspect plus

homogene (chapitre 2 figure 11.20 1.c).

Les structures observées sur les surfaces traitées par les lasers (figure I111.37 1.b et ¢)
sont générées par 'interaction laser-matiere. La matiere est, en effet, expulsée du bain
de matiere en fusion, sous l'effet des tensions de surface, des vibrations élastiques et des
ondes acoustiques créées par l'interaction entre les impulsions laser et le substrat [133].
L’interaction laser-matiere étant tres courte, 1’énergie apportée par le rayonnement est
rapidement thermalisée (dissipée) et la matiére retourne tres rapidement a 1’état solide.
C’est pourquoi les surfaces présentées sur la figure [11.37 1.b et 1.c ont un aspect de
matiere en ébullition, les structures générées par I'agitation de la matiere en fusion ont
été figées, du fait du refroidissement tres rapide du matériau. Les motifs ainsi créés se
répetent de fagon uniforme, sur I'ensemble de la surfaces, ce qui crée des zones homogenes

possédant des aspérités disposées régulierement.

Afin d’observer I'impact de ces morphologies de surfaces préparées par lasers, des
revétements ont été élaborés par Cold Spray. A titre de comparaison, des dépots par
projection a froid ont également été réalisés sur des surfaces sablées et des surfaces
n’ayant regu aucune préparation particuliere, si ce n’est un dégraissage chimique avant
projection. La structure des dépdts a été observée pour les différentes projections et des

tests d’adhérence ont été réalisés.

3.2.2 Structure des dépots

La structure des dépots, ainsi que la structure des interfaces, sont présentées
sur la figure 111.39. Les différents revétements possedent tous une structure dense (figure
I11.39 a) et sont relativement épais (épaisseur supérieure a 400 um). Ces observations
illustrent parfaitement les principales caractéristiques de la projection a froid, a savoir
une densité importante ainsi qu'un rendement et une vitesse d’élaboration du dépot
élevés (épaisseur de 400 pm obtenue en 2 passes).

En revanche, les interfaces (figure 111.39 b) n’ont pas les mémes caractéristiques, en
fonction du traitement de surface appliqué. Dans le cas du substrat n’ayant subi aucun
traitement particulier, mis a part un dégraissage, des décohésions, entre le substrat et le
dépot, sont visibles. Ces décollements localisés a 'interface peuvent étre dus a la présence
de polluants de surface qui ont pu recontaminer le substrat entre ’étape de nettoyage
chimique et la projection. Ces défauts d’adhérence peuvent également étre dus a des
défauts d’homogénéité (morphologique ou en composition) de la surface. Ces lacunes

d’adhérence constituent donc des zones préférentielles de fissuration et c’est a partir de
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x150 x1500

Sans traitement

Sablé

L |
10.0 ym

2308 mJ.cm™2
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Fic. 111.39 — Observation MEB de la structure des dépots en coupe élaborés par Cold
Spray dans différentes conditions interfaciales (1) dégraissés (2) sablés (3) traités par le
laser d’ablation (2308 mJ.cm™2 ) (4) traités par le laser d’ablation (2308 mJ.cm™2 ) et
par le laser de préchauffage (29,7 J.cm™2 ).

ces anomalies que le décollement du revétement a pu s’initier.
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Lorsque la surface est sablée, aucune zone de décollement n’est visible (figure 111.39
2.b) mais des particules issues du processus de préparation sont enchéssées dans le sub-
strat. Ces grains de corindons fragilisent le contact dépot/substrat et, comme dans le
cas des zones de décollement observés sur la figure I11.39 1.b, ils constituent des sites
préférentiels de génération de fissures.

Enfin lorsque les substrats sont préparés par traitement laser, les interfaces sont
propres et exemptes de défauts (figure I11.39 3/4.b). Quel que soit le traitement laser
(laser d’ablation seul ou combinaison des 2 outils), les interfaces sont lisses et homogenes.
Les modifications de surfaces induites par les traitements lasers sont visibles par une

légere ondulation de I'interface, plus ou moins accentuée suivant le traitement réalisé.

L’observation des interfaces, en coupe, permet également de visualiser 'impact ou
I’absence d’impact des particules sur le substrat. En effet, la matiere projetée par Cold
Spray est animée d’une vitesse importante, assez importante pour que, dans certains cas,
une déformation par un grenaillage de la surface a revétir puisse se produire [16]. Cepen-
dant, ce phénomeéne ne semble pas se produire dans le cas étudié, puisque les interfaces
peuvent étre facilement identifiée suivant le type de préparation appliqué (sablage ou
traitement laser). Les préparations de surfaces ont, en effet, ’ascendant sur I'impact des

particules quant a la structuration de l'interface.

Les morphologies des surfaces avant projection, les structures des revétements et les
caractéristiques des interfaces ont été observées et ont permis d’identifier les différentes
particularités liées au procédé de préparation des surfaces. L’adhérence des revétements,
élaborés en fonction des traitements avant projection, a été mesurée et reliée aux carac-

téristiques spécifiques des particules déposées a froid.

3.2.3 Caractérisation de ’adhérence

L’adhérence des dépots a été quantifié grace au test de traction-adhérence
AFNOR [112]. L’efficacité des différentes conditions de préparation des surfaces a ainsi
été évaluée comme le récapitule la figure [11.40. Il est possible d’observer un accroissement
progressif de 'adhérence, suivant le type de préparation de surface.

Les revétements élaborés sur les surfaces n’ayant subi aucun traitement (Ref) ont
le niveau d’adhérence le plus faible. Lorsque les surfaces subissent un traitement de
surface, I'adhérence des dépdts est augmentée. Ainsi, lorsque les surfaces sont sablées,
les dépots présentent une tenue interfaciale plus importante. De la méme fagon, pour
les substrats traités par les lasers (laser d’ablation seul ou préchauffage et ablation), les

revetements bénéficient d’un ancrage plus important sur le substrat et tres supérieur aux
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F1G. I11.40 — Résultats des tests de traction effectués pour les dépots d’Al6061 obtenus par
Cold Spray élaborés sur des substrats (Ref) n’ayant subi aucun traitement (RS) sablés
(Q) traités par le laser d’ablation seul (2300 mJ.cm™2) (QC) traités par le laser de
préchauffage (29,7 J.cm™2 : 181°C) et le laser d’ablation (2300 mJ.cm™2).

autres configurations, y compris celle avec les substrats préparés de facon conventionnelle
(augmentation de 80%). La combinaison du laser de préchauffage et du laser d’ablation
semble bénéfique. Les dépots élaborés sur les surfaces préparées par les 2 lasers sont
plus adhérents que ceux réalisés sur les surfaces traitées par le laser d’ablation seul.
L’action combinée des deux lasers permet d’atteindre un niveau d’adhérence tres élevé
(65 MPa) qui est méme proche de la valeur limite du test de traction qui est imposée

par la résistance de la colle (67,9 MPa).

3.2.4 Discussion

Comme il a pu étre constaté, une influence significative des traitements lasers a
pu étre mise en évidence quant a I’adhérence des dépdts. En effet, les dépots réalisés sur
des surfaces traitées de facon conventionnelle présentent toujours une adhérence limitée
par rapport a ceux élaborés sur des surfaces traitées par laser. L’effet de ’état de surface
du substrat et du comportement a I’étalement des particules apparait alors primordial.
Pour la projection a froid, les particules atteignent la surface a 1’état solide. Elles ne
disposent donc pas de la déformabilité nécessaire pour combler les aspérités susceptibles
d’étre présentes sur une surface sablée par exemple. A l'inverse, les surfaces préparées
par lasers qui présentent une rugosité plus faible que les substrats sablés offrent une
meilleure adhérence. La combinaison du laser de préchauffage et du laser d’ablation
permet, d’ailleurs, d’obtenir des niveaux d’adhérence tres élevés. La caractérisation de la
géométrie des surfaces par profilométrie (figure I11.38) révele que les surfaces traitées par

la combinaison des deux lasers possedent la plus faible rugosité. Ceci tend a démontrer
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que, dans le cas de la projection a froid, les aspérités de surfaces ne doivent pas dépasser
une certaine amplitude. Il est, en effet, nécessaire que la morphologie des substrats adopte
un compromis entre une géométrie plane, pour que les particules possédant un faible
degré d’étalement recouvrent le mieux possible la surface, et une géométrie accidentée
pour permettre aux particules de s’ancrer mécaniquement. Les surfaces préparées par la

combinaison des lasers semblent étre, alors, le bon compromis.

