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Résumeé

Au cours de la derniére décennie, la technologi@rdgection a la torche a plasma
sous tres faible pression (VLPPS) (inférieure anmbar) a attiré I'attention de

nombreux chercheurs car ce procédé permet d’ererisagpossibilité de réaliser des
dépobts de structure voisine de celle des dépbtshase vapeur avec une cinétique
proche de celle de la projection thermique classidgiette technologie vise donc a
évaporer totalement ou partiellement des poudries dief déposer des revétements

denses avec une structure colonnaire ou mixte.

Le travail effectué dans cette étude a consistiidie® et a développer des moyens
pour assurer la fusion et I'évaporation de maté&rigéramiques en vue d’élaborer des

revétements de haute qualité et a caractérisprigsiétés de ces revétements.

Dans une premiere approche des dépots denses egéoes de zircone stabilisée a
I'yttrine (YSZ) ont été obtenus sur un substrahexi» en utilisant des torches a
plasma « classiques » de type F100 et F4 soufatbds pression (1 mbar) en utilisant
de facon originale un principe dinjection axialdavl'alimentation en gaz
plasmagenes. Un spectrometre d’émission optiquééautlisé pour analyser les
propriétés du jet de plasma et notamment apprictaux d’évaporation du matériau.
La composition et la microstructure des dépotsttdicaractérisées par diffraction des
rayons X et microscopie électroniqgue a balayage. Hésultats ont montré que la
poudre YSZ a été partiellement évaporée et queldpdts obtenus disposent d’'une
microstructure hybride composée de « splats » ferpa¥ des particules fondues et
une « matrice » (en faible quantité) résultantadedndensation de vapeurs provenant

de I'’évaporation des particules surchauffées.

Afin de tenter d’augmenter le taux de vaporisatitanode de la torche F100 a été
allongée et un dispositif d’arc transféré compléraiea a été réalisé afin d'élever
I'énergie du jet de plasma et de favoriser I'écleatigermique. Les effets de ce

dispositif sur les propriétés du jet de plasma ém# évalués par spectromeétrie



d’émission optique et calcul de la températuretedamue. Des dépdts de YSZ et
d’alumine (ALO3) ont été élaborés a la pression de 1 mbar. Leétsi@e YSZ ont
affiché une microstructure hybride similaire a eabtenue précédemment alors que
pour les dépots d’alumine, seul un dépot lamellaidassique » a été observé. La
capacité d’évaporation est donc restée limitée. niiarostructure, les propriétés
meécaniques et les propriétés de résistance auxs cthemmiques des dépbts de YSZ
ont été étudiées plus en détail et comparées alber de dépbts réalisés dans des
conditions plus classiques. Une tenue amélioréeremes de résistance aux cyclages

thermigues a notamment été observée.

Afin de répondre aux attentes en matiere de nidEadensité de puissance du jet le
laboratoire s’est équipé d’'une une nouvelle tor@hasma tri-cathode expérimentale
élaborée par la société AMT. Cette torche a étééligik et testée dans un premier
temps en conditions atmosphériques, révélant am&ation importante du rendement
de projection. A partir de ces premiers résultatpéamentaux une nouvelle
géométrie de buse a été proposée afin d’améliereendement de projection. Il a
alors été constaté que le rendement de la proje@i@it été considérablement
augmenté par cette modification et que la micrasiine du dépot était également plus
favorable. Ce travail devra maintenant se poursupar l'intégration de cette torche

dans I'enceinte sous pression réduite.

Mot-clés: Projection plasma sous trés faible pression; ®p&mipie optique

d’émission; Revétement de barriere thermique; T@ecplasma tri-cathode.



Abstract

During the last decade, very low pressure plasnraysmg (VLPPS) technology

(below 10 mbar) attracted attention because itctallbw to produce coatings with a
structure similar to that of vapor deposited mater{PVD) with kinetics close to that
of thermal spray. This technology aims to fully martially evaporate the feedstock

materials in order to build rapidly dense, thingd @olumnar coatings.

The work during this thesis preparation was thuwotksl to the study and
development of tools and techniques allowing fusaomd evaporation of ceramic
materials in order to obtain high quality deposiith new performance and then to

characterize the properties of those deposits.

In a first approach dense and homogeneous ytai@hzted zirconia (YSZ) coatings

were deposited successfully on a stainless stdwdtratie using “classical” plasma
spray torches such as F100 and F4 under very lesspre (1 mbar) by means of
using an original way of introducing the feedstocéterial in the core of the plasma
jet via the plasma gas port. Optical emission gpscbpy was used to analyze the
properties of the plasma jet and especially to ofesdhe feedstock material

evaporation rate. The phase composition and theostracture of the coatings were
characterized by X-ray diffraction and scanning&ten microscopy. Results showed
that the YSZ powder was partially evaporated arat the coatings possessed a
duplex microstructure which was composed of slatsed by the impingement of

melted particles and a little amount of a matrixnfed by the condensation of the

vapor emitted by overheated particles.

In order to try and increase the evaporation ratepme-made transferred arc nozzle
was made and mounted on a F100 plasma torch im todnhance the energy level
of the plasma jet and then to increase thermal angds. The effects of the
transferred arc nozzle on the plasma jet propevieze evaluated by optical emission

spectroscopy and electron temperature calculati8Z and alumina (AlO3) coatings



were elaborated using such a nozzle below 1 mibaad found that the YSZ coatings
displayed a duplex microstructure similar to thiatained in the previous experiments.
However, no vapor condensation could be observedercase of the AD; coatings

indicating that the evaporation capacity of thaexysremained limited.

The microstructure, the mechanical properties aedhermal shock resistance of the
YSZ coatings were studied in more details and coeth#o that of deposits made
using classical thermal spray routes. An enhaneststance to thermal shock could

thus be observed for the coatings with a duplaxctire.

In order to find a solution for a substantial irase in the energy density of the
plasma jet, the laboratory commissioned a noveleergental tri-cathode plasma
torch made to the AMT Company. This new torch wasdeled and first tested

under atmospheric conditions, which revealed a mpoay yield. Following those

first experimental results, a modified nozzle wasigned. As a result, the spray
efficiency was considerably increased and the ogatabricated by the tri-cathode
torch displayed a better microstructure. Now thrkvhas to be pursued with the

integration of this torch in the low pressure sptiayk.

Keywords: Very low pressure plasma spray; Optical emissipecsoscopy;

Thermal barrier coating; Tri-cathode plasma torch.
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La technologie de projection plasma sous bassaipred.PPS) est une solution bien
établie et polyvalente pour différentes applicatiamdustrielles dans les domaines du
biomédical, de I'aéronautique, des turbines a dazla production d’énergie, et de
I'industrie nucléaire. Aujourd’hui, le développenmette cette technologie concerne
I'extension du procédé conventionnel dans le butédieiire la pression de travail a
moins de 10 mbar et de combiner avec l'utilisattbane source plasma de forte
énergie. Ces conditions permettent de créer udggilasma d’enthalpie élevée et de
larges dimensions (de 1 a 2 m de long pour 20 én#de diamétre), ce qui ouvre de
nouvelles perspectives de production de revétemBaiss certains cas il est possible
d’évaporer la poudre céramique a l'intérieur du ¢t plasma, ce qui permet
I'élaboration de revétements possédant une micrsire colonnaire. Ces

revétements spécifiques pourraient étre utilisés da domaine des turbines a gaz
comme revétements de barriere thermique (TBC) @upiepriétés de résistance a

I'érosion sont exigées.

Ce procédé dénommé projection plasma sous trete faitession (VLPPS) peut
permettre d’élaborer des dépbts dont les caratitgres sont proches de celles du
procédé de dépobt physigue en phase vapeur maisrautilisant une torche a plasma
conventionnelle comme source thermique. Des rewd&iesn minces et denses
(épaisseurs de 10 a 20 um) peuvent aussi étre usbtion la voie traditionnelle
consistant a fondre et a accélérer les particidggodidre dans un jet de plasma haute

vitesse.

Par conséquent, un objectif principal de cettee&tat de contribuer a la réalisation de
revétements minces denses, éventuellement dews&uoblonnaire, par le procédé
VLPPS, en prenant en compte la conception et I'mma#lon de la torche plasma.

Trois points importants sont donc abordés dansémaire.
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Premierement, afin de favoriser I'évaporation dutériau et de former un dépo6t
colonnaire, une technique d’injection axiale vigpessage du gaz plasmagene a été
utilisée avec les torches F100 et F4-VB sous faéblkergie. Différents parametres ont

éte essayés et les dépots obtenus ont été casasteri

On présente ensuite la conception et l'utilisatitume buse rallongée d’arc transféré
dans le but d’améliorer le transfert énergétiquieecie plasma et les particules avec
une torche a plasma de relativement faible puigsddeffet de la buse a été évalue.
Trois poudres différentes sont été choisies poaliser des dépdts. De méme, les

microstructures des dépots ont été observées.

En fin, une étude comparative de dépbts YSZ faBsqpar les procédés APS et
VLPPS est présentée. La microstructure, les pr@miémécaniques et le

comportement aux chocs thermiques ont été évalués.
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L'objectif de ce premier chapitre est de présengobalement les études
bibliographiques et les objectifs de recherche. pamorama concernant les progrés
les plus récents en matiére de technologies deegtion thermique est réalisé. Ce
chapitre comporte quatre parties: I'avancement lde projection thermique, la

projection plasma sous tres faible pression, laspréation de la torche a plasma

multi-cathodes, puis enfin le contexte et les dlfgede I'étude.

I.1 Technologie de projection thermique
[.1.1 Introduction

Le premier procédé de projection thermique a é@dié par le Docteur Max Ulrich
Schoop (Zurich, Suisse) au début du 20eme sieclel@®9) [1]. Il s’agissait a
I'époque de projeter des fils de plomb et d'étaiba@e d’'une torche modifiée de
soudage oxyacétylénique. En effet, cette idée éeram revétement par projection de
métal fondu, comme indiqué sur la Figure I.1 getndains son esprit. Depuis, la
technologie de projection thermique a été contieoent développée afin de
répondre aux exigences du marché. La projectiomilqee fait partie des techniques
de traitement de surface par voie seche. Ce typeatmique permet de réaliser des
revétements épais (généralement de quelques dizdmemicrometres a quelques
centaines) de natures tres variées sur des sugbftrates a revétir) tout aussi variés
[2]. La projection thermique a évolué en une grafataille de procédés incluant
désormais la projection a la flamme, la projectiofarc électrique, la projection par
plasma d’arc soufflé, la projection par canon aodétion, et plus récemment la
projection par gaz froid sous condition de forter@re cinétique. La Figure 1.2 donne
une idée du rythme de développement des technslagierojection thermique [5].

Elle illustre les applications qui ont été rendupessibles par les progres

technologiques et montre les progres réalisésegagrtreprises ou sociétés.
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Au cours des 25 dernieres années, une tendanceficsiive a porté sur

'augmentation de la vitesse du matériau projetér pabtenir des revétements plus
denses et plus durs, tout en limitant I'oxydatiotes transformations des matériaux.
Cela a finalement conduit au développement de péscé plus faible température
tels que le “cold spray” ou encore le “warm spta Durant la méme période,

beaucoup de recherches ont été réalisées surmbhsales procédés de projection
thermique concernant le contréle de la microstmagties propriétés des revétements,

I'amélioration de leurs performances et la repraoithilité.

Figure 1.1 : Max Ulrich Schoop et son équipemenpudsgection [3, 4].

En 1990, un boom s’est produit sur les nanomatér[&ii7] qui s’est rapidement

propagé a la famille de la projection thermiquedta conduit au développement de
matieres premiéeres liquides [8], sous forme de exusipns, de solutions, ou encore la
projection de particules fabriquées par agglomenaties nanoparticules [9, 10]. De
plus, la technologie a bénéficié de I'importancel’daergie thermique des jets de
plasma, favorisant I'évaporation de matériaux efdanation de revétements par

condensation de matiére vaporisée [11] sur lesisibs
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Figure 1.2. Développement de la projection therraiffj.

La projection de matieres premiéres sous formedeyat la formation de revétements
par condensation de vapeur ont permis la formal®mevétements minces et ont
donc élargi la gamme d’épaisseur de revétemensaddt en projection thermique.

Ces développements ont contribué a combler I'égate les techniques de dépodt
traditionnellement classifiées comme des technekgle revétements épais et les

technologies des revétements minces [12].

En projection thermique, les innovations n'ont psasulement concerné les
améliorations des procédés, mais ont porté égalesen le développement de
matériaux appropriés pour des applications plugeaxites et plus difficiles. De
nouvelles demandes et applications sont encor@ers d’émergence en offrant une
source riche de sujets provocants pour les chersletungénieurs travaillant dans ce

domaine.
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[.1.2 Principe de la projection thermique

La projection thermique a besoin d'un dispositifamt une flamme ou un jet a
température élevée. Dans le cas d'un plasma, uwligpbsitif est parfois appelé
plasmatron [13], c’est-a-dire un générateur derpaslimenté par un arc ou une
induction haute fréequence. Ces techniques de maegtiesont utilisées pour obtenir
des dépbts de différents matériaux métalliquesévansiques et méme dans certains
cas organiques. Tout matériau peut étre projeté sondition qu’il possede un point
de fusion bien défini, et gu’il ne se décompose pame se sublime pas exagérément
pendant la fusion. La Figure 1.3 montre une orgatioa des principaux procédes de
projection thermique [l4] divisée suivant les depsincipales sources d’énergie
utilisées : I'énergie chimique de gaz combustibbesir les flammes ou I'énergie

électrigue pour les plasmatrons.

Source d’énergie chimique Source d’énergie électrique

Continu Energie basse

Barre, fil, poudre

Projection a la flamme Projection a arc-fil

Projection a la flamme _
supersonique Energie haute

Discontinu

Projection plasma d’arc
soufflé

Méthode de D-gun

Figure 1.3. Techniques de projection thermiquegaiéées suivant les 2 principales

sources d’énergie [14].
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La différence principale entre la projection paaniine et la projection plasma
concerne les températures maximales atteintes. fiey pour la projection a la
flamme, la température est limitée par la chalederne de combustion des gaz
(acétyléne, propane, butane, etc.). Les flammesa®tyléniques conventionnelles
permettent d’atteindre des températures d’envird@03K. Les pistolets a flamme
supersonique de type HVOF (High Velocity Oxygen I[JFpermettent d’atteindre des
températures de I'ordre de 3200 K par I'effet d@rdession. Toutefois, I'avantage de
cette technique réside dans la structure excemlmment dense des revétements

élaborés (de par une vitesse élevée des partiontede leur impact sur le substrat).

L'utilisation de I'énergie électrique comme soure chaleur pour créer un plasma
peut offrir des températures bien supérieures @mgunt limitées par l'apport
d’énergie. La projection a larc-fil permet d'attdre des températures d'arc
avoisinant les 6000 K. En projection plasma, la pérature d’'un plasma peut
atteindre 15000 K en sortie de torche en fonctiotiyge de gaz plasma utilisé (argon,

azote, hydrogene additionnel, hélium) et de I'apd@mnergie.

Porosité

articule unfondue

Figure .4. Schéma d’'un dép6bt élaboré par projadti@ermique [14].
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Tous les procédés de projection thermique utilisent gaz vecteur permettant
d’accélérer et de transporter de fines particulaasdun état liquide ou pateux
(typiguement 5 a 100 micrometres) jusqu’au suhstatgaz vecteur peut étre aussi la
source enthalpique, permettant de chauffer lescpées jusqu’a leur point de fusion.
D’autres procédés utilisent un arc électrique logalr fondre le matériau. Les
particules projetées sur le substrat s’écraseandelr vitesse, leur état physique, leur
température, etc. L'accumulation des particuledesgubstrat permet de construire le

revétement.

La construction du dépdt est assurée par une sicnegimpacts tel que montré sur
la Figure 1.4. Les dépdts sont formés par I'empéam successif de lamelles
individuelles formées suite a I'écrasement et &dadification sur la surface du
substrat de gouttelettes préalablement fonduesr famer un dépdt dont les
propriétés seront directement liées a la naturepmjectile et aux conditions de
projection [15]. La faible dimension des particutesasées (épaisseur de l'ordre de
10 um), les vitesses de refroidissement trés ée(E® K/s), les durées trés courtes
des phénomeénes (environ®16) et la nature stochastique des impacts sonhtadéa

caractéristiques lieées a la technique de proje¢tiermique [16].

Les propriétés des revétements telles que la &illa distribution de la porosité, la
teneur en oxyde, les contraintes résiduelles, lasranet microfissures, etc., ont une
influence importante sur les performances et laigede ces revétements [1, 17].
L'état de fusion des particules impactant sur lesgat dépend de la conception de
torche, des parametres utilisés, de la forme eladeille de particules, etc. Ces

éléments jouent donc un réle critique dans la foionades revétements.

Dans un grand nombre d'applications industriellégtilisation de revétements
élaborés par projection thermique a quasiment twsjpour objectif d’accroitre une
propriété bien spécifique des piéces traitées.xite de nombreuses techniques
permettant de réaliser un revétement par projectiermique mais les plus
couramment utilisées dans l'industrie sont la priop@ par chalumeau, par arc-fil, par
flamme supersonique et par plasma d’arc soufflésiajue la technologie dite « cold
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spray ».

1.1.3 Projection par plasma d’arc soufflé

Les torches a plasma d’arc soufflé utilisent lefc@mment d’'un arc électrique pour
augmenter fortement sa température de fagcon aeaméiplasma a partir d'un gaz ou
d’'un mélange de gaz plasmagénes. Ce plasma seitechsfondre et a accélérer le

matériau a projeter.

G
az Anode

Cathode

Dépot

T Injection de poudre ~ Piece——>
Isolant

Figure I.5. Schéma du procédé de projection panpded’arc soufflé.

Le principe de la projection plasma est schématisda Figure 1.5. Pour I'allumage,
un arc haute-fréquence est initié entre I'anoda eathode en tungsténe [18], puis un
courant continu entretient I'arc. Le gaz s’écoulenaxialement entre les électrodes
(Ar, He, H,, N> ou mélanges) est partiellement ionisé, produisarjet de plasma de
plusieurs centimétres de long. Le gaz partiellememsé comprend des molécules,
des atomes, des ions positifs (dans difféerentss aatités), des électrons et des
photons. Le plasma ainsi généré est conducteutriglgement puisqu’il contient des

électrons et des ions. La charge électrique gloesiidoutefois neutre et le nombre
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d’électrons et d’ions libres sont égaux (pour umr@sation simple). Le matériau est
injecté dans le plasma sous forme de poudre gé&néeak a I'extérieur de la torche;
les particules injectées sont alors fondues etlé@=s par le jet en direction de la

surface du substrat.

L’énergie élevée du jet de plasma en comparaisoncalke des flammes de
combustion offre un potentiel quasi illimité grééa possibilité de faire fondre tous

types de matériaux, y compris les plus réfractaires

Trois atmospheres de projection différentes peuvéing utilisées suivant les

caractéristiques souhaitées du revétement :
B ['air sous pression atmosphérique (APS, Atmosphiasma Spray).

B un gaz neutre (par exemple argon) a pression atmagpe (IPS, Inert gas
Plasma Spraying). Cet technique permet la projeati® matériaux sensibles a
I'oxydation et diminue le refroidissement du plaspravoqué par le mélange
avec l'air ambiant. Une température plus élevéedesic maintenue sur une

distance plus importante qu’en APS.

B un gaz neutre sous faible pression (100 mbar) (I.RP® Pressure Plasma
Spraying). On a alors une augmentation de la \dtekes gaz (et de celle des
particules) et par conséquent de la densité etadddrence du dépdt tout en

évitant 'oxydation du matériau d’apport et du sudts

I.2 Développement de la projection plasma sous trdaible pression (VLPPS)
[.2.1 Introduction

L’élaboration de revétements minces fonctionnefgngade plus en plus d’importance
pour améliorer la performance de produits danslamge gamme d’applications [19].
Néanmoins, le besoin de réduction du colt de ptamuanpliqgue des améliorations
du procédé et notamment du rendement de projeafiorgu’il devienne satisfaisant
économiguement. Les procédés de dépdt en phaseryapls que PVD (Physical

Vapor Deposition) ou CVD (Chemical Vapor Deposijiaffrent un large champ de
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solutions pour les revétements d’épaisseur submigume a quelgues microns.

