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Résumeé

Le procédé de projection a froid a démontré ses avantages uniques dans la préparation de
revétements métalliques, composites et céramiques. Parmi ces revétements, ceux constitués de
magnésium pur ou de composites a matrice métallique a base de magnésium font partie des
mateériaux les plus prometteurs en raison de leur excellente résistance spécifique. Pourtant, les
mécanismes de fabrication, par ce procédé de projection, des revétements magnésium et
composites a base de magnésiuonhpas été étudiés.’€st le sujet de cette thése.

Les recherches menées dans cette éfadcsilent autour de plusieurs domaines, a savoir:

e La science des matériaux avec des ¢tudes sur I’effet de la granulométrie des particules

de magnésium, I’effet de la taille et de la teneur (15 vol.% - 60 vol.%) des particules de
renforcement (SiC);

e La mécanique des fluides avec des modélisations de géométrie de buse, d’écoulement

de gaz et des vitesses des particules de magnésium et alliage de magnésium (AZ91D);

e Les caractérisations des dépdts avec des analyses de microstructure et des mesures de

microdureté, d’adhérence et de comportement au frottement des revétements;

Les résultats montrent que la projection a froid peut étre utilisée pour fabriquer des
revétements de magnésium purs ou composites sans aucune oxydation ou transformation de
phase. La taille de ces particules doit rester dans une fourchette acceptable pour égaler la
vitesse critique (entre 653 rit-st 677 m-3) permettant la déposition.

Concernant plus spécifiquement les résultats sur les revétements de magnésium pur, le
maximum de rendement de dépdt est obtenu par projectiore gooudre de granulométrie
comprise entre 22 um et 64 um. L’adhérence atteint 11.6 + 0.5 MPa lorsque le substrat est
préchauffé a 20t.

Pour le cas des revétements AZ91D, la construction du d@gffétcsue par effet’‘@ncrage
mécanique. Le type de frottement observé sur ces revétements est une usure adhésive.

Dans les revétements composité84P1D - SiC, la teneur en particules de renforcement
SIC présentes dans le dépdt diminue avec leur taille diefietl «xonde de choc». Le
rendement de dépbt augmente avec la teneur en SiC de 15 vol.% a 30 vol.%, puis diminue

audela de 30 vol%. Le type de frottement correspond a une usure par abrasion.

Mots clés: Projection a froid, Magnésium, Composites a matrice métallique, Mécanisme de

déposition, Coefficient de frottement, Tauxisure.






Abstract

Cold spraying has shown unique advantages in preparing coatings of metal, composite and
ceramic. However, the deposition mechanism of magnesium and magnesium-based composite
coatings fabricated using cold spraying was not researched although magnesium and metallic
matrix composites based magnesium have drawn more and more attention due to their
excellent specific strength. Therefore, the deposition mechanism of magnesium and
magnesium-based composite coating has been studied in this study. The research carried out
in this study involves several fields:

Effect of the particle velocity of magnesium particles on the deposition efficiency,
microstructure, microhardness and bonding strength of coatings;

Effect of the particle size of magnesium particles on the deposition efficiency and
microstructure of coatings;

Effect of the substrate preheating on the microstructure, microhardness and bonding
strength of coatings;

Effect of the particle velocity of magnesium alloy (AZ91D) particles on the deposition
efficiency, microstructure, and frictional behavior of coatings;

Effect of the particle size of strengthening phrase (SiC) on the microstructure and bonding
strength;

Effect of the particle content (15 vol.% - 60 vol.%) of strengthening phrase (SiC) on the
microstructure and bonding strength.

The results show that cold spraying can be used to fabricate magnesium and
magnesium-based coatings without any oxidation or phase transformation. The critical
velocity of magnesium particles is 653 M- $§77 m-3. Magnesium particles with a size too
large or too small are not suitable to the deposition. The maximum of deposition efficiency of
magnesium particles are obtained using the powder with a size rangeuof-224 um. The
maximum of bonding strength between magnesium coatings and substrates is 11.6 + 0.5 MPa
as the substrate is preheated at°’200 he deposition of AZ91D coatings is due to the effect
of mechanical interlocking. And the friction type of AZ91D coatings is adhesive wear. The
friction type of AZ91D - SiC composite coatings turn to be abrasive wear. The SiC content in
composite coatings decreases with the decrease of the SiC patrticle size due to the effect of
bow shock. The deposition efficiency of AZ91D and SiC mixed powder increases as the SiC
content increases from 15 vol.% to 30 vol.%, and then decreases as the SiC content increases

from 30 vol.% to 60 vol.%.



Keywords: Cold spraying, Magnesium, Metallic matrix composites, Bonding mechanism,

Friction coefficient, Wear rate.
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Introduction générale

Les enjeux a tenir en terme3rmhovation technologique doivent répondre aujolmd plus
gue jamais au probleme de la pénurie des ressources en matiére premiére. Dans ce contexte, le
magnésium et ses alliages deviennent des matériaux du plus grand intérét en raison de leur
avantage unique lié au plus fort rapport résistance / densité.

L’utilisation du magnésium et ses alliages permet de réduire les masses des produits tout en
conservant leur résistance, et de diminuer de fait les émissions de carbone. Ceci est
particulierement appréciable pour les industriesagdmobile et de&érospatiale.

Les technologies traditionnelles de mise en forme de cet élément telles que le moulage sous
pression, le formage sous pression ont actuellement montré leurs limites dans la préparation
de pieces de forme complexes ou volumineuses sans oxydation. La projection a froid est une
technologie potentielle pour fabriquer ce type de revétements a base de matériaux facilement
oxydables.

Par ce procédé, un gaz est accéléré par une buse de type tuyere de atgaltet sa
sortie une vitesse supersonique. Les particules sont injectées dans ce flux de gaz, elles y sont
accélérées jusda des vitessesenviron 800 m-$ Grace a la déformation plastique forte de
ces particules, elles se déposent alors sur le substrat (piece a revétir) pour former un dépét.

Le collage entre particules et substrat se produit lorsque la vitesse de la particule avant
impact est supérieure a la «vitesse critique» qui dépend directement de la nature de la
particule et du substrat. Le mécanismadthérence est supposé étre le résultatalélévation
de la température due a des phénomeriastdbilités de cisaillement adiabatique présents a
I’interface.

Jusqua maintenant, la projection a froid a surtout été utilisée pour élaborer des revétements
d’alliages Al et Zn. Il semble naturel de vouloir construire des revétements a base de
magnésium par cette technique. Cependant, certaines difficultés sont a considérer avec ce
nouveau matériau:

1. La structure cristalline du magnésium est de type «h c» (hexagonal compact), ce qui

rend sa déformation plastique difficile. Question: Est-ce que ces particules vont pouvoir se

déformer &’impact?

2. La masse volumique du magnésium et de ses alliages est relativement légére (1.74

g-mm° pour magnésium et 1.8 g-riinpour AZ91D). Question: Est-ce que les particules

peuvent étre suffisamment accélérées avant impact pour adhérer au substrat?

3. Le point de fusion du magnésium est tres faible (923 K). Question: Est-ce que dans ces
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conditions loxydation de magnésium peut étre totalement évitée par projection a froid?

Ces réponses ont été recherchées dans ce travail de these. La vitesse critique avec en
complément des analyses portant sur le rendement de dépét, la poraditéreince et le
mécanisme de collage de revétements en magnésium ontofgédt Idune attention toute
particuliere. Face aux dépbts de revétements composites de magnésium et de carbure de
silicium, la microstructure et le frottement ont été largement étudiés.

Cing chapitres composent ce mémoire:

1. Dans le premier chapitre, une recherche bibliographique sur le procédé et les

développements des équipements connexes ainsi que sur les facteurs importants influencant

les propriétés des revétements sont présentes;

2. Dans le deuxiéme chapitrééfat des recherches sur le magnésium et ses alliages (les

composites métalliques et céramiques) en termes de proc€désbodation et

d’applications est détaillé;

3. Dans le troisieme chapitre sont exposés le systeme de projection, les parametres de

fonctionnement et les méthodes de caractérisation des dépbts ainsi que les modéles et

parameétres de simulation;

4. Le quatrieme chapitre’igtéresse au mécanisme de déposition;oatimisation du

rendement de dépbt et @adhérence. Le comportement au frottement du revétement en

alliage de magnésium est également étudié;

5. Le cinquieme chapitre présente essentiellement la microstructure et les mécanismes de

formation des dépbts composites a matrice métallique. Les effets de la teneur et de la taille

des particules céramiques sur la microstructure ’athérence sont analysés. Le

comportement dlisure de composites a matrice métallique est enfin discuté.
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Chapitre 1 Etat de Part sur la projection a froid

Par le procédé de projection a froid, des particules de poudre de 1 pm a 100 pm
habituellement sont accélérées & des vitesses comprises entre 3@& A280 m-$ par un
jet de gaz supersonique possédant une température toujours inférieure a la température de
fusion du matériau projeté. La formation du revétement est alors obtenue a partir de particules
restant a ’Btat solide. Comme conséquence, des phénomeénes tels’ ayyelation,
I’évaporation, la fusion, laecristallisation, les contraintes résiduelles en traction, le
décollement, la libération de gaz etadires encore queéoh rencontre communément en
projection thermique traditionnelle, peuvent étre évités.

La projection & froid est ainsi basée sur un compromis entre température, vitesse et taille
des particules permettant la formation de revétements a des températures les plus faibles

possibles.

1.1 Origine et développement de la projection a froid

La projection a froid, aussi appelée projection dynamique par gaz froid, entre comme
nouveau membre de la famille de la projection thermique depuis son émergence il y a 32 ans.
Ce procédé a été découvert accidentellement par Dr. A. Papyrin et al. |tgétude Bn 1980
d’un écoulement supersonique diphasique dans une soufflerignditut de Mécanique
Théorique et Appliguée de la Branche Sibérienné Alsadémie Russe des Sciences (Institute
of Theoretical and Applied Mechanics of the Russian Academy of Sciences in Novosibirsk)
(5] En effet, en analysant les phénomériésasion sur missiles, ils ont mis en évidence que
les particules @luminium de faibles vitesses ne provoquaient pésodion mais au contraire
gue celles-ci adhéraient a la cible etume couche ‘@luminium dense était alors formée par
adhérence de ces particules. Ainseffet dérosion &st vu transformé en un phénomeéene
d’adhérence forte. Selon leur résultat expérimental, Dr. A. Papyrin et al. en ont conclu que la
formation du revétement'@tait pas a attribuer a un effet de température (voisine de 280 K
mais & la haute vitesse des particules entre 400 - 500 he procédé de projection & froid
était né. Dans la poursuite de leurs travaux, ils ont réussi a déposer un large éventail de
meétaux purs, dlliages métalligues et de composites sur différents types substrats. lls ont
ainsi démontré la faisabilité de ce procédé de projection a froid pour diverses applications.

Quelgues années plus tard, en 1992, Dr. Papyrin émigre aux USA ou il peut continuer ses

recherches sur la projection a froid avéappui du «National Center for Manufacturing
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Sciences» (NCMS) fortement influent outre atlantique par la présence en son sein de grandes
entreprises comme Ford Motor Company, General Motors, General Electric - Aircraft
Engines et Pratt & Whitney Division of United Technology.

Le premier brevet américain a été publié en 1894 premier brevet européen en 1995
Des articles relatifs a ce procédé sont présentés a la Conférence Internationale tilenProjec
Thermique (International Thermal Spray Conference) & partir de cett€!date séminaire
concernant uniquement son développement et ses applications ‘@bpat dune section
propre de la conférence ITSC 2088". A partir de cette année 2000, de plus en plus
recherches ’engagent sur la projection a froid, des articles en journaux et conférences
internationales sont publiés plus frequemment. La Figure 1.1 montre le nomabtieles
publiés entre 2000 et 2011 a la conférence ITSC.
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Figure 1.1: Nombre des publications recensées a la conférence ITSC de 2000 a 2011 portants
sur le procédé de projection a froid.
Les domaines ’étude sur ce procédéosientent aujourthui principalement vers une
optimisation de la géométrie des buses de projection, vers la compréhension des mécanismes
physiques mis en jeu au cours du procédé et de la formation du revétement, mais aussi vers la

réalisation de revétements originaux formes a partir de nouveaux materiaux.

1.2 Principe

1.2.1 Schéma

La Figurel.2 montre le schéma de principe du systeme de projection a froid. Dans ce
systeme, le gaz propulsif (air, azote, etc.) sous pression élevée (entre 2.3 MPa et 2.8 MPa) est
chauffé a haute température (300-T0)0 Ce gaz passe ensuite ntérieur dune buse

spéciale possédant une section convergente et une section divergente (dite buse de Laval) de
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maniére a obtenir une forte vitesse decbulement en sortie de buse. Les particules sont
envoyées séparément par gaz porteur et entrent tmilement en amont de la buse de
Laval. Elles sont accélérées par le gaz propulsif et atteignent, coérnalément, de fortes
vitesses en sortie de cette buse. Il existe une vitesse critique pour laguelle une frontiére se
dessine entre les particules qui se déposent sur le substrat et cellésodant:
e Quand la vitesse des particules est inférieure a la vitesse critique, les particules érodent
le substrat;
e Quand la vitesse des particules est supérieure a la vitesse critique, un dépot peut se
former sur le substrat. En revanche, si la vitesse des particules est trop élevée par

rapport a cette vitesse critique, il y a érosion également.

Chauffage du gaz
Pression —— () ) )
¢levé Module de
—E@: control de Sustéme de contrl
ystéme de contrdle
Gaz g3z Gaz Substrat
Propulsif —_———————— Dépot
Poud Buse
oudre
'8' Poudrier % |
—_— L)

Gaz Porteur

Figurel.2: Schéma de principe du systeme de projection a froid.

1.2.2 Dynamique des fluides

L’un des points critiques concernant ce systeme de projection a froid réside dans
I’obtention dune vitesse adéquate de particules. Le secret est dans la buse de projection. Le
schéma de cette buse est présenté sur la Figure 1.3. Tres vite, une géométrie de buse de type
de Laval %est affirmée pour gagner en vitesse de projection des particules. Dykhuizen et al.
ont fourni en 1998 les premiéres formules pour améliorer le design de 1&%huskkhimov
et al. ont présenté ensuite un modele pour calculer et optimiser les dimensions de la buse, et
les résultats du modéle ont été vérifiés par des essais expériméttatiennent aprés des
etudes sur les effets des dimensions de la buse (longueur de la section divergente, rapport
d’expansior** ¥, sur les effets de la distance de projection ou encore sur les phénoménes

d’onde de chob® sur la vitesse des particules.
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Capteur de ' Buse
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Figure 1.3: Schéma de la buse de projection a froid.
Dans ces modeles, le gaz propulsif se comporte comme un gaz pari@batdment du
gaz (considéré comme unique dimension) est supposé isentropique. Dans ces conditions, les
changements de caractéristiques du gaz sont seulement fonction du nombre de Mach défini
localement (M) et du coefficient isentropique selon les équations simplifiées suiveftes

PotMu) L=tMun) Totmun
R . Po T (Eq. 1)

I’indice 0 représentantdtat de stagnation du gaz dans la section convergente de la buse. Le
coefficient isentropiqueX est pris égal a 1.67 pour le gaz hélium et 1.4 pour les gaz azote et
air. Le nombre de Mach est alors calculé par la formule:

M :\%, a=[xRT (Eq. 2)

avec \ la vitesse du gaz (m%s a la vitesse du son localement ('r’r),-% la constante des
gaz (J-K-mol™), et T la température du gaz (K). Le nombre de Mach, la vitesse du gaz
propulsif ainsi que toutes les propriétés du gaz peuvent étre calculés pour chacune des

sections Ale long de la buse par:

K+1

2 k-1 2(x-1)
%:M{—+—Ma2} (Eq. 3)

Kk+1 x+1
A* est la valeur minimale de la section de la buse (gorge).
La force de trainée par unité de madsgu—u,) qui sapplique aux particules accélérées
dans la buse, etpFest calculée patéquation:

E - 184, C, Re

= -0 Eq. 4
Y (Eq. 4)

avec u la vitesse de gaz, la vitesse de particule,gpla viscosité dynamique du gaz
(N-s-n?), P la densité de la particule (kg de le diamétre de la particule (m)pQe

coefficient de trainée et Re le nombre de Reynolds défini par:
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Re= pgdP ‘Vg _VP|
Hy

(Eq. 5)

ou b est la vitesse de la particule (r'T"1),sVg est la vitesse du gaz (rif)s Cette équation
peut étre utilisée dans le cas ou Re < 50000. Le coefficient de tradn@@uCune particule
circulaire sexprime par :
a a
ai, & et @ étant des constantes.

Le coefficient de trainéegans le cas’dne particule de forme irrégulier&egprime patr:

24 b, Re
C,=—(1+bh R& W+ Eq. 7
DRe( 4] )b4+Re (Eq.7)

by, by, bs et by étant les fonctions de facteur de forme de la particule.
Le facteur de forme est défini comme:

S
b=

S (Eq. 8)

ici s représente la surface de la particule équivalente de méme volume que la particule

réelle, de surface S.

1.2.3 Mécanisme thdhérence

Comme expliqué précédemment, lorsque la vitesse de la particule dépasse la vitesse
critique, les particules peuvent adhérer sur le substrat. Une formule semi-empirique pour
prévoir la vitesse critique du matériau & déposer a été proposée par T. S€hmidt

Fac. 0 T
V, = S B FCp(Tn —T) (Eq. 9)

ici V. est la vitesse critique (m%s Fi et F sont deux coefficients empiriques £3.2,

F»=0.3), o, est la résistance a la traction (MPa)edt la température avant impact (Ky, T

la température ambiante (K);,Ta température de fusion de la particule (Kgst la masse
volumique de la particule (kg C, est la capacité calorifique a pression constante
(J-kgh K.

Il est prouvé que la vitesse critique du matériau est dictée par ses propriétés. Ainsi des
métaux comme Fe, Al, Ni, Cu par exemple ont été étudiés et leurs vitesses critiques sont
comprises entre 620 - 640 ;680 - 700 m-§ 620 - 640 m’5 et 560 - 580 m's

respectivement.
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Une description schématique des processadigrence est présentée sur la Figure 1.4.
Cette description inclut trois étapes successives:

(arb) Rupture du film tbxyde présent sur les surfaces de la particule et du substrat par
déformation de ces deux surface&mpact;

(c) Inclusion de la particule dans le substrat grace a sa haute énergie cinétique;

(d) Collage de la particule sur le substrat grace au mélange par le jet de gamxdes de

matériaux (particule et subsfrat

—

N @ ()
N (c)
(d)
Particu]e>
l 4 Film P Jet
/" Ndoxyde Coiitast "
e » ontac .
I T || A" |inclusion e
Substrat : == LS
Démembrement fixtrusion [ A< o
Contact intime

Figure 1.4: Schéma’dne collision de particule sur un substrat.

A I’heure actuelle, les mécanismeadhérence des particules projetées par procédé de
projection a froid sont loin’étre completement compris mais il semble de facon unanime que
I’un des facteurs prépondérant soit liéiastabilité de cisaillement adiabatique. H. Assadi et
al. ont utilisé la formule de Lagrange dés 2003 (moyenne des éléments finis) pour simuler la
déformation dune particule arrivant sur un substfat Pendant le processuigrdpact de la
particule sur un substrat, quand la vitesse de particule est plus importante que la vitesse
critique, la température du point critique de la particule augmente tout a coup et la contrainte
diminue brutalement comme le montre la Figure 1.5. Le jet est alors en situaistahdlité

de cisaillement adiabatique.
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Figure 1.5: Simulation dédvolution temporelle de la déformation plastique (a), de la

température (b) et de la contrainte (c) au point critiuealparticule en fonction des vitesses

Plus récemment, W.Y. Li et al. ont vérifié cette hypothése par la formBlged*” qui
permet au maillage de rester rigide méme au cours de la déformation de la particule. Ce

modele rend plus crédible les résultats par rapport a ceux obtenus a partir du modele de

Lagrange.
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1.3 Systéme de projection et équipements

Le systeme principal de projection a froid comprend quatre parties: une buse, un systeme
de chauffage du gaz, un distributeur de poudre et une console de contréle pour surveiller les
parameétres de projection. Parmi tous les composants de ce procédé de projection, le plus
important est la buse présentée sur la Figure 1.6. La température et la pression du gaz

principal a lentrée de la buse sont mesurées en continu par les capteurs puis transférées a

I’unité de controle.
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Figure 1.6: Buse utilisée en projection a froid (CGT, Allemagne).
Le chauffage du gaz principal est réalisé par passagefart courant DC dans une spirale
chauffante comme montré sur la Figure 1.7. Par ce systeme, une température de gaz de 800°C
peut étre atteinte. Un isolant thermique est aussi présent de maniére a limiter les pertes de

chaleur.

Figure 1.7: Systéme de chauffage du gaz principal.
Le distributeur de poudre sert a acheminer la poudre de facon réguliere avec contréle du
débit de gaz porteur. La Figure 1.8 montre un distributeur de poudre spécifiguement utilisé en

projection a froid qui peut supporter une pression de 40 bars maximum.
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Figure 1.8: Poudrier spécifique utilisé en projection a froid.

Parfois, le préchauffage de la poudre est aussi employé en particulier pour projeter certains
matériaux difficiles a déposer. Un tube long de 6 m comportant un isolant thermique est alors
utilisé pour augmenter le temps de préchauffage de la poudre.

Aujourd’hui, grace au développement de cette technologie, de nouveaux systemes
émergent pour lesquels une rechercheptimisation technologique (du procédé et des
équipements auxiliaires),’@amélioration des performances du revétement ou encore de
réduction des codts de fabrication est visée:

La technologie de projection a froid assistée par laser a été proposée par M. Bray de
I’Université de Cambridge en 2088. Son principe de fonctionnement est identique a celui
de la projection a froid mais un dispositif laser est ajouté a ce systéme de projection classique.
Le laser est utilisé pour irradier directement la surface du substrat. Un mouvement de
synchronisation entre le laser et la buse de projection doit exister afitenir le chauffage
local du substrat par laser permettatatigindre une adhérence plus forte entre les particules
et le substrat. Grace adldition du laser, la vitesséimhpact des particules peut étre réduite et
du coup, la température et pression aussi. Ce procédé peohtnit des revétements avec
des taux tbxydation plus faibles dii & une température de gaz rédtitk En revanche, avec
I’addition dun laser, de nouveaux parametres sont a contrOler comme par exemple la
température du point de projection et les parametres laser. La Figure 1.9 montre un schéma de

principe de la technologie de projection & froid assistée parddser
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Figure 1.9: Schéma de principe de la technologie de projection a froid assistée par laser.

