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Cette thése contribue au remplacement du revétement de Stellite 6 utilisé aux zones de
frottement dans le circuit primaire du réacteur a neutron rapide.

Elle comprend trois parties :

1) Une étude bibliographique afin de présider au choix des matériaux de remplacement
et du procédé de dépobt.

2) Une étude paramétrique en vue d’obtenir des dépobts sains (bonne adhésion avec le
substrat, peu de porosité, absence de fissure, dilution faible).

3) Une étude du comportement tribologique des dépbts réalisée pour deux valeurs de
température. Ces essais tribologique ont été réalisés sous atmosphére inerte afin
d’évaluer la résistance a l'usure des matériaux choisis sans linfluence d’une
éventuelle couche d’oxydation.

De I'étude bibliographique il ressort les choix suivants mis en ceuvre dans notre étude :
o le procédé projection laser qui présente des avantages tels que :
» Bonne adhésion (métallurgique)
» Vitesse de refroidissement élevée
» Taux de dilution faible
» Large plage paramétrique

e deux alliages base nickel : le Colmonoy-52 et le Tribaloy-700. Ces alliages présentent
un bon comportement tribologique a sec et sont déposables par laser.

Pour la partie obtention d’'un dépét sain, tout d’abord nous avons caractérisé la poudre
métallique. Ensuite, une recherche paramétrique a été conduite afin de disposer d’un jeu de
paramétres qui permette d’obtenir un dépdt sain de Stellite 6 (référence), de Colmonoy-52 et
de Tribaloy-700. A cette occasion, les relations entre trois parameétres principaux du procédé
de projection laser (puissance du faisceau laser, vitesse de balayage de la surface, débit de
poudre) ont été investigués en relation avec la microstructure et la composition chimique
finale du dépbt.

Lors de I'étude tribologique, un tribométre de type pion-disque a été utilisé et les essais de
frottement ont été réalisés sous atmosphére d’argon, a température ambiante et a 200°C.
Les mécanismes d’'usure ont été identifiés pour les 3 matériaux et leur contre piéce (bille en
AISI 316L). Les volumes usés ont quant a eux été analysés en fonction de la charge
appliquée et I'effet de la température.



This thesis contributes to the replacement of the coating of Stellite 6 which is used in friction
areas for the primary circuit of the reactor fast neutron.

It contains three parts:

1) A literature review for selecting the materials and the deposition process

2) A parametric study to get healthy deposits (good adhesion with the substrate, little
porosity, no cracks, low dilution)

3) A study wear behavior of deposits obtained, at high temperature (200°C) under an
atmosphere inert gas, to determine the wear resistance of materials selected without
the influence of an eventual oxidation layer.

From the literature review, it appears the following choices implemented in our study.

¢ the method laser cladding with advantages such as:

v
v
v
v

Good adhesion (metallurgical)
High cooling speed
Low dilution rate

Wide parametric range

¢ two nickel-based alloys: Colmonoy-52 and Tribaloy-700. These alloys have good dry
wear behavior and could be deposited by the laser.

In the manufacturing part of the healthy deposit, firstly, we characterized the metal powder.
Then, a parametric study was performed to look for a good parametric range that makes us
getting a healthy deposit of Stellite 6 (reference) of Colmonoy-52 and Tribaloy-700. In this
case, relationships among three main process parameters laser cladding (laser beam power,
surface scanning speed, rate of powder) with the microstructure and chemical composition of
the deposit are studied.

In study the wear behavior, a pin-on-disc type of tribological was used and tests were carried
out in argon at room temperature and 200°C. We investigated the wear mechanism of the
best deposition of Stellite 6, Colmonoy-52 and Tribaloy-700. The wear resistance of these
materials were thourghly compare
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INTRODUCTION GENERALE

Aujourd’hui, de plus en plus de pays souhaitent se retourner vers I'énergie nucléaire pour
répondre aux besoins croissants en énergie, faire face a I'épuisement progressif des
ressources fossiles et diminuer les émissions de gaz a effet de serre. Ce type d’énergie
assure 16% de la production mondiale d’électricité avec plus de 400 réacteurs en
fonctionnement (CEA, 2010).