Toutefois, ces techniques souffrent d'un taux dessance de couche relativement
lent et de colts trés élevés, tandis que les péscédnventionnels de projection
thermique comme APS, VPS, ou HVOF ne permettentdeapréparer des dépots
comparables en termes d’épaisseur, de densitémadpénéité, et de prévention de
I'oxydation lors de la formation du revétement. Lesocédés conventionnels de
projection thermique sous vide tels que le VPS (Mat Plasma Spray) et LPPS
(Low Pressure Plasma Spray), opérant typiquememiegpression comprise entre 60
et 100 mbar, sont assez bien répandus dans cesaitsurs industriels, tels que
I'aéronautique, les turbines a gaz, l'industriecaubbile, etc., pour I'élaboration

rapide de couches denses sous atmosphere controlée.

La projection plasma sous tres faible pression, R&Pquelquefois dénommée
LPPS-TF (Low Pressure Plasma Spray - Thin Film) 1], consiste a utiliser une
pression d’enceinte de l'ordre de quelgues mbatoeduit a des caractéristiques
plutbt non conventionnelles du jet de plasma. digd’ principalement de couvrir le
domaine d’applications des couches minces (quelque®meétres), avec une vitesse
de dépoét élevée et sur une zone relativement é&efiZRy 23]. Si les particules
injectées sont suffisamment fines, le matériau @t partiellement évaporé pour
fabriquer un revétement formé soit de lamelles ddades (splats), soit de
condensation de vapeur en fonction des conditidilssées. En particulier, un
revétement de barriere thermique présentant uoetste colonnaire a été obtenu de

maniére reproductible avec une performance éleivéde maniére économique [24].

Le VLPPS offre une capacité de dépbt trés rapide poe large gamme de matériaux
en utilisant des matériaux d’apport sous formedsoliiquide, ou méme gazeuse. Les
revétements obtenus sont similaires aux dépoétsufisogar les procédés PVD ou
CVD [25]. Toutefois, la vitesse de dépdt est plisvé&e d'un ordre de grandeur
environ relativement aux procédés PVD et CVD, é&gum/min comparé a 0,5

pm/min. Ce nouveau procédeé peut donc permettreatiipe des revétements denses

d’épaisseur actuellement incompatible avec la ptige thermique conventionnelle
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ou les procédés de couches minces (1 a 100 midi26is)

|.2.2 Histoire

Au milieu des années 1990, Eric Muehlberger, ummier créatif concernant la
technologie LPPS, a commencé a travailler avec eBillletco pour explorer de
nouvelles techniques expérimentales permettant ptitager rapidement et
économiquement des revétements diélectriqgues ti@sem et uniformes sur de

grandes surfaces (téles de plusieufs m

Figure 1.6. Equipement LPPS datant de 1970s [27].

Au début, l'industrie du LPPS a d’abord été rétieea adopter ce procédé pour la
production en raison de la complexité des équipésretrdu manque de fiabilité [27].
Cependant, plusieurs installations R&D ont étéailésts (Figure 1.6), ce qui a permis
de surmonter les difficultés pergues. L'atmosploenatrolée signifie que I'oxydation
peut étre évitée et que les pieces peuvent étehauéfées a la température désirée
sans oxydation. De plus, un arc transféré peut girende décaper les oxydes

résiduels en surface.
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Suite au développement de compositions de poudaptées aux applications anti
usure et anti corrosion a chaud, certains OEM {@algequipment Manufacturer) de
I'industrie des turbines ont progressivement addptd. PPS comme procédé de
revétement préféré pour de nombreux composantprdcédeé permet de produire des
revétements denses sur de nombreux composantshileet) équivalents ou méme
supérieurs aux revétements produits par PVD. Ds, pas procédés de type PVD
demeurent colteux et présentent les vitesses diédn lentes. Ainsi, des systemes
de production de revétements entierement autorsatise été concgus et installés et
une industrie de service compléte s’est établieplacédé LPPS a été utilisé avec
succes au cours des 3 dernieres décennies si bigrest aujourd’hui accepté au
niveau mondial. Les aspects techniques du procédété abordés dans de nombreux

articles scientifiqgues de la communauté des revénesn

[.2.3 Caracteéristiques du procédé VLPPS
|.2.3.1 Conditions de fonctionnement

Une pression de travail réduite permet de recouapidement de grandes surfaces
d’un revétement mince en raison du diametre supedie jet de plasma combiné a un
mouvement de balayage rapide de la torche. Lessgais de dépot peuvent varier de
guelques micromeétres a plusieurs centaines de jom K&pplication. Dans ce cas, en
dehors d’'un contrdle précis de 'atmosphére etadies parametres, la dimension de
la zone de projection et la température du subdtaennent plus importantes [28].
Des revétements céramiques d’oxydes peuvent épraesdé sur une surface large en
un temps trés court, formant une couche mince stogéne présentant une faible
porosité et une faible rugosité. Par exemple, umiase de substrat d’environ 0,5 m
peut étre recouverte d’'une couche d®@{J dense de 10 um d’épaisseur en moins

d’'une minute.

Sous les conditions de pression trés faible (mde2 mbar), les propriétés du jet de

plasma se modifient substantiellement [29]. Ledetplasma s’étend sur plus de 2 m

LERMPS-UTBM -17 - L.ZHU




Chapitre | Etude Bibliographique

en longueur et 200 a 400 mm en diametre. Sur lar€ig7, I'effet de la pression sur
la longueur du plasma est présenté pour les prede& VPS/LPPS et VLPPS. Le jet

de plasma s’élargit largement et devient lamindémes le cas du procédé VLPPS.

+

Procédé Jet | avec

conventionnel vitessel@levee
Zone ‘de dépot
élargie

950 mbar (IPS) 50 mbar (VPS/LPPS

Figure I.7. Photos du jet plasma élargi sous difiés niveaux de pression caractérisant

les procédés de projection thermique sous vide [30]

[.2.3.2 Formation du dép6t

En considérant la notion d’épaisseur de revétemenprocédé VLPPS permet de
combler le fossé existant entre les technologieseationnelles PVD/CVD (<1-5 um)
et les procédés standards de projection thermigfp@ |{m). Par ailleurs, en raison de
la dimension du jet de plasma et de son enthalpicé, cette technique présente
plusieurs avantages réduisant les colts de praductia Figure 1.8 présente un

schéma des différents procédés en fonction dei$gpar de revétement.

Le concept "Thin-Film" ne réfere pas seulementépdisseur du revétement, mais
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décrit aussi un procédé avec des parameétres eprdpsiétés de revétement bien
spécifiques. La puissance élevée de la torchesimplaombinée a la faible pression
d’enceinte permet une vaporisation au moins péetidd la matiére injectée, méme

pour des poudres céramiques présentant un pofosia éleve.

Précurseur Poudre
Phase liquide
Deposm_on Zone large Projection
o plus rapide :
Procedes de Ao thermigue
. i Procédé de .
mince-film, e.9. VLPPS conventionnelle,
PVD, CvD e.g. Arc-fil,
Flamme,
Phase vapeur plasma, HYOF
0,01 um 15 um ~50 um

Figure 1.8. Epaisseur du revétement pour le prod&d#S relativement aux procédés
conventionnels d’élaboration de couches minces WY et de projection thermique

[19].

[.2.4 Applications du VLPPS
[.2.4.1 Dépdts denses minces

En raison de lI'importance de I'énergie cinétiguensférée aux particules dans le jet
de plasma, des revétements tres denses présentriaible porosité peuvent étre
obtenus avec le procédé VLPPS. Lutilisation de dves fines, combinée a un
balayage rapide de la torche sur la surface dutrsilet a une dispersion large des
particules dans le jet permettent la constructiercauches trés fines présentant une
faible rugosité de surface [22]. En fonction du éniaiu utilisé et de la préparation de
surface avant projection, des couches homogénesmiait des épaisseurs d’environ

10 & 20 um et une rugosité Ra<2-3 um peuvent &afsées.

Les applications potentielles peuvent concernerdedtements d’isolant électrique et
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les couches de résistance a l'usure avec des matéels que A3, Al,Os-TiO,, ou
spinelles, utilisés dans les domaines de l'indesttitomobile, de I'électronique, ainsi
gue d’autres applications industrielles. Une dtiisn potentielle concerne également
le domaine des piles a combustible avec I'élaboamatie conducteurs ioniques, de
couches céramiques d’étanchéité au gaz utilisééscemme électrolytes dans les
composants SOFC, soit comme membranes minces @suwapteurs, ainsi que les
énergies renouvelables. La Figure 1.9 montre urddde céramique dense présentant
une structure tres fine [27]. Le revétement présemte porosité trés faible et une
surface lisse avec une rugosité Ra inférieure én3gn utilisant I'arc transféré avant
projection, les couches présentent une bonne autesar presque tous les substrats,

y compris les surfaces lisses.

Figure 1.9. Dép6t de céramique dense présentangpaisseur d’environ 50 um [27].
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Figure 1.10. Dép6t d'alliage Zn dense et lisseifpls par la procédé VLPPS [19].

Par ailleurs, les projections sous trés faiblessqoms résiduelles de gaz neutre
peuvent permettre de réaliser des couches méwdligans oxydation [31]. Des
revétements trés minces et denses d’alliage deFgure 1.10) [19] ont pu étre

obtenus. Grace a leur homogénéité et leur faiblex tde porosité, ces dépbts
présentent un fort potentiel pour I'améliorationsdperformances anticorrosion
obtenues par les revétements galvaniques. Des absaiorrosion en brouillard salin
ont montré une protection anticorrosion supériadee dépbts élaborés en VLPPS

relativement aux dép6ts de zinc galvanique traulitéds.

[.2.4.2 Dépots en phase vapeur

La projection thermique conventionnelle de revéte&@BC permet généralement
I'élaboration de dépdts présentant une morpholotyigique constituée d'un
enchevétrement de splats (lamelles). Le procédéP@_peut quant a lui permettre
I'élaboration d’'un dépdt de type YSZ présentant stracture colonnaire telle que
celle des films EB-PVD [32, 33] en utilisant desugees atomisées constituées de
fines particules. La Figure 1.11 (a) montre un egkmde film présentant une

microstructure colonnaire déposé par le procéddé’B;, et la Figure 1.11 (b) montre
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une image MEB d’un dépo6t présentant une microsiracsimilaire mais formé cette
fois par condensation de vapeur produite a paetifirtes particules de YSZ injectées
dans un plasma thermique [34]. Une épaisseur dg ¢éu 200 um pourrait étre
réalisée en un laps de temps court de par la eitdssdépot élevée (jusqu’'a plus de
20 um/min), ce qui est trés largement supérieutaan de croissance typique des
revétements EB-PVD. Ce type de dépdt a égalemestrpwbtenu sur des aubes de
turbine réelles présentant une géométrie surfaciguaplexe. Le spectre d’émission
du jet de plasma obtenu par spectroscopie optiguant la projection d’'une poudre
d'YSZ et conduisant a un dép6t de structure coloarest montré sur la Figure 1.11
(c). Ce spectre présente un grand nombre de rpestrales de forte intensité
correspondant a I'YSZ dans la gamme compléte dgulemr d’'onde du spectrométre

(de 350 a 900 nm).

[.2.5 Développement et avenir du procédé VLPPS

Il existe beaucoup d’autres applications potemselconcernant les revétements
susceptibles d'étre produits par le procédé VLPPS8mi ces applications, on peut

citer notamment les revétements photocatalytiglessyevétements de résistance a
l'usure et les revétements pour applications bidoatels [35, 36]. A ce jour, la grande

majorité des recherches s’est focalisée sur letements céramiques, comme I'YSZ
plus particulierement. L'exploration du cas de tewgents métalliques peut conduire
a une multitude d’autres applications, comme le plasement des revétements
électrolytigues et des revétements composites rnétamique pour la résistance a

'usure, par exemple.
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Figure 1.11. (a) Photo MEB d’'un dépét d'YSZ fabrigpar EB-PVD [32]; (b) Dép6bt
d’YSZ de structure colonnaire élaboré par projeci@]; (c) spectre d’émission

optique correspondant a un jet de plasma avediojede poudre YSZ.

Cependant, le comportement d’'un plasma thermiguepagssions correspondant au
VLPPS n’est pas encore totalement bien compris) Qi€il ait été rapporté que les

transferts de chaleur ne sont plus dominés paméxsanismes collisionnels dans ces
régimes de pression faible [37, 38]. Des interasticomplexes existent entre le
matériau projeté et le plasma en VLPPS, dont lpgtune peuvent pour I'instant étre
considérées et étudiées sur la base des étudespuejéction plasma sous pression

atmosphérique [39, 40]. Les transformations de @hetsl’effet du traitement du
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matériau d’apport en fonction des parametres dodo® ne sont également pas bien
compris, bien que les émissions visibles au nivdaul’injection du matériau

indiquent clairement que le matériau vaporisé @drd excité dans le plasma avant
depot. Ces phénomenes peuvent étre encore plusliqguégpavec des précurseurs

chimiques qui réagissent ou pyrolysent dans ledagll, 42].

I.3 Progres des torches a plasma multi-cathodes
[.3.1 Introduction

En tant que procédé de revétement [43], la praecé la torche a plasma a été
utilisée avec succes dans de nombreux domainestitels. Aujourd’hui, les arcs
électriques produits par courant continu (DC poure® Current) et I'induction
radiofréquence sous pression atmosphérique ou plraces contrélée (de quelques
mbar a plusieurs bars) sont les méthodes les @usllas pour produire un plasma
thermique. En tant qu’élément clé des équipemeatsrdjection, les torches ont été
considérablement développées depuis I'apparition pdemier pistolet plasma
moderne inventé dans les années 1960 et un gramtbreocde torches plasma de
conceptions différentes [44] ont été proposées pméliorer le procédé de projection
et la qualité des revétements.

Généralement, les torches a plasma d'arc a cowamtinu les plus populaires
utilisent une anode et une cathode individuellemyrae les torches F1, F2, F4 et F100
fabriquées par Sulzer-Metco et disponibles comrakncient [45, 46]. La conception
de la torche F4 est montrée sur la Figure 1.12v@nqu’une cathode en tungstene en
forme de batonnet avec une pointe est entouréeednnde concentrique. Jusqu’au
début des années 2000, les conceptions convenliesries torches a plasma qui
émanent de l'idée primitive d'une disposition d'urmamode et d'une cathode
concentriques ont tres peu évolué. Cependant, cetteeption ne peut pas offrir un
écoulement stable et continu du plasma en raisan fldetuations de la source

électrique et du mouvement continu de I'arc swsudace de I'anode. Par conséquent,
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les poudres ne peuvent pas étre totalement etrom@foent chauffées dans le jet de

plasma, ce qui entraine des limitations sur laitfudés revétements.

Figure 1.12. Configuration coaxiale de 'anodeaetathode d’'une torche plasma F4

[44].

Afin de surmonter les fluctuations inhérentes anicept monocathode et d’obtenir un
plasma plus stable et continu, des torches a plasuii&cathodes ont été proposées
depuis de nombreuses années et plus particulieted@galoppées durant la derniere
décennie. Comparé aux torches a plasma convenliesnes torches multi-cathodes

possedent plusieurs avantages :

B augmentation de la durée de vie des cathodes looatri a 'amélioration de la
stabilité du procédé.

B durée de fonctionnement sans interruption potdatieint plus longue pour le
systeme de projection.

B débit de poudre plus élevé et augmentation detésse d’élaboration du dépot

permettant d’améliorer la rentabilité du procédéodgection.
B réduction du taux de porosité permettant d'amélitmequalité du revétement
[47].

B réduction des codts de production.

bY

Aujourd’hui, deux types de torches a plasma trirodes sont proposés
commercialement. Pour le premier, trois arcs irtliels sont étirés a partir de trois

cathodes sur une anode commune. Cette disposgiontibsée sur la torche Triplex
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fabriquée par la société Sulzer-Metco. Concerrarsiecond, trois arcs indépendants
sont produits, mais disposés dans un corps dega@mmun. Les trois écoulements
de plasmas ainsi générés sont ensuite concentuésgumer un jet de plasma unique.
Cette conception est utilisée dans la torche AXialdéveloppée par la société
Northwest Mettech. Nous allons maintenant présepitex en détail ces deux types de
torches a plasma tri-cathoddans le contexte général des brevets déposés sur le

torches a plasma multi-cathodes

[.3.2 Torches a plasma multi-cathodes.
[.3.2.1 Torche a plasma tri-cathodes avec transfed’arc

E. Pfender et al. [48, 49] ont inventé un génératieuplasma d’arc & courant continu
a cathodes multiples en 1988. La Figure 1.13 (aptneoque le générateur comprend
une anode (11) et plusieurs cathodes (12, 13, dgijipnnées a une distance désirée
de I'anode. Cet assemblage est configuré dans umag® convenablement refroidi.
L'alimentation de puissance (21) fournit la puissara I'anode (11) a travers un
resistor shunt (23). Une des cathodes (12, 13eddbranchée a la borne négative de
l'alimentation de puissance (21) a travers un tésishunt (24) et un résistor
stabilisateur (25). Les trois cathodes sont disgw$é120° entre elles autour de I'axe

principal et avec un angle de 30° a 45° relativangena direction principale de

I’écoulement du plasma (également axe principal).

Sur la Figure 1.13 (b), la buse (32) comporte uneedure centrale (31) a travers
laquelle le gaz plasmageéne est dirigé dans le deeptasma. La colonne plasma (39)
est controlée et stabilisée par I'écoulement deg&avers cette ouverture centrale.
Les arcs issus des trois cathodes s’'unissent dount gitué approximativement au
tiers de la distance séparant les cathodes dedéa(@b). Par ailleurs, les particules
provenant de la source (41) sont mélangées avegate plasmagene. Le gaz
plasmagéene et les particules sont injectés darllanne plasma (39) pour étre

déposés sur le substrat placé en face de la torche.
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Figure 1.13. Torche plasma multi-cathodes brevpa¥eE. Pfender et al. [48]: (a)

schéma du circuit électrique, (b) arrangement dertzhe.

Cette conception de torche multi-cathodes utilises tcathodes disposées a 120° entre
elles autour de I'axe central et une seule anodepdudre peut donc étre injectée
suivant la direction axiale, ce qui suggere qu’pberrait acquérir plus d’énergie pour
étre complétement fondue ou partiellement évapdiéanmoins il est probable que
cette dispostion produise un arc instable ayardaiece a se déplacer aléatoirement
sur la surface de l'anode. Ainsi, cette configumatid’arc transféré peut étre
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considérée comme inadaptée a la projection theemigais sera utile pour le procédé

de traitement de surface par PTA (Plasma Transfére).

1.3.2.2 Torche a plasma “Axial IlI” (Mettech)

(@)

Support de torche

Corps de torche

Buse

Couverture ——

(b)
Mozzle  Conwergence
= l— G Cathode

oS ‘|:
B Powrder

7 Feed

o[ ]

Figure 1.14. Photo et structure schématique d’'onehe a plasma Axial Ill.

La torche a plasma Axial 11l [50] a été inventée pa Ross et al. [51, 52] en 1990 et
est fabriquée et commercialisée par la sociétéhMast Mettech (Canada) [53]. Elle
est composée de trois anodes et de trois cathogesreet une injection axiale de la

poudre, tel qu'indiqué sur la Figure 1.14. En dtasttermes, la torche Axial Il est un
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assemblage de trois torches a plasma mono-catli@detrois torches a plasma sont
allumées séquentiellement, puis I'écoulement degubglasma converge en un point
ou la poudre est injectée. A ce point, I'écoulendinplasma et la poudre sont encore
davantage accélérés a travers une buse. La formeergente de I'écoulement du
plasma, associée a la conception de la buse, pertaghoudre de s’écouler a travers
la buse sans toucher la buse elle-méme. La vitelesela poudre est ainsi
significativement plus élevée relativement a cedlligeinte avec les dispositifs

standards et approche méme la vitesse obtenudeapemcédé HVOF [51].

Avec une telle conception de torche, les conduitpldsma sont relativement longs et
le rendement thermique de la torche se trouve dffaibli. Néanmoins, I'avantage de

cette torche demeure la possibilité d’injectioraéide la poudre.