En complément de ces modifications structurelles, la combinaison des lasers permet,
également, de nettoyer les surfaces et de les rendre actives. En effet, bien que les modifi-
cations chimiques ne puissent étre détectées par les outils de caractérisation (EDS,SDL)
employés au cours de cette étude, leurs effets bénéfiques, quant a ’étalement des parti-
cules et a 'adhérence des dépots, ont pu étre constatés. Le développement d'une couche
d’oxyde susceptible d’améliorer le contact entre le dépdt et le substrat pourrait étre a
l'origine des accroissements d’adhérence mesurés. Dans le cas de la projection a froid,
ce phénomene est moins prépondérant du fait de ’étalement réduit des particules mais

contribue quand méme a la tenue interfaciale des dépots.

Un autre phénomene peut aussi étre a l'origine des différences d’adhérence observées.
En effet, il a été constaté que le sablage des substrats pouvait induire une augmentation
de la dureté des surfaces. Fang et al. [134] ont ainsi réalisé des tests de dureté, sur des
surfaces avant et apres sablage, et ont observé une augmentation de la dureté, notamment
dans le cas de surfaces d’alliage d’aluminium (6063) dont la dureté passe de 110 Hv & 150
Hv apres sablage. Cette augmentation de dureté peut avoir une influence sur la capacité
des particules a s’écraser. Plus le substrat est dur, plus I’enchassement des particules est
difficile et donc, plus le taux de rebond est élevé. En effet, la vitesse critique que doivent
atteindre les particules, pour assurer la formation d’un revétement, dépend également
de la dureté du matériau [135]. 11 est possible que la dureté des substrats ne soit pas

affectée de la méme fagon par les traitements lasers et par le processus de sablage.

Les particules impactant les surfaces préparées par les lasers sont moins soumises aux
rebonds et ont plus de facilité a s’incruster. Ce phénomene, couplé aux modifications de
topographie de surface opérées par les lasers, permet d’obtenir un meilleur contact et

des interfaces propres, sans défaut.

Comme il a pu étre supposé au cours de cette étude, la dureté du substrat peut
jouer un roéle vis-a-vis de 'adhérence des particules et, en particulier, sur la promotion
ou non du rebond de celles-ci, lors de leur impact avec la surface. Afin d’étudier plus
en détail ce phénomeéne, un couple de matériaux (cuivre - inconel 718), utilisé dans
I'industrie aéronautique, faisant intervenir un substrat trés dur (> 300 Hv) a été retenu.

L’adhérence des dépots réalisés sur des surfaces traitées par les lasers combinés a, en
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effet, été caractérisée et comparée a celle obtenue pour des substrats sablés.
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4. Application de la préparation laser au procédé
Cold Spray : dép6ts de cuivre sur substrat d’in-

conel 718

L’état de surface du substrat et les caractéristiques des particules en vol sont des
parametres importants a prendre en compte, afin d’optimiser I’adhérence des dépots. La
projection thermique et la projection a froid n’impliquant pas les mémes mécanismes
(les mécanismes d’étalement des particules en particulier), les géométries des surfaces a
revétir doivent étre spécifiques aux différents procédés. Les particularités de la projec-
tion a froid, bien que présentant des avantages (oxydation réduite du matériau projeté,
rendement élevé), peuvent néanmoins constituer des obstacles, lors de la réalisation de
dépots sur des substrats possédant des caractéristiques particulieres. Les substrats pos-
sédant une dureté élevée ne constituent pas de bons candidats pour 'élaboration de
revetements par Cold Spray. De plus, 'optimisation de la morphologie de tels substrats
est délicate dans la mesure ou les traitements de surface, a moins d’étre tres violents, ne

permettent pas de modifier facilement le substrat.

Une étude de I'influence de la nature du subjectile, et en particulier de sa dureté, sur
I’élaboration de revétements élaborés par Cold Spray est proposée. Pour cela, des dépots

de cuivre ont été élaborés sur des substrats d’inconel 718 sablés et traités par laser.

4.1 Parametres de traitement
4.1.1 Les matériaux précurseurs

Les revétements Cold Spray ont été réalisés a partir d’'une poudre de cuivre com-
mercialisée par la société Nanoval *. Sa granulométrie présente une distribution centrée
autour de 44 pm et qui s’étend de 28 a 66 pm (figure I11.41).

Le cuivre est un élément qui s’oxyde facilement. C’est un matériau délicat a projeter.
C’est pourquoi les revétements de cuivre sont généralement élaborés sous atmosphére
controlée (VPS Vacuum Plasma Spraying). La projection a froid, dans la mesure ou
elle ne fait pas intervenir de températures tres élevées (inférieures a la température de
fusion des matériaux), est une technique particulierement adaptée, pour se substituer a
ce procédé conventionnel qui nécessite des installations cotiteuses et des procédures de

projection longues.

4www.nanoval.de
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FiG. 111.41 — Distribution en taille et en nombre de la poudre de Cu obtenue par granu-

lométrie laser (ADA200 MASTERSIZE commercialisé par MALVERN).

4.1.2 Les parameétres de projection

Le méme systeme de projection a froid, présenté précédemment (I11.36) a été
utilisé. Les parametres de projection sont récapitulés dans le tableau II1.5. La tempéra-
ture de projection est élevée (650°C) pour assurer la réalisation des dépots compte tenu

des difficultés rencontrées lors du traitement des matériaux durs tels que l'inconel 718.

TAB. IIL.5 — Parametres de la torche de projection

Type de torche CGT GmbH (Allemagne)
Gaz air
Projection Pression [MPa] 2,7
Température [°C] 650
Type cuivre
Gaz argon
Poudre
Pression [MPal] 3
Débit [gmin~!] | 18
Distance de projection [mm] 20
Vitesse de déplacement [mm.s™'] | 100
Pas vertical [mm] 2

Des parametres élevés de projection sont, en effet, nécessaires car les mécanismes
particulier (étalement limité des particules en particuliers, chapitre 1 1.) de la projection

a froid associés aux spécificités du substrat ne permettent pas d’obtenir aisément des

revétements adhérents avec ce couple de matériaux.
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Un objectif de 300 pm pour I'épaisseur des dépdts a été fixé et a été obtenu par
2 balayages complets des surfaces devant le pistolet de projection. Les lasers ont été
maintenus au cours de la premieére passe, afin de préparer le substrat juste avant la
projection puis, ils ont été éteints lors du second passage, afin d’assurer une élaboration

des revétements non perturbée par l'irradiation laser.

4.1.3 Le substrat et ses conditions de traitement

Les parametres et les configurations lasers sont identiques a celles déja présen-
tées (tableau I1.5). Les conditions de traitement des surfaces sont donc les mémes que
celles imposées aux substrats d’A2017.

Le matériau qui a été choisi comme substrat est de l'inconel 718 (I718). C’est un

matériau allié a base de nickel, de chrome et de fer (tableau I11.6).

TAB. I11.6 — Composition de l’inconel 718 [136]

Composition en masse (%)
Ni | Cr| Fe | Mb | Mo | Ti
52519 | 185 | 51| 3 |09

I718

Cet alliage est tres utilisé dans le domaine aéronautique ou encore dans les turbines
a gaz. Il combine une bonne résistance mécanique et un bonne résistance a la corrosion
[137]. 11 possede également une dureté importante (450 Hv tableau I11.7 contre 110 Hv
pour ’A2017 par exemple), ce qui, dans le cadre de la projection a froid, constitue un
obstacle quant a 1’élaboration d’un revétement. En effet, avec ce type de projection, le
substrat doit posséder une dureté suffisamment faible pour permettre aux particules de

s’enchésser [18] et pour éviter qu’elles ne rebondissent sur la surface.