En France, on a d'ores et déja construit deux RNR sodium électrogenes: Phénix et
Superphénix. De plus, on a déja démarré un projet baptisé Astrid «Advanced Sodium
Technological Reactor for Industrial Demonstration» pour étudier et concevoir la quatrieme
génération du réacteur. Dans ce projet, il y a la participation de grandes entreprises dans le
domaine nucléaire de la France tels que CEA, EDF, AREVA. Il a attiré les chercheurs et les
ingénieurs au meilleur niveau, structuré les activités de recherche et fédéré autour de lui
'ensemble de la filiére nucléaire francgais.

Pour concevoir les nouvelles générations de centrales nucléaires a hauts degrés de fiabilités
et de sureté, un des éléments essentiels qui impacte la conception globale du systéeme est le
choix du caloporteur des réacteurs. En fonction du choix du liquide caloporteur, on peut
distinguer six systemes sélectionnés pour cette nouvelle génération du réacteur.

¢ Réacteur Rapide Refroidi au Sodium, avec recyclage du combustible : SFR (Sodium-
Cooled Fast Reactor System);

e Réacteur Rapide Refroidi au Gaz, avec recyclage du combustible : GFR (Gas-Cooled
Fast Reactor System;

e Réacteur Rapide Refroidi au Plomb ou au plomb-bismuth, avec recyclage du
combustible : LFR (Lead-Cooled Fast Reactor System);

e Réacteur a Neutrons Thermiques et a trées Haute Température (1000°C) refroidi a
lhélium : VHTR (Very High Temperature Reactor System), dédié a la production
d’hydrogéne, et envisagé initialement sans recyclage du combustible ;

e Réacteur Refroidi a 'Eau Supercritique, a spectre neutronique thermique ou rapide,
et recyclage du combustible : SCWR (Supercritical Water-Cooled Reactor System);

e Réacteur a Neutrons Thermiques a sels fondus, avec recyclage du combustible :
MSR (Molten Salt Reactor System);

Cette étude concerne le premier systeme : le réacteur a neutron rapide refroidi au sodium
liquide (SFR). Le schéma de ce réacteur est présenté dans la Figure 0-1. Le sodium est le
caloporteur dans un réacteur a neutron rapide car il possede de trés bonnes propriétés
thermiques telles que la conductivité, la chaleur spécifique. De plus, il présente également
des propriétés neutroniques et physiques attrayantes pour cette utilisation (Il est dans I'état
liquide de 97,8°C a 880 °C, sa viscosité est comparable a celle de I'eau, ce qui permet de
conduire des études thermo-hydrauliques en eau, et sa compatibilité avec les matériaux
métalliques est satisfaisante).
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Figure 0-1 : Schéma du réacteur SFR-Na.

Dans ce réacteur nucléaire, I'acier inoxydable est un des matériaux essentiels pour les
composants structurels. |l présente une bonne résistance a la corrosion mais sa résistance a
l'usure n’est pas encore suffisante dans les zones de frottements. Pour renforcer la
résistance a l'usure de ces zones, un revétement a base de cobalt, de type de Stellite 6, est
déposé par le procédé PTA. Cet alliage posséde un faible coefficient de frottement, une
bonne résistance a l'usure, une résistance satisfaisante a la corrosion et la capacité de
résister a des températures extrémes.

La Figure 0-2, ci-aprés, présente les trois zones sur lesquelles le frottement est a I'origine de
dégats importants. Le Stellite 6 est utilisé principalement sur ces zones de frottement que
sont : les chandelles de sommier, les appuis platelage sur cuve primaire, les contacts
tubes/grilles dans les générateurs de vapeur.

Réacteur SFR : .
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Figure 0-2 : Trois zones de contact principales dans le SFR.