[.3.2.3 Torche a plasma “Triplex” (Sulzer-Metco)

En 1993, K. Landes et al. [54] ont breveté unehera plasma tri-cathodes qui a
ensuite été commercialisée en 1998 par la socidi#ZeiSMetco (Suisse) et nommée
Triplex [55, 56]. La structure du schéma électrigigela torche Triplex est présentée
sur la Figure 1.15. Trois cathodes isolées entles @t alimentées par des sources
électriques indépendantes produisent trois ar@sreh différents points d’accrochage
sur une seule anode circulaire. Ces trois arcsgtéznt une forte intensité de courant.
Le mouvement axial et rotationnel de ces trois @adiels est limité grace a une
cascade de neutrodes isolées [47]. La positioead& chaque pied d’arc sur I'anode
reste donc relativement constante pour cette ramors que la stabilité tangentielle
est obtenue de par la répulsion réciprogue des Rirtalement, les trois arcs distincts

sont combinés et permettent de former un jet denpdaquasi-stationnaire.

Le modele 3D et les composants principaux d’'uneh®iTriplex sont présentés sur la
Figure 1.16. Les trois cathodes sont arrangéesastinme direction parallele avec un
angle de 120° entre chaque. Elles sont alimentéparément par des sources

électrigues distinctes. Relativement a une torcheprésentant qu'un seul arc, le
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courant dans chacun des trois arcs est réduit ietm et I'érosion de I'anode est
réduite & un neuvieme [57]. Cette conception fizcilaussi la séparation de
I'écoulement de gaz et le contrble d’arc, permettansi une large gamme de débits
de gaz dans les limites de tension de I'équipenigatpar la baisse significative des
fluctuations (arcs quasi stables), le niveau deulence est bien inférieur a celui
engendré par les torches a plasma conventionné&leglus, la triple symétrie peut
étre combinée avantageusement avec une injecifge ttu matériau d’apport afin

d’aligner exactement le débit de poudre dans legegales plus chaudes du jet de

plasma.

s Neutrodes
PR /,Cathode U\& _‘/Anode
|}
-M..J._-"'“EJ
WA
.dw'
Alimentation

Figure 1.15. Configuration de la torche plasma lexg47, 57].

Les trois cathodes individuelles sont installées wu support et isolées I'une de
I'autre. Une série de neutrodes isolées cascadédpasitionnées entre les cathodes
et I'anode pour empécher le mouvement axial deis peds d'arcs. Le pied de
chacun des trois arcs est donc stabilisé sur uogeacirculaire unique. Comme pour
la torche Axial Ill, la torche Triplex possede wm@ode trés longue et la tension peut
étre trés élevée, mais beaucoup de puissance ehiepdans le circuit d'eau de
refroidissement. De plus, I'injection radiale deplaudre en sortie de torche peut étre

la cause de transferts d’énergie plus faibles eletrget de plasma et la poudre
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(I'injection axiale n'a pas été retenue au niveamnmercial).

Figure 1.16. Modéle 3D de la torche Triplex Pro-288).

1.3.2.4 Torche a plasma avec trois cathodes incliagé

En 1994, E. Muehlberger et al. [59] ont brevetésysteme de projection plasma
supersonique congu pour fonctionner sous un envament de pression statique
faible. Cette torche a plasma, présentée sur lar&igl7 (a) (16), est constituée d’'un
assemblage de trois cathodes (84, 86 et 88). Pague cathode prise séparément, la
configuration est de type cylindrique. L'ensembdé rallongé grace au corps principal
(70). Les axes de chaque cathode (90) se croisd¢atneent un angle d’environ 45°
avec I'axe (92) du corps principal de la torche)(I@s assemblages cathodiques (84,
86 et 88) sont régulierement espacés autour dws ¢@f) et forment ainsi un angle de
120° entre chaque relativement a l'axe central.(28s sources électriques (46)
comprennent trois sources différentes (99A, B eteSpectivement couplées a chaque
assemblage cathodique (84, 86 et 88). Une alimentatectrique d’'arc transféré
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commutable (50) peut étre couplée entre I'anode giece.
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Figure 1.17. Schéma du systéme de projection plasmparsonique sous faible pression

[59].
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La Figure 1.17 (b) montre le schéma d’'un assembtagkodique (84) et de I'anode
(106) de la torche plasma (16). Lanode (106) esitmnnée a I'alésage central (100)
et maintenue a l'intérieur de I'extrémité bassel'diésage (100) par un réglage de
positionnement d’anode (108) couplé au fond (104)cdrps (70). Le connecteur
d’anode (110) comprend une partie de I'appareiijdition de poudre monté dans la
partie supérieure de l'alésage cylindrique (10@).tibe (72) mene la poudre dans le

jet de plasma.

Il s’agit donc ici d'un systeme de projection plassupersonique opérant sous vide
Ou sous basse pression. Les trois cathodes regjukert distribuées angulairement et
une anode sont disposées autour de I'axe centeaplis, cette torche comporte un

arc transféré entre I'anode et la piece permettanigmenter I'énergie infectée.

[.4 Obijectifs de la these

Au vu des discussions ci-dessus, le procédé VLRRBesente une technologie
avancée de projection thermique et a été développé quelques laboratoires au
cours de la derniére décennie notamment pour iegtn de revétements de barriére
thermique (TBC) présentant une structure colonnaatentiellement concurrentielle
des films PVD. Simultanément, le développement atehes a plasma de haute
énergie a contribué au développement d’applicatimmsvelles. On peut noter plus
particulierement la torche plasma O3CP de Sulzeacdledestinée a la projection
sous tres faible pression, et les torches a plasitathodes permettant un jet de

plasma plus stable et continu.

D’'une facon générale, la production de vapeur &irpdiune torche a plasma
thermique reste cependant difficile car les tramsfthermiques se réduisent avec la

réduction de la pression environnante.

L'objectif de notre travail était donc d’améliorette situation. Trois solutions ont été
envisagées avec pour ligne directrice la préparati® dépdts minces et denses de
structure colonnaire.
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B L'injection interne de la poudre : la poudre samgedtée en amont via dans le

mélange de gaz plasmagénes au sein d’une torche-catimode

B La modification d'une torche conventionnelle avetiligation d'une buse
rallongée d’'arc transféré : une buse supplémensara montée sur une torche

conventionnelle et I'énergie du plasma sera augéeesjput d’'un arc transfére.

B [utilisation d'une torche a plasma tri-cathodesusoVLPPS : une torche

tri-cathodes avec une injection axiale sera misesanre.
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CHAPITRE Il Matériaux et Techniques Expérimentales

Ce deuxieme chapitre est divisé en trois partiesit @'abord, les matériaux utilisés
sont présentés. Dans un deuxieme temps, les éqrnpentilisés pour la projection
plasma sous tres faible pression sont détaillédinEta troisieme partie présente les
techniques de caractérisation des propriétés etoesls logiciels utilisés pour la

modélisation.

I1.1 Matériaux utilisés

Trois poudres disponibles commercialement ont éléconnées comme matériaux
bruts dans cette étude : une zircone stabilisggtare (ZrO,-7%Y>0s3), une alumine

(Al,0Os) et du cuivre (Cu) pur.

La poudre Zr@7%Y,0; (YSZ) est une poudre fondue broyée manufacturée pa
Sulzer-Metco (Amdry 6641) [1]. La Figure Il.1 (ayésente la morphologie des
particules. Le broyage a conduit a des particulesoumes et anguleuses. La
distribution granulométrique est donnée sur la kgl (b). Le diametre moyen
d(0,5) des particules est d’environs i pour une distribution typique entre 5 et 22

pum.

10

. d(0.1)=5.625
(b) " - d(0.5)=10.219

8 . d(0.9)=18.084

Volume (%)
| |

T T
0 10 20 30 40

Talille des particulegi(n)

Figure II.1. () Image MEB de la poudre YSZ; (by@ibution granulométrique de

cette méme poudre.
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La poudre d’A}O3 a également été fabriquée par Sulzer-Metco (Mé@&d) [2]. La
Figure 1.2 montre la morphologie de cette poudiasiaque sa distribution
granulométrique. On remarque que la morphologiéadmudre et sa distribution de
tailles sont assez similaires a celles de la poddrarcone stabilisée. Enfin, la poudre
de Cuivre (pur a 99,95%) a été fabriquée au labmeapar atomisation sous argon. Sa
distribution granulométrique est comprise entrd 3Gum et sa morphologie est de

forme sphérique [3], tel que montré sur la Figl/@ |

10 .t d(0.1)=5.739
(b) - " d(0.5)=10.167
) . d(0.9)=17.594
84 [ ]
| ]
1 [ ]
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Figure 1.2. Image MEB de la poudre d8l;; (b) Distribution granulométrique de la

poudre.
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Figure 11.3. (a2) Image MEB de la poudre Cu; (b)tBimition granulométrique de la

poudre.
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Des substrats en acier inoxydable ont été utiliiésont été découpés de sorte a
obtenir des plagues rectangulaires de dimensiods3BX2 mm. Ces substrats ont été
dégraissés et sablés au corindon avant project®sgrte a obtenir une surface propre

et rugueuse permettant d’'augmenter 'adhérenceédataur le substrat.

[1.2 Equipements disponibles

Les premiers travaux effectués sous trés bassesipmeg<l0 mabr) datent et
remoulent a 'année 2004 [4-6]. Au départ, la pemmiinstallation VPS (Vacuum
Plasma Spraying) était un équipement de productiandard commercialisé par la
société PLASMA-TECNIK AG. Il s'agissait d’'une eno&@ étanche équipée d'un
robot 6 axes (ABB) et d’'une table de travail po@diun mouvement de rotation
représentant un axe supplémentaire. Une torchasimgl d’arc soufflé destinée a la
projection est montée sur le poignet du robot. lhantbre de projection est reliée via
une conduite principale a deux groupes de pompageassant par des filtres a

particules. Lensemble est piloté par une consélegale de commandes.

Par la suite, afin de mieux répondre aux besoinkdecherche, D. Sokolov [7] a
réalisé des travaux de modification du systeme ¥Wf&d'agrandir le volume de la
chambre de projection. Le volume initial de la chaena ainsi été doublée passant de
6 & 12 m. Enfin tous les systémes d’asservissement, telegupompes, le systéme de
régulation, le systeme de refroidissement, etc,évé adaptés pour fonctionner en
continu dans des conditions de pression trés fadlenbar).

Par ailleurs, une console et une alimentation kgt nouvelles ont récemment été
ajoutées dans le systeme afin de permettre l'atiba de torches tri-cathodes. La
Figure 1.4 présente la configuration du systemd’®PE existant a I'heure actuelle et

les photos des parties principales.
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IR caméra
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/ Torche plasma
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Circuit d’eau Support

D E—— CCD Sonde
\ Chambre sous vide {} /
Console, Pompe et Spectromeétre
Refroidissement . démissi
d’eau optique d’emission

advanced materiats

=W
Figure 11.4. Configuration actuelle du systeme VISP#u LERMPS.
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Torche F4-VvB

-~
s

Torche F100

Figure 11.5. Modéles 3D des torches F4-VB et F100.

Lors de cette étude, les deux torches utiliséeats des projections plasma sont les
torches F4-VB et F100, toutes deux fabriquées pasdciété Sulzer-Metco. La
différence principale entre ces torches concerme friissance. En particulier les
puissances maximales sont de 55 kW et 25 kW pautdeches F4-VB et F100
respectivementa Figure II.5 montre les deux modéles 3D des wsgblasma. Ces

deux torches seront détaillées dans le chapitre Il

[1.3 Techniques de caractérisation
[1.3.1 Spectrometre optique d’émission

L'enceinte de projection sous vide a été équipéa dpectrométre optique d’émission
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(OES) de type Jobin-Yvon Triax 190 (Royaume-Unijnpettant la détection de la
lumiére visible émise a la fois par le plasma stuapeurs des matériaux évaporés

dans le jet de plasma, comme indiqué sur la Fiduge

=

A ==

B
=)
?‘.

&

Figure I1.6. Photos du spectromeétre optique d’éimimsgobin-Yvon Triax 190.

Ce systeme peut permettre de collecter les sigdauumiére émise dans le champ de
mesure en formant une image sur la fente d’enttéendnochromateur. Ensuite, le
réseau de diffraction disperse la lumiére recudoention des différentes longueurs
d’'ondes. Les signaux sont captés par une caméra (C@arge Coupled Devices) et

analysés par le logiciel Plasus Specline.

Le monochromateur est basé sur un montage CzemmgiTaroisé [8], équipé d’'un
réseau de diffraction gravé a 1200 tr/mm [3], etgpar une tourelle dont la rotation
est assurée par un moteur informatisé. Ce réseawrecoine gamme de longueurs
d’'onde allant de 185 nm a 1400 nm. La capacitédelution est de 0,3 nm pour une
longueur d’'onde de 546,7 nm avec une fente de 10 lpanfente d’entrée est
€galement motorisée par un shutter réglable. Ltarmie focale et I'ouverture sont de
19 cm et F/3,9 respectivement. Les paramétres iapisr de ce spectrométre sont
détaillés dans le Tableau II.1.
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Tableau 11.1. Parametres importants du spectronogtigue d’émission.

Distance focale 0.19m
Ouverture F3,9
Dimension du réseau 50x50 mm
Plage de mesure 0-1400 nm
Couverture multicanaux 106 nm
Résolution 0,3 nm
Précision +/- 0,3 nm

Le détecteur optique du spectrométre est montint&rieur d’'un tube de protection
refroidi par une injection d’argon et équipé d’umblot a I'avant du détecteur. Cette
conception permet d’éviter une surchauffe sous eida formation d’'un dépot sur le

hublot de visée. Le descriptif de cette instrumigonieest donné sur Figure 11.4.

Le capteur CCD est un circuit intégré qui captdulmiére et permet d’obtenir un
signal électrique proportionnel a la quantité deifre recue. Sous ce systéme, le
détecteur CCD est formé d’'une couche de siliciumtg@densible, continue et divisée
en matrices de pixels a deux dimensions 1024x128 to surface active est de
26,3x3,3 mm Le refroidissement de la caméra CCD est assuréffet Peltier pour
maintenir une température de fonctionnement inféeié 30,5°C.

Tableau 11.2. EIément du spectre atomique de I'f#63,51 nm) [9].

lon Longueur d'onde (nm) Intensité relative E -E¢ (cm™)
Ar | 763,51 25000 93143,7600-106237,5518

Ei et & représentent les énergies des niveaux i et k.

Avant la détection par OES, il faut procéder adhbcation du spectrometre pour la
longueur d’onde, ce qui a été réalisé par mesuta e de I'Ar | a 763,51 nm sous
le logiciel Plasus Specline. Les positions des pmlesis le spectre ont pu étre
identifiees grace a la base de données NIST [16].Tableau 1.2 présente les
informations relatives a la raie d’émission de I'Aa la longueur d’'onde de 765,51

nm.

Selon la description de Zhang [9], la calibratian IDES a été effectuée sous une
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pression de 1 mbar et pour un jet de plasma (tdfdh€B) composé d’Ar (40 NI/min)
et d'H, (4 NI/min). Une position axiale de détection d® 40m a été sélectionnée. De
plus, les résultats de la calibration ont montré tintervalle d’échantillonnage de

0,01 ms est le mieux adapté pour obtenir un résuiégis.

11.3.2 Observation microstructurale

Un microscope optique (MO) de marque Nikon (Japmnjplé a un appareil photo a
été employé pour l'observation primaire des dép®&sur ce microscope, le

grossissement maximal est de 600.

Les morphologies des revétements et des poudreggafgment été observées avec
un microscope électronique a balayage (MEB) de ueddEOL JSM-5800LV (Japon).
La tension d’accélération est située entre 10 ek\B@t les acquisitions d’images a
forts grandissements (jusqu’a 50000x) en électsmt®ndaires ou rétrodiffusés ont
été effectuées avec une résolution latérale denb®@nviron. De plus, le MEB est
couplé a un détecteur de photons X qui permet lyaeachimique élémentaire (EDS)
(PGT) de la plupart des €léments de la classi@iogpériodique a partir du carbone.

Ainsi, il est possible de réaliser des cartograpBliémentaires.

[1.3.3 Analyses par diffraction des rayons X

La diffraction de rayons X (DRX) est une méthodadgéle d’identification des
phases cristallines. Elle donne des informationsiaupureté, la cristallinité et la
valeur des parametres cristallographiques.

Un diffractometre a été utilisé pour la caractérsades dépots et des poudres bruts.
L'équipement, de marque Bruker AXS D8 Focus (Allgma), équipé d’'un compteur
courbe, permet de faire des mesures sous une iedixe de 4°. Ce diffractometre a
été équipé d’'une radiation de Ca K. = 1,7889 A). Dans le cas d’une identification
simple des phases, un domaine angulaire de 20 &803) est balayé par pas de
0,02°.

[1.3.4 Analyses granulométriques

Les distributions granulométrigues des poudres put étre déterminées par
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granulométrie laser (MASTERSIZER 2000, Malvern idastents Ltd., UK).
L'appareillage peut mesurer des tailles de paeiwdllant de 0,04 & 500 um. Les
mesures ont été effectuées en milieu liquide (estillée comme dispersant), apres

désagglomeération des poudres par ultrasons peB@a@condes.

La granulométrie des poudres peut également éfraées par image MEB. Dans ce
cas, les poudres doivent subir une métallisatiborau au carbone afin de les rendre

conductrices électroniquement.

I1.4 Tests des caractéristiques et résistance aukacs thermiques

Pour la comparaison des propriétés, un dépot Y&8zoék en APS conventionnel a été
utilisé comme homologue pour effectuer les tests daractéristiques et de

comportement aux chocs thermiques.

[1.4.1 Estimation de porosité

La méthode d’analyse d’'image (Al) a été utiliséermpestimer le taux de porosité des
revétements YSZ a I'aide du logiciel Scion ImagéH{NBethesda, MD), ce qui a été

décrit en détails par Li et al. et Zhang et al, 2]

[1.4.2 Rugosité et profil de surface

Le profilomeétre 3D est un appareil de mesure desii§ et de topographie a balayage.
Un capteur mesure l'altitude d'un point de I'éclidort a un instant donné et la
platine sur laquelle il est positionné permet dplaer I'objet a étudier pour palper

completement la zone de mesure.

Dans la majorité des cas, la sonde utilisée estapteur optique (lumiere blanche)
utilisant le principe optique de I'aberration chrtique, qui focalise en chaque point
de mesure la longueur d’onde du spectre sur unandigiue verticale de 300 nm pour
un spot de 5 um environ (spécificités de notreexapt Le signal de retour est analysé
par un spectrophotometre qui traduit chacune deguleurs d’onde mesurées en

distances entre la lentille et la surface de 'atiian.
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Dans cette étude, les revétements projetés ontagtetérisés par leur rugosité de
surface moyenne (Ra) en utilisant un testeur ARSQ0 produit par Altimet.

11.4.3 Microdureté Vickers et indentation

Il existe plusieurs maniéres de déterminer la éudain matériau dont certaines font
I'objet de normes [15], comme par exemple les dsrate Mohs, de Brinell, de
Vickers, de Knoop, de Rockwell B et C, etc. Powr fidms ou dépodts minces, les

duretés Vickers et Knoop sont frequemment utilisées

Figure 11.7. Principe de la dureté Vickers.

La dureté Vickers est caractérisée par 'emprefatee par un identeur sous une
charge donnée durant 15 secondes. L'indenteupgséfd’'une pyramide en diamant
de base carrée dont les faces opposées formemgle de 136°, comme indiqué sur
la Figure I.7. La dureté Vickers (HV) est alorslccéée a l'aide de la formule

suivante :

oF [Sir(lsf)
Hv=— 2" (Eq.I1
e (Eq )
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ou F est la charge appliquée (N), d est la moyeesediagonales de I'empreinte (mm)
et g représente I'accélération terrestre (9.80668)mCette méthode est utilisée
principalement pour les matériaux métalliques, npaat I'étre également pour les

céramiques avec de tres faibles charges.

Dans cette étude, la microdureté a été mesurédilesant le test de microdureté
Vickers (Leitz, Allemagne). Des charges allant 885300 grammes et une durée de
15 secondes ont été sélectionnés pour tous lessdépdut d’abord, au moins dix
indentations ont été réalisées au hasard. Ensesteleux diagonales d1 et d2 ont été
mesurées pour chaque indentation a I'aide d’'unas@pe optique. Enfin la longueur
moyenne de diagonale a pu étre obtenue et a éli§usm pour calculer la dureté du
dépot. Finalement, la dureté moyenne a été utipeée I'évaluation de la dureté des
dépots [13, 14].