Concernant les résultats expérimentaux sur dépoét, M. Kulmala et al. ont étudié la projection
de patrticules de cuivre et de nickel sur substrat en acier carbone faible. lls ont montré que la
couche de cuivre obtenue avec cette technique a une densité plus forte et une porosité plus
faible que celle obtenue par projection a froid sans laser, et que le revétement de nickel
posséde également une plus grande densité avec une plus petite quantité d&'.pores
Récemment, M. Bray a réalisé un revétement de titane par cette projection. Le revatement
une porosité inférieure sur la zon@hdiation laser, mais en dehors de cette zone, la majorité
des particules corrode le substrat et rebondisse. Le rendement du revétement augmente avec
[’augmentation de la puissance du laser donc asagrhentation de la température au point
d’irradiation/®?.

La projection a froid par ondes de choc est également connue sous le nom de projection par
impulsions®. Dans le systéme de projection a froid classique, le gaz principal est accéléré
par une buse de Laval qui permé&itteindre des vitesses supersoniques en sortie. Dans le cas
de la projection a froid par onde de choc, le gaz princifestplus accéléré par son passage a
travers la buse de Laval, mais par un dispositif générant des ondes de choc. Son principe est
montré sur la Figure 1.1¢. Deux parties composent ce systéme: une zone de haute pression
et une zone de basse pression, séparées par une soupape de commande. Lorsque la soupape de
commande est ouverte, le gaz a haute pression initialement entre dans la zone a basse pression,
I’onde de compression se superpose instantanément a la formatienothide choc. Cette
onde de choc se déplace jusyla sortie de la buse, et localement la température du gaz et sa
pression sont accrues. La vitesse du gaz aprés le choc ralévéocdulement supersonique.

Des particules sont par ailleurs libérées au centre de la buse et profitent des proprittés de c
écoulement. Une seule onde de choc est générée a chaque fois que la soupape de commande
est ouverte. La fréquenceimpulsion est controlée par la fréquenceuverture de la

soupape.
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Figurel.10: Schéma de principe du systeme de projection a froid par ondes de choc.
Cette projection a froid par ondes de chocs est différente des deux types de projections
présentées précédemment en ce sefsllglest encore aujoutttli en phase ‘éxploration.
Les premiers tests ont été donnés par R. Nickel en 2007 a la Conférence Internationale sur la
projection thermiqué®®. La clé de cette technique est le dispositibridles de choc &

dimensionner de facon a produire une température et pression élevées.

1.4 Avantages et limites de cette technologie

La différence fondamentale entre cette technologie et celle utilisée en projection thermique
réside sur les températures des particules. En effet comme le montre la Figure 1.11, le procédé
de projection a froid est capable de former des dépbts avec une température de gaz comprise
entre la température ambiante’@Cet 800C. La température de la particule reste par le fait
inférieur a la température de fusion du matériawadhérence du dépbt sur le substrat est
obtenue grace a la déformation de la particule lors de son impact. En conséquence, la dureté
du dépbt est élevée et proche de celle du matériau massique méme si on peut généralement
observer quelques porosités dans le dépdt. Une autre différence est que les contraintes
résiduelles de compression existent dans le dépot dueled dle grenaillage des impacts de
particules solides.

Les avantages de projection & froid peuvent étre résumés dfisi

e Latempérature du gaz étant faible, pas de fusion du matériau en cours de projection;

e La composition, ainsi que les phases initiales du matériau sont conservees;

e Le taux doxydation reste faible;

e Le déplt présente une dureté élevée avec une microstructure particuliére liée au non

fusion des particules;
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e Les contraintes de solidification sont éliminées ce qui pertobtention de couches
plus épaisses;

e Les températures de gaz étant aussi plus faibles, les systemes de refroidissement
annexes (venturi, air jet) ne sont plus nécessaires;

e Pas de gaz combustible et paard électrique sont nécessaires.

Quant aux points faibles de ce procédé, on peut les énumérer par:

e Les matériaux durs comme les matériaux céramiques ne peuvent généralement pas étre
projetés sans addition de matériaux ductiles;

e Certains substrats ne peuvent pas prétendre supporter un revétement;

e Les débits de gaz sous haute pression sont élel@s,whe consommation de gaz
importante (probleme de hélium par exemple).

T Plasma
Y1k Arc
g12
S
S
— 10}
N L
&
e
o ol Wire Arc
- 6F
2
‘i 4 IPowder
g [Flame HVOF
= sl D-gun

L Wire Flame Cold Spray
0
300 600 900 1200

Vitesse de particule (m-s)

Figure 1.11: Comparaison du procédé de projection a froid avec les autres procédés de

projection thermique en termes de températures des gaz et de vitesses des particules.

1.5 Facteurs influencant les propriétés des revétements réalisés

par projection a froid

Les propriétés des revétements réalisés par procédé de projection a froid, comme par
exemple leur résistance a la corrosion ou encorasaie sont largement dépendantes de la
microstructure des dépoéts. Et la microstructure des dépots est elle-méme influencée par la
déformation des particules ‘anhpact sur le substrat. Cette déformation dépend a son tour des

caractéristiques de la particule et mais aussi de sa vitesse en voinghaxtl Les facteurs
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influencant les propriétés des revétements par projection a froid sont présentés en détail dans

ce paragraphe.

1.5.1 Facteur accélération

L accélération de la particule (conditionnant sa vitesse)wstles facteurs important pour
la projection a froid. Cette accélération est influencée par des dimensions physicochimiques,
par exemple, la nature du gaz propulsif, la nature de la poudre, des dimensions géométriques

de buse et son design, la distance de projection.

1.5.1.1 Propriétés du gaz principal

La vitesse de son dans un gaz considéré comme paeigtime par a = ‘/% ,ici y

représente le rapport des capacités calorifiques définies a pression et volume constants (1.4
pour N, et 1.66 pour He), R est la constante des gaz parfaits (8.314 JKMpIT est la
température du gaz (K) et M est la masse molaire du gaz (kb.mol

Par cette formule, on constate que pour augmenter la vitesse du gaz et en conséquence la
vitesse des particules, on peut augmenter la température des gaz ou choisir un gaz de masse
molaire plus petite.

Li et al. ont étudié par modélisation sous CEEfet du type et de la température du G8z
lls ont démontré que la vitesse des particules augmente quand la température du gaz augmente
et que cette vitesse est plus importante avec le gaz Hélium utilisé comme propaistde

gaz azote, Figure 1.12.
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Figure 1.12: Evolution de la vitesse des particules en fonction de la température pour deux

types de ga?®.
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La pression du gaz propulsant est aussi un facteur influent de la vitesse des particules. La
Figure 1.13 montre¢ffet de la pression du gaz proplisur la vitesse des particulesalr et
[’Hélium sont utilisés comme gaz propfigpour des pressions variant de 1 MPa a 4 MPa.
Les résultats montrent que la vitesse des particules augmente’ avgméntation de la
pression du gaz quel que soit le type de gaz et que cette vitesse reste plus fottééavet |

guavec lAzote.
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Figure 1.13: Evolution de la vitesse des particules en fonction de la pression du gaz

propulsant (Hélium et Azotéd!.

1.5.1.2 Dimension de buse

La géométrie de la buse de projection est un paramétre critique ’duidgaide
directement de la vitesse de gaz propulBés 1998, Dykhuizen et al. ont rapporté un travail
original en fournissant certaines équations analytiques qui permetetitmdser le design de
la buse de projection a froftf’. Alkhimov et al. ont également présenté un modéle de calcul
pour optimiser la dimension géomeétrique de la buse et ils ont vérifié leurs résultats par des
tests expérimentauX®. Ensuite, Li et al. ont focalisé leur recherche soptimisation de la
dimension de la section convergente de la buse et sur la géométrie plus complete de la partie
convergente - divergente de la biSe**. Jodoin et al. ont montré que le nombre de Mach
optimal en sortie de buse devait étre compris entre 1.5 et 3.0 pour assurer une accélération
suffisante aux particule¥”. Récemment, Pattison et al. ont indiqué que la distance de
projection devait se situer entre 60 mm et 120 Hin

En ce qui concerne les résultats sur les paramétres de projection, Stoltenhoff et al. ont
simulé a laide du logiciel commercial FLUENTdffet de la pression et de la température de

stagnation a’éntrée de la buse effet du diametre des particules et de la distance de
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projection sur les flux de gaz et stadcélération de particul&<!. Des expériences effectuées
par dautres chercheurs ont ensuite corroboré les résultats numériques obtenus par Stoltenhoff
et al.B®Y. Linfluence de la taille des particules staccélération des particules a été étudiée
en détail grace aux travaux de modélisation menés par Jen &. ghimultanément, la
structure de’Bcoulement du gaz antérieur et extérieur de la buse a été modélisée ainsi que
les flux de gaz. Enfin, Samareh et al. ont analysé a pattinedbase de modeles
tridimensionnels’kffet de la forme du substrat sur la structure’éeoulement gazeux, sur la
vitesse des particules et sur la distribution des particules sur le stifstrat

Par ailleurs, certaines études antérieures a celles qui vieriggatarésentées ont abordé
d’autres domaines de ce sujet. Nickel et al. ont défini un nouveau systéeme de projection a
froid basé sur’application combinée’dn tube générant des ondes de choc avec un tube de
géométrie «de Laval». lls ont réussi a comparer leurs résultats, ceux issagpdeidnce
avec ceux provenant de la simulatféh L’étude la plus récente menée par Han et al. fournit
un rapport systématique entre modeéle et expériencéeffet|de plusieurs configurations
d’injecteur de poudré®.

Aujourd’hui, les recherches sur la distribution des particules dans le flux de gaz sont
généralisées. Samarech et al. ont étuditet de la localisation et de la forme du substrat sur
la distribution des particules. lls ont constaté que les particules les plus petites sont plus
affectées parécoulement de gaz et que cela se traduit par une déviation importante en raison
de leur nombre de Stok&). Tabbara et al. ont étudiffet de la forme de la buse sur la
distribution et la vitesse des particules de Cu a la sortie de¥BlLdBes buses elliptiques,
sphériques et rectangulaires ont été testées amghisir leur effet. Yin et al. ont étudié par
modélisation CFD’hccélération et la distribution des particules de sections différéfltes
Finalement, Lupoi et al. ont étudié les effets de la longueur de la section divergerbeisis la
de la position et du diametre dajecteur de poudre sur la distribution des particules dans le

flux permettant thboutir & un controle efficace de cette distributf8in

1.5.1.3 Caractéristigues des particules

Les caractéristiques des particules incluent principalement leur masse volumique, leur
facteur de forme et leur taille. Sous de mémes conditions de projection, des particules de
densité et de taille plus petites bénéficientng meilleure accélération que des particules de
densité et de taille plus importante. Actuellement, de plus en plus de matériaux peuvent étre

projetés par procédé de projection a froid, comme par exemple des alliagesdéyers Al,
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Ti, Mg. Et les tailles de particules utilisables en projection a fré@dhelonnent entre 5 um et
100 pm.

Le facteur de forme de la particule joue également un roléaagélération. En effet, plus
la surface de la particule est irréguliére et plus il sera faciléadeélérer caréntrainement
exercé sur celle-ci sera plus important. H. Fukanuma et al. ont moritréegparticule
angulaire aura un plus grand coefficient de trainéergu particule sphérique et pour les
mémes conditions de projection une vitesse alors plus éiévée

1.5.1.4 Distance de projection

Bien que la distance de projection ait faibdjet de nombreuses recherches, aucun
consensus’a pu étre trouvé sur ses effets. Lorsque la distance de projection augmente, le jet
de gaz libre montre une réduction continue de sa vitesse due a la présedes de chot?.

Mais la vitesse des particules entrainées par ce jet peut par contre augmenter ou diminuer a la
sortie de la buse selon les conditioriéadulement de gaz et selon aussi la vitesse relative
enter gaz et particules. Une autre expression (que celle présentée Eq. 4) de la forceede trainé
F (en N) est donnée par la formule :
= Ca '%pg(vg_vp)z
2
ou Gy est le coefficient de trainée, &st la section des particules (my, est la masse

(Eq. 10)

volumique du gaz (kg-m, (Vg-Vp) est la vitesse relative entre gaz et particule Bn-s
Dykhuizen et Smith ont montré que cette vitesse relative déterrraneélération des
particules, et que celle-ci peut continuer & existéexdtdrieur de la busé?. Gilmore et al.

ont projeté une poudre de cuivre avec’téllum et ils ont trouvé que la vitesse des particules
passe de 600 ni*sy 650 m-$ dés lextérieur de la busé. Ainsi, la vitesse des particules

reste encore constante pour une distance de plus de 50 mm. Stoltenhoff et al. ont confirmé
cette observation en utilisant le code CER IIs ont en effet trouvé que lorsque la distance

de projection est fortement augmentée, le jazote subit un ralentissement important loin de

la sortie et dans ces conditions, les particules en cuivre entrainées commencent aussi a
décélérer. A’inverse, Karthikeyan et al. ont projeté une poudre en titane avéoétiarh et

ont observé que le rendement de projection mesuré expérimentalement diminue avec
I>augmentation de la distance de projectidh Pour cette derniére projectionhypothése

gue la vitesse des particules diminuéextérieur de la buse semble plausible. En revanche,
Jodoin et al. ont utilisé le code CFD pour montrer que la vite€sspakct des particules de

cuivre projetées dadir augmente avec¢dugmentation de la distance de projection, notamment
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pour les particules dont la taille est inférieure a 5 pum en raison en particulier de la force
d’affaiblissement de’dnde de choc sur le substtd. Bien que leur modeéle prédit gme
distance de projection de 50 mm donne les vitesses de particules les plus élevéaspesla n
encore été confirmé expérimentalement.

Alkhimov et al. ont constaté que quand la projection est réalisée ‘aneetl Fhélium,
I’épaisseur de la couche «comprimée» (formée ettnelé de choc et le substrat) dépend
faiblement de la distance de projection; mais ¢géedisseur finale du dépbt augmente avec la
distance de projection. Les calculs ont par ailleurs montré que les vitesses des particules
d’aluminium et de cuivre de tailles inférieures a 5 microns diminuent dans cette couche
«comprimée»’*¥; une vérification expérimentale manque pour conforter ce résultat. Gilmore

.Y puis Dykhuizen et af*® ont également observé que les petites particules (de taille

et a
comprise entre 5 um et 15 pm) possédaient un mouvement uniformément décéléré voire une
trajectoire modifiée avant leur impact sur le substrat par la présent@ande te choc; mais
encore une fois, ces résultats simulés attendétredconfirmés expérimentalement.

Il est clair que selon les calculs effectués sur la viteSsgdct des particules il apparait
gue le rendement dépend de la distance de projection. Cependant, deux mécanismes
concurrents affectent la vitesse des particule®x@tdrieur de la buse:’uhe part les effets
d’accélération/décélération des particules soumises a un écoulement de gaz liautret d
part, la décélération des particules en raison de la présen¢ende de choc. Dans cette
compétition, aucun élément ne permet aujtwdde conclure quant a la prédominance de

[’un par rapport dautre.

1.5.2 Caractéristiques de substrat

1.5.2.1 Température du substrat

Fukumoto et al. ont trouvé que pour une température de substrat élevée, un rendement de
dépot plus important était obtenu avec des particules d&'QLegoux et al. ont étudiéeffet
de la température du substrat sur le mécanisme de déformation de revétements de type Al, Zn
et Sn. lls ont souligné que la température du substrat a un effet difféerent sur le rendement de
dépot pour ces trois types des poudfds Ainsi, ce rendement des particules Al augmente
quand la température de surface augmehtdjminue pour les particules Zn et pour les
particules Sn, aucun changement significatdsh observé. La température du substrat a été
contrlée et mesurée par caméra infrarouge au cours de la projection. La Figure 1.14 montre

les résultats obtenus sur le rendement de projection pour deux pressions de gaz et une

19



Chapitre 1: Etat deart sur la projection a froid

température variant de 300°C a 700°C. Il apparait de facon tout a fait nette que la plus

température de substrahscompagne’dne hausse du rendement des particules de Cu.
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Figure 1.14: Evolution du rendement de dép6t des particules de Cu avec la température du
substrat*®!,

Rech et al. ont démontré ‘§un’y avait pas teffet évident de la température de substrat sur
la porosité et la dureté des revétemefts Yin et al. ont étudié par deux approches
(numérique et expérimentale) le gradient de température au sein du substrat (de la surface vers
I’intérieur du substrat). lls ont constaté que la température maximale se situait au centre de la
surface de substrat (correspondant a la positionpact de la majorité de particules) et que
cette température décroit progressivement lomsgpénétre dans le substfdt. Néanmoins,
la conductivité thermique des substrats doit aussi étre prise en compte pour évaluer les

phénoménes de conduction sur le gradient de température génére.

1.5.2.2 Dureté du substrat

D. Zhang et al. ont travaillé sur la projection de la poudatuchinium sur une gamme
étendue de nature de substfats Les substrats examinés concernent des métaux de dureté
variable, des polymeres et des céramiques. Toutes les surfaces de ces substrats ont été
analysées et présentent initialement (avant dépot) une faible rugosit¢ (Ra < 0.1). Il a été
démontré que le commencement de la construction du dépot dépend du type de substrat. Un
certain nombre de phénomenes tels que la fusion de substrat, sa déformation et celle des
particules, la formation’dn jet de métal a pu étre observé en fonction du type de substrat
impacté. Ainsi, sur les substrats métalliques qui sont plus durs que les parfialulssrdum,
le revétement se construit rapidement méme lorsque la déformation du sutedtgbas

visible. Les résultats de leurs travaux concluent de fagon contradictoire avec les résultats
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donnés par Vicek et df”. En effet, ces derniers ont constaté dadhérence des particules
dépendait principalement de la déformabilité relative entre particules et substrat. lls ont
indiqgué que tant que la déformabilité du substrat diminaeghérence des particules sur la
surface diminue également. Yin et al. ont recher¢bgel de la dureté du substrat sur la
déformation des particulés’. Ils ont observé une plus grande déformation de celles-ci
lorsquelles sont projetées sur un substrat inox de dureté élevée. En revanche, sur un substrat
en Al de dureté faible, la déformation des particules reste trés légére. Dans le méme temps, ils
ont aussi montré que la dureté du substrat avait un effet significatif pour des revétements d
faible épaisseur, le degré de déformation des particules devenant quasiment indépendant de la

dureté du substrat pour des épaisseurs de revétement croissantes.

1.5.2.3 Rugosité du substrat

Tokarev et al. ont proposé un processtisipact original des particules sur le substrat: les
particules activent la surface du substrat en grattant celle-ci de maniere a perindteeld
formation puis la construction du revétement. lls ont également établi que le rendement de
dépdt obtenu par projection de particules métalligues augmentait Iégérement avec la rugosité
de la surface du substrat (allant du poli au sdtfé)Sakaki et al. ont établi aussi une légére
augmentation du rendement de dép6t de poudres de cuivre et de titane sur substrat sablé que
sur substrat polf®. Richer et al. ont enfin noté une augmentation du rendement de dépét
d’alliage daluminium sur une surface plus grossiéfe

1.6 Application potentielle de la projection a froid

1.6.1 Construction de piéces massiques

La projection a froid peut produire des revétements de grande épaisseur, bien moins chers
gue ceux qui pourraient étre obtenus avéautles méthodes, comme par exemple par
projection plasma, projection plasma sous vide etc. Il existe donc un potentiel important pour
la fabrication directe de composants industriels, ceux réalisés a partir de titane et de ses
alliages® *® ou ceux appelés communément matériaimgénierie tels que aluminium et

ses alliage§”.
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1.6.2 Revétements de protection

1.6.2.1 Revétements anticorrosion

En contraste avec les revétements relativement poreux et oxydés classiqguement fabriqués
par projection thermique comme ceux de Mg, Zn, Al et de leurs alliages, les revétements
construits par projection a froid offrent une plus grande résistance a la corrosion et en
conséquence ont une durée de vie en service plus longue en milieu industriel naturel corrosif.
Les colts de production’uhe projection a froid sont comparables a ceux projection
thermique a’kir. Il est également plus facile de déposer des revétements de type cathodique
tels que ceux de T¥, Al B et dinox ¥ pour protéger des surfaces en acier placées en
environnement sévere. Le principal probleme de ces revétements de protection obtenus par
projection a froid réside dans la facon de développer économiquement des équipements
techniques industriels pour produire des revétements sur des surfaces grandes et de formes

complexes.

1.6.2.2 Revétements résistants aux hautes températures

Les revétements résistants aux hautes températures sont généralement constitués du
matériau MCrAIlY %Y. [Is sont utilisés comme revétements de barriére thermique. Les
revétements de Cu-CP? sont employés pour la protection contrexydation sur les
structures en alliage. Les dépdts de@Nb *® sont adressés pour leur haute conductivité

thermique et électrique comme protection dans les moteurs de fusée.

1.6.2.3 Revétements anti-usure

Les revétements anti-usure comprennent les ceffifetsomposites a matrice métallique
[65.66] ot |es alliages anti-attrition (alliages Al ou de Zn ou de Bronze). Les plus prometteurs
sont Al-12Si®” Al-bronze, NiCr-Al et de leurs composites avec des ajouts de polymére ou
graphite car ils améliorent considérablement la résistarics@é de composants industriels
Les revétements anti-usure fabriqués par projection thermique sont largement utilisés dans les

moteurs des turbines a gaz.

1.6.3 Revétements fonctionnels
Avec le développement de la projection a froid, de nombreux revétements fonctionnels ont
été étudiés parmi lesquels les revétements amoffhetes biomatériaux et les matériaux

[69]

composites’®”, les couches intermétalliqué?), les revétements nano structutés, les

revétements photo catalytiques de 7163 ou encore les revétements thermoplastidifés
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Aujourd’hui, il est envisagé’dtendre le développement de cette technigqueaudtres types de

matériaux et pour’dutres applications.

1.6.4 Réparation et restauration de pieces

Les aubes de turbine, composants des turbines haute pression, sont les éléments essentiels
de tout type de moteur. Pendant le fonctionnement de ce moteur, ses composants doivent faire
face aux fortes chaleurs et aux importantes contraintes thermiques générées sous ces
conditions opérationnelles. Malgré tout, les contraintes imposées a ces composants doivent se
traduire par un taux de dégradation en mati€égrodion, doxydation, de corrosion, de
fissures dues a la fatigue thermique et/ou aux dommages extérieurs, acceptable dans le temps.
Dans de nombreux cas, ces composants nécessitent une réparation voire un remplacement ce
qui peut exiger alors des dépenses importantes et un arrét de fonctionnement tout aussi
pénalisant. Les méthodes traditionnelles de réparation (soudage par exemple) souffrent a
satisfaire lindustriel en particulier par le fait que ces techniques ne fonctionnent pas sur les
matériaux utilisés pour fabriquer les composants (faible capacité de soudage, oxydation forte
des zones soumises aux fortes températures de soudage, tendance a la fissure dans la zone de
soudage).

La projection a froid snscrit donc comme une nouvelle méthode de réparation des
composants des moteurs de turbingllminium et ses alliages sont actuellemerigéutie
pour la réparation des boosters de la fusée spatiale et la récupération des pieces et des stocks
de plaques utilisés dans les structurésérbnefs, pour la réparation derveloppe des
turbines a gaz. Comme podaluminium, dautres études sont menées sur la projection de

cuivre, de titane et tantale.