Cependant, le cobalt contenu dans ce type d’alliage a comme inconvénient majeur pour les
applications nucléaires de s'activer sous flux neutronique par une réaction du type >°Co (n, y)
—%Co. Avec une période de 5,7 ans, l'activité du cobalt 60 est maximale en cours
d'exploitation du réacteur. Une durée d'au moins 30 ans aprés l'arrét d'exploitation est
nécessaire pour observer une réduction significative de I'activité induite. Aussi I'emploi de ce
type de matériau est-il a éviter pour les applications sous flux dans la mesure ou il est
possible de lui substituer d'autres revétements sans cobalt ou en tres faible quantité.
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CHAPITRE | : ETUDE BIBLIOGRAPHIQUE

[.1. Introduction

Cette bibliographie présentée au paragraphe ci-aprés concerne les procédés de mise en
ceuvre associés aux matériaux élaborés en vue du remplacement des Stellites pour les
nouvelles générations de centrales.

S'il existe plusieurs procédés susceptibles d’étre utilisés pour réaliser un dépét sur les zones
subissant le frottement (projection par laser, PTAW, TIG, HVOF, cold spray, canon
détonation), le cadre de I'étude nous impose une investigation particuliére sur les procédés
de fusion. En effet, ces procédés permettent de produire des revétements denses avec une
bonne liaison avec le substrat.

En ce qui concerne les matériaux d’apports, abordés dans la seconde partie de cette
bibliographie, ces derniers seront présentés suivant I'élément principal de I'alliage. L’accent
sera mis sur I'organisation microstructurale du matériau en fonction du procédé de mise en
ceuvre, et en cherchant a mieux comprendre les relations entre microstructure et résistance
a l'usure en environnement agressif (tribocorrosion) a haute température.

|.2. Les procédés

En fonction de I'épaisseur de la couche souhaitée, on peut distinguer deux groupes de
procédés principaux :

e Les procédés propres a la réalisation de couches minces (entre guelques couches
atomiques et une dizaine de micrometre),
e Les procédés permettant la réalisation de couches épaisses.

[.2.1. Procédeés permettant la réalisation de couches minces

Dans le cadre de ce travail, les procédés et dépbts minces ne seront pas étudiés
profondément car ces derniéres ne sont pas adaptées au contexte de notre étude.

Les dépbts en couches minces sont appliqué dans un grand nombre de domaines industriels
tels que dans la microélectronique (films conducteurs, isolants ou semi-conducteurs), dans le
mécanique (dépbts de couches anti-usure et anti-corrosion). Depuis plus de vingt ans, on
développe deux grandes familles de techniqgue de dépbts des matériaux sous forme de
couches minces : PVD (Physical Vapor Deposition) et CVD (Chamical Vapor Deposition).
Ces procédés peuvent déposer des couches minces dont I'épaisseur varie de quelques
couches atomiques a une dizaine de micrométres. Le principe de ces deux procédés est de
transformer la matiére a déposer en phase vapeur par bombardement ionique. La vapeur est
ensuite condensée sur les surfaces qu’on veut pourvoir d’'un revétement.

[.2.2. Procédés permettant la réalisation de couches épaisses
[.2.2.1. Projection thermique
La projection thermique est 'ensemble des procédés dans lequel une source de chaleur telle

que flamme, arc électrique, plasma est utilisée pour fondre ou porter a I'état plastique un
matériau d’apport. Ce dernier est projeté par un gaz vecteur sur la surface a revétir. La
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solidification a lieu dés que le matériau d’apport touche la surface avec une grande vitesse
(supérieure a 10° K/s). Le temps de solidification est compris entre 0,5 us et 2,5 ps.

Les matériaux disponibles pour la projection thermique comprennent des métaux, des
alliages, des céramique, des plastique et composites. lls sont déposés sous forme de
poudre, de fil de cordon ou de baguette. Ces derniers sont fondus totalement ou
partiellement dans la source de chaleurs. Le principe fondamental de la projection thermique
est présenté dans la Figure I-1.

—B

Fil ou cordon

Flamme
A + Arcélectrique

Plasma
Poudre

Dépot— =

Particules
fondues

e

Baguette Substrat

Figure I-1 : Principe fondamental de la projection thermique (PRONER, 1999).

Ainsi, dans la projection thermique il N’y a pas de phénoméne de fusion du substrat et
'adhérence du dépét est mécanique. La rugosité du substrat est un élément essentiel qui
influence l'adhérence. En fonction du procédé et du matériau déposé, cette derniére est
généralement comprise entre 20 MPa et 115 MPa.