[1.4.4 Tests de comportement aux chocs thermiques

Lestests de comportement aux chocs thermiques oméaliéés a I'aide d’un four de
cyclage sous haute température. La températurkisahaute utilisée est de 1450°C.
La Figure 11.8 présente les photos du four de gelat le plateau d’échantillons
présentant un diameétre d’environ 6 cm. Le proces®ssessais de choc thermique
peut étre contrélé par un programme préréglée estbhie de la température est

automatiquement enregistrée par I'ordinateur.

L'élaboration expérimentale des dépbts est compdsédeux parties. Une couche
d’accrochage a tout d’abord été projetée sur lestets en utilisant une poudre de
CoNICrAlY (Amdry 9954, Co032Ni21Cr8AI0,5Y) présentarune distribution
granulométrique comprise entre 11 et 62 um, pEigiépots YSZ ont été realisés en
utilisant les procédés APS et VLPPS.

Dans cette étude, une température de 1373 K ahéigie et des échantillons de
dimensions 40x15x2 mm ont été usinés. Tout d’abtedfour a été chauffé a la
température de travail pendant 2,5 heures. Cinguayties maximum ont été réalises.
Pour chaque cycle, le dép6t a été maintenu daiesitgpendant 30 minutes a 1373 K

apres refroidissement a température ambiante pea@aninutes.

7 AN

Les caractéristigues microstructurales des dépdtssaraitement thermique (10, 30

ou 50 cycles de choc thermique) ont été observaes BB.
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Figure 11.8. Photos du four de cyclage (a) et @atd’échantillons (b).

I1.5 Outils de modélisation

GAMBIT est un logiciel de maillage édité par la igté ANSYS. Ce mailleur permet
soit de créer sa propre géométrie, soit d'importdle-ci depuis un fichier CAO. I
assure également le maillage automatique des segrietcdes volumes et permet la
localisation des conditions aux limites. GAMBIT and été utilisé pour mailler le

modéle géométrique avant I'analyse par élémenits (ftu volumes finis).

FLUENT est un logiciel de modélisation en mécanidas fluides (CFD) édité par la
société ANSYS. Le paramétrage du modele se fagtidel d’'une interface graphique.
Il dispose d’'une interface de scripts permettaautimatiser le processus de calcul.
L'un des intéréts de ce logiciel de simulation géfiste est qu'il dispose d'un
nombre relativement important de modeles, pouvain¢ face a divers aspects de la
mécanique des fluides : écoulements diphasiquesylance, combustion, transport
de particules, écoulements en milieux poreux, @gés mobiles et dynamiques avec
reconstruction du maillage, entre autres. Les selémumériques temporels et
spatiaux peuvent étre modifiés pour améliorer laveogence. Ainsi, les simulations
de torche a plasma, tels que le circuit d’eau fteitessement, la distribution de gaz,
la formation du plasma, etc., ont été effectuées §& UENT.
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CHAPITRE [ll Elaboration et Caractérisation de Dépots

ZrO ,-7%Y ,03 Elaborés par Injection Axiale de Poudre

Ce troisieme chapitre présente les résultats expémtaux concernant le diagnostic
du jet de plasma et I'élaboration de dépots Y SZimeaction axiale de la poudre. Afin

d’obtenir plus de vapeur et de préparer un dépbdéspntant si possible une
microstructure colonnaire, la poudre a été injecedeamont de la torche directement
via le gaz plasmagéne afin de favoriser sa fusiosoa évoporation. Les propriétés
du jet de plasma et de la vapeur de poudre onteg@@minées au moyen d’un
spectrométre d’émission optique. Au vu des résuldat spectroscopie optique, des
dépbts YSZ ont été élaborés a l'aide des deuxderehplasma F100 et F4-VB. La

composition et la microstructure des déepots ontdeterminées par diffraction de

rayons X (DRX) et par microscopie électronique Eypage (MEB).

I11.1 Introduction

Sous trés faible pression environnementale, la iderénergétique d’'un plasma
diminue considérablement de par la forte expandiojet [1]. Il devient alors difficile

de fondre et d’évaporer les particules injectées da type de plasma avec une torche
et une injection conventionnelles. Ainsi, afin de@duire une grande quantité de
vapeur et de pouvoir former un dépét semblable fimrPVD, une source de courant
de puissance supérieure a 100 kW a été utiliséSipairat et al. [2]. Par exemple, la
torche a plasma O3CP incorporant une source deacbouvant fournir jusqu’a
180 kW (Sulzer-Metco) a été spécialement conguer goactionner sous un
environnement tres basse pression. Néanmoins, ite¢ ponduit a des codts de
fonctionnement plus élevés. La Figure Ill.1 présamt modele 3D de la torche O3CP

de haute puissance [3].

Alternativement, afin de trouver une solution pde®nomique, une source plasma de
plus basse énergie a été employée dans cette ptuderéaliser des revétements
présentant une microstructure permettant de vispplication de revétements de
barriére thermique sur des composants en supegslliels que des ailettes de turbines
a gaz. Dans ce cas, avec une technique convenltlimmtiajection (injection radiale
en sortie de torche), il apparait difficile d’évapola poudre pour former un dépot

présentant une microstructure colonnaire. Dang @&titde, une technique d’injection
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de poudre alternative a été choisie : il s’agitné'unjection axiale amont via un
mélange direct avec les gaz plasmagénes. Aingiplalre peut étre traitée dans le
coeur du jet de plasma permettant alors une measlléusion et évaporation des
particules. Cependant, en considérant la conceplfiome torche a plasma (design de
'anode et de la cathode), il n'est alors possidlatiliser que des poudres
électriguement non conductrices, telles que pamele YSZ, AbOs, TiO,, etc. En
effet, I'injection d’'une poudre métallique provogai¢ un court-circuit électrique de la
torche. La Figure 111.2 présente un schéma de ¢geption plasma ou la poudre peut

étre traitée au cceur du jet par injection direetéacpoudre dans les gaz plasmagenes.

Figure 111.1. Modéle 3D de la torche O3CP.

Dans la présente étude, des dépodts ont été élabdidgisle de torches a plasma de
type F100 et F4-VB sous une pression de 1 mbarpt@sriétés radiatives du jet de
plasma contenant des vapeurs de poudre ont étét@Etepar spectrométrie optique
d’émission (OES). Desaractérisations des dépots ont été effectuéediffraction de
rayons X (DRX) et microscope électronique a balay8gEB). La porosité et la

microdureté des dépobts ont également été mesurées.
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Figure 111.2. Schéma de la projection plasma angction de la poudre via le mélange

de gaz plasmagenes.

[11.2 Etude comparative des torches a plasma F10Q &4-VB
[11.2.1 Introduction

La torche F100 (Sulzer-Metco) est un pistolet disdtion courante qui convient a la
fois a la projection interne (dans des cylindresex@mple) et pour le revétement de
surfaces externes. Dans cette étude, elle a dis2atpour le procédé VLPPS. Cette
torche avait été congue pour répondre efficaceraenhe variété d’applications et
d’exigences de projection. Elle est idéalement #ga@m une utilisation sur des
géomeétries complexes ainsi qu’au traitement d'@ésaprésentant un diametre
minimal de 100 mm. Comme la torche F100, la toipdasma F4-VB peut aussi étre
utilisée dans une large gamme de conditions daitrgwincipalement avec I'argon
comme gaz plasmagéne. Des buses spéciales sosmmégaldisponibles pour I'azote
et les mélanges azote-hydrogéne. Ces deux torchetéodéveloppées pour répondre
aux exigences des industries de l'aéronautique/idgénierie chimique, de la
pétrochimique, de l'automobile, et des revétementiistriels plus généralement.
Elles permettent ainsi I'élaboration de revétementstalliques, d’alliages, de
céramiques, de carbures, de cermets, d’abradadespmposites ou de mélanges
pour une gamme compléte de matériaux. Une comparades principales
caractéristiques des deux torches est présentédaddableau Ill.1. On peut se rendre
compte que la puissance de la torche F100 ess2rfi@rieure a celle de la torche F4.
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Tableau 1ll.1. Comparaison des caractéristiquaxpales des 2 torches.

Torche F100 | Torche F4-VB
Gaz plasma Ar, Hz, Np, He | Ar, Hz, N, He
Puissance maximale (kW) 23 55
Débit d’hydrogéne maximal (L/min) 6 20
Courant maximal (A) 450 700
Pression d’eau refroidie (bar) 13,5 13,5
Débit d’eau refroidie (L/min) 10-14 10-14
Diametre au col standard (mm) 6 8

I11.2.2 Structure des torches

La structure de la téte d’'une torche F100 est réergur la Figure II1.3. Cette torche

emploie une injection de poudre un peu différergecdlle de la torche F4VB et

posseéde une cathode (9) et une anode (2) plusesolues €électrodes sont refroidies
directement par un circuit d’eau. En outre, unasbl5) intermédiaire sépare les deux
supports métalliques. La puissance électrique maeirest de 23 kW, ce qui est bien
plus faible que celle de la torche F4-VB (55 kWegsldébits de gaz sont également
plus bas, ce qui est avantageux pour diminuertisse des particules et faciliter le
pompage de I'enceinte. L'anode courte permet cdééVé colmatage de la poudre dans

la buse.

La Figure lll.4 présente la structure de la torEdeVB. Cette torche d’'une puissance
maximale de 55 kW comprend une tuyere (anode) mgstane de 8 mm de diametre
interne au col. Elle présente une structure redatent similaire a celle de la torche
F100. Par contre, 'anode (2) et la cathode (8) ptus longues.

La Figure IIl.5 montre des photos du jet de plagma@onditions VLPPS, c’est-a-dire
sous 1 mbar. La Figure 1ll.5 (a) concerne une plpoige avec la torche F100 avec
injection de poudre YSZ. Le jet exhibe une queuegaen aval de linjection de
poudre. La Figure 11.5 (b) présente la photo djende plasma de nature Arld la
sortie de la torche F4-VB, sans injection de poubegjet produit est bien plus grand
sans poudre car I'injection tend a casser le jet.
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Figure I11.3. Structure de la téte d’'une torche G1D: Injecteur, 2: Anode, 3 et 8: Vis, 4:
Support d’anode, 5 et 6: Isolant, 7: Support daadd, 9: Cathode, 10: Connecteur).

Figure 111.4. Structure de la torche F4-VB (1: Aanede sécurité, 2: Anode, 3: Support
d’anode, 4: Corps intermédiaire, 5: Distributeugde, 6: Isolant, 7: Vis, 8: Cathode, 9:
Corps arriere).
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Figure 111.5. Photos des jets de plasma sous 1 oidaression environnante : (a) torche
F100 avec injection de poudre YSZ [6], (b) torcHeVB avec plasma Ar-pHseulement
(pas de poudre).

[11.3 Projection avec la torche a plasma F100
[11.3.1 Détection d’'OES
[11.3.1.1 Effet du débit d’hydrogene

Au cours de cette étude, une consigne de 1 mbaé apé&cifiée pour la pression
d’enceinte, et trois valeurs différentes du débitydrogene ont été considérées. Les
parametres opératoires sont listés dans le Tablleau

Le systeme OES peut détecter I'émission de lunvigsible émise par le jet de plasma
dans une gamme de longueur d’onde allant de 4@®@ Am. La Figure IIl.6 montre
I'évolution de l'intensité des émissions correspamda I'hydrogene a la longueur
d’onde 486 nm avec l'augmentation du débit d’H'augmentation du débit H

conduit a une augmentation continue de I'intenstative du signal (de 2184 a 9198),
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ce qui suggere gue l'injection d’'une plus grandeargité de H augmente I'énergie du

jet de plasma. Théoriqguement, la poudre injectéearaiteaffecter l'intensité des
emissions de I'hydrogene. Cependant, d’aprés legltets d’OES, ce changement

d’intensité relative peut étre négligé.

Tableau 111.2. Parametres utilisés lors des diaic@©ES.

Paramétres
Pression (mbar) 1
Distance détectée (mm) 150
Courant (A) 350
Tension (V) 45 ;49 ;55
Débit de gaz Ar (NI/min) 32
Débit de gaz KH(NI/min) 2:4;6
Gaz porteur (NI/min) 3
Débit de poudre (g/min) 4
10000
w000 | m-Sans poudre p
1 e — Poudre injectée -
. 8000 |
%2}
o ]
Q. 7000
E J
2 6000 - i
UJ -
5000 A
4000 —
3000 ﬁ
2000 — -
H21=2 I H£=4 . H2|=6
H, (/min)

Figure I11.6. Evolution de l'intensité des emisssaiHg & 486 nm avec différents debits
de H (2, 4, 6 I/min).

La Figure 11.7 (a) montre le spectre du jet despia sans injection de poudre. Les
raies spectrales d’Ar et H sont localisées prirleipent dans une gamme de
longueurs d'onde allant de 600 a 900 nm. Les Fgulk7 (b), (c) et (d)

correspondent aux signaux du jet de plasma et peudre YSZ pour différents débits
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de H. Plusieurs états d’excitation des électrons eté&ésents atomiques Y et Zr

neutres sont observés dans la région spectralendedurs d’onde relativement basse
(de 500 a 600 nm). Selon les données du spectmeicate et moléculaire [7], ces
signaux sont assignés aux positions des pics d8,5880,9, 549,5, 566,45 nm, etc.,
ce qui signifie que la poudre YSZ a bien été évépoComme mentionné ci-dessus,
I'énergie du plasma peut étre augmentée avec basgment du débit de,HLes
intensités spectrales concernant la poudre YSZ aong plus élevées que celles des
autres éléments a la méme position lors de I'atili; du débit de Hde 6 NI/min
comme montré sur la Figure IIl.7 (d). Les collisoantre électrons et particules
lourdes augmentent avec le débit dg Ee qui conduit a des échanges d’énergie
supérieurs par réactions chimiques, ionisationgomdinaisons, etc. [8]. Par

conséquent, le débit de;Hle 6 NI/min a été choisi pour les mesures d'OES&sda

I'’étude suivante.
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Figure I11.7. Spectres optiques du jet de plasntdHA sous 1 mbar : (a) sans poudre et
avec un débit de He 2 NI/min; (bcd) débits de,Hb) 2 NI/min, (c) 4 NI/min, et (d)
6 NI/min avec injection de poudre YSZ.
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111.3.1.2 Effet de la distance de mesure

La distance de projection peut aussi influencetasguantité de vapeur déposée sur le
substrat. La Figure 111.8 donne les spectres opsgiiémission a différentes distances
de mesure (10, 15, et 20 cm) pour le débit ¢& NI/min. Les autres parametres sont
similaires & ceux donnés dans le Tableau lll.2.cOmstate que l'intensité du signal
d'une série de pics change fortement avec la positie la mesurelLorsque la
distance de projection augmente le jet de plasregpanse et les collisions entre
atomes ou ions diminuent, donc les signaux d’Adetécroissent considérablement
avec l'augmentation de la distance. De plus, illdengue les pics correspondant a
YSZ aux basses longueurs d’'onde présentent ausgiendance similaire. Quand les
particules fondues et les vapeurs d'YSZ sortenkadeuse, la température du jet de
plasma diminue petit a petit avec 'augmentationialdistance. Les vapeurs d'YSZ
peuvent alors se condenser et reformer de finescylas, provoquant ainsi une

diminution de la concentration des vapeurs.

PLASUS Spectine Demo Version PLASUS Spectine Demo Version
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Figure I11.8. Spectres optiques du jet de plasm@HA sous 1 mbar avec injection de

poudre YSZ a des distances de mesure de: (a) 1(bgrts cm, (c) 20 cm.
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[11.3.1.3 Effet du débit de poudre

En supposant gu’'un faible débit de poudre conduin@ faible quantité de vapeur
YSZ, on peut donc augmenter le débit de poudre pbtenir plus de vapeur. La
Figure 111.9 donne les spectres optiques d’émispiour différents débits de poudre (4,
8 et 10 g/min) pour le débit de;tde 6 NI/min et un courant de 350 A & une pression
d’enceinte de 1 mbar. En raison de la quantité aheur plus élevée, la distance de
détection a été fixée a 10 cm. Les autres param@avent étre trouvés dans le
Tableau 111.2.
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Figure I11.9. Spectres optiques du jet de plasm@HA sous 1 mbar avec injection de
poudre YSZ: (a) 4 g/min, (b) 8 g/min, (c) 10 g/min.

De par la distance fixe, les pics du gaz plasmagfAH,) présentent une intensité
similaire. Par contre, pour les pics correspondan¥SZ, lintensité du signal

augmente significativement avec I'accroissemendéhit de poudre. C’'est-a-dire que
plus il y a de poudre injectée plus la quantitévdpeur formée est élevée. La Figure

[11.8 (c) montre que les pics sont plus nombreugles forts dans ce cas.
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Cependant, d’'aprés I'ensemble des résultats d’OEfessus, l'intensité des raies
spectrales d’YSZ est plutét faible relativement aumissions concernant le plasma
(pics d’Ar et H), ce qui montre gu’il y a peu de vapeur au seinetluMalgreé cela,

des dépbts d'YSZ ont tout de méme été préparés gifidrentes distances et

différents débits de poudre. Les résultats sorggmés ci-apres.

[11.3.2 Préparation des dépbts YSZ
[11.3.2.1 Projection avec un débit de poudre de 4/gnin

Les conditions opératoires de projection sous ta#ldle pression correspondent a
celles précédemment étudiées pour les mesures d'OEffet de la distance de
projection a tout d’abord été étudié dans un premeimps avec un débit de poudre

faible de 4 g/min. Les parametres utilisés sotgdislans le Tableau I11.3.

Tableau 111.3. Parametres utilisés pour la prépamades dépots YSZ.

Parametres

Pression (mbar) 1
Température de substrat (°C) 1000
Distance de projection (mm) 100, 150, 200
Puissance (kW) 19,5
Courant (A) 350
Tension (V) 56

Débit de gaz Ar (NI/min) 32

Débit de gaz KH(NI/min) 6

Gaz porteur (NI/min) 3

La Figure I11.10 montre les diffractogrammes RXrespondant & la poudre YSZ et
aux revétements déposés. La poudre et les dépfgausbprésentent une structure
tétragonale métastable de la phase, 4t&ZrO;,) (voir le fichier PDF de 50-1089), et
il 'y a pas de difference évidente entre la poudteles dépdts. Par ailleurs,
concernant les revétements, aucun changement de phlest observé aux différentes
distances de projection. Il est bien connu quedx.&st une phase stabilisée dans les
gammes de température intermédiaire. Pendant t&géode projection, les particules
de poudre sont chauffées et subissent donc unectatnpe élevée, ce qui conduit a
une formation compléte de la phase tétragonale §@lte phase est conservée a

température ambiante par suite du refroidissenagridie.
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Figure I11.10. Diffractogrammes RX de la poudre Y&Zginale et des revétements

déposés en fonction de la distance.

Les microstructures typiques de dépodts elaborés piiférentes distances de

projection sont présentées sur la Figure l1ll.11.s Leépbts présentent une

microstructure uniforme avec une faible quantitépdees de diameétres inférieurs a
deux micrometres. L'épaisseur des dépbts est dargamme 15-20 pum, comme

montré sur la Figure 111.11 (a), (c), et (e). Ihdade qu’'un plus grand nombre de pores
peuvt étre observé dans le dépdt projeté a lamistde 20 cm. Les Figures I11.11 (b),

(d), et (f) correspondent a des images a plus gmhdissement (cadres noirs des
Figures 11l.11 (a), (c), et (e), respectivementlesLdépbts sont principalement

composeés de splats formées par I'écrasement dieypest complétement fondues.

Hormis la structure lamellaire, I'apparition d’upetite quantité de condensation de
vapeur située entre les splats est également @deselans les dépots, ce qui a pour
origine I'évaporation partielle de particules deigre.
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Figure 111.11. Morphologies de coupes transversdéedépodts YSZ élaborés a
différentes distances : (a) 10 cm, (c) 15 cm, 28)cm ; (b), (d), et (f) concernent le
grossissement du cadre noir des Figures (a),t((3) eespectivement.

Lorsque les particules de poudre sont injectées tanet de plasma, la fusion et
I'évaporation ont lieu simultanément. Ainsi, un an@e gaz-liquide est déposé sur le
substrat. En raison du faible transfert de chadeire le jet de plasma et la poudre, la

guantité de vapeur reste cependant assez limitdéers qu'une grande majorité de
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particules fondues menent finalement a une miarostre composée principalement
de splats empilées. Toutefois, une faible quadtt&apeur se condense tout de méme

dans les dépots.