1.7 Conclusion

Un apercu assez détaillé du procédé de projection a froid a été présenté dans ce chapitre. Il
visait a présenter les travaux portant sur les facteurs les plus importants a prendre en compte
pour parvenir dans un premier temps a initier la formatiam diépdt et dans un deuxiéme
temps permettre la construction du dépo6t. La définitiamel vitesse critique directement
dépendante des géométries de buses, des propriétés du gaz et de celles des particules a été
largement discutée. Les propriétés du substrat influengatitdrence entre les revétements et
substrats ont également été exposées.

Aprées un développement de 32 ans aujdwrig la projection a froid est non seulement

utilisée pour fabriquer des revétements métalliques, mais aussi pour concevoir des
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revétements composites métalliques et céramiques, et méme des revétements entiérement
céramiques. Ainsi, le champapplications de cette technique ne cesse de se développer en

raison de’intérét croissant de nombreux secteurs industriels pour ce type de revétements.
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Chapitre 2 Développement des revétements magnésium et de se
alliages

Le magnésium est le plus léger de tous les matériaux métalliques de construction. Sa
densité est 1.74 g-chenviron égale au 2/3 de celle dalliminium, et 1/4 de celle du fer. En
outre, sa résistance spécifique (rapport résistance / masse volumique) est trés grande (133
GPa- g cm®) lui conférant un net avantage dans la constructiéléhents légers. Les autres
avantages que’dn peut citer pour ce matériau concernent ses propriétés de blindage
électromagnétique,’dnti - choc, de fusion et déformation ou encore sa capacité a étre usiné et
moulé a grande vitesdt 2. Tous ces avantages lui fournissent un large potentiel pour le
développement ‘dpplications en industries automobile et aérosp&tidl Compte tenu en
plus de son abondance sur terre (environ 2.35% du poids de la crolte de la terre), le
magnésium possede également une dimension au recyclage et aux attentes écologiques
actuelles.

En conséquence les recherches sur ce matériau sont nombreuses et en constante

augmentatiorf' ¥

2.1 Applications des revétements magnésium et alliages de

magnésium

Le magnésium et ses alliages sont employés amplement dans les domalimetusizie
automobile et aérospatiale grace a son rapport résistance/densité avantageux. La Figure 2.1
présente deux exemples de développements dans les véhicules et la Figure 2.2 illustre un cas
d’application en aéronautique. On peut voir sur cet avion (bombardier B-36), les zones
ombrées correspondant aux éléments fabriqués en Mg et alliage.

Deux facteurs sont particulierement sensibles dans le développement industriel : la
résistance mécanique et la masse du matériau. La résistance mécanique est importante en
termes de sécurité et la masse est importante en termes de consommation. Le Tableau 2.1
donne les économies potentielles de fuel réalisées pour différentes applications. On constate

ici I’effet de la masse comme facteur de diminution de la consommation de fuel.
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() (b)
Figure 2.1: Applications de Mg dans un veéhicule: (a) caisse de la roue, (b) sqt

du volant.

Figure 2.2: Répartitions des piéces en Mg dans un &Vion

Tableau 2.1: Economies de fuel réalisables pour différentes applid&tions

_ Potentiel déconomie de carburant Importance
Mesure prise _ _ _
Court / Moyen terme Long terme | innovation matériau
Constructions légeres 3-5 10-15 ++
Cw 2 4-6 +
Moteur / engrenage 5 10 +
résistance au roulement 1-2 3 +
préchauffage du moteur 2 4-6 +
Equipement 2 4 +

Le Tableau 2.2 montre la diminution du pri3ud engin spatial avec la diminution de sa
masse. Par exemple, quand la mass@ @vion commercial diminue de 500g environ, son

avantage économique baiss@r/iron 300 dollars. tilisation du Mg et de ses alliages
favorisent donc la baisse de consommation de fuel.
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Tableau 2.2: Avantage économique par réduction de masse de 500 g environ [4].

Engin spatial Prix / $

avion commercial 300
avion militaire de type «chasseur» 3,000
navette spatiale 30,000

Hormis ses propriétés plus ‘quéressantes, on note en revanche certains défauts qui
limitent les applications du Mg et de ses alliages. Sa résistanémsidn en fait parti&.
Celle-ci peut ®xpliquer par le fait que généralement des impuretés existent au sein du
matériau de base Mg ou de ses alliages et provoquent une réaction entre eux. Un deuxieme
élément critique est sa propensionaydation. Le Mg et ses alliage®zydent facilement
parce qul ne leur est pas possible de former une couche de passivation. Cela a été expliqué
par le principe de Pilling - Bedwortf qui précise que si le volume dexyde formé est plus
grand que le volume du métal consommé, cet oxyde formé peréated une oxydation
continue. Mais le matériau Mgévolue pas dans ce sens. Un troisieme facteur pénalisant est
sa mauvaise propriété de déformation plastiqgue. La déformation plastique se base sur un
mécanisme de mouvement de glissement des ptanka structure du Mg est de type
hexagonal compact «h.c». Il posséde donc deux systémes de glissement indépendants a
température ambiante, & savoir {0,0,0,1} <2,0> et {1,01,0} < 1,1,2,0>, contre 4 plans de
glissement indépendants pour le Cu de structure «c.f.c» (cubique a face centrée). Un dernier
défaut est sa faible résistance au fluage & haute tempéFature mécanisme de fluage
concerne les décalages intergranulaires introduits par une sollicitation en température. Selon
le principe de Von Mise&?, cing systémes’dcoulement indépendants doivent exister pour
gue la déformation puisse avoir lieu. Le Mggm possede que quatre compte tenu de ses
inconveénients. lune des solutions envisagées pour utiliser le Mg est de créer des alliages de
maniére a éliminer ou au tout du moins amoindrir les effets indésirables. Par exemple, les
éléments Al et Mn sont ajoutés a Mg pour augmenter sa résistance, les éléments Zn, Ca, Si et
éléments rares sont additionnés pour éviter ou abaisser le fluage a température haute;
I’élément Mn permet de réduire les phénoménes de corrosion, les éléments Al et éléments
rares améliorent les propriétés de fusion, et finalement les éléments Mn et éléments rares
améliorent la propriété de souddtfé

Il'y a quatre types’dlliages de Mg qui sont beaucoup utilisés: ce sont les séAZs AM,
AS et AE. Lalliage de Mg de la série’AlZ est le plus utilisé est AZ91. Il possede une

excellente propriété de fusion et une limitéldsticité élevée. Cet alliage est couramment
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utilisé pour fabriquer les boites de vitesse et les caisses de rfbtddans la série AM
(’¢élément d’alliage principal est manganése), les alliages AM60 et AM50 sont recherchés

pour leur propriété de haute ténacité, et sont utilisés par exemple pour la production de portes
et de roues de voiture. Pour la série &%c silicium comme élément d’alliage principal, les

alliages AS21 et AS41 sont surtout utilisés pour leur tenue a température haute. Enfin,
I’alliage AE42 avec les terres rares, possede une résistance au fluage a température haute
intéressante si bien glest surtout utilisé en aérospatial.

2.2 Procédé de mise en forme du magnésium et ses alliages

IIl'y a beaucoup de méthodes pour la mise en formealéadge de Mg. La méthode
principale est le procédé de moulage & pattindnoule duf?*®l On peut, avec ce procédé,
préparer de nombreux typeXtliage de Mg. Ses avantages en sont une haute efficacité de
production et une bonne propriété de surface mais on note aussi de nombreuses porosités et
une forte oxydation du produit fift?. Le procédé Thixo-formage permetirjecter des
alliages de Mg en état semi-fondu dans un moule dur. On réussit a diminuer la porosité et a
contrbler facilement la taille du produit final. Malgré tout, ce procédé reste peu avantageux
car son prix de revient est élevé ddeniploi de particules de M.

Le formage en pression est le procédé utilisé pour fabriquer des produits a haute pression.
Son avantage réside dans le taux tres faible de porosités présent dans le produit final. Par
contre, son cycle est loit’.

Le Thixo-formage est une nouvelle méthode pour la préparation des alliages de Mg: les
particules en état semi-fondu sont utilisées pour le moulage. Les propriétés des produits finis
sont trés bonnes mais le cycle de ce procédé est long, son prix de revient cher, et il est
difficilement adaptable pour préparer un produit de forme compfidxe

Une autre méthode est la technique de revétement mais elle reste peu employée
actuellement a cause des problémes liexydlation et a la déformation. Cette méthode
consiste a utiliser un micro arc a haute énergie. Ce procédé agiélémndnt Mgfondu.
L>alliage AZ31 contenant les additifs Mg-Nd est préparé par ce pro&edé

La projection thermique est aussi une méthode potentielle pour préparer le revétement de
Mg. De nombreux revétements sont préparés par ce procédé mais comme dans le cas du

procédé «micro-arc»,dtat fondu du matériau est indispensable.
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2.3 Les procédés de surface pour le magnésium et ses alliages

Bien que le magnésium et ses alliages aient beaucdapardages en matiére
d’applications industrielles, les deux faiblesses que sont sa résistansera ét sa résistance
a la corrosion en limitent le développement. En 2002, un bilan a été réalisé sur les procédés
susceptibles ‘@méliorer ces défauts’.

Parmi tous les procédés mis au point, deux catégories apparaissent: les traitements de
surface chimiques en voie humide et les procédés de dépbt en phase gazeuse. Concernant les
traitements de surface chimiques en voie humide, trois catégories peuvent étre distinguées: le
placage électrochimique, les revétements de conversidanetisation.

1. Le placage électrochimique

Le placage électrochimique est divisé en deux domaines : la galvanoplastie et le placage
chimique™™. Pour ces procédés, un sel métallique présent dans la solution est réduit & sa
forme métal sur la surface de la piece. Le placage de Mg est démontré étre utile dans un
certain nombre ‘@dpplications industrielles de résistance a la corrosion. Le placage de
Cu-Ni-Cr sur Mg est apprécié pour sa bonne propriété de résistance a la corrosion dans des
environnements intérieur et extérieur non agressifs. Le placage chimique de Ni est utilisé pour
la fabrication de composantsoddinateur et électroniques grace a ses bonnes propriétés de
résistance alisure et a la corrosion. Le revétement de Ni - Au sur Mg est intéressant dans
diverses applications spatiales grace a sa conductivité électrique et son pouvoir optique de
réflexion. En contrepartie, on recense en général que:

(1) les revétements par placage électrochimique sont minces;

(2) il est difficile de sélectionner un acide a cause de la grande réactivité de Mg;

(3) il existe une non uniformité de placage pour les surfaces de forme complexe;

(4) la toxicité du procedeé est présente a cause de la présence de métaux lourds.

2. Les revétements de conversitir®

Les revétements de conversion sont obtenus par des procédés chimiques ou
électrochimiques 'dine surface métallique. Une couche superficieltxgble présente sur le
substrat métallique du type chromate, phosphate ’autrés composés est produite. Ces
eléments sont liés chimiquement a la surface. A cause de sa tokitiisation du chrome
qui a pourtant obtenu de grands succes est interdite depuis 2007. Beaucoup de matériaux de
substitution dits écologiques sont maintenant exploités, comme par exemple, le phosphate -

permanganate, le fluorozirconate, le stannate, la silice colloitateldte, etc. Ces différents
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matériaux ont tous des défauts. Par exemple, une difficulté du traitement fluorozirconate est
sa grande sensibilité a la contamination avec’ euldure ou des constituants des bains de
prétraitement qui nécessitaltilisation de leau déminéralisée de rincage avant ce type de
traitement; Les revétements de stannate ont quelques zones qui ne sont pas couvertes par des
particules hémisphériques; Les revétements de silice colloidale ont beaucoup de micro
fissures.

3. L’anodisation

L’anodisation produit un film’dxyde. Son avantage est que le film est épais et stable sur
les métaux et alliages. Bien sir, elle présente aussi certains défauts comme:

(1) Une inhomogénéité électrochimique par la séparation de phasesadléatgel

(2) Un dépbt inégal par la présence de criques, de porositdad@tisions de prétraitement

mécanique.

Concernant maintenant les procédés de dépbts en phase gazeuse, ils comprennent le
procédé CVD (Chemical Vapor Deposition), le procédé PVD (Physical Vapor Deposition), le
procédé permettant la réalisation de revétements de diffusion ou par Tmsplantation
ionique, la projection thermique parmi laquelle on compte la projection a froid.

1. Le procédé CVD - Chemical Vapor Deposition

Le procédé CVD consiste a déposer un solide sur une surface chauffée par uoe réacti
chimique en phase gazeuse. Les avantages de cette technique concernent la déposition de
matériaux réfractaires a une température en deca de leur point de fusion, le contrble de la
taille des grains et de leur orientation, et la bonne adhérence de ces revétements sur les
substrats. Les revétements de Mo, TiCN, ZrCN, ,S8D doxyde métallique sont ainsi
élaborés'”,

2. Le procédé PVD- Physical Vapor Deposition

Le procédé PVD agit par dép6tatbmes ou de molécules issus de la phase vapeur sur un
substrat. Dans le cas de substrats de Mg, quelques défis sont a relever pour la fabrication de
tels revétements. Par exemple, la température du dépdt doit étre plus basse que celle
correspondant a la stabilité des alliages au Mg °@BOMais pour la plupart des dépots
réalisés par PVD, la température du substrat doit étre dans la gamme de 4WD L&50N,
les multi - couches de Cr et CrN et les alliages de surface (Mg-Zr, Mg-Ti, Mg-V &rMg-
sont employés en tant que revétement dd'fiig

3. Les revétements de diffusion

Les revétements de diffusion peuvent étre déposés en échauffant la piece a traiter en
contact avec un matériau sous forme de poudre dans une atmosphere inerte. Le dépét Al est
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ainsi élaboré pour améliorer la résistance a la corrosion. La température de ce mbcédé e
450°C M1,

4. L’implantation ionique

L’implantation ionique implique’éxposition dune surface a un faisceau de particules
ionisées. Les propriétés de la piéce ne sont pas modifiées par ce procédé. Par exessgile, N
utilisé comme patrticule ionisée pouarnélioration de la résistance a la corrosion.

5. Le revétement de la surface par ld&er

Ce procédé est une forme de traitement par solidification rapide, ou seule la surface est
modifiée. Des revétements de Cu, Al, Cr, Al-Ni, Al-Si, Mg-Li, Mg-Zr sont utilisés pour
améliorer la résistance a la corrosion; des revétements a partir de particules dures TiC ou SiC
sont plus adaptés pour améliorer la résistandagsare.

6. Le revétement par projection thermique incluant la projection afeidl

La projection thermique est considérée comme une méthode efficacétabioriation de
revétements. Les revétements composites comme AlBI@I/AlO; réalisés par ce procédeé
permettent thméliorer la résistance a la corrosion €uaure ceci étant da a la présendend

taux de porosités significatif dans le dépét.

2.4 Préparation des composites Magnésium et cérames

Comme expliqué précédemment, le magnésium et ses alliages, grace a leur rapport
résistance/densité tres élevé sont couramment utilisés dans les industries aérospatiales et
automobiles. En revanche, leurs mauvaises propriétés mécaniques et de résistance a la
corrosion en limitent leurs applications. La rechercltemeélioration de ces deux derniéres
données représentent un véritable challenge et en particulier pour les technologies connexes
susceptibles de réussir ce pari. Deux principaux moyens pour améliorer ses propriétés sont
actuellement développés: les composites a matrice meétallique et le durcissement de surface.
Dans ce paragraphe, les composites avec renfort de particules sont présentés.

Les composites a matrice métallique sont en fait compoiése dnatrice métallique
renforcée par des particules qui possédent une haute dureté. Les mécanismes par renforcement
de particules sont les suivants: dans un premier temps, des transferts de force entre la matrice
meétallique vers les particules se créent puis dans un deuxieme temps les particules empéchent
le mouvement de dislocation. Aujouindii les matériaux les plus utilisés comme éléments de
renforcement sont des céramiques, ou des métaux avec des duretés trés fortes ou encore

constitués thlliages. Les éléments les plus courants sont SiC, TiC, BiB, pour les
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céramiques, Ni, Cu pour les métaux et Ti-6Al-4V pour les alliages. Le composé céramique
SiC est le matériau le plus utilisé comme élément de renforcement péitgeogeéde ’in

des degrés de dureté les plus élevés (20-30 GPa)’et glus il ne réagit pas avec le
magnésium. En supplément, le magnésium a une affinité naturelle pour le mouillage ou le
collage avec la phase céramique.

De nombreuses techniques sont utilisées pour mettre en forme les composites a matrice
métallique. Ce sont par exemple, le moulage sous pression, le moulage par agitation, la
métallurgie des poudres, la technologie de dépdt désintégré de particules fondues, la réaction
in situ combinée avec infiltration spontanée et le formage en projection. Tous ces moyens ont
obtenu un succes limité, car affichant chacun de nombreuses restrictions:

Concernant le moulage sous pres$fi” une surchauffe du magnésium est obtenue entre
700°C et 900C. Ce magnésium fondu est alors versé sur la préforme qui est elle aussi
chauffée. La solidification ’epére sous haute pression, environ 100 MPa. Ateftel
d’infiltration, le composé SiC est principalement sélectionné, la teneur finaleeasirdn 20
vol.% en volume. Les limites de cette méthode sont les suivantes:

(1) L’infiltration limite la sélection du renfort;

(2) La présence du composé MgO est inévitable malgré la protection par gaz inerte car

I’oxygéne est absorbé en surface de la particule ’étrgagit avec le magnésium de la

matrice;

(3) Le composé Mgfi se fracture facilement;

(4) Il est difficile de mettre en forme des pieces grandes sous atmosphére protectrice.

Le moulage par agitatiofi* ¥ peut étre défini comme suit : les particules de renfort sont
versées dans le bain de magnésium fondu et elles se dispersent uniforméméattimusié
la rotation de pales.’hAvantage de ce procédé par rapport au premier est une meilleure
uniformité de composition du composite formé. La teneur maximale de particules est 30% en
volume. Les restrictions de cette technologie portent sur le fait que:

(1) Des bulles sont facilement généréees et des porosités sont alors formées;

(2) La présence du composé MgO est inévitable malgré la protection par gaz inerte;

(3) Le composé Ms§i se fracture facilement;

(4) Comme précédemment, il est difficile de mettre en forme des piéces grandes sous

atmosphere protectrice.

Par le procédé de métallurgie des poudi®d”, les poudres de Mg oualliage sont

mélangées avec les particules renfort puis elles sont frittées sous température comprise entre
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400°C et 620C pendant 30 min & 120 min. Le maximum de teneur ‘&stvidon 30% en
volume. Les limites de cette technique sont :

(1) Un non uniformité de dispersion des particules renfort;

(2) Les composés MgO et M8i existent dans le composite a cause de la réactivité a haute

température favorisée par des temps de traitement longs;

(3) Des bulles sont présentes dans le composite.

La technique de dépdt désintégré fondu suiextdusion a chaudf® Y consiste & faire
fondre falliage de magnésium a 780 remuer les matériaux et les additifs ensemble, puis
verser le liquide ainsi réalisé pour former le dép6t. Généralement, des métaux comme le Ni,
Cu sont utilisés comme renfort car leurs duretés sont plus élevées que celle du magnésium.
Les limites de cette technique sont:

(1) La teneur en phase renfort est tres faible aielte de 3% en volume environ;

(2) La porosité du composite formé est forte, 12% en volume environ;

(3) La dispersion des particules renfotést pas uniforme.

Pour la réaction in situ combinée au procétéfittration spontané&?, il s’agit dobtenir
I’infiltration de métaux en fusion dans une préforme en céramique poreuse. La température de
ce processus est au-dessus d€@50’avantage de ce procédé de mise en forme éshqu
peut augmenter la teneur du renfort a plus de 50% en volume. Le défaut principal réside dans
le fait que ce procédé’idfiltration ne sapplique quaux types de particules avec bonne
infiltration.

Le formage en projectiod*® *!! opére par atomisation du mélange particules de
renfort/métal liquide et ce mélange atomisé est directement déposé sur un substrat. Le plus
grand défaut de ce procédé est le taux trop important de pores dans le composite.

2.5 Objectif de la thése

Parmi toutes les techniques qui vienn€iétre citées, la projection a froid est une méthode
efficace pour préparer un matériau pur. En plus, on lui confévaritage tpérer a basse
température permettantévbiter les nombreuses réactions produites a plus haute température
(transformation de phase, décomposition, évaporation). La projection a froid est donc
appropriée pour la fabrication de matériaux sensiblésxgdation et a la température comme
les matériaux Al, TI***"! et aussi Mg. Cette technique est donc utilisable pour élaborer des

revétements de Mg avec comme bénéfice :
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(1) de combiner facilit¢é de fonctionnement, facilité de mise en ceuvre (élaboration sur
surface complexe possible) et moindres couts;
(2) déviter les réactions entre Mg eadtres éléments;
(3) d’éviter Foxydation de Mg;
(4) déviter la déformation au fluage a haute température du Mg;
(5) daugmenter la densité de dislocatith
Ainsi, le but de cette thése vise a étendre les limites des applications du magnésium et de
ses alliages par mise en ceuvre de la technique de projection a froid. llagit surtout ¢étudier
le mécanisme de déformation du Magnésium et alliages pour chercher a en améliorer leurs
propriétés. Deux études principales composent ce travail a savoir:
e Elaborer un dépdét de Mg a faible porosité et a microstructure uniforme possédant des
propriétés améliorées en termaahérence et de rendement;
e Elaborer un dép6t composite a matrice métallique pour améliorer les propriétés

mécaniques du dépot en termes de dureté et de résistance a usure.
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Chapitre 3: Procédé de projection et moyens de caractérisatiogpls dtilisés au LERMPS

Chapitre 3 Procedé de projection et moyens de

caracterisation des depots utilises au LERMPS

3.1 Systeme de projection a froid

Le systéeme de projection a froid (CGT GmbH, Germany) est celui qui a été utilisé
pour fabriquer les dépbts, son schéma est présenté sur la FiguréaB.tomprimé
est employé comme gaz principal. Apres passage de ce gaz a travers le booster, une
pression maximale de 30 MPa peut étre obtentar tomprimé sous haute pression
est chauffé par un chauffant a haute température de maximum envird 820
poudre est envoyée via un gaz portelargon dans la préchambre de la buse, et
celle-ci est accélérée par le gaz principal juacaiteindre des vitesses élevées, entre
300 m-& et 1200 m-$. Ces particules accélérées se déposent alors sur le substrat
pour former le revétemert. Les substrats sont généralement préchauffés pour
modifier le collage entre revétement et substrat. Dans cette étude, le préchauffage du
substrat a été réalisé pautilisation dune flamme. La Figure 3.2 montre des photos
du procédé de projection correspondant a la description de la Figure 3.1.