TaB. II1.7 — Caractéristiques de l'inconel 718

I718 | Ref.
Densité (p) [kg.m™3] 8221
Liquidus (T fus) [°C] 1300 1136]
Conductivité thermique (k) Wom LK™ | 11,5
Capacité thermique massique (Cp) [Jkg L. K™!] | 450
Dureté (H) [Hv] 450

Les mémes préparations de surface que celles utilisées pour la projection a froid
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de 'aluminium sur lalliage 2017 (3.) ont été appliquées aux substrats d’inconel 718.
Ces derniers possedent des dimensions standard adaptées aux tests d’adhérence (25 mm
de diametre et 10 mm d’épaisseur). De la méme fagon, des dépdts ont été élaborés
sur des substrats sablés et sur des substrats de référence n’ayant subi aucun traitement
particulier. Les surfaces destinées a étre traitées par les lasers n’ont pas subi de traitement
particulier, hormis un polissage trés grossier pour uniformiser ’aspect de surface. Ces
échantillons n’ont pas été dégraissés avant projection, seuls les substrats sablés et de

références ont été dégraissés avant 1’élaboration des revétements.

4.2 Résultats de projection
4.2.1 Etat de surface du substrat avant projection

La figure I11.42 montre des observations MEB des surfaces ayant subies les dif-
férents traitement de préparation. Ces états de surfaces correspondent aux morphologies
des substrats sur lesquels les dépots de cuivre ont été élaborés. Les marques du polissage,
sous forme de rayures, sont visibles sur la surface référence qui n’a subi aucun traitement
(figure I11.42 a).

Il est intéressant de remarquer que, pour la surface sablée (b), les rayures du po-
lissage sont encore visibles. Ceci est dii a la dureté élevée de I'inconel 718. Les grains
abrasifs ne semblent pas disposer de suffisamment d’énergie cinétique pour creuser et
modifier la surface du substrat. Une modification de la surface intervient cependant et
les marques caractéristiques de I'opération de sablage, a savoir la présence de sillons et
I’aspect chaotique, sont visibles.

Pour les surfaces traitées par laser (figure I11.42 ¢ et d), un lissage peut étre observé.
Les rayures issues de 'étape de polissage sont présentes, mais le rayonnement laser a
gommé ces légeres aspérités. Les surfaces ont un aspect fondu et peu de différences sont
visibles entre les zones traitées par le laser d’ablation seul (c) et les zones traitées par
la combinaison du laser de préchauffage et le laser d’ablation (d). Aucun cratére n’a été
détecté sur le substrat, les traitements lasers, par ablation seul ou par préchauffage et

ablation ne génerent pas de modifications importantes de la topographie du substrat.

4.2.2 Structure des dépoéts

La structure des dépdts a été observée au MEB quelles que soient les conditions
de traitement comme lillustre la figure I11.43. L’ensemble des dépots de cuivre obtenus
présente une structure dense avec quelques porosités (taux de porosité ~ 1%). Pour

les différentes configurations de préparation de surface, ’épaisseur des revétements est

130



Chapitre III. Adhérence des dépots 4. Application Cold Spray :Cu/I718

Fia. 111.42 — Observations MEB de surfaces d’I718 (a) sans traitement (b) sablée (c)
traitée par le laser d’ablation seul (2300 mJ.cm™2 ) (d) traitée par le laser de préchauffage
(29,7 J.em™2 ) et le laser d’ablation (2300 mJ.cm™2 ).

importante : entre 400 et 420 pm. Dans le cas du revétement élaboré sur substrat sablé
(mais également avec le substrat traité par le laser d’ablation seul), un décollement a
I'interface s’est produit, lors de la préparation (la découpe) de I’échantillon.

Les aspérités de la surface sablée sont visibles sur la géométrie de I'interface au niveau
du dépot. Dans le cas du substrat traité par la combinaison des deux lasers, le dépot est

resté adhérent, l'interface est lisse et ne présente pas de défaut (figure I11.43).

Comme il a été évoqué précédemment, le cuivre est sensible a la température et
s’oxyde rapidement. C’est pourquoi des observations de la surface des dépots ont été
effectuées (figure 111.43 2), afin d’analyser 'aspect chimique de la projection. La variation
de coloration des 2 différents revétements laisse supposer qu’une oxydation s’est produite
lors de 1’élaboration.

Le dépot de la figure 1.a, qui correspond a celui réalisé sur la surface sablée, possede
une coloration moins uniforme que le dépo6t 1.b . Le bas du dépot est de couleur différente
et a adopté une coloration bleu-vert clair qui témoigne du phénomeéne d’oxydation du

cuivre (caractéristique de la formation de Cu0). Le haut du dépot est, quant a lui, de
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1.a

200 pm

F1a. I11.43 — Observations des dépdts de cuivre, (1) vus de dessus (optique) (2) en coupe
(MEB), élaborés sur substrat d’I718 (a) sablé (b) traité par le laser d’ablation et le laser
de préchauffage

couleur rouge (caractéristique de la formation de Cuy0).

Le dépot élaboré, sur la surface traitée par laser, est plus uniformément coloré bien,
qu’il soit possible de distinguer des zones légerement plus oxydées que d’autres.

La surface du dépdt élaborée, sur le substrat traité par laser, présente une teinte
plus orangée que celle du haut du dépot réalisé sur un substrat sablé ce qui indique
une oxydation moindre du revétement. Ces observations sont confirmées par les analyses
EDS (figure I11.44) des différentes régions des surfaces des dépots.

En effet, I'analyse révele que les dépots élaborés sur des substrats traités par laser
présentent des degrés d’oxydation moins importants que dans le cas des substrats sablés.
De plus, dans ce dernier cas, le bas du dépot (2) est plus oxydé que le haut (1).

Bien que les 2 dépots aient été élaborés avec des parametres de projection et un
positionnement identique (les 2 échantillons issus de 2 séquences de projections différentes
occupaient la méme position sur le porte-échantillon), une différence d’oxydation des
revétements se produit.

La variation de coloration, et donc d’oxydation des dépdts, indique que ce phénomene
n’est pas due au procédé de projection a froid. En effet, si la réaction du cuivre avec ’oxy-
gene de 'atmosphére ambiante était dii au procédé, les dépots auraient une coloration

plus homogene. Ce procédé de projection, de par les faibles températures mises en jeu

132



Chapitre III. Adhérence des dépots 4. Application Cold Spray :Cu/I718

Partie haute C
(orange:1)

Partie basse
(blanc:2)

— Laser

Fic. 111.44 — Mesures EDS de la surface dépots de cuivre élaborés sur substrat d’I718

sablé ou traité par laser.

et de par la durée relativement courte d’exposition des particules (du fait des vitesses
importantes ~ 800 m.s™!), au flux de gaz limite les réactions et les interactions entre les
particules et 'oxygene. Méme si, dans le cas précis de ces projections, la température
du gaz porteur est élevée (650°C) pour une projection a froid, le transfert de I’énergie
thermique aux particules s’effectue par convection, ce qui signifie que la température des
particules de cuivre reste inférieure a 650°C. Néanmoins, lors de I’élaboration des dépots,
les échantillons sont soumis au flux d’air chaud issu du pistolet de projection. Les passes
successives soumettent les revétements a un flux thermique qui peut induire une oxyda-
tion. Ce type de probleme avait, cependant, été anticipé et afin de limiter les contraintes
thermiques imposées par une telle exposition, un systeme de refroidissement par le biais
d’une circulation d’air froid au niveau du porte-échantillon, a été utilisé. D’apres les ob-
servations et les mesures EDS, il apparait que ce systéme n’a pas permis de totalement

inhiber les réactions entre I'oxygene de I'atmosphere ambiante et les dépots.