Selon Spinhirne et al. [10], ce phénomene peutedpiqué par le fait que la plupart
de la croissance de la phase vapeur a probablesteeampéchée par la force du jet de
plasma et I'impact des gouttelettes. Yoshida [14hg® qu’'une distance courte de
projection est bénéfique a I'amélioration du rendetmde projection et que
I'utilisation d’un faible débit de poudre joue udle trés important sur I'obtention
d’'une microstructure de dépot telle que celle dessfPVD. Dans ce cas, le débit de
poudre de 4 g/min et une distance de projectiomdms de 20 cm ont été utilisés
pour augmenter I'évaporation des particul€gpendant, la majeuse partie de la
poudre injectée reste non évaporée en raison blie fmansfert de chaleur.

g-ZBaII;H Ke particles

~

,

Ball-like particles

%

Figure 111.12. Morphologies de fracture des depésx elaborés a différentes
distances : (a) 10 cm, (b) 15 cm, et (c) 20 cm.
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La Figure 111.12 montre les images MEB de fractulesdépots projetés a différentes
distances. Les dépbts présentent un facies daifeafrhgile typique et une structure
lamellaire. Ce type de microstructure a été largenobservé dans les revétements
YSZ fabriqués en APS (Atmospheric Plasma Spray} dene étude précédente [12],
mais chaque splat est ici plus mince qu’en APS. girantité plus importante de pores
apparait sur la Figure 111.12 (c) en raison deiltahce de projection plus importante.
Par ailleurs, en considérant la taille des pasisude poudre, la présence de petites
particulessphériques (moins de 1 um) entre les splats peet d@tribuée a la

condensation de vapeur, tel que montré sur la €igui2 (b).

[11.3.2.2 Projection avec un débit de poudre de 16/min

De maniére similaire, des dépobts YSZ ont egalemd&htelaborés avec un débit de
poudre plus élevé (10 g/min) avec des parametrgsralection similaires (Tableau

[11.3). La Figure I11.13 montre les microstructurdes dépbts élaborés a différentes
distances de projection. En comparaison des résufteésentés dans la section
[11.3.2.1, un débit de poudre élevé entraine urggraantation de I'épaisseur du dépot.
Pour une méme durée de projection, les dépots [Haatépais; leur épaisseur est
comprise entre 60 et 80 um au lieu de 15-20 umoudre, il y a plus de traces de

condensation de vapeur entre les splats dans cegeaux dépbts. Ces dépbts
présentent une microstructure hybride composéendensation de vapeur entre des
couches successives de splats. lls sont ainsi foaria fois de particules fondues et
de condensation de vapeur. Evidemment, le dépdigtab a la distance de 10 cm

possede une microstructure plus dense et les pom@sen quantité moindre. La

plupart des pores sont situés dans la couche dgensation de vapeur, ce qui est
probablement causé par une contraction forte denwellors de la condensation de la

vapeur.
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] 5 00 plﬁ
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Figure 111.13 : Morphologies de coupes transversdies dépbts YSZ élaborés avec un
débit de poudre de 10 g/min a différentes distan¢as10 cm, (c) 15 cm, (e) 20 cm;
(b), (d), et (f) représentent des images de gressient de (a), (c), et (e),

respectivement.

[11.3.3 Dépodt de phase vapeur pure

Afin d’obtenir un dépét qui ne soit constitué que dondensation de vapeur et
d’'observer les différences de microstructure engms] des substrats ont été
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partiellement masqués a l'aide d’'une paroi placd@avant du substrat pendant la

projection. La Figure 111.14 présente la configizat expérimentale. Il est attendu
gu’une déposition de vapeur pure pourrait étreral#esur la région masquée.

Substrat

Jet de plasma

Torche plasma F100

+

Ar, H,, Poudre—|

Support

Figure 111.14. Configuration expérimentale de ldection de vapeur.

Figure 111.15. Morphologies de coupes transversdiedépobt YSZ a différentes

positions sur le substrat (A: région non masquéeg@ion transitionnelle, C: région

masquée).

Les microstructures de coupes transversales aatitigs positions sur le substrat sont
présentées dans la Figure 111.15. |l est évidertlgudépbt affiche des caractéristiques
microstructurales différentes sur les trois régi@hsB et C) de I'échantillon. Dans la
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région A (région non masquée), le dépot est praleipent composé de splats en

provenance de particules totalement fondues ave@aetite quantité de condensation
de vapeur située entre les couches successives. IRargion B, outre un grand
nombre de lamelles empilées, le dépbt présenteminmstructure transitionnelle
avec plus de phase vapeur relativement a la régiat une épaisseur de dépobt
fortement diminuée. Dans la région C, le dép6t amsgpuniquement de condensation
de vapeur; il dispose d'une structure a grains roaes et I'épaisseur baisse

progressivement de 100 um a environ 10 pum.

\_l_‘\_l_l_,
™ 5.00 um

Figure I11.17. Topographies de surface du dépot M&)Yrégion A et (b) région C.

Une observation comparative des faciés de fragude la topographie de surface du
dépb6t YSZ est présentée sur les Figures Ill.16l1€t7] respectivement. Le dépo6t
présente une fracture fragile et une structurepd@sstres minces sur la région A,

comme montré sur la Figure 1l11.16 (a). Une condgaosade vapeur est retrouvéee
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entre les couches successives de splats. Sur laeRiyy17 (a), la topographie de

surface révele I'impact et I'écrasement de goutiedefondues sur la surface du
substrat, ce qui est trés similaire a la surfaceddpots APS. Par ailleurs, les images
de fractures et de surfaces (Figures 111.16 (H)I€t7 (b)) dans la région C masquée
montrent la présence en grande quantité de patiaphériques ultrafines empilées

provenant de condensation de vapeur.

Un dépbt colonnaire a donc pu étre obtenu, malluseraent, il présente une trés
faible épaisseur et une microstructure de faiblesié. Il est probable que la quantité
de vapeur extrémement faible soit responsable Iderdsultats en raison du faible
transfert de chaleur (voir les résultats d’OES). &rire, la quantité de vapeur

initialement limitée est encore diminuée par le quage de la paroi.

[11.3.4 Comparaison de la porosité et de la microdteté

1 |—m—4g/min
9 ®— 10g/min 1

Porosité (%)
AN

5 10 15 20 25
Distance (cm)

Figure 111.18. Comparaison de la porosité des dep&Z en fonction de la distance de

projection pour différents débits de poudre.

L'évolution de la porosité des dépdts est présesiieda Figure 111.18. Les valeurs de
porosité augmentent de 7,8% a 9,3% avec I'augmentde la distance de projection
lorsque le débit de poudre de 4 g/min est utilsgur le débit de poudre de 10 g/min,
les valeurs de porosité sont également accrues3@e 4 8,5%. Ces résultats sont en
accord avec I'observation de la microstructure dvansale des dépéts. Les dépbts
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élaborés avec le plus grand débit de poudre pestenhe microstructure plus dense.

Bien que ces valeurs de porosité puissent étrecépaables relativement aux
revétements YSZ denses déposeés par les procédé®®¥PBS pour les applications
de type SOFC (Solid Oxide Fuel Cell) (électrolyte membrane), il est néanmoins
bien connu que la porosité est tres utile pouriréda conductivité thermique des
revétements de barriére thermique [13] qui conénithd prolonger la durée de vie des
pieces métalliques. En particulier, il est a nopeil y a plus de pores situés entre les
différentes couches de splats, ce qui est probariecausé par la condensation de

phase vapeur apres I'impact et I'étalement destgiettes fondues.

1400

Débit de poudre:
B 4 g/min
10 g/min

T

1200

1000
800 |

600

Microdureté (HV)

400

200

5 10 15 20 25
Distance (cm)

Figure 111.19. Comparaison de la microdureté dgedtYSZ en fonction de la

distance de projection pour différents débits dedpe.

La Figure 111.19 montre I'évolution de la microdtgedes dépots YSZ en fonction de
la distance de projection. La mesure de la micretdudu dépot donne les valeurs
moyennes de 1186 hhég 1147 Hvgog €t 965 Hyoog Correspondant aux distances de
projection de 10, 15 et 20 cm respectivement agedébit de poudre 4 g/min. Par
contre, avec le débit de 10 g/min, les valeurs aeadureté sont moins élevées. Bien
que les dépodts projetés a 10 g/min affichent dag the porosité plus faibles, la
microdureté est plus basse. Ces dépbts possedentmiorodureté plus élevée
relativement a celle de leurs homologues APS [B4, Selon les observations MEB,
il y a plus de condensation de vapeur dans cestsiépiyure 111.13) par rapport aux
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dépobts fabriqués a 4 g/min. Ainsi, la condensatiervapeur conduit peut-étre a une

faible adhérence entre les splats. Plus la contlensde vapeur entre les couches

successives de lamelles est élevée, plus la mietEldes dépodts diminue.

[11.4 Projection avec la torche plasma F4-VB
[11.4.1 Détection d’'OES

En raison de la limite de puissance de la torcf@Fane torche F4-VB a été utilisée
afin de profiter d’'une puissance plus élevée pawe meilleure évaporation de la
poudre. En particulier, la production d’'une quantite vapeur plus importante est
attendue. Premierement, une mesure OES a étéugffeen utilisant les paramétres de
projection présentés dans le Tableau lll.4. Dewitdéle poudre ont été également

sélectionnés pour cette étude.

Tableau 111.4. Parametres utilisés pour le diagod3ES.

Parametres

Pression (mbar) 1
Distance détectée (mm) 200
Courant (A) 650
Tension (V) 64
Puissance (kW) 41,6
Débit de gaz Ar (NI/min) 42
Débit de gaz bI(NI/min) 8
Gaz porteur (NI/min) 3
Débit de poudre (g/min) 4,10

Les pics du gaz plasma (Ar eb)Horésentent des intensités similaires avec et sans
poudre a distance de mesure identique, ce qui prque I'effet du débit de poudre
sur le plasma Ar-KHest plutét faible. De plus, ils montrent que Ensité des pics
relatifs a YSZ est plus élevée relativement auxltéts OES des Figures 111.8 et 111.9
en raison de la puissance plus élevée de la totihtensité du signal obtenue avec

le débit de poudre de 10 g/min est plus forte qelée ®btenue avec le débit de 4
g/min et ces intensités sont plus hautes que cphésedemment obtenues avec la
torche F100. On en déduit qu’'une quantité supériele vapeur YSZ est produite

avec la torche F4-VB.
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Figure 111.20. Spectres optiques du jet de plasAré{>) sous 1 mbar avec injection de
poudre YSZ pour la torche F4-VB: (a) 4 g/min, (B)dimin.

Toutefois, comme pour la torche F100, les inteasités raies émises par YSZ sont
encore trés faibles en comparaison de l'intenséé thies correspondant au gaz
plasma. Par conséquent, méme si une torche F4lestépergétique, le taux de
transfert de chaleur entre le plasma et les péesaeste limité.

LERMPS-UTBM -80 - L.ZHU




Chapitre 11l Elaboration et Caractérisation de D8rO,-7%Y,03 Elaborés par injection Axiale

de Poudre

[11.4.2 Dépdts YSZ

Des dépbts ont été élaborés avec la torche F4-VBseparametres de projection

utilisés sont listés dans le Tableau I1I.5.

Tableau 111.5. Parametres utilisés pour le dépot 82.

Parameétres

Pression (mbar)
Température de substrat (°C)
Distance de projection (mm)
Puissance (kW)

Courant (A)

Tension (V)

Débit de gaz Ar (NI/min)
Débit de gaz K (NI/min)

Gaz porteur (NI/min)

1000
300
41,6
650
64
42

La Figure 111.21 montre les diffractogrammes RX dép6ts fabriqués pour différents

débits de poudre. Comme précédemment, il est glaér la poudre et les dépodts

présentent la phase Zr@etragonale et qu'aucune transformation de phass @

encore constatée. Ceci suggere que la forte pussamflue pas sur le changement

de phase d'YSZ.
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Figure 111.21. Diffractogrammes RX des dépots étésmour différents débits de
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La Figure 111.22 présente les microstructures dgsots YSZ élaborés avec des débits

de poudre de 4 et 10 g/min. Un plus fort débit dedve conduit a 'augmentation de
I'épaisseur de dépbt et les épaisseurs sont damvBO et 100 pum sur les
Figures I11.22 (a) et (c) respectivement. Les dé@dtichent une microstructure dense
et uniforme composée de splats. Les couches desneation de vapeur sont a peine
visibles, ce qui n'est pas en accord avec les tasut’OES. Comme déja discuté
ci-dessus, la condensation de vapeur a pu étreegéanél'impact et I'étalement de
nombreuses particules fondues ainsi que par |l& fiducjet de plasma. Dans cet essali,
la puissance de la torche est environ 2 fois plexgéé que celle de la torche F100. I
est probable que le jet de plasma de forte puisspeat facilement éroder les couches
de phase vapeur en cours de formation. On peuepep® les couches de vapeur
ressubissent une température élevée conduisant pragessus de recuit ou de

recristallisation, résultant en la disparition debuche de vapeur.

Figure 111.22. Morphologies de coupes transversdissdépots YSZ : (a) débit de

poudre de 4 g/min et (b) grossissement sur (ajjébjt de poudre de 10 g/min et (d)
grossissement sur (c).
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Des résultats similaires peuvent aussi étre obseswécernant les facies de fracture

présentés sur la Figure 111.23. Leur morphologi¢ @ifférente relativement a la
fracture des dépoéts élaborés avec la torche Fligr@=111.12). En particulier, la

présence de petites particules entre les couclteessives de splats provenant de la

condensation de vapeur ne sont pas retrouvéeaslstdas splats sont observeés.

Figure 111.23. Morphologies de fracture des depésZ : (a) 4 g/min et (b) 10 g/min.

[11.4.3 Essai de condensation de vapeur seule

Comme dans la section [11.3.3, un substrat pagtiedint masqué a I'aide d’'une paroi a
permis I'obtention d’un dépdt formé uniquement dmdensation de vapeur. Afin
d’obtenir plus de vapeur, une nouvelle configuratexpérimentale a été retenue
(Figure 111.24 (a)). Cette conception peut filtrégs particules fondues tout en
permettant un dépot de vapeur pure sur le substaatigure 111.24 (b) montre le

processus de projection.

Les microstructures de coupes transversales airthce du dépbt correspondant sont
montrées sur la Figure 111.25. Une condensatiovajgeur pure permet la formation
d’'un dépbt a grains colonnaires, et la surface neomhe microstructure formée de
petites particules empilées. Malheureusement, taastiructure poreuse et I'épaisseur
trop mince du dépbt démontrent qu’une quantité fedple de vapeur est la encore
produite. Aussi, méme si la déviation du jet desia doit résulter en la perte d’'une
partie de la phase vapeur. Le facteur fondamerfdiqeiant la quantité extrémement
faible de vapeur produite est probablement le ¢éailx de transfert de chaleur entre

le plasma et les particules.
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@

Torche plasma F4-VB Jet plasma Tu7e

+

Ar, H,, Poudre—>|

Substrat /

Figure 111.24. (a) Configuration expérimentale decbllection de vapeur par déviation

du jet de plasma ; (b) photo du processus de gromec

Figure 111.25. Morphologie de coupe transversalsugface du dépbt YSZ.

I11.5 Bilan

Des dépodts ont été préparés avec les torches malB$00 et F4-VB. Pour mieux

évaporer la poudre, une injection axiale de la ppadété utilisée. En particulier, la
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poudre a été apportée avec les gaz plasmagénesedstie passage du gaz. Trois

conclusions importantes peuvent étre tirées :

(i)

(ii)

(iii)

Premierement, les propriétés du jet de plasma éa g@udre évaporée ont été
mesurées par OES avec la torche F100 en utilisiéteshts débits d’hydrogene,
différentes distances de projection, et différel@lsits de poudre. Les résultats ont
montré que lors du débit d’hydrogéne élevé (6 Nijimia distance petite (10 cm)
et le débit de poudre important (10 g/min), il plas de vapeur détectée d’apres
les spectres optiques. Les dépdts élaborés présamie microstructure mixte
composeée de splats formés par I'étalement de plsidondues et de couches de
condensation de vapeur provenant d'une évaporpaaielle des particules dans
le plasma. D’apres les facies de fracture, il granfation de particules sphériques
ultrafines situées entre les couches successivesplaés, ce qui a permis de
vérifier la formation d’une couche de condensatlervapeur. L'accroissement du
dépbt de condensation de phase vapeur est empéche jpt plasma (qui balaie

les vapeurs) et I'impact des gouttelettes [10].

Concernant la torche F4-VB, les spectres optiqueegpmuve la présence d’'une
evaporation plus forte lors de I'utilisation d’ueldt de poudre élevé (10 g/min).
Les dépbts présentent une microstructure denseiferme. La formation d’'une

couche de condensation de vapeur n'a cependanétpaslairement observée.
Plus que pour la torche F100, I'accroissement deofedensation de vapeur est
annihilé par la force du jet de plasma. On peutspergue les couches de
condensation de vapeur sont progressivement érodéesle jet de plasma
présente une énergie plus élevée. Donc, les coudbesondensation sont

éliminées au fur et a mesure de leur formation.

Finalement deux techniques ont été imaginées pot@n un dépbdt uniquement
formé de condensation de vapeur avec les deux ésrdBien que le dépbt
fabriqué ait présenté une microstructure de gralormaire ressemblant a celle
des films PVD, ce dépbt est resté tres mince etyspde par une quantité de

vapeur produite trop faible.
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CHAPITRE IV Conception et Application d’'une Buse Rdlongée

d’Arc Transféré

Ce quatrieme chapitre porte principalement sur tmeeption et l'utilisation d’'une

buse d’'arc transféré pour améliorer I'efficacité the torche plasma basse énergie.
L'effet de la buse sur le jet de plasma a été atalyar spectroscopie d’émission
optique (OES) et la température électronique cqoeslante a été calculée sur la
base de I'équilibre thermodynamique local. Des dgpbde zircone stabilisée a
I'yttrine, d’alumine et de cuivre ont été élaborés 'aide de cette buse. Les

microstructures des dépbts ont été caractérisées.

IV.1 Introduction

Au cours des travaux présentés dans le chapitrddd dépots de zircone stabilisée a
I'yttrine (YSZ) ont été élaborés a l'aide de torshmasma de types F100 et F4-VB. Il
a été observé que ces dépbts présentent une mictast mixte, constituée a la fois
de splats et de couches de condensation de v&ienrqu’une injection axiale ait été
employée, seul un dépot constitué de condensatowmageur et de lamelles a été
obtenu. 1l semble donc difficile d’élaborer un deépdrésentant une structure
colonnaire a l'aide d’'une torche de relativemerdgseaénergie. Il est d'ailleurs bien
connu que la densité d’énergie du plasma devieptfaible sous trés basse pression
en comparaison a un plasma sous pession atmogphéag le jet de plasma subit une
forte expansion. Il est donc difficile d’évaporeesdmatériaux en poudre a l'aide
d’'une torche conventionnelle. Dans cette étudesrauons essayé de concevoir et
d’usiner une buse d’arc transféré supplémentairea @té montée en aval de la torche
conventionnelle pour élever I'énergie du jet despla sous condition de tres faible

pression.

Les plasmas d’arc transféré sont habituellemefisési dans le domaine du soudage,
et beaucoup de brevets [1-3] ont été publiés dandomaine. Le principe de I'arc
transféré est un plasma a arc externe dans lequeburant électrique additionnel
circule dans le jet de plasma. Le circuit se retersnr la piece a traiter, qui sert
d’anode extérieure alors que la tuyére est poriée @otentiel intermédiaire [4]. Gao
[5] a breveté un systéeme de double-anode sur ugheaa plasma conventionnelle

utilisant un arc non-transféré permettant d’obtemplasma plus stable et plus long.
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De plus, Sokolov a également proposé une buseng@lopour la torche F4-VB afin
de diminuer la perte thermique sous trés faiblesgiom et d’élaborer un dépbt de

cuivre [6, 7].

Sur la base des références ci-dessus, notre cancejat la buse d’arc transféré a éte
basée sur trois principes : (i) ioniser davantagegbz par ajout d’'un arc transféré; (ii)
améliorer la densité d’énergie du plasma a l'aiddadbuse rallongée; (iii) prolonger
la durée de séjour des particules dans la régidradie température du jet de plasma.
La Figure IV.1 montre le schéma de configurationlal@rojection a I'aide de cette
buse rallongée d’arc transféré. De plus, une ilgecaxiale a été utilisée pour la

projection de matériaux réfractaires.