Concernant le procédé de projection plus spécifiquement, deux types de géométrie
de buses ont été testéaurle possédant une section transversale circulaire et une autre
présentant une section transversale rectangulaire. Leurs dimensions respectives sont
affichées dans le Tableau 3.1. Les schémas des buses circulaire et rectangulaire sont

montrés sur la Figure 3.3.
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Figure 3.1: Schéma de principe du systeme de projection a froid.

Gaz principal

Figure 3.2: Photos du procédé correspondant au schéma de la Figure 3.1.

Tableau 3.1: Dimensions principales des buses utilisées.

Buse circulaire | Buse rectangulaire

Dimension de la section entrée (mm2) @ 18.2 9x9
longueur du canon (mm) 10 10
Longueur de la partie convergente (mn 54 35
Longueur de la partie divergente (mm) 70 170
Dimension de la gorge (nfin @27 2%3

Dimension de la section en sortie (mm3 D6 2x11.5
Rapport dexpansion 4.9 3.8
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Figure 3.3: Schéma de la buse circulaire (a) et de la buse rectangulaire (b).

3.2 Simulation de la vitesse et de la déformation des

particules

3.2.1 Simulation de la vitesse des particules en vol

3.2.1.1 Domaine de calcul et conditions limites

Le schéma du modele de simulation est donné en Figure 3.4. La simulation a été
réalisée selon un modéle 3D pour la buse de section transversale rectangulaire. Dans
le cas de la buse a section transversale circulaire, un jet symétrique a été supposé
permettant de passer a un modéle 2D pour économiser du temps de calcul. Les
dimensions des modéles des buses a section transversale et circulaire sont présentées

dans le Tableau 3.1.

Pression en champ lointain
x ¥.

Mur
..... » Sortie
. - (Pression de sortie)
Entrée de gaz « % axe
. 3 A
Injecteur de <o, T L Ly Substrat
particule Gorge

Figure 3.4: Schéma du modéle de simulation.

Le logiciel commercial Fluent (version 6.3.26) a été utilisé pour prédire la vitesse
des particules. Pour la buse de section transversale rectangulaire, le modele 3D
travaille sur un quart de la zone utile alors que pour la buse de section transversale
circulaire, la moitié du domaine doit étre représentée par le modele 2D. Quelle que

soit la géométrie de buse (rectangulaire ou circulaire), le domaine de calcul a été
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divisé en cellules de forme hexaéedre; domaine pour lequel un test de grille
indépendante a été réalisé par ailleurs. La taille du maillage optimisée correspond a
0.2 x 0.2 mr. En effet, une recherche démpact de la taille du maillage sur la
vitesse des particules a été effectuée comme illustré sur la Figure 3.5. On constate que
la taille du maillage influe de fagon conséquente sur les valeurs de vitesse critique
jusqua une taille de maille de 0.2 x 0.2 fmmA partir de cette taille, la vitesse & la
position dimpact reste inchangée’&3t donc cette taille de maille qui a été retenue
dans cette étude.

La condition limite sur I’entrée du gaz et sur ’entrée de la particule est donnée
directement par I’entrée de pression. La pression du gaz porteur est plus importante
gue celle de gaz principal. Ainsi toutes les particules sont injectées de facon aléatoire
sur la surface d’entrée avec une vitesse constante de 20 th-lsa sortie du domaine de
calcul a été traitte comme une sortie de pression. Une condition limite de
non-glissement a finalement été ajoutée entre le mur formé par la buse et la surface du
substrat. Les phénoménes de transfert de chaleur entre le gaz et la paroi de la buse

n’ont pas été pris en compte.

695
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Figure 3.5: Vitesse a la positionimpact simulée des particules en fonction de la

taille du maillage.
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3.2.1.2 Phase gazeuse et particulaire

Les premiers essais de la projection a froid de magnésium ont montré que la teneur
en oxygene dans les revétements était quasiment identique a celle contenue dans la
poudre dorigine!?. Pour cette raison’dir a pu étre choisi comme gaz principal dans
cette étude. Une solution stationnaire basée sur la densité pour les deux flux gazeux,
principal et porteur, a été obtenue avec le solveur. Cette solution a été trouvée a partir
d’une mise en équation basée sur la masse volumique ’@glapse mieux a des
régimes supersoniques) plutbt’goe mise en équation basée sur le paramétre
pression. Le fluide a été considéré comme un gaz parfait, sa masse volumique a été
supposée constante. Enfin, le modeéle standard de turbulencéisli§enible dans
FLUENT a été utilisé pour prendre en compte les effets relatifs a un écoulement
turbulent.

Quelques propriétés physiques des particules de Mg sont indiquées dans le Tableau
3.2. Laccélération de particules a été calculée en utilisant la modélisation des phases
discretes (DPM). Le transfert de chaleur entre le gaz et les particules a été pris en
compte. En revanche, les interactions entre particules ainsi que les effets des
particules sur la phase de gaz ont été négligées. Plus de 1000 particules ont été
considérées pour obtenir des données statistiques fiables dans chacun des cas.

La condition alentrée de’lnjecteur de poudre sert de référence comme entrée de
pression. Le modéle Random Walk (DRW) a été employé pour prédire la vitesse des
particules et leur position. Les équations de base de la dynamique des fluides et de la
dynamique relative aux particules entrainées dans un jet peuvent étre trouvées dans
les références®®. En complément, un code MATLAB (MathWorks Inc) a été
développé pour aider a la représentation de cette simulation.

Tableau 3.2: Quelques propriétés physiques des particules de Mg.

Masse volumique (kg- 1740
Chaleur spécifique (J-Kgk™) 890
Conductivité thermique (W-ThK™) 156
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3.2.1.3 Parameétres de simulation dans cette étude

Les simulations de vitesse de particule par le logiciel Fluent ont été utilisées pour

approfondir la compréhension des résultats expérimentaux. Les parameétres de

simulation sont résumés dans le Tableau 3.3.

Tableau 3.3 : Les parameétres de simulation de vitesse de particule.

Modeéle pour Modéle pour

_ ' Modele pour
calculer la vitesse| calculer la vitesse

calculeravitesse

critique de de particule
de particule SiC
particule Mg AZ91D
Gaz propulsant air air air
Température du | 300, 350, 400, 450
600 600
gaz propulsant°C) 500 et 630
Pression du gaz
2.5 2.5 2.5
propulsant (MPa)
Gaz porteur air air air
Température de ga
ambiante 200 200
porteur {C)
Pression du gaz
2.6 2.6 2.6
porteur (MPa)
Taille de particule| 30, 40, 60, 80, 10(¢
34, 47 et 66 4
(um) et120
Facteur de forme
0.9 1 0.6
de particule
Distance de
30 30 30
projection (mm)

3.2.2 Simulation de la déformation des particules

Des simulations sur les déformations respectives des particules projetées et du
substrat ont été effectuées ‘aide du logiciel commercial ABAQUS/Explicit en

utilisant un modele de type eulérien (Ver. 6.8). La particule est considérée atteindre le
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substrat dans une direction normale a sa surface, comme représenté sur la Figure 3.6.
Cette représentation permet de définir le modele en géométrie symétrique. Par ailleurs,
il convient de souligner que la déformation enregistrée sur une particule de grande
taille est similaire & celle obtenue sur une particule de petitethilkar conséquent,

un modeéle axisymétrique, comprenant une particule semi-circulaire de diamétre 20
pm impactant un substrat rectangulaire a été adopté. Une traégiagsdeur 1 pra

été considérée pour milieu du modele. Le maillage a été réalisé sur le modéle 3D de
type eulériercomportant 8 nceuds (EC3D8R). Les comportements des flux de matiere
provenant de particulesalliage deMg et des substrats en inox ou aluminium sont

décrits par le modéle de plasticité de Johnson-Edbk

Particule @

\ Vide

|/

Substrat

zx

Figure 3.6: Domaine de calculuhe particule de diamétre 20 um impactant le

substrat - modeéle eulérien (a) et zoom autour de la particule avec une résolution de
maillage 1/100dp (b).

Concernant les particules, les particulesllchge de Mg AZ31B sont celles
retenues pour développer ce modele en raison de leur composition semblable a celles
des particules de magnésium et pour lesquelles il est plus facile de trouver des
données dans la littérature. Le Tableau 3.4 recense quelques propriétés, mesurées a
température ambiante, des matériaux utilisés dans ce nfttiéle

Dans cette étude, la simulation de la déformation est utilisée pour approfondir
I’effet du type et de la température des substrats sur la déformation de la particule

atteignant le substrat. Ses parametres de simulation sont résumés dans le Tableau 3.5.
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Tableau 3.4: Quelques propriétés des matériaux utilisés dans la simitlon

Poudres AZ31B 316 Inox Al

Masse volumique, kg-th 1770 7920 2700
Conductivité thermique, W-TK™ 77 16.3 218
Chaleur spécifique, J-RgK™ 1040 499 920
Point de fusion?C 616 1375 620

Limite d’élasticité, A, MPa 163 250 148
Coefficient de durcissement, B, MPa 321 480 346
Ecrouissage, n 0.337 0.35 0.183
Constante de vitesse de déformation, 0.016 0.03 0.001
ramollissement exposant, m 1.849 1 0.86

Tableau 3.5: Parametres de la simulation de déformation des particules et substrats

sous ABAQUS.

Modg¢le pour étudier I’effet
du type de substrat sur I3
déformation de la particul

et du substrat

Modeéle pour étudr 1’effet

de la température du
3]
substrat sur la déformatio

(9%

de la particule et du

substrat
Type de particule AZ31B AZ31B
Taille de particulgum) 20 20
Vitesse de particule (mi's 700 700
Température de particule
ambiante ambiante
(°C)
Type de substrat 316 inox et Al Al
Température de substra
ambiante 100, 200 et 300

(°C)
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3. 3 Polissage et corrosion

Pour les applications actuelles, des revétements de magnésium pur peuvent étre
obtenus sur de nombreux types de substrats, par exemple ceux en inox, en alliage
d’aluminium ou encore ceux en alliage de magnésium.

Lorsquon place ce revétement en présenead, la réaction électrochimique entre
ce matériau et un autre métal survient facilement, cela étant di a son potentiel négatif
et a sa tension tres haute. En méme temps, la formation fiin de protection
apparait difficilement a la surface du magnésium. Ainsi, dans ce milieu aqueux, la
force électromotrice de la pile formée en micro-corrosion sur la surface de magnésium
est grande, et le film de protection sur la surface de magnésium est facile a dissoudre.
En conséguence, la corrosion du magnésium est tres forte et en particulterfade
entre le dépdt et le substrat. Dans cette réaction électrochimique ou le magnésium
correspond au pole positif, on peut écrire les équations de réaction:

a ranode : Mg-2e—Mg**

a la cathode : O+ O +2¢ —20H

Pour toutes ces raisonedu sera interdite de toutes les opérations de préparation
des échantillons.

L alcool est alors considéré comme une solution alternative. En é&ffegdl est
difficile a ioniser, ne produisant pa%tectrons libres ou’dbns. La Figure 3.7 montre
les différences entre la microstructure datérface dun dépét poli a’kau (Figure
3.7a) et celle Win dépbt poli a’klcool (Figure 3.7b). Sur la Figure 3.7a, une zone
noire existe a’interface entre le dépbt et le substrat en inox. Aprés analysagil s
du composé Mg(OH)formé selon’équation de réaction. En revanche, sur la Figure

3.7b, aucune trace de ce compospparait.
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Figure 3.7: Microstructure déimterface du dépdt poli adau (a) et poli &&lcool (b).

3.4Moyens de caractérisation

3.4.1Rendement de dép

Le rendement de dép (R) se définit comme le rapport entre la masse des
particules déposées sur le substrat (masse du dépbt) (D) et la masse des particules
envoyées (E). On peut calculer la masse des particules envoyées E en tenant compte
du débit de poudre Q (g'set du temps T de projection pendant lequel la torche est
en vis a vis du substrat et plus (zone brune de la Figure 3.8). La masse du dép6ét
s’évalue par D=Qt ou t est le temps quand la buse agit uniguement sur le substrat et

peut se calculer par t=TV

| E——— e
L S R -

(PR SR — -- Buze

Y E— -

Substrat | | —

Figure 3.8: Schéma de projection.
3.4.2 Porosité des dépbts

La porosité du dépodt est mesurée a partir du logiciel Scanlmage. Son principe est
basé sur’hnalyse dmages. Celles-ci sont enregistrées dans un premier temps sous
extension«.bmp» ou «.tiff», puis converties en modéle de gris par logiciel

«photoshop». Dans un deuxiéme temps, une valeur critique de niveau de gris (gray
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level) est fixée de maniére a juger si le point Sundge en pixel peut étre considéré
comme un pore ou non. Finalement, 10 images sont analysées pour chaque dép6ot.
3.4.3 Adhérence des dépots

Les deux propriétés a savoitadhérence du dépét seul &dhérence du dépot sur
le substrat sont mesurées dans cette thése. Le principe de chacune de ces mesures est
montré sur la Figure 3.9.’épaisseur du dépot évolue entre 400 um et 600 um. La
force de traction est 50 kN et sa vitesse de 1.26 thnfreur mesureradhérence

entre le dépbt et le substrat, un standard ASTM C-633-01 est utilisé.

(b) I Force

Pion

Colle
Dépot
Substrat
Colle

Pion

Force

Figure 3.9: Schéma de mesure @delhérence du dépbt (a) et dedhérence entre
dépot et substrat (b).

3.4.4 Dureté des dépots

La dureté Vickers a été choisie pour mesurer la dureté des revétements. Les
conditions dessai correspondent ‘afilisation dune charge soit de 100 g, soit de 300
g, pour des tempsexposition identiques de 30 s. Plus de 10 points de mesure ont été
réalisés sur chague dépbt de maniere a utiliser la formule suivante:

HV=1.8544-P-4

avec P la longueur moyenne de la diagonale’idddntation (m) et d la charge
(k).
3.4.5 Test tusure des dépbts

Les tests en frottement ont &éectués par essai BOD (Ball On Disc) avec le
tribométre CSM sous environnement ambiant. Le schéma de principe est donné sur la
Figure 3.101% Au préalable a ces tests de frottement, toutes les surfaces des
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revétements ont été polies pour obtenir une rugosité moyenne’@Ra)rdn0.05 um.

La bille utilisée est une bille de 100Cr6 ou WC-Co de diameétre 6 mm avec surface
finie miroir. La force de frottement est mesurée en continu par capteur et enregistrée
dynamiquement sur ordinateur. Le coefficient de frottement est calculé en effectuant
le rapport entre la force de frottement et la charge appligaégharge appliquée et la
vitesse de glissement sont respectivement 5 N et 0.5, ta-distance de glissement

est 500 m.

Le taux dusure est défini comme un volume par unité de charge appliquée et par
distance de glissement’ibverse du taux ‘disure peut alors étre considéré comme
une résistance auisure.

Dans ce travail, un profilometre (Altisurf 500) a été employé pour mesurer les
profondeurs des sections transversales des pistes aprés une distance parcourue par la
bille de 500 m. Le volume’dsure total (en f) est calculé en multipliant la superficie
de section transversale des tracesdre (en 1) et le périmétre de la piste de
glissement (en mEn complément, les morphologies de surface des trédossra ont

été observées au MEB.

Force

Bille
Dépot
» Substrat

Figure. 3.10: Schémdeksais du test de frottement.
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Chapitre 4: Elaboration des dép6ts de magnésium et alliages

Chapitre 4 Elaboration des dép6ts de magnesium et alliages

4.1 Introduction

De maniere a aborder assez précisément le mécanisme de déposition du magnésium
et de son alliage AZ91, différents essais ont été réalisés. Ces essais cherchent a
mettre en évidence les effets de la température du gaz principal, de la taille des
particules, de la dureté et de la température du substrat sur ce mécanisme de
déposition et sur les propriétés des revétements obtenus. Parallelement, la vitesse ainsi
que la déformation de la particule ont été simulées par les logiciels Fluent et Abaqus
pour aider a comprendre ce mécanisme.c&eaces deux approches, des résultats
concernant la déposition et les mécanismes de collage mis en jeu en projection a froid

ont pu étre trouvés.

4.1.1 Matériaux et parametres de projection

4.1.1.1 Matériaux

Une poudre de Mg pure (référencée Mg0), produite par Fusen Magnésium Poudre
Co. Ltd. (Nanyang, Chine), a été utilisée dans cette étude. La Figure 4.1 s@ntre
morphologie ainsi que la microstructureide de ses sections apres polissage et attaque
On remarque que les particules de poudre présentent une forme irréguliere (Figure 4.1a)
et que la structure du grain est équiaxe (Figure 4.1b). La distribution de tailles des
particules a été obtenue p&arlalyseur Mastersizer 2000 (Malvern Instruments Ltd,
UK). La poudre (Mg0) avesadistribution de la taille des particules entree8D20um
est employée pour étudieteffet de la température du gaz princigahne part et
d’autre part, I’effet de la dureté et de la température de substratasdéposition des
particules de magnésiurba distribution des particules est présentée dans la Figure

4.2.
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Figure 4.1: Morphologie des particules de poudre de MgO0: (a) en surface, (b) ¢

section apres attaque.
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Figure 4.2: Distribution de taille des particules de poudre de MgO0.
Deux autres poudres de granulométrie 22-64 um et 40-109 um respectivement ont
aussi été utilisées pour étudieeffet de la taille de particule sur le rendement et la
microstructure des revétements de magneésium. Ses distributions sont présentées dans

la Figure 4.3. Ces poudres seront référencées Mgl et Mg2.
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Figure 4.3: Distribution de taille des particules des poudres référencées Mgl et Mg2.

Enfin, une poudre commercialeAZ91D (Tangshan Weihao Magnésium Poudre Co.

Ltd, Nanyang, Chineest retenue pour produire des revétements. Sa composition

chimique est donnée dans le Tableau 4.1.

Tableau 4.1: Composition chimique dalliage AZ91D (% en poids).

Mg

90.26

Al

8.65

Zn

0.43

Mn

0.28

Cu

0.34

Fe

0.04

La distribution de taille des particulesAZ91D, mesurée par un systéme

commercial MASTERSIZER 2000 (Malvern Instruments Ltd, UK), est comprise dans

I’intervalle 34-81 um mesurée par un systeme commercial MASTERSIZER 2000

(Malvern Instruments Ltd, UK), comme présenté dans la Figure 4.4. Les particules

d’AZ91D présentent une forme sphérique (Figure 4.5dpaehtation des grains est

aléatoire (Figure 4.5b).
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Figure 4.4: Distribution des particules de poudre AZ91D.

Figure 4.5: Morphologie de la poudre AZ91D (a) et microstructureedcoupe aprés

attaqué (b).

4.1.1.2 Parameétres de projection

Le systeme de projection a froid comprenant une buse circulaire et une buse
rectangulaire développe en interne est utilisée pour fabriquer des dépdts de magnésium
et alliage AZ91D respectivementesdimensions des buses sont resumées dans la
Tableau 3.1 de chapitre 3.dir comprimé est utilisé comme gaz principafatgon est
utilisé comme gaz porteur. La pression du gaz principal dans la préchambre est 2.5 MPa.
Le débit de poudre est 70 g-lirLa distance de projection de la sortie de buse a la
surface du substrat est fixée a 30 mm. La vitesse de déplacement de la buse devant le
substrat est 100 mm‘sDes plaques en acier inoxydable (304) et aluminium de

dimensions 60 x 20 x 2 nmihont été utilisées comme substrats. Elles ont été sablées
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avant la projection.

Dans le cas’dn préchauffage du substrat, cetiiia été réalisé adide dun pistolet
flamme, les températures du substrat mesurées par une cdmegedie thermique
infrarouge (CS655, FLIR, US), atteignent 30p0200C et 306C. L’hypothése din
refroidissement négligeable du substrat au cours de la projection a été supposée compte
tenu du fait que le temps de projection pour réaliser la premiére couche est trés court
(environ 1 -2 5s).

Les parametres de projection correspondant a chacun des essais sont listés dans le
Tableau 4.2.

Tableau 4.2: Parametres opératoires des différents essais.

Essais série| Essais série Essais série Essais série

No.1 No.2 No.3 No.4

Poudre Magnésium | Magnésium Magnésium AZ91D

(Mgl et Mg2)

Substrat Inox (304) et| Inox (304) Al Inox (304)
Al
Température dy 300, 350, 400| 400, 500 et 500 450, 500, 550
gaz principal 450, 500 et 630 et 600
(°C) 630

Température dy Température| Température | 100, 20Cet 300| Température

substrat{C) ambiante ambiante ambiante

4.2 Elaboration des dépots magnésium

4.2.1 Introduction

Le magnésium est par ailleurs un métal treés actif qui peut produire une réaction
anodique avec’dutres matériaux métalliques. Cet avantage lui peridaedemployé
comme un dépot de protection sur les structures en inox. La mise en forme deipieces
magnésium ou en alliage de magnésium est réalisée principalement par rffthulage

Mais avec cette techniquépkydation de ces matériaux ne peut pas étre évitée car les
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matériaux sont placés sous haute température pendant un temps relativeméht long
Ainsi, pour bénéficier complétement des avantages du magnésium et de ses alliages, il
semble nécessaire de développer un autre procédé qui pertéeiter doxydation.

La projection thermique traditionnelléast pas le procédé a retenir pour fabriquer
ces dépatde magnésium et alliages car la température mise en ceuvre par ce procédé
est tres élevée et conduit a un état de fusion et une activité chimique forte des matériaux.
La projection a froid est en revanche une solution a envisager. Depuis quelques temps,
beaucoup de métaux etatliages comme Fe, Al, Ni, Cu et leurs alliages qui possedent
une capacité de déformation plastique importante ont été projetés par ce frolcédé

Concernant le magnésium, il a une structure hexagonale et a moins de systémes de
systeme de glissement. Sa déformation plastique est alors plus difficile a obtenir par
rapport aux ceux qui ont une structure de cubique de face centrée ou de cubique centré
comme Cu, Al, Fe, etc. Jus@gumaintenant, aucune littérature concernaaboration
de dépb6t de magnésium et alliages par projection a ftaidté publiée.

Nous nous proposons de présenter dans ce chapitre les dépbts de magnésium
fabriqués par projection a froid sur substratsak et dalliage daluminium. Une
étude a été menée pour évaluer la vitesse critique des particules de magnésium par

modélisation et pour analyser le mécanisniaaldérence de ce type de dépbt.
4.2.2 Matériaux et parametres de projection

La poudre MgO0 décrite ci-dessus a été utilisée dans cette section. Les pardmeétre
série No.1, listé dans le Tableau 4.2 ont été employés et la pression de gaz principal

était 2.5 MPa.

4.2.3 Résultats

4.2.3.1 Caractérisation des dépots

La Figure 4.6 présente le rendement de projection aux températures différentes du
gaz principal, rendement calculé a partir du principe exposé au chapitre précédent. I
apparait qien dessous de 300°C, les particules ne peuvent pas se déposer. Le
rendement augmente de 1.6% a 19.6% awmmentation de la température du gaz
principal de 358C a 630C correspondant aussi a un rendement a 630°C 13 fois
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supérieur a celui trouvé a 380 L’augmentation de ces résultats de rendement de
projection a partir tine déformation plus intense des particules due a leur vitesse et
leur température plus élevées sera discutée dans la section suivante. De maniere
générale, le rendement de projection a froid est proche de 100% pour les matériaux de
type non ferreux comme le cuivre &luminium. Mais ceci fest pas le cas pour le
magnésium. Une explication possible pour ce rendement de projection relativement

faible pourrait provenir de sa capacité de déformation insuffisante.