La formation du dépbt réalisé par projection thermique résulte d’'une combinaison du
phénoméne d’écrasement et de solidification rapide de particules fondues sur le substrat et
du balayage de la surface a traiter. La structure du dép6t obtenu est de type lamellaire. C’est
la conséquence d’'un processus d’empilements successifs des gouttelettes de matériaux
fondu ou a I'état pateux. La formation de cette structure dépend de nombreux éléments tels
gue la vitesse, la composition chimique, la température, le degré de fusion des particules
projetées, la nature et la rugosité du substrat, la température, la mouillabilité, la conductibilité
thermique du substrat (PRONER, 1999).

Dans la Figure 1-2, la température et la vitesse de différents procédés de projection
thermique tels que Flamme, Plasma, HVOF, Canon a détonation sont présentées

40001
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<2000

E;_ Wire ?\\\0?

E lame

° Warm spray
Cold spray |

0 . ‘
0 500 1000 1500
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Figure I-2 : Comparaison de différents procédés de projection thermique en termes de la température
et de la vitesse de projection des particules (Kuroda, 2008).
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Les caractéristiques principales

présentées dans le Tableau I-1.

des différents procédés de projection thermique sont

Caractéristiques Projection PI’O]ectIO!"I . Ar‘c Plasma HVOF ('Zanon. a
flamme-poudre flamme-fil électrique détonation
Flamme Flamme Arc Flamme Flamme
Source de chaleur S S . . Plasma e s PR
oxyacétylénique | oxyacétylénique | électrique oxyacétylénique | oxyacétylénique
Température de
o 3000 3000 6000 12000 3000 3000
flamme (°C)
Transport des az flamme air comprimé air gaz plasma az flamme az flamme
particules 9 P comprimé (Ar/H) 9 9
Vitesse des particules 0 150 250 200 700 950
(m/s)
Forme du produit . )
d'apport poudre fil-cordon fil poudre poudre poudre
Taux horaire de depot 123 1220 52430 124 3a5 3a5
(Kg/h)
Rendement moyen (1) 50 70 80 70 70 70
(%)
Force d'adhérence 20240 20240 40 30470 50 480 50 & 80
(MPa)
Taux de porosité (%) 10a20 10a20 8a1l5 1a10 05a2 0,5a2
Epa'ssf;rr:)eposee 01415 01415 0243 | 005215 00521 00521
- métaux - métaux .
- céramique - céramique - metaux
Exemples de . - - métaux - carbures
- \ - carbures dans | - carbures dans | - métaux P PO
matériaux d'apport - . céramique - carbures -céramiques
matrice matrice
. s carbures
métallique métallique

(1) Pourcentage de poudre projetée qui adhére au matériau

Tableau I-1: Principales caractéristiques de différents procédés de projection thermique (PRONER,
1999).

La qualité des dépdts est conditionnée par la quantité de particules non-fondues, la porosité,
l'impureté et les contraintes résiduelles. Ces derniéres dépendent de la réaction chimique
des particules avec les gaz environnants, les transferts de chaleur avec le substrat et le
phénoméne d’oxydation pendant la projection. Suivant les procédés et les matériaux utilisés,
le taux de porosité varie de moins de 1% a 25%.