Jet plasma

Torche pli

+
Ar, Ha, Poudre —

Isolant Substrat

Buge d’ar¢ tranfaré
Support

Figure IV.1. Configuration de la projection avedlase d’arc transféeré.

IV.2 Conception d’une buse rallongée d’arc transféé

La Figure IV.2 (a) présente une configuration CAOQOoriception Assistée par

Ordinateur) d’'une buse rallongée montée sur lahtor@ plasma. Normalement, ce
systéme peut étre divisé en deux parties. Dangehaipre partie, la buse intérieure en
cuivre 1 est refroidie par un circuit d’eau entaebluse et I'enveoppe extérieure de
refroidissement 2; elle est directement connectéeeaalimentation d’arc transféré.

La piece isolante 3 sépare la buse de la torche. torche F100 constituée d’'une
anode 5 et d'une cathode 6 est considérée commeedwal partie. Une photo du

montage est présentée dans la Figure V.2 (b).dé&tsils de la piéce sont donnés
ci-apres.
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(@

Figure IV.2. (a) Configuration de la buse d’armsgeré rallongée (1: Buse, 2:
enveloppe de refroidissement, 3: Isolant électriguliece de connexion, 5: Anode, 6:
cathode); (b) photo du montage de la buse ralloegéane torche F100.

® Buse

Sur la Figure V.3 (a), on peut voir qu'un profivdrgent a été usiné en sortie de la
buse intérieure et que la surface de cette buskicadtklle a été rainurée pour un
meilleur refroidissement. A l'arriere de la busey trou incliné a 45 degrés
relativement a I'axe principal a été percé pouedtipn de la poudre. La Figure V.3
(b) montre le modéle CAO de I'enveloppe de refssdiment. Deux tubes en cuivre
ont été brasés sur la surface extérieure pourdeitid’eau de refroidissement et un

trou vertical permet une injection de la poudre.
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(@)

udre

W

(b)

Circuit d’eau

Figure 1V.3. (a) Buse intérieure; (b) Enveloppeeieoidissement.

® Piece d'isolation

Une piéce isolante située entre la torche et l& lolerc transféré a été usinée. Pour
des raisons de facilité de fabrication, cette pi@adé usinée en cuivre puis revétue
d’'une couche d’alumine. Cette piéce est aussiitgérgar un circuit d’eau individuel

différent du circuit d’eau de la buse.

Afin d’obtenir I'effet d'isolation électrique, deouches de Ni-5%Al puis d’AD; ont

été successivement déposées par projection plaSesarevétements présentent des
épaisseurs respectives d’environ 50 um et 300 pan.piece en cuivre a été
préalablement dégraissée et sablée au corindort lafin d’augmenter I'ancrage
mécanique avec le dépbt d’alliage de nicket dépbét d’ALO; a ensuite été
directement projeté sur la sous-couche d’alliagaidiel dont la rugosité de surface

permet une adhérence suffisante entre les eux. daameétres de projection
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sélectionnés sont listés dans le Tableau IV.1. Pesiideux réalisations, la projection a
été effectuée a l'aide d’'une torche F4-MB sous gioes atmosphérique (APS).
Finalement, le dépdt obtenu a été poli a la taillaptée a la buse et a la torche.

(@)

uit d’'eau

Figure IV.4. Piece isolante: (a) modéle CAO; (bdtmhavant projection; (c) photo apres
revétement par projection d’ADs.

Tableau IV.1. Paramétres de projection pour le$tiége Ni-5%Al (colonne de gauche)

et Al,O3 (colonne de droite).

Parameéters Ni-5%Al Al>,O3
Courant (A) 600 620
Tension (V) 50 50
Débit d’Ar (NI/min) 60 30
Débit d’H, (NI/min) 10 10
Rotation du plateau (tour/min) 17 17
Débit de gaz porteur (NI/min) 2 3,4

® Pieces de connexion

La Figure IV.5 présente les piéces de connexiorcdmmecteur avant (Figure 1V.5 (a))
permet de connecter la torche et la buse. Le coemed’isolation arriere (Figure 1V.5

(b)) a été fabriqué en nylon et permet d’assenialbuse sur la torche par des vis.
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Figure IV.5. Pieces de connexion: (a) connecteanf\(b) connecteur arriere.

La Figure IV.6 présente le procédé de projecti@smla avec l'arc transféré. On voit
un jet de plasma élargi avec une queue jaune apeedion de la poudre d’alumine

sous 1 mbar.

Figure IV.6. Photo du jet de plasma élargi aveedtipn de poudre d’alumine sous 1

mbar.
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I\V.3 Effet de la buse sur le jet de plasma et caltde la température électronique

Le spectrométre d’Emission Optique (OES) peut détde rayonnement visible émis
par le plasma et le matériau vaporisé dans une gaderongueur d’ondes allant de
400 a 1000 nm [8, 9]. En comparaison, la Figur& ontre les spectres OES du jet

de plasma avec et sans arc transféré.

el (2) s e

8.0E+04

Signal [Cts]
Signal [Cts]

9!
2
&

A | e \77 \I

50 500 700
Wavelength [nm] Wavelength [nm]

1l
700 800 900

Figure IV.7. Spectres d’émission optique du jeplissma sans injection de poudre (a)

sans arc transféré, (b) avec arc transféré (Puissb8 kW).

Les raies spectrales des atomes Ar et H sont patenent situées dans la gamme
haute des longueurs d’onde (de 600 a 900 nm). aesnetres de projection sont: Ar:
35 NI/min, H: 2 NI/min, intensité de courant électrique: 250LAs signaux des raies
correspondant a Ar et H sont beaucoup plus fontdesapectre obtenu avec la buse
d’arc transféré (Figure V.7 (b)) ce qui confirmaugmentation de I'énergie du jet
plasma avec I'arc transféré. Par exemple, l'inténdiémission g a la position du pic

a 486,13 nm est considérablement plus élevée (&ir3ieu de 2778) lors de

I'utilisation de la buse rallongée d’arc transféré.

La température électronique Te du plasma a étédemée pour évaluer les propriétés
du jet de plasma lors de l'utilisation de la busratransféré. Du fait que les raies
spectrales de I'hydrogene dans la région visiblsmkctre sont relativement faciles a
identifier, elles sont treés appropriées a la carasdtion de la température électronique
du plasma. Cette intensité relative des raies sgestest plus simple a utiliser pour
estimer la température électronique du plasma kmrest mesurée plus facilement

gue l'intensité absolue.
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Ainsi, la température électronique du plasma a ddé&erminée en utilisant les
intensités relatives des raies spectrales des atétraix longueurs d’onde de 656,28
nm (H,) et 486,13 nm (k).

Selon Cui et al. [10] la température électronique piasma sous basse pression
dépend seulement du ratio d’'intensité des picorSebs études antérieures [11, 12],
une équation corrigée (1) de la température éleicue Te est proposée ci-dessous:

T,=- E, ;Em |n(A19n|Im//]]m
AnOnl A, (Eq. IV.1)

ou E est I'énergie du niveau supérieur de la raiecsale d’émission, k est la
constante de Boltzmann (1,38 « K%), A est la probabilité de transition, g est le
poids statistique), est la longueur d’onde, n et m sont les différemtsaux d’énergie,

et | est I'intensité spectrale qui peut étre déceih détail par I'équation (2):

Im = thnmAn (Eq. IV.2)

Dans cette équation, h est la constante de PlaB@2q x 10* Je+s), v est la
fréequence de transition électronique spontanée) est la densité des particules.
Théoriguement, la température électronique glokatedifférente de la température
électronique sous condition d'équilibre thermiquecal. Cependant, lorsque la
température électronique est dans la gamme de 8060000 K, I'excitation des
électrons peut presque étre considérée commeudlilégq thermique local [13]. C’est
pourquoi cette équation (2) est relativement pesgmur l'estimation de la
température électronique. Les résultats calculémelt ainsi approximativement
3225 K (0,28 eV) et 5736 K (0,49 eV) sans et avacbuse d'arc transféré
respectivement. Ce résultat confirme donc que Isebd’arc transféré peut

considérablement améliorer I'énergie du jet plasma.
IV.4 Fabrication des dépots

La buse rallongée d’arc transféré a été utilisées $ies faible pression (moins de 10
mbar), puis la projection de dépbts de céramiquie ehétal (AJOs, YSZ, et Cu). Les

résultats obtenus sont présentés ci-apres.
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IV.4.1 Dépot d’Al,O3

Un dépbt d’AbO; a tout d’abord été élaboré avec cette buse. Lesngdres de

projection sont listés dans le Tableau Il1.2.

Tableau 1V.2. Parametres utilisés pour la prépamadu dépot d’AlOs.

Paraméters

Pression (mbar) 1
Courant (A) 350
Tension (V) 40
Débit d’Ar (NI/min) 30
Débit d’H, (NI/min) 2
Débit de poudre (g/min) 3
Puissance d’arc transféré (kW) 1.8
Distance de projection (cm) 10
Température du substrat (°C) 1050
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Figure IV.8. Spectres OES du jet de plasma aveciign de poudre d’ADs: (a) sans

la buse d’arc transféré, (b) avec la buse d’arcsteaée.

La Figure V.8 présente les spectres OES du jeilaema dans le cas de I'injection de
la poudre d’A}Os. Il a été montré que I'énergie du jet de plasmaessidérablement
renforcée par l'effet de la buse d'arc transféré, qui peut étre vérifié par les
intensités augmentées des pics Ar et H. Ce résal&te observé en I'absence de
poudre dans la section IV.3. Cependant, les pgrsatant la présence d’AD; ne sont
pas présentés dans le spectre, ce qui suggéreesjymiticules de poudre dA);
n'ont pas été évaporées lors de la projection. Bjea I'énergie du plasma soit

augmentée, I'énergie totale demeure insuffisanter pévaporation des particules
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d’Al,03. Ceci peut étre expliqgué par I'enthalpie de vegaiion de I'AbO3 [14] qui
est plus élevée que celle d’autres matériaux cépassi

Figure 1V.9. Microstructures de coupes transvessdledépot d’AlOs: (a) dépot

projeté avec la buse d’arc transféré et (b) sog@zafort grossissement; (c) dépot

projeté par projection conventionnelle et (d) soage a fort grossissement.

Les microstructures de coupes transversales dedd#i,O3; sont présentées sur la
Figure IV.9. Les deux dépbts (projection avec arangféré et projection
conventionnelle) affichent une structure lamellaygique formée par I'étalement de
gouttelettes liquides fondues, ce qui est tres lgirai a la microstructure des
revétements élaborés par projection plasma atmagpegAPS). Cependant, chaque
splat est beaucoup plus mince qu'en d’APS. Lestsplaésentent un bon degré
d’étalement probablement lié a un fort impact destiglettes sur le substrat et aucun
décollement n’est constaté. Comme escompté de esr résultats OES, la

condensation de vapeur ne peut pas étre retrouag® lds dépdbts. Evidemment, le
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dépodt élaboré avec la buse d'arc transféré (Figives (a) et (b)) présente une
compacité améliorée. D’aprés I'observation de liggpeur du dépbt, il est constaté que
le rendement de projection avec l'arc transférébestucoup plus élevé que celui
correspondant a la projection conventionnelle souslitions de projection identiques.
En particulier, les épaisseurs respectives destsi&pat d’environ 40 um (Figure 1V.9
(@) et de 30 um (Figure IV.9 (c)) avec et sangramsféré. Par ailleurs, il y a plus de

pores observés dans le dépot fabriqué en projectioventionnelle (Figure 1V.9 (d)).

La Figure V.10 présente les facies de fractureddp6t projeté avec la buse d’arc
transféré. Le dépbt affiche une fracture fragilaie¢ microstructure trées dense. Ce
résultat est trés similaire a celui obtenu pournuatériau massique fabriqué par
frittage [15]. La fracture est presque completememisgranulaire, comme pointé par
des fleches blanches sur la Figure 1V.10 (a). Skldfigure IV.10 (b), la surface lisse

de la fracture indique que la fracture transgrareil@présente le mode de défaillance

principal du dép6t et la taille des grains d@{ est treés petite.

FractUre transgranulaire

\i ¢ | [ S |
S 5.00 um

Figure 1V.10. Fractographie du dép6t 8k préparé avec la buse d’arc transféré.

Les dépdbts élaborés en APS présentent souvent amd grombre de “défauts”,

comprenant des pores, des fissures, des videsd@aminations, des particules
infondues, de la contamination, de I'oxydation,..ete qui est principalement causé
par (1) I'écrasement sur le substrat de particiiteslues présentant une vitesse
relativement basse, (2) une vitesse de refroidiesenultrarapide menant a des
contraintes thermiques élevées, sous environneatarasphérique. Avec le procédé

VLPPS, le préchauffage du substrat peut amélicmetempérature de contact et

LERMPS-UTBM -101 - L.ZHU




Chapitre IV Conception et Application d’'une Busdl&mée d’Arc Transféré

réduire les contraintes thermiques. De méme laebpession dans la chambre peut
considérablement élever la vitesse des particule=ue énergie cinétigue au moment
de I'impact [16], conduisant a la densificationldemicrostructure du dépot. Ainsi, la
buse d’arc transféré peut améliorer I'échauffenegritaccélération des particules de
poudre pour favoriser davantage ces effets. De, gloigs I'environnement a basse
pression, le jet de plasma, les particules progetéde substrat peuvent étre considérés
comme un systeme adiabatique (faibles échangeshaleuc et de matiere avec
I'atmosphere). Aprés la projection, le dep6t forpgtit dissiper lentement la chaleur
par rayonnement thermique et conduction, ce quit @xe imaginé comme un
procédé de recuit de recristallisation, de sortee da structure lamellaire
précédemment formée a probablement été modifiéefaiEnil est évident qu’une
structure lamellaire typique ne peut pas étre efggesur un facies de fracture. Il peut
étre constaté que des grains équiaxes apparaassein du dépodt, ce qui est souvent

attribué a un processus de recuit.

IV.4.2 Dépot de ZrOx-7%Y 203

Un dépot de Zre7%Y,0; a également été fabriqué avec utilisation de kehilarc
transféré. Le Tableau IV.3 présente les parameékeeprojection employés sous trés

fable pression.

Tableau 1V.3. Parametres utilisés pour la prépamadu dépot de Zr7%Y,0s.

Paraméters

Pression (mbar) 1
Courant (A) 450
Tension (V) 41
Débit d’Ar (NI/min) 30
Débit d’H, (NI/min) 2
Débit de poudre (g/min) 4
Puissance d’arc transféré (kW) 1.75
Distance de projection (cm) 20
Température du substrat (°C) 1000
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Figure IV.11. Spectres OES du jet plasma avectiojede poudre YSZ: (a) et (b) sans
la buse d’arc transféré; (c) et (d) avec la buaecdransféré; (b) et (d) sont les

diagrammes zoomés sur les cadres noirs correspoadanet (c), respectivement.

Les spectres OES du jet de plasma avec injectiggoddre YSZ sont présentés sur la
Figure IV.11. Il a été précédemment montré quelisation de la buse d’arc transféré
peut augmenter I'énergie du jet plasma. Ici, unéesde pics d'intensités faibles,
situés au bas de la gamme de longueurs d’onde5@a 650 nm) est observeée sur les
spectres d'OES. Selon les diagrammes zoomeés darrégion de longueur d’onde, il
est constaté que ces pics sont beaucoup plusafeetsl’arc transféré (Figure IV.11 (d))
gu’en projection conventionnelle (Figure V.11 (bD’aprés la base de données
spectrales atomiques et moléculaires, ces sigrmanbassignés aux positions des pics
de 468,85, 508,82, 538,67, 566,45, 573,21 nm, aworrespondant aux états
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électroniques excités d’atomes Y et Zr, ce quiigmue des particules de poudre
YSZ ont pu étre partiellement évaporées. Des r#susimilaires ont déja été obtenus
par d'autres chercheurs [17]. Toutefois, linte@sibtale des pics de YSZ est
beaucoup faible relativement aux émissions desplgmagenes (pics signalisateurs
d’Ar et H), ce qui témoigne d’'une évaporation extegnent limitée des particules de
poudre YSZ.

Conden”s‘ation de vapor

-

5.00 ym

Condensation de vapor

Figure 1V.12. Microstructures de coupes transvessdu dép6t YSZ: (a) dépbt projeté
avec la buse d’arc transféré et (b) son imagesfpht grossissement; (c) dépot projeté

par projection plasma conventionnelle et (d) soagena plus fort grossissement.

La Figure 1V.12 montre les morphologies de coupassiversales des dépobts d'YSZ
élaborés avec la buse d’'arc transféré et en piojecbnventionnelle respectivement.
Les dépdts présentent une microstructure fine idrame avec quelques porosités. On
voit que les deux dépbts sont composés principalenhe splats lamellaires formés

par I'étalement de particules fondues, ainsi qu’'petite quantité de condensation de
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vapeur. Ainsi, ces dépots présentent une micrdstreianixte. De méme, le dépot
fabrigué avec la buse d'arc transféré présentenuiceostructure plus dense et un
rendement de dépét plus élevé sous conditionsajeqpion identiques.

Comme pour l'alumine, un faciés de fracture du dép¥SZ projeté avec la buse
d’arc transféré est présenté sur la Figure 1V.18. dépbt présente une structure
lamellaire et une fracture de type fragile. Locatem des particules sphériques
ultrafines (moins de 0,5 um) sont observées ergsecduches de splats, ce qui peut
étre attribué a de la condensation de vapeur adevla taille des particules de la
poudre initiale. Ce point est plus clairement mérdur la Figure IV.13 (b). Il est
davantage réveélé que le dépot présente cette fieistoiucture bimodale composée de
splats lamellaires et de petites particules.
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Figure IV.13. Fractographie du dépét d'YSZ préparéc la buse d’arc transfére.

Les splats présentant des grains colonnaires toerstila principale structure du
dépdt en raison de nucléation hétérogene. Il existegradient de température
considérable entre le substrat et le jet de plasimaorte que des grains colonnaires
sont formés par un accroissement directionnel eapid la direction du gradient
thermique en raison de la dissipation violenteadehlaleur a la surface du substrat ou

au niveau des splats precédemment empilés dagpde [1.8].

Par ailleurs, les petites particules intégréesedes splats résultent de la condensation
de vapeur issue de particules évaporées. Seloédakats présentés dans la littérature
[17], I'accroissement du taux de phase vapeur Y$4 permettre la formation d’'une
microstructure a grains colonnaires similaire aBBFEVD [19, 20] en raison de la
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guantité de vapeur suffisante obtenue en utilisam@ source plasma de haute
puissance. Bien que le jet de plasma d’énergie ndeddit conduit a une évaporation
limitée dans nos travaux, il était attendu que épdd présente une microstructure
composeée d'un empilement de splats et de grairmpalres. Cependant, le taux de
phase vapeur insuffisant n'a pas pu permetrre diicdn d’'une telle structure
colonnaire. On peut penser que la raison la plyortante est une puissance encore
trop faible, méme si une buse d’arc transféré ag@dtée. Au cours de la projection,
les particules fondues ont provoqué un dépdt conti@ splats qui a pu empécher
celui de la phase vapeur, finalement condenséaricydes ultrafines. Ce phénomeéne
a davantage été discuté dans le chapitre lll. bessance de la phase vapeur a donc

pu étre limitée par la force du jet de plasmaietpact des particules fondues [21].

I\V.4.3 Dépobt de cuivre

En comparaison avec les matériaux céramiques,ileecprésente des températures
de fusion (1083 °C) et d’ébullition (2562°C) releiment plus basses. Li et al. [22]
ont ainsi réussi a élaborer un dép6t de Cu avemiaro-plasma (2.8-4.2 kW) sous
pression atmosphérique. Nos études précédentes J2B,ont ainsi rapporté
I'élaboration de dépb6ts de Cu par projection cotivenelle utilisant une torche
F4-VB. De ce fait, la fabrication d’'un dép6t métale de Cu avec la buse rallongée
d’arc transféré a aussi été réalisée. De par I foonductibilité électrique de la
poudre, I'utilisation d’'une injection axiale (su# passage de gaz) n’a pas été possible
pour éviter un court-circuit de la torche. La paudrdonc été injectée via un orifice

percé dans la buse rallongée. Le Tableau IV.4 ptédes parametres de projection.

Tableau IV.4. Parametres utilisés pour la prépamadu dépoét de Cu.