Rendement (%)

O_l

1 1 1 1 N 1 1

300 350 400 450 500 550 600 650
Température du gaz principal (°C)

Figure 4.6: Effet de la température du gaz principal sur le rendement de dépos

La Figure 4.7 présente les microstructures des revétements projetés a la température
de gaz principal variant de 3%Da 630C. Les zones indiquées par des fleches blanches
dans la Figure 4.7a sont identifiées comme des pores, elles ont été quantifiées par la

méthode thnalyse dmages avec un logiciel Scion image de NIH.
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Figure 4.7: Microstructures des dépots projetés avec une température du gaz p

de 350C (a) et coupe de dépot attaquée (b) ’@0@) et coupe de dépot attaquée (
450°C (e) et coupe de dépot attaquée (f),°B0@)) et coupe de dépbt attaquée (h
63C°C (i) et coupe attaquée (j).

Sur ces images, des structures lamellaires peuvent étre observées et peuvent étre liées
a la déformation des particules projetées par projection a froid. On constate que des
grains de particules initiales qui ont une structure cristalline équiaxe similaire a celle
donnée sur la Figure 4.1b ont subi une déformation. Certains grains plus allongés sont
aussi présents dans les revétements comme le montre la Figure 4.7d, f, h, j, ce qui peut
attester de la déformation plastique des particules lors de leur impact en état solide.

La Figure 4.8 présent&lvolution de la porosité dans le revétement en fonction de la
température de gaz principal. On peut noter que la porosité de revétement diminue de
10% a 1.4% avecédugmentation de la température du gaz principal deC38@30C.

Ainsi, la particule projetée a la température du gaz principal la plus élevée peut

atteindre des vitesses aussi plus grandes augmentant du coup le degré de déformation

de la particule.
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Figure 4.8: Effet de la température du gaz principal sur la porosité des dépé

La Figure 4.9 montre les spectres DRX de la poudre prise dans son état initiale et des
revétements obtenus sous différentes températures. On peut observer que la phase de
Mg est présente dans la poudre et dans les revétements. Cela prolurnéy qupas
d’oxydation significative des particules au cours de la projection ni méme de
détérioration de ces particules. Un phénoméne intéressant apparaiplorsompare
les profils DRX de la poudre avec ceux des revétemetritdehsité relative du plan de
cristal (0002) des revétements est renforcée par rapport a celle de la poudre. Cela peut
étre d0 a une texturation causée par la déformation plastique des particules lors de
I’impact. Chang et af!, Gehrmann et af! et Yu et al® ont étudié respectivement la
texture des alliages de Mg, et ont pu vérifier cette hypothése. Pelahgatct, le grain
s’oriente plus favorablement vers une certaine direction pour former une structure plus
ou moins texturée; le plan (0002) de Mgrgente favorablement vers méme direction
lors dimpact. On observe donc une signale de texturation. Bien s(r, une étude plus
poussée est nécessaire pour mettre en évidence ce phénonagparition de la

texturation pourrait confirmer la déformation plastique des particules.
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Figure 4.9: Spectres DRX de la poudre et des revétements obtenus sous diffé

températures.

L’analyse de la teneur en oxygene a été effectuée "aftardiner loxydation des
particules au cours de la projection a froid. Le résultat est affiché dans le Tableau 4.3
La poudre initiale a été conservée dans un pot sous vide, la teneur en oxygéne est
mesurée a environ 866 ppm. La teneur en oxygéene du revétement fabriqdé asg50
d’environ 908 ppm, valeur trés proche de la valeur de référence (initiale) qui permet de
conclure gque les particulesomt pas été oxydées lors de leur projection a froid. A cette
température, le temps de chauffage des particules dans le flux a haute température est
tres court denviron 0.3 ms. Pour la température de 630°C, la teneur en oxygene du
dépdt a diminué a 229 ppm. Ceci peut probablenierpBquer par les phénomenes de
fragmentation du film thxyde des particules. En effet, au cours de la projection, le film
d’oxyde des particules peut étre rompu ’athérence entre les particules pourrait
intervenir. Par conséquent, une vitesse plus élevée de particules induite par une
température plus élevée de gaz principal se traduirait alors par une plus grande

fragmentation du film tbxyde.
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Tableau4.3: Teneur en oxygéne de la poudre initiale et des dépbts fabriqués aux deux

températures du gaz principal de 350°C et 630°C.

Teneur en oxygene (ppm
Poudre initiale 866+152
Dépot fabriqué a 35C 908+143
Dépot fabriqué a 63C 229+124

La Figure 4.10 présentéélolution de la microdureté des dépdts préparés avec
différentes températures de gaz principal. La microdureté des revétements augmente
légerement de 30 H\ a 38 H\ s lorsque la température du gaz passe deé@30
630°C. Ce résultat conforte le résultat obtenu sur la porosité de revétement qui affichait
une diminution de la porosité en fonction de la température du gaz principal. Il est a
noter que la microdureté des pieces de Mg (en masse) préparé par moulage est

d’environ 43 HV'!,
50

S
<
T
.
]
-

0
350 400 450 500 550 600 650
Température du gaz principal (°C)

Figure 4.10: Effet de la température du gaz principal sur la microdureté des dé

4.2.3.2 Mécanismes adhérence des particules sur le substrat

La Figure 4.11 montre les morphologies des fractures de revétements obtenus sous
différentes températures du gaz principal (de°@58 630°C). La morphologie de
fracture du revétement réalisé a 35QFigure 4.11a) est clairement différente des
autres. Aucun phénomen&drasement des particules les unes sur les ava@sanait
de fagon nette. Les fleches noires sur la Figure 4.11b correspondent a la direction de
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I’impact de deux particules. On peut y reconnaitre une particule qui vient se déposer sur
une particule déja impactée ainsi que les interfaces de ces deux particuleSC&500
630°C, des structures de type laminaire sont observables (Figure 4.11d et e). Ces
evidences visuelles confirment la déformation plastique des particules résultant d
combinaison entre vitesse plus €levée et température supériénfeiebce de la

vitesse des particules sur leur déformation plastiquerasiet déja été publiée dans de
nombreux articles®. Mais pour les matériaux dont le nombre de systémes de
glissement se modifie en fonction de la températuedfet de la température des
particules sur leur déformation plastiqua famais été étudié. Couret et Caill&tant

montré que lorsque la température de la particule de Mg était inférieure a 2239C, il n
avait quun seul glissement {0001} <20> dans le plan de base et un systéme de
jumelage {122} <1011> dans le plan pyramidal. Lorsque la température des
particules dépasse 225°C, un autre systéme de glissement exid¢ €1020> dans

le plan prismatique. La température de particules de diametre moyen de 63.2 um a été
calculée par logiciel FLUENT pour des températures de gaz principal de 500°C et
63C°C. Elle a été établie a 28D et 330C a la distance’dnpact, respectivement. Par
conséquent, la déformation plastique des particules Mg est renforcée a ces températures.
En outre, aucune preuve de fusidast observée. Ainsi, le mécanisnmiadhérence du
revétement correspond essentiellement a un ancrage mécanique. Dans ces conditions,

on peut &ttendre a ce queadhérence du dépbt sur le substrat ou méme entre

particules soit faible.
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Figure 4.11: Morphologie de fracture du dép6t fabriqué avec la températu
gaz principal de 35C (a), 400C (b), 456C (c), 506C (d) et 636C (e).

Un facteur déterminant poulkcroche des particules sur le substrat et la form:
ultérieure dun revétement concerne la nature du substratflience du matérial
substrat a donc été étudiée en détail par plusieurs chercheurs. Gilmore et
constaté que la fabricatioriuth dép6t de cuivre sur un substrat aluminium avait
avec un rendement de dépobt trés élevé et une vitesse critique des pe
relativement faible en comparaison de la projection de partictggnunium sur
substrat cuivre obtenue avec une vitesse de particules plus imp&far8ar cette
base, Grujicic et al. ont étudi€atlhérence interfaciale sur plusieurs cou
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particules/substrat patanalyse statistiques. Ills ont souligné que, pour une vif
d’impact donnée, les natures des patrticules et des substrats ont un effet signifi
le diamétre et la profondeur du cratére, ainsi que épaisseur du jét. Silvano et al.
et Fukumoto et al. ont étudigeffet de la température du substrat sur le rendenge
déposition. Silvano a souligné que le changement de la température du suls
aucun effet significatif sur la porosité et la dureté du revéteffertukumoto quant :
lui a souligné le fait qune hausse de température du substemicempagnait 'din

rendement plus élevé de dépot pour les particules d&'Qune recherche sutelffet

du type de substrat sur le dépét de Ti a été réalisée par Christoulis*ktlas effets
de la rugosité, deépaisseur et de la dureté du substrat ont été étudiées, et i
démontré que la rugosité et la dureté du substrat jouent un réle important vis ¢
rendement des premiéres couches de dBPStEN revanche, éffet du matériat
substrat sur le dép6t de Mgarpas été cherché.

Les revétements de Mg fabriqués a ®Dont été utilisés pour testentlhérence
compte tenu du fait que ni la porosité ni la microdureté des revéteniaigstrété
modifiées avec hugmentation de la température du gaz principal entf€®360C
(18] es résultats montrent quadhérence des revétements de Mg sur le substr
acier inoxydable et sur le substrat en Al est respectivement de 2.2 + 0.8 MPa ¢
0.8 MPa.

La cartographie de la distribution des éléments présents sur la surface du sul
acier inoxydable apre&gssai de traction est observable suridauife 4.12a et celle st
la surface du substrat en aluminium est donnée sugladg-4.12b. La igure 4.12
correspond &image obtenue par rétrodiffusion. Les zones de contraste foncé |
noires) représentent les particules de Mg, et les zones de contraste plus clai
grises) représentent le substrat en acier inoxydable. SigueeM.12b, on peut voi
gue rélément Mg est présent sur la surface du substrat Al. Des particules de
trouvent incorporées a la surface du substrat, une rupture de fracture a donc ¢
I’interface du revétement/substrat. Cependant, il peut étre également observe
surface des particules de Mg incorporées sur le substrat en Al est plus grande ¢
sur le substrat en inoxydable. Le rapport de surface (calculé par analysges)
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entre les particulesn Mg sur le substrat en Al est 70 + 16.5% contre 40 + 23.9%
celles sur le substrat en acier inoxydable. En complément, il est aussi mott
I’adhérence des particules sur ce type de substrat Al (3.3 + 0.8 MPa) est meille

celle déterminée sur le substrat en acier inoxydable (2.2 £ 0.8 MPa).

oo
200 um

oo
200 um

Figure 4.12: Distribution deédlément Mg sur la surface du substrat en acier
inoxydable (a) et sur la surface du substrat en Al (b); Distributioi@erent Fe sur I
surface arriére de dépét arrachée du substrat en acier inoxydable (c) et distribt

I’élément Al sur la surface arriére de dép6t arrachée du substrat en Al (d)
LesFigures 4.12c et 4.12d sont les imag#slX du matériau substrat (soit Fe, ¢
Al) incorporé sur la surface arriere du revétement apegsadi de traction. Laidure
4.12c montre une zone de contraste unique sombre, en fgigilguere de détritus €
acier inoxydable intégrés sur la face arriere du revétement Mg. Sgute B.12d, de:
zones de contraste bleu correspondent aux détriflsiar cette mise en évidenc
une grande déformation a eu lieu sur la surface du subSgtehdant le processt
d’impact, et donc plus ancrage mécanique a été réalisé entre les particules d
substrat dAl. Pour le substrat en acier inoxydable, peu de déformations se
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produites pendant le processus denpact et cela en raison de sa capacité
déformation et de sa dureté plus élevée.

Afin de confirmer lanalyse ci-dessus, les déformations de particules s
projetées sur substratagtier inoxydable et sur substrat Al ont été simulées par loc
commercial Abaqus. Dans ce modele employé, une particule de type AZ3
composition similaire aux particules Mg de diamétre moyen 20 pum arrive sur cfk
des surfaces des substrats & une vitesse de 700 ba $igure 4.13 montre le
résultats de la simulation sur ces déformations de particules. Pour la Figuae
correspondant &ilmpact dune particule sur substrat en acier inoxydable, le d
d’aplatissement important de la particule sphériquerggine montre que la particul
a subi une déformation élevée. Pour la Figure 4.13b ou le substrat est en Al, |
d’aplatissement de cette méme particule est plus faible par rapport a celle
Figure 4.13a. Cependant, le degré de déformation du substrat en Al est sup
celui du substrat en acier inoxydabléallgmentation de la déformation du subs
peut alors provoquer une augmentation’dadrage mécanique entre les particule
le substrat Al. Dautre part, la zone de contact entre les particules de Mg et sul
d’Al était plus grande que celle entre les particules de Mg et substrats et
inoxydable. Elle peut alors augmenter la zoralbérence métallique entre particu

de Mg et substrats.
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PEEQ_ AZ31B PEEQ_ SS 316L
(Avg: 75%) (Avg: 75%)
12.8

L]
|
[ ]
]
=
|
[ ]
=
=
(@)
PEEQ_AZ 31B PEEQ_AI
(Avg: 75%) (Avg: 75%)
8
4.4
4.1
33
(b) - 2.9
2.6

Figure 4.13: Simulations de la déformation des particules sur substrat en ac
inoxydable (a) et sur substrat Al (byihdication PEEQ donne la déformation
plastique équivalente.

Afin de vérifier les résultats de modélisation sur la déformation de la particule
celle du substrat, quelques particules de Mg ont été projetées a la températur:
principal de 508C sur les surfaces des substrats en acier inoxydable et en Al. La
4.14 montre les photos des particules de Mg déposé sur ces deux substrats,
inoxydable (Figure 4.14a) et en Al (Figure 4.11b). Concernant la Figure ¢
certaines traces indiquées par des fleches sont restées sur la surface, mais auc
n’apparait. Cela signifie que le substrat est difficile a déformer ce quaesbdd avec
le résultat de la simulation (Figure 4.13a) ou une déformation quasi nulle du s
pouvait étre notée. Sur la surface du substrat Al deglad-4.14b, certaines particul
sont déposees et des cratéres existent aussi (observables de fagon agrandie de¢
supérieur gauche). Ces crateres prouvent ainsi que le subgttas donnu une
déformation plastique, et a nouveau ce résultatcerde avec celui de la simulati
(Figure 4.13b).

En conséquence, le dépodt de particules de Mg sur un substrat en acier ino
s’effectue principalement grace aadhérence métallurgie limitée, alors gue
mécanisme de dépot des particules de Mg sur un substrat en Al est lié a la com|
d’une adhérence métallurgie étd ancrage mécanique.
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o
200 um

Figure 4.14: Déformation de particules de Mg les substrats en acier inoxydable

en Al (b), zoom sur la partie supérieure.

4.2.3.3 Vitesse critigue des particules

La vitesse de la particule en vol avant son impact sur le substrat conditionne les
phénoménes de formation du dép6t dérasion du substrat. Comme mentionné plus
tot, il existe une vitesse critique pour chaque type de matériau et seule une particule
projetée avec une vitesse supérieure a la valeur critique peut étre déposée et participer a
la formation du revétement. Ailverse, une particule projetée avec une vitesse
inférieure a cette valeur critique entrainera le grenaillage&oasion du substrat. Mais,
si la vitesse est trop élevégrosion peut se produire également. Schmidt Ef’abnt
calculé la vitesse critique des particules de Mg par une formule semi-empirique: elle est
d’environ 800 m-S Les expériences menées ont montréagcun revétement ne
pouvait étre construit & une température du gaz principal inférieure °€.3Bar
conséquent, il peut étre supposé que les vitesses des particules a cette température
limite sont inférieures a la valeur critique de vitesse. En raison de la dépendance directe
de la température du gaz principal avec la vitesse des particalegnkentation de la
température de gaz principalascompagne ’dne augmentation de la vitesse des
particules et par suite difaugmentation du rendement de projection dans certaine
plage.

Afin de comprendre’évolution de la vitesse des particules en fonction de la taille
des patrticules, la vitesse des particules a été simulée par un modele bidimensionnel

symétrique sous le logiciel commercial FLUENT (Version 12). Le modéle
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bidimensionnel symétrique a été préféré en raison de la caractéristique axisymétrique
de Fécoulement. Une méthode couplée implicite a été utilisée pour résoudre le champ
d’écoulement stabilisé. Le modéle standard de turbulenee disponible dans
FLUENT a été aussi considéréakceélération des particules a été calculée en utilisant

la modélisation de la phase discrete (DPM). Les détails de la géométrie de buse et des
conditions aux limites peuvent étre trouvés dans la littéréttire_es diamétres de
particules ont été fixés a 30 um, 40 pm, 60 um, 80 um, 100 um et 120 um. Le facteur
de forme des particules, qui est défini comme le rapport de la surfaoe phrticule
sphérique sur la surface de la particule étudiée de méme volume, influe sur la force de
trainée, et affecte ensuite la vitesse des particules. Dans cette étude, il a été estimé égal
a 0.9 en raison de la forme irréguliére des particules.

Figure 4.15 donnéeévolution de la vitesse des particules en fonction de la taille des
particules pour différentes températures du gaz principal. Il est montré que la vitesse
des particules augmente avauigmentation de la température du gaz principal et que
de plus petites particules peuvent atteindre une vitesse supérieure a des particules de
taille plus importante a méme température du gaz principal. Aucun revétement ne peut
étre déposé en dessous de’808vec une vitesse maximum de particules de 653.m-s
En revanche, le revétement peut étre déposé € 3B&c une vitesse maximale de 677
m-s'. Par conséquent, on peut conclure que la vitesse critique des particules de Mg se

situe dans’Intervalle 653 m-$a 677 m-<.
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Figure 4.15: Effet de la taille des particules sur leur vitesse pour différentes
températures du gaz principal.
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4.3 Amélioration du rendement de dépoét des particules de
magnésium

4.3.1 Introduction

Bien que peu @rticles sur’élaboration de revétements de Mg par projection a froid
puissent étre trouves, les revétements en alliage Al-Mg par cette technique ont été
étudiés par Richer et af®. Il fournit des informations riches pour la fabrication de
revétements de Mg. Les mécanismesltiérence ne sont actuellement pas encore bien
précisés, mais’thypothése retenue aujotindi suppose’instabilité de cisaillement
adiabatique comme le phénomeéne décisif se produisant pendant le protegsast d
[1920] Cette instabilité de cisaillement adiabatique provoque une déformation plastique
trés concentrée spatialement dans la région entouratdriace entre particules et
substrat, et provoque ensuite la créationndjet interfacial composé du matériau
fortement déformé. Un seuil de vitesse, appelée vitesse critiduepermet de
déterminer si’instabilité de cisaillement adiabatique peut avoir lieu au cours du
processus’impact. La vitesse des particules est influencée par de nombreux facteurs,
tels que la température et la pression du gaz principal ou encore la taille des particules.
L’augmentation de la température et la pression du gaz principal est une méthode
couramment utilisée pour améliorer la vitesse des particules. Cependant, pour certains
métaux possédant un point de fusion bas comme Mg ou Zn, il est diff@ilgrdenter
fortement la température du gaz a cause des problemes de colmatage des buses et des
phénomeénes’dxydation des particuldg’. En plus, en raison de limitations physiques
lites a 1équipement de projection a froid, la pression du gaz principal ne peut étre
augmentée de facon significative. Ainsi, le facteur retenu pour améliorer le dépdt des
particules consiste a choisir une «bonne» distribution granulométrique des particules.
Richer et al™® ont étudié le comportement des particulegdlidges Al-Mg, et ils sont
constaté que la distribution granulométrique large de ces particules causait le probleme
de la différence trés grande de vitesse entre les particules plus grosses et plus petites. En

effet, pour les particules plus grosses il est plus difficile de les accélérer en raison de
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leur plus forte inertie alors que les particules plus petites sont plus sensibles aux
perturbations dans'dcoulement du jet impactant et peuvent étre affectées par la
présence dednde de choc en avant du substrat

Pour cette analyse, deux poudres commerciales de Mg possédant des granslométrie
différentes ont été utilisées pour fabriquer des revétements sur des substrats en acier
inoxydable sous des températures de gaz principal différentes. Ainsi, les effets de la

distribution de la taille des poudres sur le rendement de déposition ont pu étre étudiés.
4.3.2 Matériaux et paramétres de la projection

Les deux poudres mentionnées ci-dessus, notées Mgl et Mg2 ont été utilisée pour
cette section et leurs distributions de taille sont comprises entne 2264 um puis 40
pmet 109 um respectivement, comme montre dans la Figure 4.3.

Le méme systeme de projection a froid muni de la buse circulaire développé en
interne a été utilisé pour les revétements. A nouvéau,domprimé et’argon sont
choisis respectivement comme gaz principal et gaz porteur. La pression du gaz
principal dans la préchambre est 2.5 MPa, et les températures de gaz sont réglées entre
400°C et 636C. Des plaques en acier inoxydable (304) de dimensions 60 x 20 X 2 mm
ont été utilisées comme substrats. Elles ont été sablées avant la projection. Les autres

parameétres (essais série No.2) de la projection sont disponibles dans le Tableau 4.2.

4 3.3 Résultats

L’effet des distributions granulométriques de poudre sur le rendement de dépbt est
représenté sur la Figure 4.16. On constate que le rendement de projection de ces deux
poudres augmente aveéaligmentation de la température du gaz principal. A&00
apparait que la poudde taille la plus petite (Mgl) a un rendement inférieur a celui
trouvé avec la poudre de taille plus grande (Mg2), qui padtribuer a leffet de
perturbation que provoquéohde de choc sur les petites particifés A 630°C, le
rendement de la poudre (Mgl) est maximal 59 = 3.7% et il est supérieur a celui de la

poudre (Mg2)*e.
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Figure 4.16: Effet de la température du gaz sur le rendement de déposition de la poudre
Mgl et de la poudre Mg2.
Les microstructures en coupe transversale des revétements prépaf€savésees
deux poudres sont données en Figure 4.17. Les zones noires représentent les pores. On
constate que le revétement fabriqué avec la poudre Mg2 est plus dense que celui obtenu
a partir de la poudre Mgl car moins de pores sont présents dans ce dernier dép6t. Afin
de chercher a mieux approfondieffet de la taille des particules sur les propriétés des

revétements, les porosités ont été mesurées.
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Figure 4.17: Microstructures en coupe transversale des revétements prépaf€s a 630
avec la poudre Mgl (a) et la poudre Mg2 (b).
Figure 4.18 représente les valeurs de porosités des revétements en fonction de la
température du gaz. Les porosités des deux revétements ont dinumuéacteur

d’environ 3 avec ’hugmentation de la température du gaz, probablement di a
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I’augmentation de la déformation plastique des particafesLe revétement de

porosité la plus faible 0.4 + 0.3% a été fabriqué en utilisant la poudre Mg2 a 630°C.