Le Tableau I-2 présente une comparaison des différents procédés couramment utilisés. En
comparant avec des procédés PVD et CVD, la projection thermique a des avantages. Elle
peut fournir des revétements plus épais (>100um) sur une grande surface. Ce
positionnement s’inverse si 'on compare la projection thermique par rapport aux procédés
de soudage. Ces derniers peuvent en effet permettre d’obtenir des dépdts plus épais, avec
beaucoup moins de porosité, et une adhérence métallurgique avec le substrat.
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. Porosité | Interaction
LA — . Epaisseur
Type de dépbt Principe Liaison (mm) moyenne | avecle
(%) substrat
Réduction par
Electrolytique courant Mécanique 0,0240,2 0 Non
électrique
Réduction
Chimique chimique dans Mécanique 0,1 0 Non
un sel dissous
Par immersion Métal en fusion Mécanique 0,03 0 Non
Placage Laminage Mécanique 5a10 0 Non
Fusion métal
Flamme d'apport Mécanique 0,05a2 5a15 Non
+projection
Fusion métal
Arc électrique d'apport Mécanique 05a3 5415 Non
+projection
Fusion métal
Plasma d'apport Mécanique 0,lal 2a1l0 Non
Projection +projection
thermique Fusion métal
HVOF d'apport Mécanique 01la1l <3 Non
+projection
Fusion métal
Canon a détonation d'apport Mécanique 01la1l <3 Non
+projection
Projection avec Refusion Sl{r L e N e
refusion suppgrt ellpres Mécanique+diffusion | 0,5a1,5 <2 Diffusion
projection
Flamme Fusion métal Métallurgique l1az2 0 Fusion
apport
Arc, atmosphere | Fusion métal Métallurgique 2a7 0 Fusion
réductrice apport
Soudage < - -
Arc, atmosphere Fusion métal . . N .
. . Meétallurgique 2a’7 0 Fusion
réductrice apport
Plasma,’a,rc Fusion métal Métallurgique 1a5 0 Fusion
transféré apport
PVD Evaporation Diffusion 0,01 0 Non
Phase meétal d'apport
vapedt cVvD Evaporation Diffusion 0,005 0 Non

métal d'apport

Tableau I-2 : Propriétés des principaux types de rechargement (PRONER, 1999).

1.2.2.2. Procédés de fusion

Ce sont des procédés qui impliquent la création d’'une source de chaleur a partir d’'un arc
électrique ou d’'un laser. Cette source de chaleur fusionne en surface le matériau du
revétement apporté sous forme de poudre ou de fil. Chaque procédé a ses propres
parameétres qui influencent les propriétés résultantes du revétement. La comparaison entre
des procédés de fusion a été réalisée par certains auteurs comme (Atamert, 1989) (Clark,
2010) (Deuis, 1998) (Oberlander, 1992). Le Tableau I-3 résume les principales constations

formulées par ces auteurs.
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Propriétés

g Propriétés mécaniques Propriétés métallurgiques
géométriques

e Ladistribution de dureté | ® La microstructure (porosite,

e Les dimensions e Les contraintes fissuration)
du revétement résiduelles e Ladilution
e Ladilution e Larésistance a l'usure e Lataille des grains
e Larugosité e Larésistance ala e L’homogénéité
traction e Larésistance a la corrosion

Tableau I-3 : Propriétés principales du revétement déposé par un procédé de fusion.

1.2.2.2.1. Procédé TIG (Tungsten-Inert-Gas)

Ce procédé est également connu sous le nom GTAW (Gas-Tungsten-Arc-Welding). |l
consiste a créer une source de chaleur a partir d’'un arc électrique jaillissant dans une
atmosphére gazeuse inerte entre une électrode réfractaire en tungsténe et une piéce a
souder servant d’anode (Figure I-3). La nature du courant électrique varie avec celle du
métal de base. En réalité, trois types de courant sont utilisés : courant continu, courant pulsé
et courant alternatif. Le gaz inerte est I'argon ou I'hélium. Le métal d’apport est amené
manuellement (baguette) ou automatiquement (fil déroulé). La température de I'arc TIG est

de 3400°C a 4000°C.

Electrode Tungsténe

Contact Electrique

Alimentation Gaz de Protection

Baguette
3 Metal d'apport

Acier de Base

Figure I-3 : Schéma du procédé TIG [1].

Ce procédé est applicable a divers matériaux tels que les aciers au carbone, les aciers
inoxydables, les alliages de nickel, le titane, le zirconium, le tantale, les alliages d’aluminium
et les alliages de cuivre. Son avantage particulier est de garantir une grande pureté du métal
fondu et de permettre d’obtenir une soudure plus lisse, sans projection et sans formation de
laitier. Pour ces raisons, il est utilisé dans les cas suivants :

e Quand la demande en qualité de soudage est tres élevée, par exemple dans la
fabrication de produits pour l'industrie chimique, nucléaire.

e Quand il faut souder des matériaux soumis a la corrosion

e Quand des alliages ne sont pas soudables avec les autres procédés comme le
titane...