Parameters

Pression (mbar) 1
Courant (A) 400
Tension (V) 45
Débit d’Ar (NI/min) 35
Débit d’H, (NI/min) 4
Puissance d’arc transféré (kW) 1.6
Distance de projection (cm) 20
Température du substrat (°C) 1000
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La Figure V.14 présente le spectre correspondanfetde plasma contenant des
particules de cuivre. On peut observer I'existedaepic correspondant a I'émission
du cuivre dans la région de longueur d’onde ertfedd 522 nm.
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Figure IV.14. Spectres d’OES du jet de plasmaséas poudre; (b) avec poudre de

cuivre.

Figure IV.15. Microstructures de coupes transvessdl dépot Cu: (a) dépbt projeté

avec la buse d’arc transféré et (b) son image ssg®ement plus élevé.

Les morphologies de coupes transversales du dép@udsont présentées dans la
Figure IV.15. On peut voir que le dép6t de Cu és$ gpais que le dépbt céramique,
ce qui illustre que les matériaux métalliques petngre plus facilement déposés.
Plus particulierement, le dépot n'affiche pas utracture lamellaire typique. A la
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partie supérieure du dépoét, il sembler que la mstcooture présente une forme
colonnaire, formée par I'empilement de particulesdues sans déformation lors de
I'impact. Dans la partie la plus proche du substetdépot est formé de particules

plus déformées.

IV.4.4 Caractéristiqgues des dépots

Le Tableau IV.5 présente les taux de porositéseieroduretés des dépots fabriqués.
Il est évident que les dépbts dx8k et d’YSZ déposeés par projection conventionnelle
ou avec la buse d'arc transféré présentent deséreliftes concernant le taux de
porosité et la microdureté. Les résultats indiqugre les taux de porosité des dépots
projetés avec la buse d’arc transféré sont beauglgpfaibles que ceux fabriqués par
projection conventionnelle, ce qui est en accordcalobservation des sections
transversales des dépdts. Les taux de porosit@é@adts d'YSZ sont relativement
élevés et une part importante des pores concem@anosité interlamellaire (Figure
IV.11 (b) et (d)). Cette porosité semble notammesnisée par la condensation de
vapeur apres I'étalement des splats. Les valeula nécrodureté Vickers démontrent
également que les dépbts projetés avec la buse tdéansféré présentent des taux de
porosité inférieurs. Quant au dép6t de Cu, les diepdts présentent des valeurs

similaires de microdureté.

Tableau IV.5. Porosité et microdureté des dépbtdamique et cuivre élaborés soit

avec la buse d’arc transféré, soit en projectionveationnelle.

o 2 Microdureté
Dépots Porosité (%) (HV 1009
Dépobt ALO3 par projection conventionnelle 2.5 934
Dépbt ALOs par projection d’arc transféré 1.1 1062
Dépbt YSZ par projection conventionnelle 9.3 965
Dépbt YSZ par projection d’arc transféré 3.1 1132
Dépot Cu par projection conventionnelle [12 - 61
Dépbt Cu par projection d’arc transféré 6.5 63

V.5 Bilan

En résumé, des dépbts dx@k, d'YSZ et de Cu ont été fabriqués avec un proctdé

type VLPPS. Afin d’augmenter I'énergie de la torgh@sma, une buse rallongée d’arc
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transféré a été concue et utilisée conjointemenpragédé VLPPS. Au final, cing

points importants peuvent étre releves:

(i) La buse d’arc transféré améliore significativeni&mtergie du jet de plasma. Les
valeurs calculées de la température électronique ébd estimées a 5736K
(0,49 eV) et 3225K (0,28 eV) avec et sans la btmse dransféré respectivement

(a la pression de 1 mbar).

(ii) Les spectres OES du plasma avec injection de paliteO; ont indiqué que les
particules de poudre d’alumine n'ont pas été évegmisous l'effet de la buse
d’arc transféré. En effet, le dép6t fabriqué avedlise d’arc transféré présente
une microstructure lamellaire et dense. Par rapportprocédé de projection
conventionnelle, la projection avec 'arc transfposséde un rendement de dép6t
plus élevé et une meilleure qualité de dépbt. teefade fracture du dépot projeté

avec l'arc transféré est similaire a un faciés qupi d’'un matériau massique

obtenu par frittage; le mode principal de fractesetransgranulaire.

(iif) Concernant la projection d'YSZ, des pics de faiblensité témonignant de la
présence de vapeurs d'Yttrium et de Zirconium détteouvés dans les spectres
d’'OES, ce qui indigue une évaporation limitée ddipales d'YSZ. De méme, le
dépbt d'YSZ déposé avec la buse d’arc transféer&epté un rendement de
projection plus élevé et des splats plus denses. été constaté que le dépot
présente une structure mixte composée de condemsii vapeur (détection de
particules ultrafines issues de condensats) ardelles solidifiées.

(iv) Les résultats d’OES montrent que la poudre de Egatement pu étre évaporeée.
Un rendement de dépbt plus élevé a été observélenmaivre relativement aux
dépdts de céramiques.

(v) Les dépdts préparés avec la buse d'arc transfésemient des caractéristiques
améliorées en termes de taux de porosité et dodumté par rapport aux dépbts
élaboreés par projection conventionnelle.

Il est & noter qu'un colmatage de la buse par bsicoles fondues a parfois été

observé, notamment pour des débits de poudre élv@sur des temps d’opération

longs.

LERMPS-UTBM -109 - L.ZHU




Chapitre IV Conception et Application d’'une Busdl&mée d’Arc Transféré

Références bibliographiques du chapitre IV

[1]

[2]

[3]

[4]
[5]

[6]

[7]

[8]

[9]

D.K. Luce, Electrically isolated gas cups for plastransfer arc welding torches,
and related methods, Brevet des Etats-Unis, N°2Q®/0276397 Al, du 4 Nov.
2010.

C. Girold, A. Bourgier, L. Bruguiere, et F. Lemofransferred-arc plasma torch,
Brevet des Etats-Unis, N°. US 2009/0261081 A1, 22t. 2009.

J.A. Browning, Transferred-arc plasma apparatuspradess with gas heating in
excess of anode heating at the workpiece, BrewweEts-Unis, N°. US 4764656,
du 16 aodt 1988.

http://www.surfatec.org/fr/procedes/a-plasma-darc.

Y. Gao, Double-anode plasma reactor, Brevet deeé;iNii. CN 1589088A, du 2
Mars 2005.

D. Sokolov, Contribution au Developpement de lajétation Thermique sous
Tres Faible Pression, These de doctorat, Universiée Technologie de
Belfort-Montbeliard, 2009.

R. Bolot, D. Sokolov, D. Klein, C. Coddet, NozzleWlopments for Thermal
Spray at Very Low Pressure, J. Therm. Spray Tec/irxght) (2006) 827-833.

L. Zhu, N. Zhang, F. Sun, R. Bolot, M-P. Planche Liho, C. Coddet, Very Low
Pressure Plasma Sprayed Alumina and Yttria-StailiZirconia Thin Dense
Coatings using a Modified Transferred Arc Plasmachp Applied Surface
Science, 2011 (in press).

L. Zhu, N. Zhang, F. Sun, R. Bolot, H. Liao, et @ddet, An Improvement of
Low Power Plasma Torch for Very Low Pressure PlaSprayed Thin and Dense
Ceramic Coatings, Proceedings of the ITSC 2011 (biag).

[10]J.H. Cui, Z.F. Xu, J.L. Zhang, Q.Y. Nie, G.H. Xu,leL. Ren, Online diagnosis of

electron excitation temperature in @HH, discharge plasma at atmospheric
pressure by optical emission Spectra, Sci. Chiea.& 51 (2008) 1892-1896.

[11]N. Zhang, F. Sun, L. Zhu, C. Verdy, M.P. Planchel ldo, C. Dong, C. Coddet,

Characteristics of Cu Film Deposited Using VLPR.S Rerm. Spray Technol., 20

LERMPS-UTBM -110 - L.ZHU




Chapitre IV Conception et Application d’'une Busdl&mée d’Arc Transféré

(1-2) (2011) 351-357.

[12]N. Zhang, Diagnostics d’'un jet plasma d’arc soufflius trés faible pression,
These de doctorat, Universite de Technologie déoBeVlontbeliard, 2010.

[13]Z.Y. Guo, W.H. Zhao, Arc and Thermal Plasma, SaePress, Beijing, 1986.

[14]Y.J. Liang, Y.C. Che, Handbook of inorganic theriyioaimic data, Northeast
university press, Shenyang, 1993.

[15]K. Maiti, A. Sil, Relationship between fracture ghmess characteristics and
morphology of sintered AD; ceramics, Ceram. Int., 36 (2010) 2337-2344.

[16]R. Heimann, Plasma-spray coating, Wiely VCH PulglishWeinheim, 1996.

[17]K. von Niessen, M. Gindrat, A. Refke, Vapor Phassp@sition Using Plasma
Spray-PVD™, J. Therm. Spray Technol., 19(1-2) (3(B2-509.

[18]L. Zhu, J. He, D. Yan, L. Xiao, Y. Dong, J. Zhand, Liao, Synthesis and
Microstructure Observation of Titanium Carbonitritl&anostructured Coatings
Using Reactive Plasma Spraying in Atmosphere, Afpitf. Sci., 257 (2011)
8722-8727.

[19]Q. Wei, H. Guo, S. Gong, H. Xu, Novel microstruetuwsf EB-PVD double
ceramic layered thermal barrier coatings, Thin d&okilms, 516 (2008)
5736-5739.

[20]X. He, B. Meng, Y. Sun, B. Liu, M. Li, Electron beaphysical vapor deposition
of YSZ electrolyte coatings for SOFCs, Appl. S@&ti., 254 (2008) 7159-7164.

[21]N. Spinhirne, D. Hirschfeld, A. Hall, J. McCloskeyhe Development and
Characterization of Novel Yttria-Stabilized ZircanCoatings Deposited by Very

Low Pressure Plasma Spray, Proceedings of the (Las Vegas).

[22]C.J. Li, B. Sun, Microstructure and property of miplasma-sprayed Cu coating,
Mater. Sci. Eng. A, 379 (2004) 92-101.

[23]Zahir SALHI, Développement de Techniques pour lagdostic des Procédés de
Projection Thermique sous Pression Réduite, Thesdodtorat, Université de
Technologie de Belfort-Montbéliard, 2004.

[24]Z. Salhi, D. Klein, P. Gougeon, C. Coddet, Develepimof coating by thermal
plasma spraying under very low-pressure conditibmar, Vacuum, 77 (2005)

LERMPS-UTBM -111 - L.ZHU




Chapitre IV Conception et Application d’'une Busdl&mée d’Arc Transféré

145-150.

[25]K.T. Chiang, P.D. Krotz, J.L. Yuen, Blanching réard Cu-Cr coating by vacuum
plasma spray, Surf. Coat. Technol., 76-77 (1995)94

LERMPS-UTBM -112 - L.ZHU




Chapitre IV Conception et Application d’'une Busdl&mée d’Arc Transféré

Annexe: Plans des piéces de buse rallongée d’'aramsféré
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Plan 2: Buse intérieure
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Plan 3: Isolant intermédiaire
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Plan 4: Connecteur avant
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Plan 5: Connecteur arriére
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CHAPITRE V Etude Comparative du Comportement au Cha

Thermique et des Caractéristiques de Dépots Zre7%Y ,05 Elaborés
en VLPPS et APS

Ce cinquieme chapitre présente les études compagtie dépbts YSZ élaborés par
les procédés APS et VLPPS. Sous condition VLPBS$lél@dts YSZ ont été élaborés
par injection axiale en utilisant les torches F180F4-VB et la buse rallongée d’arc
transféré. Les microstructres des dépodts ont étéemides par MEB et les
caratéristiques principales : porosité, rugosité, reicrodureté ont été déterminées.

Ensuite, le comportement aux chocs thermiques éjadtsla eté évalué en détails.

V.1 Introduction

Les céramiques de type zircone stabilisée a IhgtilYSZ) sont considérées comme
de bons revétements de barrieres thermiques (TE@sYyaison de leur faible
conductivité thermique, de leur réfractarité, de @ertie chimique, de leur résistance
a I'érosion, de leur bonne tenue a l'usure, eede toefficient de dilatation thermique
compatible avec ceux du revétement métallique nméeliaire et du substrat [1,2].
Généralement, les TBCs protegent les surfaces limated des composants avances
de turbines a gaz devant évoluer sous des tempesaflevées [3, 4]. lls peuvent
améliorer la fiabilité des composants et élevetelmpérature de fonctionnement,
permettant ainsi un rendement plus élevé et ddeugsi bénéfices environnementaux
[5]. Par exemple, la Figure V.1 montre des aubesidene a gaz recouvertes le TBC

et un moteur d’'avion sous test.

Les systemes TBCs peuvent présenter plusieurs geowafions (bicouche ou

multicouche). lls se composent généralement d'unele d’accrochage métallique
située entre la céramique et le métal sous-jadediuee couche de céramique. La
couche d’accrochage protége les substrats corgtratiques oxydatives et corrosives
et améliore I'adhérence entre la couche céramique substrat [6]. La couche de
céramique possede une conductivité thermique @féei a celle du substrat
métallique et constitue ainsi une couche isolab®& par leur point de fusion élevé,
leur faible conductivité thermique, leur excellens¢abilité de phase a haute

température et leur bonne résistance aux chocmiipees, la couche de céramique
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constitue une véritable barriere thermique surubstat. Il est ainsi possible de

produire une chute de température importante a&tsala couche de céramique en
utilisant un refroidissement interne des composdtds conséquent, la température du
substrat métallique est alors réduite, augmeniast & durée de vie des composants,
ou permettant d’augmenter la température de fomement de la turbine de sorte a

en augmenter le rendement [7].

Figure V.1. (a) Aubes de turbine a gaz recouvetias revétement de type TBC; (b)
schéma et test d’'un moteur d’avion : les régioasges sont les plus chaudes et

sont protégées par un revétement TBC.
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Concernant les techniques de fabrication des TB@sux procédés sont

principalement utilisés dans l'industrie. Le premést 'EB-PVD (Electron Beam

Physical Vapor Deposition) et le second est lagmtoyn thermique de type APS
(Atmospheric Plasma Spraying). Les revétements séppar le procédé EB-PVD
présentent des microstructures colonnaires : cpétslésont principalement utilisés
pour des lames d’aéromoteurs sous haute chargadhe¥canique [8,9]. Toutefois, le

procédé APS est reconnu pour sa robustesse ealsiitei économique relativement
au procédé EB-PVD, donc la plupart des TBCs sosbmiéais développées avec ce
procédé. De plus, la technique VLPPS a été récemaneeptée pour la préparation
de TBCs car elle permet un rendement de projeé&iewné, un colt moindre, et une

qualité relativement bonne par rapport aux proc&dRs et EB-PVD.

C’est pourquoi des dépots YSZ ont été élaborés ERPS dans cette étude afin
d’évaluer leurs propriétés relativement aux revés produits en APS. Plus
particulierement, le comportement aux chocs theuesca partir d’'une température de
1373 K a été étudié. Tout d’abord, le four de oyela été préchaufé a la température
de travail, puis 50 cycles au maximum ont été gpgs. Lors de chaque cycle, le
dép6t a été maintenu dans le four pendant une démige, puis refroidi a
température ambiante pendant 0,2 heure.

V.2 Comparaison des microstructures

Les parameétres utilisés pour élaborer des dépdis Istés dans le Tableau V.1.
Concernant les dépbts VLPPS, deux torches diffése(®100 et F4-VB) et la buse
rallongée d’arc transféré ont été employées cotgoient a une injection axiale de la

poudre. Il est a noter que les substrats ont &éhpuffés jusqu’a 1000 °C avec le jet

de plasma et que la puissance de I'arc transfaréddenviron 1,6 kW.

Les microstructures de coupes transversales destsdéfaborés avec les différents
procédés sont présentées sur la Figure V.2. Typigog le dépdbt élaboré en APS
présente une microstructure lamellaire formée gdalément et la solidification de
particules fondues (Figure V.2 (a) et (b)). Cesad€pgomportent beaucoup de pores et
de microfissures, ce qui a été rapporté dans debreur articles [10, 11]. Sous
condition de tres faible pression, un débit de pewte 10 g/min a été utilisé pour

pY

obtenir un dépdt approprié a I'évaluation des péips. Conformément a la
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description du chapitre 1ll, le dépbt d'épaissenrimn 400 um fabriqué avec la
torche F100 possede une microstructure hybride derne particules fondues et de
condensation de vapeur. On peut noter que la cgatlen de vapeur est située entre
les couches de splats et que la majorité des goresgalement situés entre les splats,
comme montré sur les Figures V.2 (c) et (d). Patregle dépot réalisé avec la torche
F4-VB présente une microstructure plus dense (BEguv.2 (e) et (f)). La
condensation de vapeur n’est par retrouvée cgrddgcules sphériques ultrafines ont
probablement été détruites par le jet de plasmaedige élevée. Les Figures V.2 (g) et
(h) présentent les morphologies du dépdét élaborétiéisant un arc transféré. Ces
dépobts présentent une épaisseur tres faible (@m@su50 pm), et leur microstructure
ressemble a celle des dépbts projetés avec laetdfeB0. L'obtention d’'un dépot
épais est difficile avec la buse rallongée d’aemsféré car cette buse rallongée est
facilement colmatée durant la projection. Ainsg &ssais de chocs thermiques n’ont

pas pu étre réalisés pour ce dépbt en raison dépsisseur trop faible.

Tableau V.1. Paramétres utilisés pour la préparates dépots YSZ sous différentes

conditions de fonctionnement.

Paramétres AP VPP

F4-MB F100 | F4-VB | Arc transféré
Pression (mbar) 980 1 1 1
Température de substrat (°C) - 1000 1000 1000
Puissance (kW) 37,2 22 44,8 17,5
Courant (A) 600 380 700 380
Tension (V) 62 58 64 46
Débit de gaz Ar (NI/min) 32 32 40 32
Débit de gaz K (NI/min) 10 6 8 3
Puissance d’arc transféré (kW - - - 1,6
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Figure V.2. Morphologies de coupes transversakedé@pdts YSZ élaborés avec
différents procédés : (a) et (b) APS; (c) et (dPWS-F100; (e) et (f) VLPPS-F4-VB; (g)
et (h) VLPPS-arc transféré.
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Les couches d’accrochage de type MCrAlY (alliageage de cobalt) sont largement
utilisées dans les premiers et deuxieme étagesudsss directrices de turbines [12,
13]. Ainsi, les dépb6ts de zircone ont été élabmés un revétement d’alliage
CoNiICrAlY en raison de I'exigence des essais decdhermique. La sous-couche
d’accrochage a été élaborée avec le procédé AR® prajection du dépbt YSZ. Les

parametres utilisés sont donnés dans le Table&u llI

La Figure V.3 montre la morphologie de coupes trarsales du dép6t de CoNiCrAlY.
Comme prévu, le dépbt posséde une microstructursedet une épaisseur de 70 a 100
um. Linterface entre le substrat et le dépbt edpodirvue de délamination et
d’'oxydation, ce qui semble trés utile pour améliolee comportement aux chocs

thermiques des dépébts.

Tableau V.2. Parametres utilisés pour la projediioniépdt de CoNiCrAlY.

Paramétres

Puissance (kW) 37,8
Courant (A) 600
Tension (V) 63
Débit de gaz Ar (NI/min) 60
Débit de gaz K (NI/min) 11

Figure V.3. Morphologies de coupes transversalda deus-couche d’accrochage
d’alliage CoNiCrAlY.

LERMPS-UTBM -126 - L.ZHU




Chapitre V Etude Comparative du Comportement auch@rmique et des Caractéristiques de
Dépbts ZrQ@-7%Y,0; Elaborés en VLPPS et APS

V.3 Comparaison des caractéristiques

V.3.1 Rugosité

Une comparaison de la rugosité des dépots YSZoestéd sur la Figure V.4. Pour les
dépodts YSZ élaboreés par les différents procédésydeeurs de la rugosité Ra sont de
562um, 1,23 um, 1,35um et 0,92 um, correspondam procédés APS,
VLPPS-F100, VLPPS-F4 et VLPPS-Arc transféré respeatent. Tous les dépbts
élaborés en VLPPS présentent une rugosité relagimermsimilaire. De plus, la
Figure V.5 présente les profils réels des surfaessdépdts déterminés en utilisant un
testeur de rugosité de type Altisurf 500. Les depdtPPS possedent une surface

beaucoup plus lisse.