7k m Mgl
sl 4 ® Mg2
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Figure 4.18: Effet de la température des gaz sur la porosité des revétements obtenus a
partir de la poudre Mgl et de la poudre Mg2.
Les particules de Mg de taille trop importante ou au contraire trop petite ne semblent
pas convenir pour une telle projection. Le rendement de déposition maximal a été

obtenu en utilisant de la poudre de distribution comprise entre 22 um et 64 pum.

4.4 Amélioration de Fadhérence du dép6t de magnésium

4.4.1 Introduction

Dans les études précéderité4”, les revétements de Mg avec une faible porosité et
une haute microdureté ont été fabriqués sur des substrats en acier inoxydable et en
aluminium par projection a froid. Toutefois, il a été constaté que le probleme majeur
des revétements de Mg préparé par projection a froid provenait de leur faible adhérence
entre le revétement et le substrat. La valeur moyenn@adiedrence des revétements
sur les substrats en aluminium (3.3 £ 0.8 MPa) est plus importante que celle sur les
substrats en acier inoxydable (2.2 + 0.8 MPa), et cela étant di a une meilleure
déformabilité des substrats en aluminium.

Comme expliqué précédemment, le mécanistaditerence dominant en projection

a froid est lié &’Instabilité de cisaillement adiabatique qui se produinéekface entre
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substrat et particules pour une vitesse de particules supérieure a la vitesse critique.
Ainsi, quand une particule heurte a la vitesse critique le substrat, un champ de pressions
se propage a partir du point de contact dans la particule et dans le substrat. qui génere
une force de cisaillement. La force de cisaillement dans les conditions critiques conduit
a une instabilité de cisaillement adiabatique. Les propriétés du substrat en termes de
dureté et de température peuvent jouer un réle important pendant le processus de
formation dun jet issu du mélange entre particules et éléments du substrat. Fukumoto
et al. ont signalé que la température de substrat plus élevée conduisait a un rendement
de déposition plus élevé aussi pour les particules dé’Cuegoux et al. ont étudié
I’effet de la température du substrat sur les mécanismes de formation des revétements
d’Al, Zn et Sn fabriqués par projection a froid, et il a souligné que la température du
substrat a un effet différent sur le rendement de déposition selon le type de fdudres
Il est constaté que le rendement de déposition des particules Al augmente quand la
température de surface du substrat augmente. Pour les particules Zn une évolution
inverse est observée, alors que pour les particules Sn aucun changement significatif
n’est noté. Rech et al. ont soulignéign’y avait pas deffet évident dun changement
de température de substrat sur la porosité et la dureté de revétet&asd 2. Yin
et al. ont simulé la distribution de la température du substrat de sa surface vers la
I’intérieur par méthode numérique. Les résultats ont été comparés a ceux obtenus
expérimentalement. La température maximale se situe sur la surface et diminue
progressivement vers les régions intérieures du substrat aprés préchaliffage

Sur la base des résultats obtenus ci-dessus la température de préchauffage du substrat
pourrait permettre ’@ptimiser ou du tout moins’améliorer ladhérence entre les
particules de la premiere couche déposée et le substrat. En conséquence, des substrats
d’Al ont été chauffés a 100, 200C et 306C au préalable a la projection. Les effets de
ce paramétre température de préchauffage du substrat sur la microstructure et

I’adhérence des revétements ont été étudiés.
4.4.2 Matériaux et paramétres de projection

La poudre M@0, déja décrite dans Igute 4.1 et 4.2 a été utilisée pour produire des
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revétements.

La température du gaz a été fixée a°aD0 es températures du substrat mesurées
par une caméra’inagerie thermique infrarouge (CS655, FLIR, US), sont°@Q0
200°C et 300C. Autres paramétres de projection (essais No.3) sont montre dans le

Tableau 4.2.

4 .4.3 Résultats

4.4.3.1 Microstructures des revétements

Figure 4.19 montre les microstructures en coupe transversale des revétements
fabriqués sur substrats préchauffés ou non de 100°C a 300°C. Les zones indiquées par
des fléches noires sur les différentes figures correspondent a des pores. En complément,

I’évolution de la porosité des différents revétements est présentée en fonction de la

température de préchauffage du substrat sur la Figure. 4.20.

Figure 4.19: Microstructures en coupe transversale des revétements sur des substrats
non préchauffé (a), préchauffés a la températur€CL{f), 206C (c) et 306C (d).

Le taux de porosité des revétements sur substrats préchauffés ou non ne montrent pas

83



Chapitre 4: Elaboration des dép6ts de magnésium et alliages

de différence significative proche de 2% dans tous les cas. En revanche, il apparait des
différences notables sur les interfaces entre revétement et substrat selon la température
initiale du substrat. Lors gaucun préchauffage du substraest effectué, une
microfissure continue est observée le long uédrface dans la Figure 19a. Lorsque la
température du substrat augmente a 100°C, certaines microfissures sont aussi observées
a l'interface. Toutefois, les microfissures sont plus petites et discontinues par rapport a
la Hgure 4.19b. En augmentant encore la température de préchauffaga RGatC,

awcune microfissure & pu étre trouvée dans laigerel®. Enfin, lorsque la
température du substrat augmente a°GQQune microfissure continue peut étre
observée a nouveau comme montre dansgar€ 4.19d. La microfissure est observée

a partir de’linterface, et ‘®tend vers le revétement.
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Figure 4.20: Evolution de la porosité des revétements en fonction de la température du

substrat avant la projection.

4.4.3.2 Propriétés mécaniques

La microdureté des revétements déposés sur des substrats de températures de
préchauffage différentes est montrée sur la Figure 4.21. Les valeurs de dureté de
revétements sur les substrats préchauffés ne sont pas vraiment différente de celle
trouvée sur le substrat sans préchauffage. Ces microduretés évoluent entgg; 85 HV
40 HVy 3. Aussi, on peut conclure sur le fait quadgmentation de la température du

substrat fa pas un effet significatif sur la microdureté des revétements.
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Le résultat du testddhérence est représenté suritpfe 4.22. Ladhérence entre le
revétement et le substrat non préchauffé est mesurée a 3.3 + 0.8 MPa. Lorsque le
substrat est préchauffé a 200 la valeur de’hdhérence augmente a 7.6 + 0.9 MPa
pour atteindre la valeur maximale de 11.6 £ 0.5 MPa pour une température de
préchauffage de 200°C. Passé cette températusglhdrence baisse avec

I’augmentation de la température du substrat &300

Hvi3
— —_— o
o h o
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Température du substrat avant la projection (°C)

Figure 4.21: Microdureté de revétement en fonction de la température du substrat avant

la projection.
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Figure 4.22: Effet de la température du substrat’adh&rence entre revétement et
substrat.

La modification de la température du substrénftuence ni la porosité ni la
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microdureté du revétement. En revanchadhérence entre revétement et substrat
augmente par rapport a celle obtenue sur un substrat sans préchau#idbérdnce
maximale du revétement atteint 11.6 + 0.5 MPa obtenue pour une température de

préchauffage du substrat de 200

4.4.3.3 Analyse de la fracture

Figure 4.23 montre les images des surfaces du substrat apres les essais de traction. La
spectroscopie a dispersionédergie a été utilisée pour analyser la distribution des
éléments sur les surfaces des substrats. Deux contrastes de couleurs peuvent étre
observés. Les zones de couleur sombre ont été identifiées comme des résidus de Mg, et
les zones de couleur plus claires correspondent aux €léments Al du substrat. Comme le
montrent les Figures 4.23a et 4.23b, des résidus de Mg sont trouvés sur les surfaces de
substrats sans préchauffage et préchauffé 8C10Dela signifie que la fracture du
revétement Mg est produite &’interface entre le revétement et le substrat. Pour la
Figure 4.23c correspondant a un substrat préchauffé 8 200e zone de couleur
unique est observée sur la surface du substrat et elle est identifiée comme élément Mg,
ce qui se traduit alors par une fracture de revétement ayant eu lieu au sein méme du
revétement. Lorsque la température du substrat de préchauffage attéid; @€
résidus de Mg sont a nouveau retrouvés sur le subskhiddns la Figure 4.23d,
permettant thffrmer que cette fois, la fracture du revétemerdsts produite a

I’interface.
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200 um g Cul
Figure 4.23: Morphologie de fracture sur des substrats non préchauffé (a), préchauffés

a la température 100 (b), 206C (c) et 306C (d).

4.4.3.4 Analyses et discussions sur le mécanisahdrence

Figure 4.24 illustre la morphologi€éuhe particule de Mg déposée sur substrat d
non préchauffé (a) et préchauffé a 200°C (b). Il est a souligner que les particules
déposées sur le substrat non préchauffé sont en quantité beaucoup plus faible que celles
présentes sur le substrat préchauffé. Surigaré 4.24a, quelques tracedngpact
apparaissent autour de la particule, indiquées par des fleches; ce qui suggére que le
substrat fa subi quune faible déformation. Ces traces peuvent étre produites par des
particules avec une vitesse inférieure a la vitesse critique mais elles peuvent aussi
provenir dune adhérence trop faible entre particules et substrat conduisant a ce que les
particules méme de vitesse convenable (> a la vitesse critique) ne puissent pas rester sur
le substrat. Il convient aussiajouter que des particules projetées avec une vitesse
inférieure a la vitesse critique peuvent endommager initialement le substrat et conduire
du coup a diminueradhérence entre la particule et le substrat par la suite. Pour la

Figure 4.24b, un jet, repéré par une fleche blanche danage, témoigne que
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I’instabilité de cisaillement adiabatiquest produite pendant le processtisngact.
Une trace téclaboussure autour de la particule indiquée cette fois par une fléeche noire
indique que la fusion de la particule a aussi eu lieu pendant le processogpdet! La
chaleur due &’instabilité de cisaillement adiabatique pourrait étréoddine de la

fusion de la particule.

Figure 4.24: Morphologie’dne particule déposée sur substrat sans préchauffage (a) et
sur substrat préchauffé a 2a0(b).

Figure 4.25 présente les contours simulés (analysés sur 20 um) de la déformation
plastique équivalente (PEEQ)uthe particule de 700 ni*srrivant sur des substrats en
Al avec températures de préchauffage différentes. La vitésapatt des particules
(700 m-&) est calculée en utilisant un modéle CFD & une dimension et est supérieure &
la vitesse critique des particules de Mg établie entre 653 @637 m-3. Le détail de
cette simulation a été mentionné précédemi@nt est observé que la zone de haute
pression est éjectée dans un état plastifié et forme un jet comme illustré sur les Figures
4.25a-d. Leffet de la température du substrat est visible quant a ell&apangement
du jet. Ces résultats de simulation sont en accord adesdrvation des morphologies
proposées sur laigure 4.24. Pour le substrat non préchauffé, aucune évidence sur la
création dun jet riapparait. Le jet existe eadlonge lorsque le substrat est préchauffé a
200°C. Ainsi, le mécanisme’ddhérence par projection a froid est considéré comme le
résultat principalement dé&nstabilité de cisaillement adiabatique’iaterface lors de
I’impact. Cette instabilité se produit a la suite du processus de déformation élevé et elle
crée un jet plus ou moins homogéne de particules et de matiére issue du €dBstrat
Champagne et al. a proposé un mécanisnaelhérence couplé au mélange des
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particules avec le matériau substratiatérface dans le cas de cuivre projeté sur un
substrat A’ Hussain et al. ont fait remarquer que dans leur modéle semi-quantitative
le matériau du jet associé avec le matériau de dépdt joue un role particulierement
important pendant le processuaghérencE&®. Par conséquent, sur substrat préchauffé,
[’augmentation de la superficie du jet implique une augmentation de la zone de
solidarisation et contribue de faitaligmentation déddhérence entre le revétement et

le substrat.

Une autre différence observable dans les Figures 4.25a-d concerne le degré de
déformation du substrat, qui augmente avewmdmentation de la température de
préchauffage du substrat. La déformation du substrat joue un réle important dans
I’élimination de film doxyde et dans le facteuratihérence quedn souhaite élevé
entre revétement et substi&l. Il est actuellement supposé que la faible déformation
du substrat entrainerait une moindre efficacité datimination de loxyde en surface,
ce qui conduirait alors a une adhérence plus faible. Inversement, une déformation du
substrat plus grande participe a éliminer plus nettemexyde en surface et permet
d’atteindre ladhérence métallurgique, favorisant du coupadhérence entre le

revétement et le substrat.
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Figure 4.25: Contours simulés de la déformation plastique équivalente (PEEQ) sur 20

um correspondant & une particule de 700 nimpactant un substrat sans préchauffage
(a) et préchauffé a 100 (b), 200C (c), 306C (d).

Sur la base des analyses ci-desslisflence du préchauffage du substrat sur
I’adhérence entre revétement et substrat est suscepéitskedecrite. Dans un premier
temps et en tenant compte des limites physiques imposées au systéeme de projection
utilisé et des caractéristiques de la matiere a projeter (point de fusion), et il peut étre
soutenu que les particules Mpnt jamais acquis une énergie suffisante pour parvenir

a créer une zone importante de matériau’electage et’adhérence meétallurgie. En
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conséquence;ddhérence entre particule et substrat non préchauffé est faible. En plus,
les particules qui arrivent par la suite rompent partiellement ou totaleraénhétence
entre la particule déposée avant et le substrat. Une microfissure se’arésfade et
se propage le long dariterface comme illustré sur la Figure 4.19a. Dans un deuxiéme
temps, par augmentation de la température du substrat, un jet provenastaleilité
de cisaillement adiabatique apparaitatisnge avec la température de préchauffage. Il
s’ensuit que les particules quiésrasent sur le substrat de température plus forte
causent moins de dommages et concourent a augm&adbeldence entre particule
déposée et substrat. Les sources de création des microfissures sont rédstites c
pourquoi seules quelques microfissures discontinues peuvent étre observées sur la
Figure 4.19b. La zone de présence du jet ainsi que la déformation du substrat continuent
toutes les deux a croitre avec la température de préchauffage du substrat. De
microfissures existent comme affiché sur la Figure 4.19c. En complément,
I’observation des éléments présents sur la surface du substrat révele que la fracture du
revétement se produite dans le revétement, ce qui indiquéagiheélence dihterface
du revétement et du substrat est supérieudaérence au sein du revétement (11.6 +
0.5 MPa). Dans le casuhe température de préchauffage encore plus élevée (300°C),
on pourrait imaginer que la particuleneruste plus facilement dans le substrat et que
I’adhérence devrait étre alors maximale. Pourtant, les résultats montrent que des
microfissures existent dans ce cas et gaghérence diminue dans la Figure 4.19d.
Notre explication se base sur la présencm dilm d’oxyde généré par le temps plus
long mis pour atteindre cette plus haute température. Les prodoiyddtion
joueraient un role néfaste empéchant le contact intime entre les particules et le substrat.
Les résultats de la porosité et microdureté des revétements montrent que le
changement de la température du substratpas dnfluence significative sur les
propriétés mécaniques du revétement. Elle participe en revanche de fagon trés nette a la
création et a’Btendue de la zone du jet ainsi@la déformation du substrat. Elle joue
ainsi un réle tres actif dansétablissement de la premiére couchiacdroche des

particules sur le substrat.
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4.5 Elaboration du dép6t dAZ91

4.5.1 Introduction

L alliage AZ91 est’hlliage de Magnésium le plus utilisé offrant une combinaison
intéressante de ses propriétés de haute résistance a la température ambiante, de bonne
coulabilité et dexcellente résistance a la corrosidh. Le moulage, actuellement
reconnu comme la principale technique pour produire des piéces en alliage AZ91D,
n’est pas approprié pour préparer des produits volumineux ou de forme colitpféxe
Un probleme concerne en particulier la restauration de pieces formées par alliage
AZ91D. Il savere donc difficile voire impossible de réparer des pieces AZ91D avec les
techniques courantes de type TIG, MIG par exemple ou par projection thermique liée
au probleme’hctivité du matériau sous haute température.

Lors de létude précédente®, les caractéristiques’uh revétement de Mg pur
fabriqué par projection a froid ont été présentées. Dans cette étude la poudre AZ91D a
été utilisée pour produire des revétements par projection a froid. La microstructure du

revétement et son comportementuslre ont été étudiés.
4.5.2 Matériaux de parametres de projection

L’AZ91 alliage est’hlliage de Mg affichant une combinaison de haute résistance a la
température ambiante, une bonne coulabilité lors de coulée en fonderie et une
excellente résistance a la corrosion. Une poudre commerciaE9tD (Tangshan
Weihao magnésium Poudre Co., Ltd, Chine) a été utilisée pour produire des
revétements. La composition chimique de la poudre AZ91D est montrée dans le
Tableau4.1. La distribution de taille des particules AZ91D se situe 8dfpam et 81
pm est montre dans la Figure 4.4. Particulég81D présentent une forme sphérique,
comme indiqué dans la Figure 4.5a et des grains dans les particules sont plutét équiaxe
comme montré dans lagtre 4.5b.

Une buse auto-congue avec la section rectangulaire a été utilisé pour déposer des
revétements. Les températures de gaz ont été variées W& #600°C. Les autres

parametres de projection (essais série N0.4) est montre dans le Tableau 4.2.

92



Chapitre 4: Elaboration des dép6ts de magnésium et alliages

4.5.3 Résultats

4.5.3.1 Dépbt AZ91D

Dans une étude précédente, les revétements ont été produits en utilisant une buse de
projection de section circulaire, et les résultats ont montré que le rendement de
déposition reste relativement faible par rapport a celui obtenus fauires particules
métalliques, par exemple pour les particules Al, Cu etc. Yin Eflaint étudié Teffet
de la forme de la section de la buse sur le débit de gaz &célération des particules
Les résultats ont souligné que pour des buses rectangulaires, un plus grand nombre de
particules pouvaient atteindre une vitesse relativement élevée en raison de la plus
grande superficie de la section. Erautres termes, il est possibléadhéliorer le
rendement de déposition en utilisant une buse de section rectangulaire. Par conséquent,
les particules AZ91D ont été projetées avec ce type de buse de section transversale
rectangulaire pour des températures de gaz variant #€ 46600C. Aucun dépot
n’ayant pu se former a la température la plus faible de 450°C, les microstructures des
revétements préparés pour les températures de gaz de 500°C, 550°C et 600°C sont

représentées sur la Figure 4.26.
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Figure 4.26: Microstructures de coupes transversales des revétements dépo¥@s a 500
(a), 550C (b), 600C (c) et photo dine particule récupérée aprés le rebond de
I’éprouvette (d).

Les résultats des rendements de déposition sont donnés siguta &.27. Le
rendement augmente avéaugmentation de la température du gaz. Compte tenu du
fait que la vitesse des particules augmente daagmentation de la température de gaz
B34 on peut penser que plus de particules atteignent une vitesse supérieure a la valeur
critiguée qui conduit a une augmentation du rendement de déposition.

La méthode couramment utilisée pour améliorer le rendement de déposition est
d’augmenter la température du ggzincipal. Mais cette méthode n’est pas adaptée au
cas des particules AZ91D en raison leur point de fusion ba3qB00

Deux solutions sont alors a envisager pour améliorer ce rendement

- Augmenter la température de gaz principal;

- Choisir une taille de particule plus pefite®®:

- Améliorer la vitesse @impact des particules en projetant sous gaz héfitiou en

optimisant la géométrie de bus&®!
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Figure 4.27: Effet de la température du gaz sur le rendement de déposition.

L’observation des particules au sein du revétement (Figure 4.26a-c) a montré que la
forme de particules formant le dép6t était plate tandis que la forme de particules dans la
poudre originale était sphérique (Figure 4.5a). Aussi, il peut étre déduit que les
particules au sein des revétements eu subies des déformations importante. Figure 4.26d
représente’analyse du grain dans une particule projetée et ayant rebondi. La fleche
blanche indique direction’idnpact sur la particule. On constate que non seulement la
forme des particules change, mais aussidntation des grains. Au sein de la particule
originale, forientation des grains est aléatoire. Aprés impact un arrangement ordonné
dans la zone ’dnpact se dessine et la directionadangement des grains est
perpendiculaire a la direction du rebond. En conséquence, cet alliage de Mg peut se
déformer et former un revétement par projection a froid.

Les surfaces de fracture des revétements préparés’@, FESC et 600C sont
représentées sur la Figure 4.28. Des écrasements longs et minces peuvent étre observés
sur ces photos. Sur la Figure 4.28d qui présente un zaora gartie de la Figure 4.28b,
des billes sphériques et des structures en forme de fossettes sont visibles ce qui permet
d’affirmer que certaines particules ont eu une énergie suffisante pour atteindre une
fusion partielle @’Impact. Ceci peut’sxpliquer comme suit: en projection a froid, les
particules arrivant sur le substrat éliminent par impact le fiomytle et génerent grace

a leur vitesse et leur énergie élevées la créafionedadhérence métallique. Ainsi, si
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I’énergie de ces particules atteint un niveau suffisant (énergie seuil), la chaléur du
I’instabilité de cisaillement adiabatique ne peut étre évacué et une fusion partielle des
particules & impact peut avoir li&lf". Toutefois, la preuve de phénomeénes liés a la
fusion des particules dihpact ria pu étre que tres peu observée si bien que le
mécanisme de déposition des particules AZ91D reste principalement associé a un

ancrage mécanique.

Figure 4.28: Microstructures de fracture du dépot fabriqué 3C5@0, 556C (b),

600°C (c) et photo agrandieuhe partie de’'image b (d).

4.5.3.2 Caractérisation de microstructure

En observant attentivement la Figure 4.26a, b et c, il peut étre constaté que certaines
zones de couleur noire sont présentes dans ces images. Ces zones ont été identifiées
comme des pores dans le revétement. Pourtant, le revétement prépa( sehlait
exempt de pores et relativement dense comme montré daiggita &.26a; quelques
pores étaient visibles dans les revétements fabriquéS@ B6600C. L augmentation

de température du gaz permet a certaines particules de diametre plus important de
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participer a la construction du dépét. Néanmoins, ces plus grosses particules subissent
une déformation plus faible compte tenu de leur vitesse aussi plus faiel. C
I’explication retenue pour justifier deekistence de pores dans les dép6ts fabriqués a
550°C et 600C. Le taux de porosité dans les revétements a été calculé et le résultat est
montré sur la Figure 4.29. La porosité des revétements diminue légerement avec
[’augmentation de la température du gandiron 4% a 3.5%. Il convientaouter que

dans cette recherche, la variation de température du gaz a était tres étroite,’liméée d

part par la nécessaire déposition de particules’aitre part par une température
n’excédant pas le point de fusion de Mg (&0 Cela a conditionnéihtervalle de

vitesses de particules trés resserré aussi. Pour ces raisons, la porosité des revétements

n’est pas significativement différente.

5
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Figure 4.29: Effet du gaz principal sur la porosité des dépots.