L’oxydation observée sur les dépots est vraisemblablement due au refroidissement
insuffisant des substrats. Le dépot élaboré sur la surface sablée présente un dégradé
d’oxydation qui peut étre expliqué par I’évacuation inhomogene de la chaleur au niveau
du porte-échantillon. La zone qui possede la plus forte oxydation au niveau du dépot (le

bas du dépdt) correspond a la partie de 1’échantillon située le plus au bord du porte-
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échantillon (figure I11.45).

Dissipation then'nic] ue
rnoins efficame

°

o o

Fia. I11.45 — Photographie du porte-échantillon

Pour la partie supérieure de 1’échantillon, I’augmentation de la température du sub-
strat, induite par les impacts répétés des particules et par le gaz de projection, est dissi-
pée plus efficacement par conduction, via le porte-échantillon. Pour la partie inférieure,
comme 1’échantillon est situé au bord du support, le volume de matiere disponible, pour
dissiper I’énergie sous forme de chaleur, est réduit. Ce phénomene n’est pas visible dans
le cas du dépot réalisé sur le substrat traité par laser, car le contact, entre le dépdt et le
substrat, est meilleur. En effet, contrairement au cas sablé le dépdt ne s’est pas décollé
lors de la préparation de I’échantillon pour I'observation en coupe. Dans ces conditions,
I’énergie thermique est dissipée, I'augmentation de la température est limitée et donc

I'oxydation est moins importante.

L’adhérence des dépdts de cuivre présentés sur la figure 111.43 et des dépdts élaborés
sur des surfaces traitées par le laser d’ablation seul, ainsi que sur des substrats n’ayant

subi aucun traitement, a été quantifié.

4.2.3 Caractérisation de ’adhérence

Des tests par traction-adhérence ont été menés afin d’évaluer I’adhérence des
différents dépdts. La figure I11.46 récapitule I’ensemble des valeurs d’adhérence obtenues
pour les différentes configurations. Les tests, concernant les dépots réalisés sur les surfaces
non traitées, ne figurent pas sur cette figure car 'adhérence des dépots étant trop faibles,
ces derniers se sont désolidarisés du substrat, avant la réalisation des tests d’adhérence.

De fagon générale, 'adhérence des dépdts de cuivre sur les substrats d’inconel 718 est
faible. Une seule condition de traitement des surfaces a permis d’atteindre des valeurs

d’adhérence acceptables.
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Fi1G. I11.46 — Résultats des tests de traction effectués pour les dépots de cuivre élaborés sur
des substrats (RS) sablés (Q) traités par le laser d’ablation seul (2300 mJ.cm™2 ) (QC)
traités par le laser de préchauffage (29,7 J.cm™2) et le laser d’ablation (2300 mJ.cm™2).

Comme il pouvait étre supposé lors des analyses microscopiques, les résultats d’adhé-
rence, obtenus pour les surfaces sablées, sont tres faibles (0,23 MPa). Le décollement
du dépot s’est produit pour une tres faible force de traction appliquée au systeme. Les
dépots élaborés, sur les surfaces traitées par le laser d’ablation seul, ont également un
niveau d’adhérence relativement faible (0,4 MPa).

En revanche, dans la configuration de préparation de surface, combinant le laser de
préchauffage et le laser d’ablation, une nette amélioration de la tenue interfaciale a pu
étre mesurée (23,96 MPa).

4.2.4 Discussion

La dureté du substrat est tres élevée (450 Hv), I'observation des surfaces d'I718
sablées (figure 111.42) pour lesquelles 1’érosion n’est pas aussi marquée que pour des sur-
faces plus ductiles (figure 111.37), le démontre tres bien. Dans ces conditions, ’enchésse-
ment des particules dans le substrat est beaucoup plus difficile et les particules rebon-
dissent sur la surface [11]. La vitesse critique des particules doit alors étre plus importante
pour qu’elles disposent d'une énergie cinétique suffisamment élevée pour s’ancrer dans le
substrat. Le seuil de vitesse critique, pour la majorité des couples particules/subjectile,
est 1ié a la dureté du substrat. Cela est vérifié dans le cas des projections de cuivre, plus
le substrat est dur, plus la vitesse critique est élevée (tableau I11.8).

Pour les différentes configurations, la vitesse critique a été atteinte puisque des dépots
ont pu étre élaborés. Cependant, les niveaux d’adhérence pour la plupart des conditions,
sont faibles. Néanmoins, lorsque le laser de préchauffage est combiné au laser d’ablation,

des revétements plus adhérents ont pu étre obtenus. Le seuil de vitesse critique ne semble

135



Chapitre III. Adhérence des dépots 4. Application Cold Spray :Cu/I718

TaB. II1.8 — Vitesses critiques de projection par Cold Spray du cuivre

_ Substrat Vitesse critique [135]
Particule
Matiere | Dureté [87] [Hv] [m.s™!]
. Aluminium 100 510
Cuivre -
Acier 316L 210 575

donc pas étre la seule condition et le seul critere de formation des dépots. Les observations
des différentes surfaces, apres les traitements de préparation (figure I11.42) ne permettent
pas d’expliquer ces différences d’adhérence dans la mesure ou les surfaces traitées par la
combinaison des 2 lasers présentent une morphologie proche de celles traitées par le laser
d’ablation seul.

Des analyses EDS ont été réalisées sur les surfaces traitées par laser afin de déterminer
si une différence de composition chimique pouvait étre a l'origine de 'amélioration de

I'adhérence. Ces analyses sont comparées a la composition de surfaces non traitées (figure
111.47).

——Référence i w
— Laser d'ablation
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Fic. 111.47 — Mesures EDS des surfaces d’I718 avant projection

Il apparait alors, que I’étude par EDS révele la présence d'une proportion plus im-
portante d’oxygene, sur les surfaces traitées simultanément par le laser de préchauffage

et le laser d’ablation. L’irradiation intense des surfaces, par la combinaison des lasers,
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aboutit a I'oxydation du substrat. L’inconel 718 est un alliage a base de nickel qui est
un élément particulierement résistant a ’oxydation. Cependant, il a été observé [138]
que, sous atmosphére ambiante, il était possible qu’une couche de NiO d’une centaine de

nanometres se forme [139], lorsque la surface était chauffée a 650°C.

Le traitement combiné des lasers induit une oxydation de la surface qui, d’apres
les observations MEB (figure 111.42) et les analyses EDS (figure I11.47) des différents
substrats, constitue la seule différence notable par rapport aux surfaces préparées par
le laser d’ablation seul. Pourtant 1’écart d’adhérence des dépots de cuivre, élaborés sur
les substrats traités par les deux configurations laser, est tres grand. Il est donc possible
que la présence d’oxyde de nickel, en surface des échantillons, permette aux particules de
cuivre de mieux adhérer au substrat via la formation de liaisons impliquant les oxydes
(Chapitre 1 2.1.2) issus du nickel et du cuivre. En effet, le cuivre possede une affinité
importante avec I’'oxygene, des liaisons sont donc susceptibles de s’établir entre I'oxygene
disponible en surface de l'inconel (du fait de l'oxydation initiée par les lasers) et les
particules de cuivre qui s’écrasent sur le substrat. Dans le cas des surfaces sablées et
des surfaces traitées par le laser d’ablation seul, ces liaisons ne peuvent se former, c’est

pourquoi ’adhérence, relevée pour ces préparations de surface, est plus faible.

La combinaison des lasers permet de nettoyer les surfaces et de les rendre actives. Le
laser d’ablation permet de décaper la surface et d’éliminer les contaminants et le laser de
préchauffage permet d’accentuer 'action du laser de décapage et de générer une couche
d’oxyde qui semble accroitre 'adhérence des dépdts. Les phénomenes thermiques induits
par le laser de préchauffage (et, notamment, l'effet de I'accroissement de la résistance
thermique 2.4.4) sont dans le cas de la projection a froid tres limités dans la mesure
ou l'étalement des particules est tres réduit. Il ne se produit, en effet, lors de I'impact
des particules aucun phénomene, tel que des éclaboussures [14], lié a ’écrasement de la
matiere sur le substrat. L’effet thermique du laser de préchauffage, sur I’amélioration de

I’adhérence des dépots projetés par Cold Spray, peut donc étre raisonnablement écarté.