1 APS
B NN 2 VLPPS-F100
N 3 VLPPS-F4-VB

2 4 VLPPS-Arc transféré
£ | N
2
o
(o))
>
14

N
1 NN \\\\ \
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Figure V.4. Comparaison de la rugosité des dép8% &n fonction de différents

procédeés.

La Figure V.6 présente les topographies de sutigiques des dépdts APS et VLPPS.
La surface des dépdts élaborés en VLPPS présemtemigrostructure plus fine

relativement a celle des dépbts élaborés en APSra&igue, la surface des dépbts
élaborés en APS est construite par I'impact detgtaites fondues s’écrasant sur la
surface du substrat ou la couche formée précédemidermis le fait que les splats

écrasés soit plus petits en VLPPS, de petitescpéat de moins de 2 um issues de
condensation de vapeur se sont formées et se vetrogur la surface des dépots

élaborés en VLPPS. Ces dépbts présentent donatfaeesplus lisse.
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Figure V.6. Topographie de surface des dépbtsdabs par (a) APS et (b) VLPPS-F4.

V.3.2 Porosité

La Figure V.7 présente une comparaison de la pérats dépbts YSZ pour les
différents procédés. La tendance a la baisse pertssité mesurée pour les différents
procédés est corrélative a la diminution de la sit§oUne diminution de la porosité a
lieu avec l'augmentation de la puissance électrigoes tres faible pression. En
particulier, le minimum de porosité est obtenu pleudép6t VLPPS-F4-VB (environ
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2,6%). Ce résultat est en accord avec l'observaties microstructures sur la
Figure V.2 et deux raisons peuvent expliquer de fai

® Le préchauffage du substrat peut réduire la visEaes particules fondues et la

contrainte thermique lors de la solidification.

® |a pression tres faible peut élever considérablérnenvitesses des particules,

contribuant a densifier la microstructure du dép6ét.

18

16 - 1 APS
. 2 VLPPS-F100
14 4 3 VLPPS-F4-VB
4 \VLPPS-Arc transféré

2l

10 S

Porosité (%)

S }\ﬁ I
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Figure V.7. Comparaison de la porosité des dép8%& &aborés avec les difféerents

procédes.

V.3.3 Microdureté et effet de la taille d’indentaton

La Figure V.8 montre l'influence de la charge sairmhesure de la microdureté des
dépots YSZ élaborés avec les différents procéd@snicrodureté Vickers des dépbts
VLPPS est supérieure a celle du dépot élaboré & A€s valeurs sont de 946 Kby
1025 HWsog 1194 HWo, et 1047 HWVogy correspondant aux proceédés APS,
VLPPS-F100, VLPPS-F4, et VLPPS-Arc transféré respement. Ce résultat est
aussi eu lieu avec la porosité. D’'une fagcon gémgral diminution de puissance

conduit & une diminution de la microdureté en VLPPS
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Figure V.8. Comparaison de la microdureté des &ep8¥ élaborés avec les différents

procédés en fonction de la charge appliquée.

La microdureté présente une diminution constantlee la charge augmente (de 50
a 300 g). Par conséquent, la microdureté réelleddpts peut étre estimée plus
précisément sous charges élevées. Habituellemantmitrodureté des deépots

céramiques poreux présente une évolution brutddebaisse lors de 'augmentation

de la charge. La charge plus élevée provoque s&gréis plus importantes et la valeur
mesurée est ainsi diminuée. Dans le cas de chéaipss, celles-ci sont en général

appliguées sur des phases localement dures contlagisae valeur de microdureté

plus élevée. Au contraire, une charge élevée pegitappliquée soit sur des phases
dures, soit sur des défauts reflétant ainsi uneadigeté plus faible [15-17].

Une déformation élastique est principalement engendbrs du chargement suivie
d’'une déformation plastique quand la contrainteadép la limite élastique. Il est a
noter qu'une reprise de déformation élastique gotoma lieu dans le voisinage de
'empreinte [18]. Ainsi la taille de 'empreinte reeréduite dans une certaine mesure
aprés enlevement de l'indenteur. Le degré de déftbom plastique correspond a
différentes charges utilisées, de sorte qu'unegeh@tus élevée doit produire une
empreinte et une déformation plastique plus largésultant en une valeur de

microdureté relativement plus faible [19, 20].
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V.4 Comparaison du comportement aux chocs thermiguse
V.4.1 Observation des microstructures aprés chochérmiques

La Figure V.9 présente les échantillons orginaubegtphotos des dépots apres chocs
thermiques. Le dépdt fabrigué avec le procédé VIEPRSrésente le meilleur
comportement aprés cyclage thermique. Pour le d&P& une partie du dépdbt est
pelée & partir du bord du substrat apres 30 cyitleemiques (Figure V.9 (b)).
Beaucoup de petites fissures sont observées sigpét fabriqué avec le procédé
VLPPS-F100 (Figure V.9 (c)) aprés 50 cycles, alpue ces défauts ne sont pas
retrouvés dans le dépét élaboré avec le procedd®8EHR4 (Figure V.9 (d)).

Les morphologies de coups transversales des dépdés cyclage thermique (50

cycles) pour les difféerents procédés de projectmmt présentées dans la Figure V.10.

Les Figures V.10 (a) et (b) montrent ainsi qu’uissure principale perpendiculaire a
la suface du substrat accompagne des fissuredgbesadpres 50 cycles. Ces fissures
qui se développent dans les splats sont crééesaisnonrde la difféerence de
température entre le substrat et le dépo6t [21].sDarcas d’'un bon contact entre les
splats et le matériau sous-jacent, une contraintéraction se développe lors du
refrodissement. Cela provoque une augmentationadeohtrainte [22] et cause
I'initiation et la propagation de fissures vertesl La propagation des fissures dans
les splats suivantes est initiée, résultant ainsuee fissure verticale continue au
travers de la lamelle entiére sous des conditippsopriées. La faible résistance du
dépbt YSZ élaboré en APS peut étre attribuée ardesmfissures inhomogenement
distribuées, des pores ouverts et une adhérenaiveshent faible entre la couche

supérieure et la couche de CoNiCrAlY.

On observe aussi que la formation de fissures Iplrala la surface contribue au
mécanisme de défaillance du dépot VLPPS-F100 (Eiyit0 (c) et (d)) mais seules
quelques fissures verticales sont obsevées. llja @é indiqué que ce dépbt est
principalement formé de splats et de couches deerwation de vapeur avec une
majorité de défauts dans les couches de condensiigapeur. Ainsi, la conductivité
thermique présente sirement une différence imperiamire les splats et les couches
de condensation de vapeur. Par conséquent, desefissont tout d’abord produites
dans les couches de condensation de vapeur, ppregagent le long de ces couches

en raison de leur cohésion relativement faible.
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Figure V.9. (a) Echantillons orginaux et photos dégbts aprés chocs thermiques :
(b) APS, (c) VLPPS-F100; (d) VLPPS-F4.

Le dépbt élaboré avec le procédé VLPPS-F4 ne peesprune petite quantité de

fissures verticales. La microstructure dense serfdlerable a I'amélioration du

comportement aux chocs thermiques et au prolongedeela durée de vie du dépbt
(Figure V.10 (e) et (f)).
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Figure V.10. Morphologies des dépbts YSZ apres slloermiques (50 cycles): (a) et
(b) APS, (c) et (d) VLPPS-F100; (e) et (f) VLPPS-F4

V.4.2 Observation des couches d’oxyde a croissartbermique

La couche d’accrochage protége aussi le substrbdxdalation et de la corrosion a
haute température. L'oxydation préférentielle deluiminium de la couche
d’accrochage donne naissance a une couche d’oxgaesgance thermique (TGO).

Au cours des cycles de chocs thermiques, un épsésaent de la couche de TGO a
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été clairement observé et les couches de TGO dexi¢nplus ondulées avec
I'accroissement du nombre de cycles, comme obssuvdes sections polies de la
Figure V.11. La croissance de la couche de TGO dandépét VLPPS-F4 est

beaucoup plus faible que pour les autres déepotpui@Ei.11 (c)). Pendant les 30
premiers cycles themiques, I'accroissement de isSear de la couche de TGO est
trés rapide; ensuite cette tendance diminue conbmereé sur les Figures V.11 (a) et

(b).

La présence d’'une couche dense d'YSZ semble darer jon rble significatif pour
réduire la permeéabilité & 'oxygéne de la coucheaméque YSZ [23]. Ainsi, la
microstructure dense du dépbt YSZ élaboré aveoleédé VLPPS est plus résistante

vis-a-vis de lI'oxygene que celle des dépots élaberéAPS [24].

La couche de TGO est a l'origine de contraintespguivent causer la formation de
fissures et la dégradation du revétement TBC. iBtexgénéralement des aspérités a
l'interface TGO/YSZ et les pics dans ces aspéritégrésentent des sites de
concentration de contraintes, donc d'initiation élesures. Il est également possible
que des contraintes résiduelles de compressioréwaappent [25] en raison de la
différence de dilatation thermique entre la coudbd GO et la couche de CoNICrAlY.
Ensuite, durant les cycles thermiques suivantscdegraintes précitées sont libérées
comme des contraintes en traction parallele aeffate TGO/YSZ et la spallation du
revétement intervient. La spallation (disparitioru devétement) constitue un
mécanisme de défaillance courant des TBC et sefestmiaprés un nombre critique
de cycles thermiques sous l'effet de la contraihtgmique, de I'érosion et/ou de la
corrosion. Les défauts résultant de la spallatigpasaissent souvent par propagation
des fissures au niveau de l'interface TGO/TBC orealement au-dessus de ce

dernier.

Les images MEB indiquent des couches de TGO rela@nt planes, ayant une
tendance a étre plus rugueuses au cours du cyitlagaique. Le développement de
la couche de TGO induit une micro-fissuration atérface YSZ/TGO [26] et la

formation de lacunes diminue la ténacité entre TE690SZ.
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s a
30 cycles

730 cycles ' ’ %50 cycles

Figure V.11. Morphologies de coupes transversatda douche de TGO regulierement
formée a I'interface se montrant plus ondulée apresombre de cycles accrus: (a)
APS, (b) VLPPS-F100; (c) VLPPS-F4.

V.5 Bilan

Pour ce chapitre, les microstructures, les caratifires et le comportement aux
chocs thermiques des dépbts YSZ ont été évaluéscdBulusion, trois points

principaux sont a noter :

() Lobservation MEB des dépdts élaborés avec lesmiffts procédés a mis en
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(ii)

(iii)

évidence des microstructures différentes. Le dép®RS présente une
microstructure lamellaire typique avec de nombreores. Les dépbts VLPPS
possedent une microstructure plus dense. Pluscpi@tement, le dépot
VLPPS-F100 est composé de splats et de condensiivapeur. Dans le cas de
I'utilisation de la buse rallongée d’arc transfdeé dépbt présente une épaisseur
faible en raison du colmatage durant le temps dg@tion long; les comparaison
sont donc a considérer avec prudence car les dépats pas tous la méme

épaisseur.

En général, les dépobts élaborés en VLPPS présaidemieilleures propriétés, y
compris en termes de rugosité, de porosité et deodireté, en comparaison au

dépdbt préparé en APS a cause de leur microstrughusedense.

Une évaluation comparative du comportement aux shbermiques pour les
dépbts APS et VLPPS a été effectuée. Le dépbt @ahwec le procédé
VLPPS-F4 présente un meilleur comportement de tedgis aux chocs
thermiques. Le dép6t APS donne lieu a la formatiame fissure principale
perpendiculaire a la surface du substrat aprey&es; fissure qui s’est propagée
a travers les splats. De nombreuses fissures @lasabe sont aussi formées dans
le dépbt VLPPS-F100 car l'adhérence entre les spéit les couches de
condensation de vapeur est relativement faibledépot VLPPS-F4 présente

seulement quelques microfissures malgré une mraaiste plus dense.
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Conculsions Geénérales et Perspectives

Cette étude doctorale avait pour I'objectif le déppement du procédé VLPPS afin

d’élaborer des revétements céramiques disposamhidestructures particulieres et

notamment de microstructures confinales a celledégéts PVD. Les travaux effectuées

nous ont emméné aux conclusions suivantes :

(i)

(ii)

(iii)

Des torches a plasma classiques de type F100 ¥BFaht pu étre employées pour
élaborer des dépots YSZ en conditions VLPPS. Upetion axiale via le passage
des gaz plasmagenes a méme éte utilisée. Pourcleet®100, les résultats des
spectres optiques ont montré que de nombreux sigeauespondant au matériau
vaporisé pouvaient étre détectés en utilisant wt débit d’hydrogéne, une faible

distance de détection et un grand débit de poudare.dépbts correspondants ont
présentés une microstructure hybride composée ldés sgt de condensations de
phase vapeur. Les faciés de fracture montrent e @& nombreuses particules
ultrafines situées entre les splats. Pour la tofeh&/B, les spectres optiques ont
montré des résultats similaires a ceux obtenus &vdorche F100. Les dépots
correspondants sont relativement denses et préseme microstructure uniforme.

Les couches de condensation de vapeur n'ont pasb&&rvées en raison d’'une

érosion de jet de plasma.

Afin d’augmenter disponible, une buse rallongéera’mansféré a été congue et
utilisée en projection VLPPS. Selon les résultas spectres optiques, la buse a
amelioré significativement le niveau d’énergie @t gle plasma; la température
électronique a atteint 5736 K (0,49 eV) avec |tnamsféré contre 3225 K (0,28eV)

pour la projection conventionnelle.

Des dépobts d’Al0;, YSZ et Cu ont été élaborés avec cette buse sesddible
pression. D’'une fagon générale, ces dépots prégerts rendements de projection
plus élevés et une meilleure qualité de dépdt @itEroet rugosité réduites).
Toutefois, il a été observé au cours des essaisagmgse était facilement colmatée
par les particules lors d’'une utilisation a haubitiéle poudre ou aprés un temps

d’opération assez long.

(iv) Les dépdts de YSZ fabriqués par VLPPS-F4 ont rédéléneilleures propriétés de
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résistance aux chocs thermigues. Ce comportemenblsecaractéristigue des
dépbts de type hybride vapeur-particules élabcaé¥hPPS.

Les résultats obtenus au cours de ce travail semble bon point de départ pour

développer la technologie VLPPS.

Aujourd’hui, les propriétés du jet de plasma et teécanismes de formation des
revétements en conditions VLPPS ne sont pas ermamement établis.Des essais
spécifigues restent donc a developper afin de mieexner les mécanismes

d’évaporation / condensation.

En profitant de la tres faible pression, une prigecdans des conditions réactives
pourra aussi apporter de nouvelles possiblilitésamment pour synthétiser des
revétements monophases, de nitrures, carburesreBortres difficiles a obtenir en

projection thermique conventionnelle.

Par ailleurs, projection de poudres trés fines awe@lasma de puissance limitée une
approche différente notamment avec l'injection dagres en utilisant par exemple des
précurseurs liquides, afin de réduire I'élévatiom cblts de processus attachée a

I'utilisation de puissance élevée pour le jet dispia.

LERMPS-UTBM -144 - L.ZHU




Liste de publication

Revue

1. Lin Zhu, Nannan Zhang, Fu Sun, Rodolphe Bolot, Marie-Pi@&@nche, Hanlin
Liao, and Christian Coddet, Thin Yttria-stabilizdconia Coatings Deposited by
Low-Energy Plasma Spraying under Very Low Pressdomdition, Journal of

Thermal Spray Technologg0(5) (2011) 1118-1124.

2. Lin Zhu, Nannan Zhang, Rodolphe Bolot, Marie-Pierre Plan¢tanlin Liao, and
Christian Coddet, Very Low pressure Plasma Spraytda-Stabilized Zirconia
Coating using a Low-Energy Plasma Gun, Applied Risy&: Materials Science and
Processing, 105 (2011) 991-996.

3. Lin Zhu, Nannan Zhang, Fu Sun, Rodolphe Bolot, Marie-Biéttanche, Hanlin
Liao, and Christian Coddet, Very Low Pressure P&asaprayed Alumina and
Yttria-Stabilized Zirconia Thin Dense Coatings wsi@ Modified Transferred Arc
Plasma Torch, Applied Surface Science, 258 (2042241428.

4. Lin Zhu, Jining He, Dianran Yan, Lisong Xiao, Yanchun Dpdignxin Zhang, and
Hanlin Liao, Synthesis and Microstructure Obseoratof Titanium Carbonitride
Nanostructured Coatings Using Reactive Plasma 8gray Atmosphere, Applied
Surface Science, 257 (2011) 8722-8727.

5. Lin Zhu, Jining He, Dianran Yan, Lisong Xiao, Yanchun Dodignxin Zhang, and
Hanlin Liao, Atmospheric Reactive Plasma SprayedAR©s-FeAl,O, Composite
Coating and its property evaluation, Applied Suwefa&cience, 257 (2011)
10282-10288.

6. N. Zhang, F. Suri,. Zhu, C. Verdy, M.P. Planche, H. Liao, C. Dong, andCGddet,
Characteristics of Cu Film Deposited Using VLPP8urdal of Thermal Spray
Technology, 20(1-2) (2011) 351-357.

7. N. Zhang, F. Surl,. Zhu, M.P. Planche, H. Liao, C. Dong, and C. Coddetctbn
Temperature and Density of the Plasma Measured Ipfic® Emission
Spectroscopy in VLPPS conditions, Journal of Thér8@may Technology, 20 (6)
(2011) 1321-1327.

LERMPS-UTBM - 145 - L.ZHU




8. Baicheng Zhang, Nour-Eddine Feninech& Zhu, Hanlin Liao, and Christian
Coddet, Preparation and Magnetic Properties of Biogn(Fe-30%Ni) by Selective
Laser Melting Technology, Journal of Magnetism advidgnetic Materials, 324
(2012) 495-500.

9. Lin_Zhu, Nannan Zhang, Baicheng Zhang, Rodolphe Bolot, linlanao, and
Christian Coddet, A Novel Approach for In-Situ Syesized FeAl Super-Dense
Coating Using Very Low Pressure-Reactive Plasmaaybipg, Scripta Materialia,
2011 (submitted).

10.Lin Zhu, Jining He, Dianran Yan, Lisong Xiao, Yanchun Dpdignxin Zhang, and
Hanlin Liao, Oxidation Behavior of Titanium Carbtiide Coating Deposited by
Atmospheric Reactive Plasma Spray Process, SudadeCoatings Technology,
2011 (submitted).

11.Lin_Zhu, Nannan Zhang, Rodolphe Bolot, Hanlin Liao, andriglian Coddet,
Formation Mechanisms of Fe-As-FeAl,O, and FeAl Coatings Synthesized by
Reactive Plasma Spraying under Atmosphere and LoessBre Conditions,
Materials & Design, 2011 (submitted).

Conférence

1. L. Zhu, N. Zhang, F. Sun, R. Bolot, H. Liao, and C. Cddde Improvement of
Low Power Plasma Torch for Very Low Pressure PlaSpiayed Thin and Dense
Ceramic Coatings, Proceedings of the ITSC 2011 (biag).

2. Lin Zhu, Nannan Zhang, Rodolphe Bolot, Marie-Pierre Planétanlin Liao, and
Christian Coddet, A Comparison of Thermal Shock ®&tr between APS and
Low-energy VLPPS Zr@7%Y,0; thermal barrier coatings, Proceedings of the
ITSC 2012 (Houston) (submitted).

3. Lin_Zhu, Nannan Zhang, Rodolphe Bolot, Hanlin Liao, andigian Coddet, A
novel method for in-situ synthesis of FeAl densaticy deposited by very low
pressure reactive plasma spraying, Proceedingshef [TSC 2012 (Houston)
(submitted).

4. N. Zhang, F. Surl.. Zhu, C. Verdy, M.P. Planche, H. Liao, C. Dong, and Cdd=t,

LERMPS-UTBM - 146 - L.ZHU




Characteristics of Cu Film-like Deposited Using \R®, Proceedings of the ITSC
2010 (Singapore).

5. N. Zhang, F. SunL. Zhu, M.P. Planche, H. Liao, C. Dong, and C. Coddet,
Measurement of specific enthalpy under very lowspuee plasma spray condition,
Proceedings of the ITSC 2011 (Hamburg).

LERMPS-UTBM - 147 - L.ZHU