Le Magnésium étant un métal tres actif et tres facile a oxyder a température élevée,
une analyse par DRX de la teneur en oxygene a été effectuée pour vérifier les réactions
et les phénomenesakydation des particules projetées a froid. Les spectres DRX de la
particule initiale et des revétements obtenus par différentes températures sont
représentés en Figure 4.30. La phase Mg et:Mg existent dans les revétements
réalisés aux trois températures, correspondant aux phases de la particule dans son état
d’origine. Cela donne a penseriyjn’y avait pas eu de réaction ni de transformation de

phase au cours de la projection.
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Figure 4.30: Spectres DRX des particules initiales et des revétements.

Les résultats concernant les analyses de la teneur en oxygene sont affichés dans le
Tableau 4.4. La teneur en oxygéne dans le revétement construfiCd&@finente par
rapport a celui de la particule originale passant de 273 ppm a 432 ppm, alors que cette
valeur chute a 200 ppm pour le revétement fabriqué 206@ette différence faible est
probablement due a une erreur de mesure ne permettant pas de conclure que le
revétement ne subit aucune dégradation ni oxydation.

Tableau 4.4: Teneurs en oxygene pour les particules et les revétements.

Teneurs en oxygene (ppm
Particule 273 £55
Dépot fabriqué a 50tC 432 +121
Dépot fabriqué a 66C 200 + 107

4.5.3.3 Propriétés mécanigues

La microdureté des revétements préparés pour des températures différentes de gaz
principal (500°C, 550°C et 600°C) a été déterminée, et les résultats sont présentés sur
la Figure 4.31. Il ty a pas de modification de la microdureté en fonction de la
température du gaz, elle reste voisine de 100 HV. En comparaison de la valeur de la
microdureté de la particule dans son état original, 74.2 £ 4.3 HV la microdureté des
revétements augmente. Elle résulte ‘@ffdt de durcissement di d@hpact successif

des particules ultérieures au cours de projection a froid.
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Les revétements préparés a 5@t 600C ont subi le test’dsure, le revétement
obtenu a 50 étant trop mince pour le faire. Les résultats montrent que le
coefficient de frottement du revétement préparé a 550°C était 0.27 + 0.02 équivalent a
celui du revétement préparé a B0D0Les taux tlsure pour ces deux revétements a
55(0°C et 606C correspondent respectivement & 4.5 + 2.7 %> N> m* et 4.4 +
2.0 x 10" mm®-N*-m™. Il peut ainsi étre conclu que la température du dgazpas
d’effet significatif sur les deux caractéristiques, coefficient de frottement et taux

d’usure.

120

500 ' 550 ' 600

Température du gaz principal (°C)

Figure 4.31: Effet de la température du gaz principal sur la microdureté des dépots.

En complément a ces résultats, les morphologies de surface des revétements apres
essai tribologique sont illustrées sur la Figure 4.32a et 4.32b pour les deux températures
de gaz 550°C et 600°C. Il peut étre constaté que certains matériaux de revétement
s’écaillent sur les surfaces de deux revétements. Il apparait sur ces phHatos qu
endommagement massif de la surface est survenu au cours dugast.den plus des
analyses sur les surfaces des revétements, une étude par microscopie MEB a étée
effectuée sur la surface de la bilfacier 100Cr6 ayant servi aux tests. Sa morphologie
est représentée sur la Figure 4.32c. On constate que certains détritus restent fixés sur la
surface de la bille, et sont identifiés comme étant des éléments AZ91D. On peut alors
penser que de la matiere a été enlevée de la surface de revétement et ait été transférée a

la surface de la bille. Par conséquent, il peut étre déduit que le mécanisone des
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revétements AZ91D est de type usure adhésive.

Figure 4.32: Morphologies de la surface des revétements’@ &&0et 608C (b) et de

la surface de la bille (contrepartie) (c) apres les tests tribologiques.

4.6 Conclusions

Sur la base des résultats obtenus au cours de cette étude, les conclusions suivantes
peuvent étre apportées :

1. Des revétements denses de Mg ont été déposés avec succes par procédé de

projection a froid;

2. Aucun revétement’a pu étre fabriqué pour une température du gaz principal

inférieure a 30%C; Par modélisation, la vitesse critique des particules de Mg est

trouvée variant entre 653 rit-et 677 m-s.

3. Le rendement de déposition des particules de Mg et les taux de porosité de ce

type de revétements sont influencés par la température du gaz principal. Le

rendement de dépbt et les taux de porosité présents dans les revétements sont

dépendants de la température du gaz principal. Avec une augmentation de cette
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température de 3580 a 630C, le rendement de projection augmente de 1.6% a 19.6%
alors que la porosité des revétements diminue de 10% a 1.4%. Aucune réaction
d’oxydation na lieu lors de la projection.

4. L’adhérence des particules de Mg déposées sur substrat Al (3.3 + 0.8 MPa) est
plus importante que celle trouvée sur les substrats en acier inoxydable (2.2 £ 0.8 MPa)
en raison de la meilleure déformabilité de ce premier substrat. Le mécanisme de
collage des particules Mg sur substrats Al correspond a un collage métallique associe
a un verrouillage mécanique alors que seul le collage métallurgie est responsable du
collage entre particules Mg et substrats en acier inoxydable.

5. La modification de la température du substrabfluence ni la porosité ni la
microdureté du revétement. En revanchadhérence entre revétement et substrat
augmente par rapport a celle obtenue sur un substrat sans préchauffage en raison de
I’augmentation de la superficie de zon&andrage et la zone’athérence
métallurgique. Ladhérence maximale du revétement atteint 11.6 + 0.5 MPa obtenue
pour une température de préchauffage du substrat 4€.200

6. Lesrevétements en alliage AZ91D denses a été fabriqués en employant une buse
de géométrie rectangulaire a la température du gaz principal i &800C. Sous

cette condition, le rendement de déposition augmente de 0.8% a 6.4% avec
I’augmentation de la température des gaz d€®@0600C. Le mécanisme de
collage de particules AZ91D est principalement dirandrage mécanique. La
porosité du revétement AZ91D varie entre 3.6% et 3.9%. Aucune réaction
d’oxydation na lieu lors de projection.

7. Le coefficient de frottement des revétements préparés a la température du gaz
principal de 558C et 600C est resté égal 0.27, alors que le tauxsdre des
revétements évolue de 4.5 + 2.7 X*10m>- N*- m* & 4.4 + 2.0 x 70 mm*> N*. m*

lorsque la température augmente. Le mécanisosuce des revétements est de type

usure adhésive.
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Chapitre 5 Elaboration des dépbts composites par projection

a froid

5.1 Matériaux et parametres experimentax

5.1.1 Introduction

Comme expliqué précédemment, le magnésium (Mg) et ses alliages présentent un
potentiel intéressant parmi tous les métaux structuraux. Cependant leurs mauvaises
propriétés mécaniques et leur faible résistancaisule limitent le développement.
C’est pourquoi, la rechercheest focalisée sur de nombreux procédés ou de
technologies pour améliorer ces deux facteurs: propriétés mécaniques et résistance a
I’usure. A ce jour, il existe deux approches principales de travail: les comgosites
matrice métalliquet les renforts de surfacé?. Les composites & matrice métallique
(Métal Matrix Composites, MMCs) sont des matériaux composites constitags d
moins deux parties distinctesn métal et un autre matériau qui peut étre aussi un
métal™, une céramiqué’ ou un composant organiql’e Le mécanisme «renforcé»
de ce type de composit@MC est attribué a:

1. La force externe qui est transférée a partir de la matrice vers la particule
renforcée;

2. La particule renforcée qui empéche alors le mouvement de dislocation. Les
céramiques comme SiC, TiC,Bet TiB,, les métaux par exemple Ni, Cu et les
alliages du type Ti-6Al-4V pourraient agir en tant que phase renforcée dans le
composite a base de Mg. Parmi cet ensemble de matériaux, le SiC est tres
souvent utilisé comme phase renforcée en raison de sa haute dureté trés
importante et de son codt relativement faible.

De nombreux procédés ou technologies peuvent étre utilisés pour produire des

composites a base de Mg, par exemple, le moulage sous pression (squeeze casting), la

coulée avec fusion-malaxage (melt stir technique), le frittage des poudres (powder
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metallurgy), la déposition avec fusion désintégrée (disintegrated melt deposition),
I’infiltration de métaux en fusion dntérieur de céramiques poreuses (in situ reactive
infiltration process) et encore la projection (spray forming). Des composites a base de
Mg avec 30 vol.% SiC ont été fabriqués par le moulage sous prés&fbret par la

coulée avec fusion-malaxafe®. Mais les produits des réactions éventuellesVg

et MgO générés en raison de la haute température du procédé possédent des
mauvaises propriétés meécaniques et de résistance a la corrosion. Le frittage des
poudres est un autre procédé pour produire des composites a base de Mg, avec une
teneur maximale des particules renforcées qui peut atteindre 30 vol.%. Cependant, la
distribution des particules renforcéegst pas homogene et les produits de réaction
MgO et M@Si ainsi quune porosité relativement élevée ne peuvent étre évités par ce
procédé™*? Dans le cas du procédé de la déposition avec fusion désintégrée, les
métaux Ni et Cu sont utilisés en tant que particules renforcées. Mais la teneur en
particules renforcées est trés faible, environ de 3 vbt%h Le procédé utilisant
I’infiltration de métaux fondus aitérieur de céramiques poreuses permet quant a lui

de fabriquer des composites avec un pourcentage des particules renforcées trés éleveé,
environ 50 vol.%. Toutefois, seule une partie de ces particules renforcées peut étre
utilisée pour la demande de la propriété de mouillabilit¢ de la matticBomme

indiqué par les auteurs, le probleme principal de la projection provient de la trop forte
porosité (20 vol.%}4*%]

Concernant maintenant le procédé de projection a froid, la plupart des métaux et de
leurs alliages peut étre déposée par cette techfifjuet les composites & matrice
métallique peuvent aussi étre déposés avec une teneur élevée et une distribution
homogéne des phases renforcé&&”. La teneur de particules renforcées peut étre
augmentée par optimisation des conditions de projection, en choisissant de travailler
sur la position dnjection de particules renforcé&8 ou sur le pré-traitement des

particules projetée&?. La teneur maximale de particules renforcées peut alors
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atteindre jusqia environ 90 poids.% pour les composites a matrice métallique de type
WC-Co 4,

Il convient de souligner dil y a actuellement peu’drticles sur les composites a
matrice métallique a base Mg fabriqués par projection a froid. Dans ce chapitre, les
travaux présentés correspondent a la mise en forme par projection a ’froid d
composite a base de Mg avec des particules de S@et de la taille et de la fraction
volumiqgue de SiC sur la microstructure et propriétés mécaniques de ce composite ont

été étudiées. ’lusure mécanisme de ce composite est aussi discuté dans ce chapitre.

5.1.2 Procédures Expérimentales

5.1.2.1 Matériaux

Le mélange mécanique de la poudre commerciale pure AZ91D (Tangshan Weihao
Mg Powder Co., Ltd, Chine) avec la poudre SiC (Sulzer Metco, Suisse) a été utilisé
pour produire les revétements. La composition chimique’alage AZ91D est
présentée dans le Tableau 5.1.

Tableau 5.1: Composition chimique dalliage AZ91D (poids.%).

Mg 90.26
Al 8.65
Zn 0.43
Mn 0.28
Cu 0.34
Fe 0.04

La morphologie des particules AZ91D est présentée sur la Figure 5.1a, qui montre
gue les particules sont sphériques. La distribution de taille montrée dans la Figure 5.1b
a été mesurée par Mastersizer 2000 (Malvern Instruments Ltd, Royaume-Uni). Cette

distribution de taille est comprise entre| B et 81um.
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Figure 5.1: Morphologie de surface des poudres: AZ91D (a), de SiC (b).

Quatre poudres commerciales SiC (HC Starck, aux Etats-Unis) ont servi de phase
de renforcement comme présenté dans la Figure 5.2. Les distributions
granulométriques des poudres SiC sont présentées sur la Figure 5.2. Les diamétres
moyens de ces poudres sont respectivement 68 um, 27 um, 14 um, et 4 um pour les
quatre catégories de poudre SiC, donc ils sont nommés comme SiC-68, SiC-27,

SiC-14 et SiC-4 respectivement.

5.1.2.2 Déposition et caractérisation des dépots

La projection a froid a été réalisée en employant le systéme de projection a froid
commercial (CGT GmbH, Allemagne) avec la buse de section transversale
rectangulaire développée au laboratoiréail.comprimé est utilisé comme gaz de
propulsion, et ’largon est comme gaz porteur de la poudre. La pression du gaz
principal dans la pré-chambre est 2.5 MPa et sa température &t 6@dicernant le
gaz porteur, sa pression a été maintenue a un niveau supérieur a celui du gaz principal
de maniére a assurer une alimentation constante en poudre et sa température a été
préchauffée a 26C. Le taux dalimentation en poudre estehviron 70 g-rim™. La
distance de projection reste égale a 30 mm. La vitesse de déplacement de buse devant
le substrat est fixée & 100 mm.: Hes plaques en alliage Mg (AZ31) de dimension de
60 x 20 x 3 mrmont été utilisées en tant que substrats et ont été sablées avant

projection.
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Figure 5.2: Morphologie et distribution de taille des poudres SiC de diamétre moyen
de 68 um (a), 27 um (b), 14 um (c) et 4 um (d).
La morphologie de surface et la microstructure des revétements en coupe

transversales ont été examinées par microscope optique (OM, Nikon, Japon) et
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microscope électronique a balayage (MEB, JEOL, JSM-5800LV, Japon). Le
pourcentage de particules de SiC dans le composite a été déterminanpbrsé
d’images basée sutobservation par microscopie optique. Le deduplatissement

des particules a été estimé sur la base des analysesyés. Les morphologies des
fractures et des tracesudure de ces revétements ainsi que du contre pion ont été
analysées par microscopie électronique a balayage (MEB, JEOL, JSM-5800LV, Japon)
en mode image sur les électrons secondaires. La microdureté Vickers des revétements
a été quant a elle mesurée en utilisant une charge de 300 g pour un temps de
chargement de 15 s’adhérence entre le revétement et le substrat a été déterminée en
utilisant un essai ’drrachement (ASTM C-633-01).’a&ppareil de traction (IC
ESCOFFIER, Estotest 50, France) a été employé pour réaliser les tests en traction
avec une vitesse de traction de 1.56 mmm@ing échantillons ont été utilisés pour
chaque revétement.

Les essais en frottement ont été effectués avec le type Bille-Sur-Disque (BOD) sur
le tribométre CSM sous environnement ambiak préalable a ces essaie
frottement, toutes les surfaces des revétements ont été polies pour obtenir une rugosité
moyenne (Ra) @nviron 0.05 pum. La contrepartie est soit une bille en 100Cr6, soit en
WC-Co de diametre 6 mm présentant une surface polie niieoagharge appliquée et
la vitesse de glissement sont respectivement de 5 N et 05 hagdistance de
glissement est, elle, de 500 m. Dans ce travail, les sections transversales des pistes ont

eté obtenues par un profilometre (Altisurf 500) apres le parcours des. 500 m

5.1.2.3 Simulation

La vitesse de la particule a été simulée par un modéle en Zida du logiciel
commercial FLUENT (version 12).’étude a été réalisée sur un quart de la
représentation spatiale en raison de la caractéristique axisymétriqéealddment.
Une méthode couplée implicite a été utilisée pour résoudre le chaopuEment
dans un état stable. Le modéle standard de turbuleradidgponible dans FLUENT a

été pris en compte. ’accélération des particules a été calculée a partir de la
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modélisation des phases discretes. Les détails des conditions aux limites sont
consultables dans la littératufé'. Le facteur de forme de particules, qui est défini
comme le rapport de la surfackide particule sphérique sur la surface de la particule
étudiée avec le méme volume, influe sur la force de trainée, et affecte ensuite la
vitesse des particules. Dans cette étude, ce facteur a été estimé a 0.6 en raison de la

forme irréguliére des particules de SiC.

5.2 Effet de la taille de particules SIC sur propriétés des

revétements

5.2.1 Introduction

Compte tenu de’attention croissante portée sur les revétements composites dont
les applications ne cessent de se développer dans les industries aérospatiale, des
systemes optiques, des instruments de précisieffetl de la taille de la phase
céramique sur le rendement de dépbsur les propriétés mécaniques a été étudié.
Sova et al. ont étudiédffet de la taille des particules sur la formatiourd
revétement constitué de particules SIiC etQ4|l et ils ont souligné que les fines
poudres céramiques produisent un effegctivation important sur le processus de
projection de métal (Al, Cu) permettant une augmentation notable du rendement de
ces éléments métalliques dans le dépdt par rapport a la projection de métal pur. En
méme temps, la poudre de particules céramiques avec un plus grand diamétre produit
un effet dérosion forte qui réduit considérablement la croissance du revétement et
donc du rendement de dépdt du composant métalfijudng et al. ont étudié éffet
de la taille des particules WC sur le revétement fabriqué par projection a froid et ont
remarqué qul existait une limite de taille des particules au-dessus de laquelle
I’épaisseur des revétementaugmente plué”.

Par conséquent, trois types de poudre SiC présentant une granulométrie différente
ont été utilisés dans cette section. Les effets de la taille de SiC sur la microstructure et
les propriétés mécaniques ont été examinés.
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5.2.2 Matériaux et parametres de projection

Trois poudres de SiC avec un diamétre moyen de 27 um, 14 um et 4 um sont
utilisées dans cette section. Leurs morphologies et distributions de taille sont affichées
en Figure 5.2b-d. Les poudres AZ91D (présentées sur la Figure 5.1) et SiC ont été
meélangées mécaniquement dans un rapport volumique de 17:3.

Les paramétres de projection comme les moyens de caractérisation restent

identiques a ceux présentés dans la section 5.1.2.

5.2.3 Résultats et discussion

5.2.3.1 Microstructures des dépbts composites

Les morphologies des revétements composites fabriqués a partir des trois tailles
différentes de particules SiC sont présentées sur la Figure 5.3. On remarque la
présence de deux phases dans les revéteméntse kst la phase de renforcement
indiquée par des fleches blanches sur la figuréaetre est la phase de la matrice
métallique. Il peut étre constaté que les particules SiC sont disposées autour des
particules AZ91D, et que son contenu diminue avec la diminution de tailles des
particules SiC. lanalyse dmages a été utilisée pour déterminer la teneur en SiC
dans les revétements. Le pourcentage de SiC dans le revétement composite avec des
particules SiC de diameétres les plus importants est 19.2 + 2.9 vol.%, ce qui est plus
élevé que celui trouvé dans la poudre initiale (15 vol.%)o8ide référe aux résultats
des références®?® le pourcentage de la phase céramique doit &tre moins important
gue celui de la poudre initiale. Mais M. Yu et al. ont observé également la méme
tendance dans leurs revétements lolifgwnt projeté des particules SiC de taille
encore plus importante. lls ont expliqgué giéneérgie cinétique de ces particules SiC
était alors élevée due a leur grande taille éelépipouvait contribuer a diminuer la
perte de poudre dans le jet & grande vité&ShelLe résultat des analysedinages
montre que le pourcentage de particules SiC de 14 um dans le revétement est de 9.0 +

0.2 vol.%, ce qui est inférieur a celui contenu dans la poudre initiale.
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Figure 5.3: Microstructure des revétements composites renforcés par des particules
SiC ayant une taille de 27 um (a), 14 um (b) et 4 um (c).

La vitesse des particules de SiC et AZ91D a été par ailleurs simulée dans le but
d’expliquer la diminution de la teneur en SiC dans le revétement. Le résultat de cette
simulation est représenté sur la Figure 5.4. On peut observer une augmentation
constante de la vitesse (de 373 ™-& 687 m-3) des particules SiC avec
[’augmentation de la taille de 2 um a 27 um, paigdarition dun palier lorsque les
tailles de ces particuleséshelonnent entre 27 um et 51 um. Ainsi, dans le cas de la
projection des particules SiC de diamétre moyen 14 um (intervalle compris entre 5
um et 29 pm), les vitesses de ces particules se situent dans une gamme’s&1 m-s
687 m-&. Par conséquent, cette vitesse faible des particules SiC-14 pourrait entrainer

un faible pourcentage de particules de SiC dans le revétement.
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Figure 5.4: Evolution de la vitesse des particules en fonction de leur taille.

Le pourcentage de particules SiC de diamétre 4 um dans le revétement tel que
illustré sur la Figure 5.3c est treés faible et ce qui pourrait également étre attl#bué a
diminution de la vitesse des particules. La vitesse des particules de diamétre 4 um en
fonction de leur longueur de trajet est modélisée sur la Figure Sé&zulement de
gaz est influencé pardnde dexpansion et’dbnde de contraction, et la vitesse du gaz
connait en conséquence une perturbation. Les petites particules étant plus fortement
affectées paré€coulement de gaz, on peut observer sur cette courbe la présence de la
perturbation lorsque la particule sort de la buse (x > 0.205 m). Par ailleurs, la vitesse
de ces particules diminue rapidement pour une position proche du substrat,
correspondant ddffet de londe de choc comme montré sur la Figure 5.5b. En effet,
sur cette figure, il apparait une augmentation forte de la pression a proximité du
substrat avec une épaisseur de 1.8 mm pour cette zone relative aux ondes de choc. La
particule de petit diametre doit donc vaincre la résistance dom@el de choc pour
atteindre le substrat. Finalement avec une vitesse de particules comprise entre 373
m-s' et 621 m-3, les particules Tarrivent pas sur le substrat et trés peu sont

contenues dans le revétement.

115



Chapitre 5: Elaboration des dép6ts composites par projection a froid

Pression (Pa)
644898

800

i 604082
E cool 563265
% 522449
2 481633
= i 440816
a 400
o 400000
=
[}
% 200
i |

0 1 1 1 1 1

0.00 0.05 0.10 0.15 0.20 0.25

s L 1 1 1 1 J
Longueur de trajet (m) 023m _ 0231m__ 0.232m _ 0.233m___0.234m___0.235m
(@) (b)

Figure 5.5: Evolution de la vitesse des particules SiC de diametre 4 um en fonction de

la longueur du trajet (a), et évolution de la pression a proximité du substrat (b).