Dans I'étude de certains auteurs tels que (Kashani, 2007) (Laridjani, 2010) (Clark, 2010), ce
procédé a été utilisé pour déposer des revétements. Ces derniers ont amélioré la résistance
a l'usure des aciers inoxydables. Notamment, (Atamert, 1989) a réalisé la comparaison entre
ce procédé et projection laser en analysant I'influence de ces précédé sur la microstructure
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des revétements en Stellite. Cette étude montre que, lors de la solidification, la vitesse de
refroidissement de la projection laser est plus élevée que celle du TIG. Ceci conduit a une

microstructure ayant la dendrite plus fine, plus isotrope et plus uniforme (Figure 1-4).

(@)

(b)

Figure I-4 : Métallographie de la couche supérieure du dépot en Stellite 6 déposé par des procédés
différents : (a)-TIG, (b)-Laser (Atamert, 1989).

Celui est expliqué par une augmentation du nombre de premiers germes cristallins quand la
vitesse de refroidissement est plus élevée. Le conflit entre les dendrites adjacentes empéche
le développement des morphologies trés anisotropes. L'auteur a également analysé la
relation entre la microstructure et la dureté du dépét. Ces analyses montrent que I'affinement
de la microstructure fait augmenter la dureté. Ceci est prouvé par le fait que la dureté des
revétements déposé par laser est plus élevée (Figure I-5).
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Figure I-5 : Profil de dureté mesurée dans I'épaisseur des dépbts en Stellite 6 obtenus par des
procédés différents (Atamert, 1989).

Pour renforcer cette constatation, 'auteur a réalisé I'analyse des éléments chimiques du
revétement (Tableau I-4). Il n’y a pas de différence significative au niveau de la matrice et du
renforcement. Ceci nous permet de confirmer que 'augmentation de la dureté du dépot est
le résultat de I'affinement de la microstructure.
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Matrix M-Cs

TIG Laser TIG Laser
Zco 56.7 58.9 14.4 15.7
Zcr 24.4 24.9 76.6 75.7
Zw 0.87 0.9 2.77 2.38
Zre 15.8 11.7 6.03 4.54
Zwin 1.34 1.66
Zsi 2.23 2.26 0.2 0.02

Z : désigne le pourcentage atomique calculé sans tenir compte de la présence du carbone

Tableau I-4 : Données obtenues par MET-EDX (Atamert, 1989).

1.2.2.2.2. Procédé MIG (Metal-Inert-Gas)

C’est un procédé de soudage a I'arc avec un fil électrode fusible. Il consiste a créer un arc
électrique entre un fil fusible provenant d’'une bobine et les piéces a souder, tout en
protégeant I'arc et le bain de fusion par une atmosphére protectrice gazeuse. Cette
atmosphére peut étre inerte (Argon) ou active (CO2 ou mélange Argon/CO;) (Figure 1-6).
Dans ce dernier cas, il est dénommé MAG (Metal-Active-Gas). Le MAG est une variante du
MIG utilisant un mélange de gaz carbonique CO; et d’argon. Le soudage MIG/MAG est un
procédé trés universel donnant un taux de dépét trés élevé. Ce procédé est largement utilisé
en soudage sur tbles d'acier de faible et moyenne épaisseur et sur des structures
d'aluminium surtout lorsqu'il s'agit d'un travail manuel par un opérateur.

".G/\ Torche

Sens d’'avance

P

Gaz de protection

Fil plein

Métal en fusion X
Atmosphére gazeuse

Métal solidifié Métal de base

Figure I-6 : Schéma du procédé MIG [2].

Les paramétres principaux qui influencent la qualité des dépbts sont l'intensité du courant
circulant dans l'arc électrique, la tension produite par le générateur entre I'électrode et la
masse, la vitesse du fil de métal d’apport et le débit du gaz protecteur. Grace a ces
parametres, les différents régimes de soudage peuvent étre distingués. lls sont présentés
sur le diagramme tension d’arc-intensité d’arc (Figure 1-7).
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Figure I-7 : Schéma des différents transferts (Planckaert, 2008).