La projection par Cold Spray de cuivre, sur I'I718, démontre que la projection a
froid sur des substrats possédant une dureté élevée est délicate, car I’enchassement des
particules n’est pas aussi efficace que dans le cas de substrats ductiles. Néanmoins, la
combinaison du laser de préchauffage et du laser d’ablation permet d’obtenir des ni-
veaux d’adhérence intéressants, tres supérieurs a ceux obtenus pour des revétements
élaborés sur des surfaces préparées de fagon conventionnelle (sablage). Cette amélio-
ration du contact dépot/susbtrat est vraisemblablement due au développement d’une

couche d’oxyde provoquée par l'interaction laser-matiere. Cette couche d’oxyde assure
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un ancrage chimique des particules de cuivre sur le substrat d’inconel 718.

Conclusion

L’adhérence des dépdts est influencé par différents phénomenes qui dépendent de
I’'état et de la nature de la surface a revétir, mais également des caractéristiques des
particules en vol, ces caractéristiques étant conférées a la matiere projetée par le procédé
de projection. Pour optimiser I’adhérence des revétements, il est nécessaire de prendre
en compte ces phénomenes et d’adapter la préparation des surfaces, avant projection, en
fonction des caractéristiques de la poudre, caractéristiques intrinseques (température de
fusion, dureté) et extrinseques (vitesse,température lors de I'impact). Il a ainsi été pos-
sible d’obtenir des dépdts tres adhérents, plus adhérents que les dépots élaborés sur des
surfaces préparées de fagon conventionnelle (sablage), grace a la combinaison d’un laser
de préchauffage et d’'un laser d’ablation. Cependant, ces résultats n’ont pu étre obtenus
que parce que la préparation de surface était adaptée aux spécificités des conditions de
projection (projection a froid). L’outil laser, en projection thermique, n’est pas un outil
universel, il ne permet pas d’atteindre des niveaux d’adhérences tres élevés, dans toutes
les conditions de projection, tout comme le sablage qui, d’apres les résultats présentés au

cours de ce chapitre, n’est pas adapté a la projection a froid (dans les conditions testées).
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Conclusion générale

Cette étude a porté sur 'analyse et la compréhension des modifications générées par
le traitement combiné d’un laser de préchauffage et d’un laser d’ablation, sur des surfaces

destinées a étre revétues, par projection thermique et a froid.

Le premier chapitre a été consacré a la présentation des outils et des mécanismes
mis en jeu, lors de la préparation des surfaces et de 1’élaboration des revétements. Une
attention particuliere a été portée sur la description des procédés innovants, tels que
I'outil laser ou la projection a froid (Cold Spray), utilisés au cours de ces travaux. Les
principaux mécanismes, régissant l'interaction laser-matiere et I’étalement des particules

au cours de la projection thermique, ont été évoqués.

L’analyse des phénomenes et des modifications de surface générés par les traitements
lasers, sur différents substrats, a fait I'objet d’'un deuxiéme chapitre. Au cours de ce
chapitre, les deux lasers possédant des caractéristiques différentes ont été présentés. Afin
de disposer d'un procédé maitrisé, ces deux outils ont été synchronisés. Une étude des
interactions thermiques laser /matiére mises en jeu, lors du traitement des surfaces par
le laser de préchauffage, a été menée. Des observations de I’évolution de la température,
couplées a des simulations numériques, ont permis, alors, de mettre en avant les diffé-
rences de comportement thermique des matériaux, en fonction de leurs propriétés. Les
surfaces traitées par les lasers ont également été observées (par MEB) et leur géométrie
a été caractérisée (par profilométrie et par AFM). Différents comportements ont ainsi
pu étre révélés suivant la nature du matériau irradié et différents mécanismes ont été

décrits :

— la création de crateres se produit au niveau des défauts de surfaces qui concentrent
I’énergie apportée par le rayonnement laser.

— la conductivité et la capacité thermique des matériaux conditionnent les modifica-
tions et le lissage des surfaces (cas de l'alliage de TAGV)

— une augmentation de ’absorption se manifeste, lorsque la température des surfaces

est augmentée.
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Les 4 matériaux retenus pour cette étude ont présenté des réponses différentes, face
aux traitements lasers. Des crateres sont apparus sur les différentes surfaces, mais avec
des morphologies particuliéres, suivant le type de matériau. Ainsi 'alliage d’aluminium,
de par ses propriétés thermiques, a fait preuve d’une plus grande sensibilité au traitement
photonique, avec la formation de crateres présentant des couronnes de matiere. L’alliage
de titane, du fait de sa faible conductivité thermique a, quant a lui, présenté un aspect
plus lisse, avec des ondulations de surface générées par une fusion superficielle. Enfin, les
surfaces d’alliage d’acier inoxydable, bien que bénéficiant d’une absorption supérieure
du rayonnement, n’ont pas montré autant de transformations significatives. Les crateres,
en effet, générés sur ces substrats, perturbent peu la géométrie de surface qui reste tres

lisse.

Le troisieme chapitre a permis de caractériser I'impact de ces traitements lasers sur
I’adhérence des revétements. Une analyse de I’étalement de particules, sur des substrats
irradiés a tout d’abord été menée et a permis de mettre en avant 'impact bénéfique de

la combinaison des lasers :

— une meilleure adhérence est systématiquement observée lorsque les substrats sont
traités par le laser d’ablation combiné au laser de préchauffage.
— l'adhérence créée par les traitements lasers n’est pas exclusivement d’origine mé-

canique, une adhérence chimique intervient.

Enfin la préparation des surfaces par la combinaison des 2 outils a été employée avec
la projection a froid. Des tests d’adhérence ont ainsi été menés, pour différents couples de
matériaux (aluminium/aluminium 2017 et cuivre/inconel 718), et des tenues interfaciales
supérieures a celles mesurées pour des préparations de surface conventionnelles ont été
constatées. Les modifications de surface, générées par la combinaison des lasers, semblent
en effet adaptées au procédé de projection a froid, en particulier pour ces couples de ma-
tériaux. En effet, pour ces conditions de traitement (projection a froid), les particules
qui impactent le substrat ne sont pas fondues et ne disposent donc pas d’une grande
déformabilité. Avec les préparations conventionnelles (notamment le sablage), d’impor-
tantes variations de la topographie des surfaces sont créées afin de favoriser I’ancrage
mécanique. Cependant, du fait de cette faible déformabilité, les particules issues de la
projection a froid sont peu a méme de tirer avantage des aspérités et des différentes
cavités induites par les préparations de surface. De la méme facon, les faibles tempéra-
tures d’'impact des matériaux, associées au temps d’interaction extrémement courts, ne
favorisent pas la création de liaisons interfaciales. C’est pourquoi, 'influence des trai-

tements lasers dans ces conditions est apparue favorable. Les modifications de surface
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Conclusion générale

générées par les irradiations lasers ont révélé, en effet, des morphologies et des condi-
tions chimiques plus adaptées aux mécanismes d’élaboration. Quelle que soit la nature
du substrat et en particulier ses propriétés mécaniques, une interface propre et réactive
(par 'augmentation de température) est apparue systématiquement bénéfique pour les

phénomenes d’adhérence des revétements.

En plus de I'effet bénéfique des capacités de nettoyage d’un laser d’ablation, le controle
treés précis de la température de surface (par le biais d'un autre laser) s’est révélé pro-
metteur, a la fois d’'un point de vue géométrique et énergétique.

Ainsi, par I'étude des parametres influents, il a été possible de définir des conditions

de traitement favorables & la bonne tenue des revétements.