5.2.3.2 Propriétés mécaniques

L’adhérence des dépbts composites constitués par les trois catégories de particules
SiC (4 um, 14 um et 27 um) a été évaluée et le résultat est donné sur la Figure 5.6.
L’adhérence entre le revétement AZ91D et le substrat est 12.0 + 5.8 MPa.
L’adhérence des revétements composites augmente par rapport a celle du revétement
AZ91D (comprise entre 22.3 MPa a 23.5 MPa), elle &stwvron le double et cela

guelle que soit la taille des particules SiC.
30

25

20:— ) / / %

L’adhérence (MPa)

sl //

AZ91D SiC-4 SiC-14 SiC-27

Figure 5.6: Effet de la taille des particules SiC sadtérence des revétements
composites.
La microdureté de ces trois dépbts composites a également été mesurée, et le

résultat est présenté sur la Figure 5.7. La microdureté du d&ad@ID est 102.8 +
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1.9 HV. Les microduretés des revétements composites sont entre 112 HV a 150 HV,
supérieures a celle du revétement AZ91D. De nombreux mécanismes de renforcement
tels que le renforcement par dispersion de particules, le renforcement par écrouissage
et le raffinement grain du matrice peuvent étre cités pour expliquer cette augmentation
dans les revétements composites fabriqués par projection &*ftollans le cas des
revétements composites formés de particules SiC de taille moyenne 4 pm et 14 pm
(microdureté de 115.2 + 11.7 HV et 1124 + 59 HV), les mécanismes de
renforcement sont principalement le renforcement par écrouissage et le raffinement de
grain du matrice compte tenu de la taille et du pourcentage faible de la phase de
renforcement. La microdureté du revétement composite constitué des particules SiC
les plus grosses de 27 um augmente jigs§G0 HV. Dans ce cas, le renforcement par
dispersion de particules de SiC peut étre tenu comme principal responsable de cette

augmentation.

160 |
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Figure 5.7: Effet de la taille des particules SiC sur la microdureté des revétements

composites.

5.3 Effet du pourcentage de particules SiC sur les propriétés
des revétements composites
5.3.1 Introduction

Dans la derniere sectiorigffet de la taille des particules SiC sur la microstructure
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et les propriétés mécaniques des revétements composites a été étudié. Les résultats
montrent que la poudre SiC de plus grand diametre (27 pm en moyenne) comporte le
meilleur rendement de dépét et que sa fraction volumique dans le dép6t est supérieure
a celle dans la poudre initiale. En plus, cette poudre affiche des valeurs plus
intéressantes de microdureté (150 + 14 HV). En conséquerse cette poudre SiC
de 27 um en moyenne qui perméblatenir les meilleures propriétés des revétements
utilisables dans’industrie lorsqtil y a nécessité a montrer de fortes microdureté.

La fraction volumique de poudre céramique présente dans le mélange initial joue
également un réle important danarhélioration des propriétés des revétements. Yu et
al. ont étudié cet effet sur le rendement de dép6t et sur les propriétés mécaniques des
revétements composites SiC/AI5058. Ils ont remarqué que la microdureté des
revétements composites augmente avaggmentation de cette fraction volumique.
Wang et al. ont également étudiéffet du pourcentage de particules céramiques sur
le rendement de dépbt et ils ont constaté ¢eféet de martelages provoqués par les
particules dures améliore les interactions entre la phase de la matrice et la phase dure
conduisant a une augmentation du rendement de dépét. Cependant, une fois que ce
pourcentage en particules dures dépasse une certaine valeur, le processus de collage
est alors dominé par les interactions entre particules dures, entrainant une diminution
du rendement de dépét.

En liaison avec ces résultats, la fraction volumique de particules SiC dans les
revétements composites a donc été modifiee de maniere a mettre en éveféeice |

de ce paramétre sur la microstructure et les propriétés mécaniques des revétements.
5.3.2 Matériaux et procédés expérimentaux

La poudre de SiC avec un diametre moyen de 27 pum a été projetée. La poudre
AZ91D et SIiC ont été mélangées mécaniquement dans quatre rapports volumiques
différents de 85:15, 70:30, 55:45 et 40:60.

Les paramétres de projection comme les moyens de caractérisation restent

identiques a ceux présentés dans la section 5.1.2.
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5.3.3 Résultats et discussion

5.3.3.1 Microstructure des dépbts composites

Les poudres mélangées mécaniquement comprenant 15 vol.%, 30 vol.%, 45 vol.%
et 60 vol.% de particules SiC ont été projetées par projection a froid, et leurs
microstructures sont présentées sur la Figure 5.8. On obséitve’ g pas de fissure
a linterface entre les revétements et les substrats quel que soit le pourcentage de
particules céramiques dans le mélange, ce qui prouve ‘quélence entre
revétements et substrats est bonne. On observe égalementépaesseur du
revétement varie quand la fraction volumique de SiC dans la poudre initiale augmente.
Les revétements composites ayant été préparés sous des conditions de projection
identiques, ’épaisseur peut étre considérée comme un parameétre valide pour
caractériser le rendement de dépot.

L épaisseur des revétements a été tracée en fonction de la fraction volumique de
particules SiC présentes (Figure 5.9). Cette épaisseur augmentéaaggaentation
de 15 vol.% a 30 vol.% de la fraction de volume de particules SiC, puis @&minu
lorsque le pourcentage volumique des particules SiC passe de 30 vol.% a 60 vol.%.
Wang et al. ont constaté cette méme tendance, et ont expliqué que cet effet par le
martelage des particules dures qui permatn@liorer les interactions entre la phase
de la matrice et la phase céramique, et conduit & une augmentation du rendement de
dépbt. Cependant, comme expliqué précédemment, une fois que le pourcentage en
particules dures excede une certaine valeur, le processus de collage reste dominé par

les interactions entre particules dures et la diminution de rendement de dép6t apparait.
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Figure 5.8: Microstructures des revétements composites en fonction de la teneur de

SiC dans la poudre initiale de 15 vol.% (a), 30 vol.% (b), 45 vol.% (c) et 60 vol.% (d).
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Figure 5.9: Evolution deépaisseur du revétement composite en fonction de la
fraction volumique de particules SiC dans le mélange initial.
Iy a deux couleurs de contraste qui peuvent étre observées dans les images
présentées sur la Figure. 5.8. Les particules ayant une couleur foncée (noire) ont été
identifiées en tant que phase SiC, et celles avec une couleur de contraste plus claire

120



Chapitre 5: Elaboration des dép6ts composites par projection a froid

(grise) correspondent a la phase AZ91D. Ainsi, on peut observer que la fraction
volumique de particules SiC dans les revétements composites qui est montre dans la
Figure 5.10 augmente avealigmentation de cette fraction dans le mélange initial.

En se basant sutanalyse dmages, il existe dans les dépobts un pourcentage de 19
vol.%, 27 vol.%, 37 vol.% et 51 vol.% correspondant a un pourcentage de SiC dans le
mélange initial de 15 vol.%, 30 vol.%, 45 vol.% et 60 vol.% respectivement. Des
particules de SiC dans les revétements composites se répartissent autour des particules
AZ91D. Les particules AZ91D se déforment solwedfét du martelage de particules

SiC et leur degré’dplatissement augmente avéaulgmentation du pourcentage de

SiC dans les revétements (et dans le mélange initial). Le dégpéatissement,
correspondant au rapport entre longueur et largeur de la particule déformée, a été
calculé en utilisant’&nalyse dmages. Le résultat sur degréaplatissement est
montré dans la Figure 5.11. Il est trouvé que le detaplatissement de la poudre
AZ91D dans le revétement composite avec 15 vol.% SiC est de 1.7 £ 0.3. Ce degré
d’aplatissement est maximum pour un pourcentage de particules SiC aussi maximum

(51 vol.%).
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Figure 5.10: Fraction volumique de particules SiC dans les revétements en fonction de

la valeur dans la poudre initiale.
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Figure 5.11: Degré’dplatissement des particules AZ91D dans le revétement

composite.

5.3.3.2 Propriétés mécaniques

Les résultats de la microdureté des revétements composites renforcés par différents
pourcentages de particules SiC sont présentés sur la Figure. 5.12. La microdureté du
revétement AZ91D est 97.5 + 9.2 HV, celle des revétements composites est plus
élevée quel que soit le pourcentage de particules SiC dans le mélange. Cette
microdureté des revétements composites augmente passant de 150 HV a environ 200
HV avec faugmentation de pourcentage de SiC de 30 vol.% a 60 vol.% de particules
SiC. Deux raisons peuvent expliquer cette évolution

1. D’une part, certaines particules SiC viennent jouer un réle de soutien et de
résistance a la déformation;

2. D’autre part, ’effet de martelage *accentue avec’dugmentation du
pourcentage de particules SiC, ain®ffet décrouissage des particules

AZ91D augmente.
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Figure 5.12: Effet du pourcentage de particules SiC sur la microdureté des
revétements composites.

En complément a ces résultatdadhérence entre revétements composites et
substrats a été mesurée, et elle est présentée sur la Figure &lbh&rénce entre les
revétements et les substrats ne varie pas de fagon significative en fonction des
différents pourcentages de particules SiC dans le dép6t (23 MPa environ). La fracture
se produit &’interface entre revétement et substrat, ce qui suggere apleétence
entre les particules est plus importante que cellmgiface. En observant la Figure
5.8, il apparait que le type de collage du revétement de la Figure 5.8d est différent
comparés aux autres des Figures 5.8a-c. En effet, les particules AZ91D sont
complétement séparées par des particules Si&lhErence entre les particules ne
diminue pas, ce qui permet de conclure qaeHérence entre particules AZ91D et

particules SiC est comparable a celle entre particiksadD seules.
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Figure 5.13: Effet du pourcentage en SiC sadtérence des revétements composites.

5.4 Discussion sur le mécanismeuasure

5.4.1 Introduction

Au travers de ces derniers résultats, il a été observé que les particules SiC de petites
tailles étaient difficilement intégrées au dépo6t composite car fortement perturbées par
la présence des ondes de choc damolulement. Pour les particules de plus grands
diameétres, elles permetteribdgmenter a la fois la dureté.

Dans cette partie, une poudre AZ91D a été mélangée a une poudre SiC de grande
taille dans un rapport de 7:3 de maniere a étudier le mécanisswea du composite

ainsi formé.
5.4.2 Matériaux et parametres de projection

La poudre SiC de diamétre moyen 68 pm (Figure 5.2a) a été melangée
mécaniquement a la poudre SiC pour un rapport volumique de 7:3.
Les paramétres de projection comme les moyens de caractérisation restent

identiques a ceux présentés dans la section 5.1.2.
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5.4.3 Résultats et discussion

5.4.3.1 Microstructure des dépbts composites

La microstructure en vue transversale du revétement composite est illustrée sur la
Figure 5.14. Il peut étre vu sur la Figure 5.14a que la distribution des particules SiC
dans le composite semble homogéne. Le résultdadalyse dmages indique que le
pourcentage de SiC dans le dép6t est 23.6 + 7.5 vol.%, ce qui est inférieur au
pourcentage initial de SiC dans le mélange. Par conséquent, il y a perte de particules
SiC pendant la projection a froid. Il peut donc étre déduit que le rendement de
projection des particules SiC est inférieur a celui des partictde29dD.

Sur la Figure 5.14b, la zone grise (notée A) correspond au matériau AZ91D et la
zone noire (notéB) a la particule SiC. Aucun micro défauent observable entre la
particule SiC et la matrice, alors que certaines particules SiC sont cassées comme on
peut le remarquer dans le cercle noir. Au cours de la construction du dépét, il
conviendrait alors de savoir si les particules SiC heurtent la matrice ou bien une
particule SiC. (Si les particules SiC heurtent une particule SiC déja déposée dans le

revétement,’effet de rebond se produit ainsi’goe fracture de la particule dans le

Figure5.14 Microstructure du composite en coupe transversale: (a) a faible
grossissement, (b) a fort grossissement.
La Figure 5.15 présenta morphologie de la fracture du revétement compoBite.

peut étre observé gun’y a pas de fossette sur la surface de rupture (Figure 5.15a),
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en conséquence, on peut en déduire que la rupture est de type fragile. La fracture se
produit surtout dansihterface entre la particule SiC et la matrice AZ91D. Des petits
fragments AZ91D comme ceux marqués par une fleche noire sont attachés a la
surface des particules SIC (Figure 5.15b), ce qui est la preuve que la rupsire s

produite alinterface de AZ91D/SiC.

|l

" i 10.0um |

Figure 5.15: Morphologie du composits, (et grossissement de la zone délimitée
le rectangle (a), (b)

La microdureté des revétements a également été mesurée. La microdureté du
revétement composite est de 140 + 19\2) 3 alors que celle de revétement AZ891D
est 97.5 = 9.2 HY¥s Ainsi, augmentation de la microdureté du revétement
composite (40% supérieure par rapport a celle du revétement AZ91D) doit étre
attribuée principalement aefffet de renforcement produit par les particules de SiC.
D’une part, les particules de SiC distribuées uniformément pourraient limiter la
déformation de la matrice AZ91D.’&utre part, le blocage des dislocations résulte de

I’effet décrouissage si bien que la déformation de la matrice devient difficile.

5.4.3.2 Comportement et mécanismestire

Les coefficients de frottement des revétements composites et AZ91D sont
respectivement de 0.52 et 0.28. Ainsintroduction de particules SiC augmente le
coefficient de frottement du revétement. Il est mentionné tuainentation de la
microdureté ¢tun revétement peut entrainer une diminution de la déformation

elastique de la surface du revétement et donc une diminution de la surface réelle de
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contact entre le revétement composite et la bille qui glf&¥de La force de
cisaillement nécessaire pour surmonter la résistance au glissement est de fait réduite.
Par conséquence, le coefficient de frottement du composite doit étre inférieur a celui
du revétement AZ91D pur. Toutefois, les résultats sont contraires et ils sont similaires
& ceux trouvés pour le revétement composite AZQDAP?. L’augmentation du
coefficient de frottement du revétement composite pourrait étre attribuée aux
particules SiC travaillant comme barriere contre le glissement.

Le taux dusure du composite est 1.7 + 0.5 x*10m>- N*- m* comparé a celui du
revétement AZ91D qui est 4.4 + 0.5 x“1mm>-N*-m™. Le revétement composite
présente donc le plus faible tauxXusure. Pour le revétement AZ91D pur, la
fragmentation des particules AZ91D joue le rble le plus important pendant le
processus disure. En effet, la fragmentation du revétement AZ91D pur est due a une
perte matérielle a la suiteuwhe déformation tangentielle répétitive de la surface du
revétement impligué dans le processus de frottement. Lorsque des particules
renforcées ont été ajoutées dans le revétement, la force tangentielle générée par le
contre pion diminue. Par conséquent, le tauMsdre du revétement composite
diminue

La Figure 5.16 présente les morphologies des tratesut des revétements
AZ91D et composite. lexistence de sillons profonds sur la Figure 5.16a montre
guune usure adhésive sévere se produit sur la surface du revétement AZ91D. Cette
usure adhésive forte, qui est caractérisée ardbmmagement de la surface du
revétement, transfére des éléments consécutifs de la surface du revétement AZ91D a
la bille. Concernant le mécanisméusure du revétement composite contenant des
particules SIiC, il est différent de celui du revétement AZ91D. En raisoteffiet Ide
renforcement des particules, la déformation tangentielle de la surface du revétement
est maintenant atténuée lors du processus de glissement et, par conséfjie¢mie |
fragmentation est diminué. On ne note pas la présence de sillons profonds. En

revanche, on peut observeéédormes dégats sur la surface du revétement composite,
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Figure 5.16b. Certaines particules SiC sont déchaussées sur la surface usée (entourées
d’un cercle blanc sur la figure). Des particules SiC noyées dans le matériau composite
jouent alors le réle’dbstacle au glissement. La particule déchaussée agit en tant que

particule abrasive. Par conséquent, le mécanisosuce du composite correspond a

une usure par abrasion.

Figure 5.16: Morphologies des tracéaslire des revétements AZ91D (a) et
composite (b).

En plus de’bbservation de la surface des revétements AZ91D et composites, des
analyses par SEM ont été effectuées sur le contre pion en 100Cr6. Les photos sont
montrées en Figure 5.1Certains détritus peuvent étre observés sur sa surface apres
I’essai sur le revétement AZ91D (Figure 5.1Tala confirme glune usure adhésive
s’est produite sur la surface de ce revétement. Pour le revétement composite
maintenant (Figure 5.17b), des sillortsiglre sont présents sur la surface du contre
pion. Les particules SiC étant plus abrasives que le pion, elles permetigrititich

les zones sur la surface du pion.
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Figure 5.17: Morphologie du contre pion apressai dusure pour: le revétement

AZ91D (a) et composite (b).

5.5 Conclusions

Des revétements composites AZ91D/SIC denses ont été élaborés par projection a
froid a partir de poudres mélangées mécaniquement et pour lesquelles les
pourcentages de SiC dans le mélange initial ont été variés. Sur la base des résultats
obtenus dans ce chapitre, les conclusions suivantes peuvent étre apportées:

1. Le revétement composite fabriqué par projection a froid présente une
microstructure dense. Le pourcentage de particules SiC de grandes tailles (diamétre
moyen de 27 um) dans le revétement composite est 19.2 + 2.9 vol.% qui est supérieur
a celui donné initialement dans le mélange (15 vol.%). Par contre, pour les particules
SiC de petite taille (4 um de diametre moyen), le pourcentage de SiC présent dans le
dépbt est inférieur dihitial. Une explication a été trouvée en lien avéwodlution de
la vitesse de ces particules plus fortement soumises a la perturbation des ondes de
choc existant dansdcoulement. En complément, la fraction volumique de particules
SiC dans le mélange initial influence le rendement de projectid@paisseur
maximale (294.2 + 15.9 um) du dépdt est obtenue en utilisant une poudre mélangée a
30 vol.% de particules SiC.

2. La taille des particules SiC joue un réle ddaasnElioration des propriétés du

dépb6t composite car elle permet de modifi@dhérence et la microdureté de ce
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revétement. Le pourcentage de particules Si@ffecte pas ’hdhérence entre
revétements composites et substrats.

3. Le coefficient de frottement du revétement composite est supérieur a celui du
revétement AZ91DLa résistance duisure du revétement composite est meilleure que
celle du revétement AZ91D. augmentation du coefficient de frottement et la
diminution du taux thsure peuvent étre attribuées’affet de barriére contre le
glissement di a la présence des particules SiC dans le dépot.

4. Le mécanisme’dsure du revétement AZ91D pur petitisntifier a une usure
adhésive, tandis que celui du revétement composite correspond a une usure par

abrasion.
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Conclusion générale

Conclusion générale

L’objectif de ce travail de these consistait a vérifier la faisabilité du procédé de
projection a froid pour’€élaboration de revétements de magnésium et composites de
magnésium. Des revétements en magnésium, en alliage de magnésium (AZ91D) et
des composites a matrice métalligue (AZ91D + SiC) ont été fabriqués par cette
technique. lanalyse de ces revétements en termes de vitesse critique, de rendement
de dépobt et de microstructure a été dans un premier temps étudiée, puis une recherche
des propriétés mécaniques (adhérence, microdureté et comportement en friction) et
mécanismes de formation de dépbt a suivi. La vitesse critique ainsi que la déformation
de la particule ont été simulées par les logiciels commerciaux Fluent et Abaqus.

L’étude montre que la projection a froid peut étre utilisée favorablement pour
élaborer lensemble de ces revétements. Les conclusions suivantes peuvent étre
données:

1. Concernant les revétements de magnésium faiodd:

a. Des particules de magnésium ont été projetées avec une température de gaz

propulsif variant entre 36Q et 630C. Aucun revétement ne peut étre construit a
300°C, un mince revétement existe a 35t son épaisseur augmente avec la
température du gaz. Par modélisation, la vitesse critique des particules de Mg
évolue de 653 m?sa 677 m-$ pour cette gamme de température;

b. Le rendement de dépot et les taux de porosité présents dans les revétements
sont dépendants de la température du gaz principal. Avec une augmentation de

cette température de 3%Da 636C, le rendement de projection augmente de 1.6%

a 19.6% alors que la porosité des revétements diminue de 10% a 1.4%. Aucune

réaction doxydation na lieu lors de la projection;

c. Le rendement de déep6t maximal (59 + 3.7%) a été obtenu en utilisant de la

poudre dont la distribution de taille est comprise entre 22 um et 64 um

d. L’adhérence des particules de Mg déposées sur le substrat en aluminium (3.3

+ 0.8 MPa) est plus importante que celle trouvée sur les substrats en acier

inoxydable (2.2 £ 0.8 MPa) en raison de la meilleure déformabilité de ce premier
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substrat. Le mécanisme de collage des particules Mg sur le substrat Al correspond
a un collage métallurgique avec verrouillage mécanique alors que le mécanisme
responsable du collage entre particules Mg et substrats en acier inoxydable est de
type collage métallique uniqguement;

e. La modification de la température du substrat par préchauffage de celui-ci
avant projection tinfluence ni la porosité ni la microdureté du revétement. En
revanche,’bdhérence entre le revétement et le substrat augmentéeftetse la
température de préchauffage (contre obtenue sur un substrat sans préchauffage) en
raison de laugmentation de la superficie de matéridandrage et de la zone de
collage métallurgigue. ladhérence maximale du revétement atteint 11.6 = 0.5
MPa obtenue pour une température de préchauffage du substraf@e 200

2. Concernant les revétements en alliage de magnésium AZ91D maintenant

a. Un revétement AZ91D dense a été fabriqué en employant une buse de
géométrie rectangulaire pour une température du gaz principal d€.586us

cette condition de projection (géométrie de buse), le rendement de dép6t augmente
de 0.8% a 6.4% avetaugmentation de la température des gaz déGa®BO0OC.

Le mécanisme de collage des particules AZ91D est principalement di a un
verrouillage mécanique;

b. La porosité du revétement AZ91D varie entre 3.6% et 3.9% en fonction des
conditions opératoires. La encore, aucune réactiorydation ra lieu lors de
projection ;

c. Le coefficient de frottement des revétements préparés aux deux températures
du gaz principal de 55C et 600C reste identique a 0.28, alors que leur taux
d’'usure change reste identique a 4.4 - 45 £ p@n>-N*-m’ lorsque la
température augmente. Le mécanismasdre de ces revétements est de type
usure adhésive.
3. Enfin, concernant les revétements composites:

a. La teneur en particules de renfort SiC présentes dans le revétement
composite est supérieure a celle dans la poudre originale lorsque les particules
sont de grandes tailles. En revanche, elle est inférieure lorsque la poudre SiC est
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composée de petits diametres. Cela est déffet de vitesse de ces particules qui
diminue apres leur passage daisndle de choc. La fraction volumique des
particules SiC dans la poudre originale influence le rendement de dépét. Le
rendement maximal est obtenu en utilisant de la poudre mélangée avec 30 vol.%
de particules SiC;

b. La taille des particules de SiC dans le revétement composite permet
d’augmenter ’adhérence et la microdureté du revétement mais leur teneur
n’affecte pas’adhérence entre revétements composites et substrats;

c. Le coefficient de frottement du revétement composite (0.52) est supérieur a
celui du revétement AZ91D (0.28). La résistance’usure du revétement
composite contenant des particules de SiC (1.7 + 0.5™%m®*- N m?) est
préférable & celle obtenue pour le revétement AZ91D (4.4 + 0.5 % 10
mm®-N*-m%). Laugmentation du coefficient de frottement et inversement la
diminution du taux thsure peuvent étre attribuées’éffet de barriére contre le
glissement des particules de SiC;

d. Le mécanisme’dsure du revétement composite correspond a une usure par

abrasion.
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