Une comparaison de la microstructure des dép6ts qui sont déposés par les deux procédés
TIG et MIG a été effectuée par (Clark, 2010). Le matériau utilisé est I'alliage a base de nickel
de type d’Inconel 718. Selon l'auteur, I'emploi du soudage TIG a des avantages spécifiques
par rapport aux techniques basées sur MIG. Par exemple, le dép6t du TIG peut contenir des
porosités de diamétre maximal d’environ 5 ym alors que dans le processus de MIG, les
porosités atteignent souvent prés de 100 um de diamétre.

1.2.2.2.3. Procédé PTAW (Plasma Transferred-Arc Welding)

Ce procédé est issu des techniques traditionnelles de soudage telles que OFW (oxy fuel gas
welding), GTAW (gas tungsten arc welding), MMAW (manual metal arc welding), GMAW
(gas metal arc welding) et SAW (submerged arc welding). Il possede deux arcs qui sont
utilisés indépendamment. L’arc pilote est formé entre I'électrode en tungsténe (cathode) et la
buse en cuivre (anode). Un gaz plasma est ionisé par I'énergie de I'arc appliqué. Un second
arc transféré est alors établi entre I'électrode de tungsténe et la piéce a recharger. La
température résultante au niveau de I'arc transféré est de I'ordre de 10000°C a 15000°C.
L’énergie libérée par l'arc dépend de l'intensité de courant et de la longueur de l'arc. Les
hautes températures rencontrées liquéfient le métal, qui se dépose sur le bain du substrat
fondu et ainsi réaliser un rechargement. Un gaz protecteur contre I'oxydation autour du
plasma est alimenté par une grande buse extérieure (Figure 1-8).

Gaz
Poudre plasma ~Poudre

pour le dépot Cathode / céramique JIONISATION DU GAZ

Eau
de refroidissement

ARC ELECTRIQUE

Gaz de protection

are pilote

Anode  CONSTRICTION DUPLASMA

Zone en fusion

ENERGE THERMIQUE
ENERGIE ONETQUE

1
| S FUSION DU METAL

Pigce
|
{anode principale) Déplacement

Figure I-8 : Schéma du procédé PTA [3].
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Les parameétres qui contrélent la qualité du dépbt sont le débit de poudre, la vitesse de
déplacement de la torche, l'intensité de I'arc, le débit du gaz et la distance entre la torche et
le substrat. Dans I'étude de (Deuis, 1998), l'influence de ces parametres sur la qualité du
dépobt a été étudiée.

Avant d’analyser I'influence du débit du gaz dans ce procédé, il faut distinguer trois types de
gaz : gaz porteur (Ar ou mélange du Ar/H;), gaz plasma (Ar) et gaz protecteur (Ar, He,
mélange du Ar/He ou Ar/H,). Le débit du gaz porteur influence l'efficacité du processus.
Lorsqu'il est supérieur a la valeur optimale, le rendement du procédé baisse. Les effets du
débit de gaz porteur et du débit de poudre sur la qualité de dépbt sont présentés Figure [-9.

@
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Figure I-9 : Effet du débit du gaz porteur et du débit de poudre sur la qualité du dépbt (Deuis, 1998).

Le débit du gaz plasma affecte la génération de chaleur dans I'arc plasma. En général, la
colonne de plasma produite dans le procédé PTAW se compose d’argon ionisé. Un débit du
gaz plasma trés élevé peut créer une turbulence dans l'arc plasma. Elle compromet
I'efficacité du gaz protecteur et de la distribution des poudres. Par conséquent, l'incorporation
de la porosité et des oxydes dans le dépbdt augmente. En outre, I'arc plasma est resserré et
sa vitesse, sa longueur augmentent quand ce débit augmente. La colonne d’arc plasma est
également influencée par le débit de poudre. Une augmentation de ce débit restreint et
refroidit la colonne d’arc. Il existe une intensité de I'arc optimale qui permet de parvenir au
maximum d’efficacité de l'utilisation de la poudre. Une valeur faible peut engendrer une
chaleur générée insuffisante pour faire fondre la poudre ou la surface du substrat et la
poudre injecté n’est pas incorporée dans le bain de soudure. L'adhérence du dépét au
substrat diminue. Au contraire, une valeur supérieure peut vaporiser de petites particules.