Les phénomenes générés par 'augmentation de la température et plus particuliere-
ment la croissance d’une couche d’oxyde ont en effet un impact important tant sur la
mouillabilité, que sur la résistance thermique de l'interface. Cependant, cette couche
d’oxyde, dont les bienfaits ont pu étre observés au travers de I’étude des particules, est
tres faible et n’a pas pu étre caractérisée par les mesures EDS et SDL. C’est pourquoi
en perspective de cette étude, il serait intéressant de réaliser des analyses chimiques plus
sensibles et plus précises par SIMS (Secondary Ion Mass Spectrometry) ou par TEM
(Transversal Electron Microscopy), par exemple, afin de confirmer les changements de

composition qui manifestement interviennent lors du traitement laser.

De plus, ces travaux se sont focalisés sur le traitement laser a l'interface substrat-
dépot, afin d’améliorer la tenue des revétements en améliorant le contact substrat dépot.
La construction d’un dépot par projection étant réalisée par la superposition de couches
de particules, il serait intéressant d’étudier I'effet du traitement laser au niveau de ces
couches. Il serait alors envisageable d’accroitre la cohésion des dépots directement lors
de leur élaboration. En effet, en ajustant les parametres des outils lasers, le décapage
et le préchauffage des couches précédemment déposées pourraient permettre d’éliminer
les éventuels contaminants qui pourraient se redéposer entre les différents passages de
projection. Il serait également possible de décaper les particules les moins adhérentes qui
seraient susceptibles de constituer, une fois le dépot terminé, des zones de fragilisation

de la structure, a partir desquelles des décohésions pourraient s’amorcer.
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Synchronisation des lasers

A) Branchement de la carte d'acquisition Texas Instment DAQPad-
6020E(BNC)

1-Principe
La carte d'acquisition doit étre branchée au lgaantel, au laser cheval et au PC. Le
signal de tir est donné par le laser quantel @étzar la carte d'acquisition: elle a
pour role d'allonger la durée des impulsions daaigi'ordre de tir du laser quantel
afin gu'elles puissent étre percues par le lasevaihet elle a également pour réle
d'introduire un délai, entre le tir du laser quaatde tir du laser cheval.

2-Branchements
Laser guantel — carte d'acquisition DAQPad-6020E :
Connecter, a l'aide d'un double connecteur en Talde BNC au module maitre
(module n°4) du laser quantel au niveau de laessginchronisation Q-Switch (Q-
switch synchro out, figure 1) situé a l'arriérendodule.

ASER  LASER KL Hﬂ-\ WATER

/T [

TLASHLAN
51r'~u:|i]: Ei—am Waﬁnw; E5
("Qﬁmrcn [ INTERLOCK
SYNCHED

Fig. 1: Tableau de connexions arriére du LaserbEGH0

Connecter la masse du cable BNC au niveau du ctaure80 (DGND) de la carte
d'acquisition et I'autre fil au niveau du connect2(PFI9).

Fig. 2: a. photo d'un cable BNC sans connecteynhinto de la carte
d'acquisition

Laser cheval — carte d'acquisition:

Dans l'armoire électrique située sur le mur degrlérlaser cheval, brancher la masse



du fil BNC au niveau de la connexion 121 et l'a@itrau niveau de la connexion 112.
Afin de connecter ce dernier, il est nécessairdateancher le fil (fil rouge) issu du
PC qui contrdle le déclenchement des tirs. Cestilcelui qui est en bas au niveau de
la connexion 112, il faut connecter a sa placel lduf cable BNC. Au niveau de la
carte d'acquisition, brancher le cable au nivaaaoahnecteur BNC CTRO OUT.

B) Mise sous tension des lasers et de la carte dimisition

1-Laser Quantel

Allumer les quatre modules et rendre esclave lssr$éaa utiliser. Il est important

d'allumer les quatre modules car le signal de déblement des tirs (Q-Switch

synchro) est relayé et amplifié par chaque modiite de ne pas étre atténué d'un
module a l'autre. Le fait de brancher un céble leupentaire au niveau du module
maitre qui génere l'ordre de tir, atténue la fataesignal. Si I'un des modules n'est
pas allumé, le signal n'est pas assez fort poweparjusqu'au dernier module. Il est
a noter qu'il n'est pas nécessaire de rendre ldsile®esclaves pour qu'ils amplifient
le signal de tir, le fait d'étre allumés suffitedayer efficacement le signal.

2-Laser Cheval
e Allumer l'armoire électrique située sur le mur arrlere du laser. Mettre sur
tension le laser. Au niveau du pupitre de commadudeaser positionner les
boutons shutter sur OFF, mode sur STOP et putde)sti (figure 2).

@ Er o ( CONTROLE 1\\
F—=———=]

e TN (% |
EE « 3
A = = FULSE SHUTTER LASER T

x 100 Tirs

ARRET DURGENCE
CONTACTS PORTES
R. Th. POMPE REF.
R Th ALIMENTATIOHN
DERIT

SURCHARGE LASER

(slalolaleluleloln]lolalo]

0 EAU REF.
2 ALIMENTATION

@ LASER CHEVAL

Fig. 2: Pupitre de commande du laser Cheval



e Tourner la clé du pupitre sur START, maintenir quels secondes puis revenir sur
ON, les voyants clignotent pendant quelques sesmids s'éteignent.

e Allumer le PC situé a coté du laser, sélectioneendde de connexion AUTO.

e Sur le pupitre du laser, sélectionner: shutter EXdde EXT, pulse INT.

e Allumer le PC a c6té de la cabine de projectionisibo

e Ouvrir le fichier Cheval, cliquer sur la fleche b&dne en haut a gauche sous EDIT,
cliquer sur connect.

e Fermer la porte de la cabine et ouvrir les shutigpartir du PC situé a coté de la
cabine, le témoin lumineux situé prés de la cabtreelui situé sur le laser passent
alors de l'orange au bleu. Une fois les shuttex®its, il est possible d'ouvrir la
porte de la cabine, sans que le laser ne se metiéfaut, les témoins lumineux
repassent alors a I'orange pour indiquer que & ldsst pas prét a tirer.

3-Carte d'acquisition

e Connecter la carte d'acquisition sur le PC portaldde port USB du PC situé a
droite pres de I'écran (port du bas). Les piloefaccarte ne sont installés que sur
ce port, si la carte d'acquisition est branchéeusuautre port il est nécessaire
d'avoir les droits administrateurs pour instalésr pilotes sur le port.

e Allumer le PC

e Une fois le PC allumeé, allumer la carte d'acqunsitile PC devrait alors la
reconnaitre. Afin de tester la bonne communicaéintie le PC et la carte, il est
nécessaire d'utiliser le programme Measurement &uiotion.

e Ouvrir Measurement & Automotion (raccourci sur ledmau). Dans l'arborescence
de la fenétre configuration, cliquer sur Périphdes et interfaces puis sur
Périphérigues Ni-DAQ traditionnel et enfin sur DA&P6020E(BNC)
(Périphérique 1) (figure 3).

& DAOPad-6020E (BNC) (Peripherigue 1) - Measurement & Automation Explorer
Fichier Edtion  Affichage  Outile  Aide

V% | E'Propeidtds., | (‘ESupprimer | EEjTest | £DMasguer Faide

Configuration

= £ systéme ) | mtribot | valeur | Deseription Ratour | i |
4 g :Q'FSZQ‘-" dz dmr'eei prdu'nérn de périchérigue 1 Muméro du périphérigue DAQ
= eriphériques cf interfaces 5 el & BT aripheri
R s L - Edtiuméro do serie 000058 Memero de série du périphéngque Fondamentaux
-+ JDa0ead-6ie0e (EnC) (Péripheriqus 1) des
1] Pt P System (Unidantified) périphériques
4 o Parts (Seridl & Parakel) DAG
+-BA Echeles
4 &) Logioels
- VI Crivers
= £ Systémes dépoctds Que souhnitez-

Fig. 3: Capture d'écran du logiciel Measurement &émotion

Cliquer ensuite sur Test, une fenétre Panneauxede dpparait alors et si la
communication, entre le PC et la carte d'acqursitiest effective un signal est
enregistré et tracé dans la fenétre (figure 4).
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Fig. 4: Capture d'écran du logiciel Measurement &témotion

e Fermer le programme Measurement & Automotion etrioule programme
Synchronisation laser via le raccourci du bureaandla fenétre qui apparait, si le
programme et la carte d'acquisition communiquentectement le code 0(76) est
affiché dans la case Last error code (figure S5urSautre code apparait, fermer le
programme et le rouvrir (si I'étape précédenteea Bté suivie, le simple fait de
fermer et d'ouvrir a nouveau le programme suffégler le probleme).

Cycle ima [ms)
[¥ LOw_TO_HIGH {10

TRAIN | STDF'TFmINl

OUAMTEL CHEYAL
PORT: [mj COMMECT | ISCANNES | Lazt amorcade  Delay [ma) Pulee vadth [ms)
' [orFE] [o [os
—CONFIGURATION MESSAGE SENT MESSAGE RECENVED
LaMcER | sTop |
FUISSANCE v ‘

Fig. 5: Capture d'écran du logiciel de synchronisat

C) Réglages des parametres

Les réglages des parametres du laser Cheval (fiéguedurée d'impulsion,
puissance) s'effectuent a la fois grace au pugégreommande du laser et a la fois

grace au laser Quantel.



1-Réglages de la durée d'impulsion et de la puissam

Les réglages de la durée des impulsions et deisgdgance se font directement grace
au pupitre de commande du laser. Il n'y a doncdeasécurité quant au choix des
parametres, il faut donc bien vérifier au préaldlgiéice aux courbes de limites du
laser ) que les parametres choisis ne dépasseld@speapacités du laser.

2-Réglage de la fréqguence

La fréquence de tir est déterminée par le lasent@uaC'est le signal d'ordre de tir du
laser Quantel qui déclenche le tir de laser chdeal fréquence de tir est don c
identique, mais le délai entre le tir du laser Qeket le tir du laser Cheval est
paramétrable, grace au logiciel de synchronisation

3-Réglages du délai entre le laser Quantel et lesker Cheval

Le délai entre le laser Quantel et le laser Chegaldéfini grace au programme
Synchronisation Laser. Dans la fenétre du progranieneetard entre le signal recu
par la carte d'acquisition provenant du laser (ulagit le signal envoyé au laser
Cheval, est déterminé dans la partie droite, sopsittie CHEVAL (figure 6).

OUANTEL CHEWAL

— ‘—z‘ CONMEET HECaninE Laztenorcade  Dielay (ms) IF'uIss widik [ms) Cycle lima (ms]
[a7e) [o jos ¥ LOW_TO_HIGH [10
CONFIGURATION — MESSAGE SENT MESSASE RECENVED
LAMCER | STOP TRAIN STOP TRAIN
FUISSANCE [w]
Chezval width [mz)
FREQUENCE [F) | e | T

GUANTEL CHE AL

GILLANTEL

5.0 5 1015 20 25 30 35 40 45 50 55 60 ©5 70 75 60 85 90

Ki x
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2

0 1D 20 30 40 S 60 70 60 30 100 410 120 130
"

Fig. 6: Capture d'écran du logiciel de synchronisat

Le délai est défini par I'addition de la valeurréatdans la case Delay (ms) et celle
entrée dans la case Pulse width (ms). En effatale d'acquisition déclenche le tir
du laser Cheval sur le front descendant du sigar@meétré par Pulse width. La durée
minimale de I'impulsion de ce signal (Pulse widtk) de 0.5 ms, en dessous de cette
valeur le cheval ne percoit pas le signal et nenptira pas de déclencher le tir (dont

Yo

la durée des impulsions et leur puissance onté&grminées au niveau du pupitre de



commande et dont la fréquence est déterminéectiardu laser Quantel). Ainsi pour
introduire un délai de 6 ms par exemple entre mruision du laser Quantel et une
impulsion du laser Cheval, il faut entrer les pagtres définis dans la figure 7.

CHEWAL
Last error code Delay [mz] FPulze width [rz] Cuicle time [mz]
[7E) E E v LOW_TO_HIGH |10

L&NEEH| STOP | TRAIN | STOP TRAIN

Fig. 7: Paramétres pour un délai de 6 ms entraget Quantel et le laser cheval

Les étapes de détermination du délai entre le I@semntel et le laser Cheval sont
donc les suivantes:

e Entrer le délai en millisecondes défini par Delaytse width
e Cliguer sur LANCER pour que les paramétres soiestgn compte

D) Tir

Une fois les parametres de puissance, de due @lai determinés, il est possible
de lancer le tir des lasers. La détermination desateristiques de tir du laser Quantel
se fait de la méme facon que lorsque le lasertdéisewseul. Des que la commande de
tir du laser Quantel est envoyée, les deux lasgsent simultanément avec les
parametres pré-établis (la porte de la cabine &gt fermée sans quoi, seul le laser
Quantel est en mesure de laser).

La procédure d'arrét de tir est la méme que lortgjleser Quantel est utilisé seul.
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rew.edp

1/ 1

real To=300;
llreal k =140;
/lreal k =15;
real k=7;

/Ireal Rho=2796;
/lreal Rho=7905;
real Rho=4470;

[lreal Cp=982;

/lreal Cp=510;

real Cp=563;

real a=k/(Rho*Cp);

/Istring nom="A2017.eps";

[Istring nom="1304L.eps";

string nom="TA6V.eps";

real ue = 420, alpha=0.25, T=2, dt=0.1;

//*******************************

/I Caractéristiques géométriques
//*******************************

real dJ=25e-3; /I diamétre du jeton(m)
real eJ=10e-3; /I épaisseur du jeton (m)

//**************************

[*** Géométrie/maillage ***
//**************************

real s=dJ/eJ;

border gauche(t=0,-eJ) {x=0; y=t; label=1;};
border bas(t=0,dJ) {x=t; y=-eJ; label=1;};
border droite(t=-eJ,0) {x=dJ; y=t; label=1;};
border haut(t=dJ,0) {x=t; y=0; label=2;};

mesh Th = buildmesh ( gauche(100)+bas(100)+droite(100) + h

fespace Vh(Th,P1);
Vh u=To,v,uold;

problem thermic(u,v)= int2d(Th)(u*v/dt + a*(dx(u)*dx(v)
-int2d(Th)(uold*v/dt)+on(2,u=ue)+on(1,u=To);

reallint] colorhsv=[ // color hsv model
4/6., 1 , 0.5, /I dark blue

4/6., 1 , 1, /I blue

5./6., 1 , 1, /l magenta

1, 1., 1, /l red

1, 0.5, 1 // light red

I;

/lofstream ff("thermic.dat");

for(real t=0;t<T;t+=dt){

uold=u; // uold = u = u =u

thermic; // here solve the thermic problem
/fff<<u(3,0.5)<<endl;
plot(u,fill=1,hsv=colorhsv,value=1);

plot(u,fill=1,wait=1,value=1,hsv=colorhsv,ps=nom);

aut(100) );

+ dy(u)*dy(v)))

Crimson Editor
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Startup2
/Iplusieurs impulsions
Restart();
Xmin:=0;
Ymin:=0;
Zmin:=0;
Xmax:=0.025;
Ymax:=0.025; /[l enm
Zmax:=0.010; /[l enm
epaissX:=Xmax-Xmin;
epaissY:=Ymax-Ymin;
epaissZ:=Zmax-Zmin;
Xmoy:=(Xmax+Xmin)/2;
Ymoy:=(Ymax+Ymin)/2;
Zmoy:=(Zmax+Zmin)/2;

/lenm

/I profondeur d'observation de la température/distgar rapport a la surface <

zz1:=5e-5;
zz2:=1e-4;
z2z23:=2e-4;

/l enm

I
Energie:=8.1; /Il énergie par impulsion en J
I
Duree_pulse:=2.;  // durée de I'impulsion eialduree
/luniteDuree:="ns";
uniteDuree:='ms’;
I
/IMat:='Alu2017";
Mat:="TA6V";
//Mat:="lnox304L";
I
I
rayon:=0.007; /lenm
I
nb_pulses:=10;
Frequence:=80; /I en Hz
//Tstop:=20;
timestop:=80;
timstop:=60.;

//Puis_surf:=Puissance/pi()/rayon/rayon;

E:=FloatToStr(Energie);
D:=FloatToStr(Duree_pulse);
np:=IntToStr(nb_pulses);
Freq:=IntToStr(Frequence);

if uniteDuree="ns' then

begin
Duree_pulse:=Duree_pulse*le-9;

end

else if uniteDuree="'ms' then

begin
Duree_pulse:=Duree_pulse*le-3;

end,;
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/I donné@essimulation
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Startup2

Name=Mat+'-'+E+'J'+'-'+D+uniteDuree+'-'+np+'p'+'-'+greHz";
ExcelFileName:='D:\Documents and Settings\Kaél\Mesuments\Thése\Simulation\Résultats\'+Name;
ExcelFileCreate(ExcelFileName);

decalageX:=Xmax; //enm
decalageY:=Ymax; //enm

Z1:=Zmax-zz1;
Z2:=7Zmax-zz2;
Z3:=Zmax-zz3;

I/ pour le fichier excel
zzz1:=FloatToStr(zz1*1e6);zzz2:=FloatToStr(zz2*1ep}3:=FloatToStr(zz3*1e6);

Maill:=15;
Mail2:=15;
Mail3:=10;

dXcum:=0.;
dYcum:=0.;

MaillageSimpleAjouteSegmentEtVecteur(1,Maill,XmixXmoy,1,Xmax,1, 1,0,0);
MaillageSimpleAjouteSegmentEtVecteur(2,Mail2,Ymi,moy,1,Ymax,1, 0,1,0);
MaillageSimpleAjouteSegmentEtVecteur(3,Mail3,Zmh 2moy,10,Zmax,1, 0,0,1);

T4 MailleSimple(26,0,Xmin,Ymin,Zmin);
Set_Modele3D ('T4t);

//PiloteEcran3D(0,0,66,40,-90,0,0,100);

if Mat="TAG6V' then
begin

Matabs:=0.35;

Matiere(10,4400,650,650,650,1€9,1877 ,1933 18491 e4,MatAbs, TAGV";

/I explication Matiere(conductivité thermique (W/1.K-1),densité vol. (kg.m-3), 3 x capacité cdiqtie
(J.kg-1.K-1),

/l chaleur latente (J.kg-1)fdsion, T solidus (°C),T liquidus(°C),?,?,?,abB0&4 nm,nom
matiere)
end,;

if Mat="Inox304L' then

begin
Matiere(17,7930,500,500,500,207€6,1673,1728,2dA£4,0.359,'Inox304L";
MatAbs:=0.359;

/IMatAbs:=0.359;

end;
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Startup2

if Mat="Alu2017' then

begin
Matiere(238,2790,903,903,903,1€9,786,914,1e9 #440.05,'Alu2017");
MatAbs:=0.15;

end;

ConditionPlanEpais(1,0,0,-Xmoy,epaissX,0,0,'tcMat)e

Optimise_dIb();
Assemble(taConduct’,'taCapa’);
Set_Type_Problem (‘tpUnsteady");

//ConditionPlanEpais(0,0,1,-Zmin,epaissZ/100,300,1&ConVv");
ConditionPlanEpais(0,0,1,-Zmin,epaissZ/100,0,160tv");

//ConditionCylindre(Xmoy, Ymoy,2*Zmax,Xmoy,Ymoy,1/Zmax,rayon,Puissance,0,'tcFluxT");
//ConditionCylindre(5,0,0,-5,0,0,2,300,1,'tcVolSQur

etime:=0.;

X_depart:=Xmin+decalageX/2;
Y_depart:=Ymin+decalageY/2;

Il paramétres de l'impulsion
nb_stepl:=5;
nb_iterl:=20;
time_stepl:=Duree_Pulse/nb_stepl/nb_iterl;

/I paramétres entre impulsion
nb_step2:=10;
nb_iter2:=40;
time_step2:=(1/Frequence-Duree_pulse)/nb_stepéB;

Plot(0,0,-1);

ExcelFileWrite(ExcelFileName, Temps (ms)','T enface’,'T a '+zzz1+' um','T a '+zzz2+' um','TzZz28+'
Hm’;

t:=etime*1000;
T1:=Txyz(X_depart,Y_depart,Zmax);
T2:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z1);
T3:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z2);
T4:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z3);
Plot(t, T1,1);

ExcelFileWrite(ExcelFileName,t,T1,T2,T3,T4);

Ylas:=Y_depart;
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Startup2
Xlas:=X_depart;

j:=0;
/lfor j:=1 to nb_pulses do
while (t<timstop) and (j<nb_pulses) do
begin
=+,
Puissance:=MatAbs*Energie/Duree_Pulse;
ConditionCylindre(Xlas,Ylas,2*Zmax, Xlas, Ylas, axr(1-1e-3),rayon,Puissance,0, tcFluxT’);
k:=0;
while (t<timstop) and (k<nb_iterl) do
/lfor k:=1 to nb_iterl do
begin
k:=k+1;
Resol_Unsteady Explicit(time_stepl,nb_stepl);
etime:=etime+nb_stepl*time_stepl;
t:=etime*1000;
T1:=Txyz(X_depart,Y_depart,Zmax);
T2:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z1);
T3:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z2);
T4:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z3);
Plot(t,T1,1);
ExcelFileWrite(ExcelFileName,t,T1,T2,T3,T4);
if Mat="TAG6V' then
begin
if T1>68 then
begin
Matabs:=0.32;
Matiere(10,4400,650,650,650,1€9,189331,1e9,1e4,1e4,MatAbs, TAGV');
end;
if T1>82 then
begin
Matabs:=0.29;
Matiere(10,4400,650,650,650,1€9,189331,1e9,1e4,1e4,MatAbs, TAGV';

end;
end;
end,
ConditionCylindre(Xlas,Ylas,2*Zmax, Xlas, Ylas, axt(1-1e-3),rayon,-Puissance,0, tcFluxT");
k:=0;
while (t<timstop) and (k<nb_iter2) do
/ for k:=1 to nb_iter2 do
begin
k:i=k+1;
Resol_Unsteady Explicit(time_step2,nb_step2);
etime:=etime+nb_step2*time_step2;
t:=etime*1000;
T1:=Txyz(X_depart,Y_depart,Zmax);
T2:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z1);
T3:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z2);
T4:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z3);
Plot(t,T1,1);
ExcelFileWrite(ExcelFileName,t,T1,T2,T3,T4);
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end;

end;

/lwhile T<Tstop do

while t<timestop do

begin
Resol_Unsteady Explicit(time_step2,nb_step2);
etime:=etime+nb_step2*time_step2;
t:=etime*1000;
T1:=Txyz(X_depart,Y_depart,Zmax);
T2:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z1);
T3:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z2);
T4:=Txyz(X_depart,Y_depart,Z3);
Plot(t, T1,1);
ExcelFileWrite(ExcelFileName,t,T1,T2,T3,T4);

end;

ExcelFileClose(ExcelFileName);
sendIn(etime,' s");

sendIn(T1," °C";

sendIn(T2," °C";

sendIn(T3," °C");

sendIn(T4," °C";
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9,7 J.em™2+42309 mJ.cm™? 19 J.cm™?42309 mJ.cm™2 24,8 J.cm™2+2309 mJ.cm 2

TA6V

1304L

F1G. 1 — Observations MEB de surfaces (1) de TA6V (2) d’I304L traitée par le laser d’ablation
avec une densité d’énergie de 2309 mJ.cm™? de préchauffage avec une densité d’énergie de (a)

9,7 J.em™2 (b) 19 J.em™2 et (c) 24,8 J.cm™2.

A2017 TAG6V 1304L

F1G. 2 — Observations MEB de surfaces (a) d’A2017 (b) de TAGV (c) et d’I304L traitée par le

laser de préchauffage avec une densité d’énergie de 29,7 J.cm™2 et par le laser d’ablation avec

une densité d’énergie de 1304 mJ.cm™2.
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