A propos de la distance entre la torche et la surface du substrat, elle influence également la
qualité du revétement. Cette distance devrait étre inférieure a 15mm. En effet, au-dessus de
cette limite, I'efficacité du gaz protecteur est réduite de maniére significative.

En outre, I'épaisseur du substrat joue un réle important pour ce procédé (Oberlander, 1992).

L’auteur a également analysé l'influence des paramétres du procédé sur la dilution du dépét.
Comme les autres procédés de fusion, la dilution a un effet significatif sur la composition
chimique et les propriétés du dép6t. Une haute valeur est associée a une grande zone
affectée thermiquement (ZAT) et (selon 'alliage) a une réduction de la dureté du revétement.
Une faible valeur améne souvent une mauvaise adhérence. Les facteurs les plus importants
qui influent sur la dilution sont le débit du gaz plasma, l'intensité de I'arc et le débit de la
poudre (Figure 1-10).
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Figure I-10 : Influence des différents paramétres sur la dilution du dépét (Deuis, 1998).

Le procédé PTAW est utilisé par de nombreux auteurs (Gurumoorthy, 2007) (Hejwowski,
2006) (Kesavan, 2011) (Kesavan, 2010) (Liyanage, 2012) pour améliorer la résistance a
l'usure et a la corrosion des aciers inoxydables. Ces études sont orientées vers la
compréhension de la liaison entre la microstructure et le comportement tribologique du
revétement. Notamment, (Oliveira, 2002) et (Lin & Chen, 2006) ont réalisé des comparaisons
des influences de ce procédé et projection laser sur la microstructure du dépot en Stellite 6
déposé sur le substrat en acier inoxydable de type 304. La microstructure du dépét de
Stellite 6 déposé par ces deux procédés est présentée dans la Figure I-11.

=

(b)
Figure I-11 : Microstructure du dépét de Stellite 6 déposé par PTAW (a) et par laser (b).

Le rechargement par laser permet de déposer des revétements dont la microstructure est
plus fine que le PTAW. Ceci donne une dureté plus élevé (510HV) aux revétements de laser
par rapport de la dureté (470 HV) des revétements du PTAW. Selon l'auteur, cette
information ne permet pas de prédire quelle surface présentera une meilleure résistance a
l'usure parce que cette derniére dépend non seulement de la microstructure mais aussi du
mécanisme d’usure du dépdt. Ceci a été également justifié dans I'étude de (Oberlander &
Lugscheider, 1992). Dans cette étude, l'auteur a également comparé la dilution des
revétements déposés par ces procédés. Les deux procédés ont produit des dépdts avec une
dilution faible. Le PTAW présente une dilution un peu plus faible (6.9%) par rapport du
rechargement par laser (9.4%).
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1.2.2.2.4. Projection par laser

Aprés 30 ans de développement, le laser a trouvé beaucoup d’applications industrielles,
comme le percage, la découpe, le soudage et les traitements superficiels (Figure 1-12).
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Figure I-12 : Application des faisceaux lasers (Folkes, 1994).

Parmi eux, l'utilisation d’'un faisceau laser comme source d’énergie afin de produire des
revétements a partir des poudres métalliques offre de nouvelles possibilités pour améliorer la
résistance a l'usure et a la corrosion. Ce procédé peut étre défini comme un processus de
fusion dans lequel le faisceau laser est utilisé pour faire fondre un alliage sur un substrat. La
liaison entre revétement et substrat est métallurgique. Ainsi, la projection par laser est une

technique similaire a celle du PTAW, sauf que I'énergie est produite par le faisceau du laser (
Figure I-13).

Jet de poudre Gaz protecteur
Buse de

/ projection

Direction de
déplacement

Zone de dilution )
Bain

Substrat meétallique

Figure I-13 : Schéma du procédé de projection par laser.

Dans le monde industriel, ce procédé a été utilisé pour déposer des revétements sur les
pieces mécaniques qui sont exposés dans un agressif environnement tels que cyclage
thermique, gaz corrosif, température élevée, usure d’abrasion et ou d’érosion. Il a été
appliqué pour améliorer les surfaces des alliages a base de cobalt, de nickel, de titane,
d’aluminium et d’aciers a outils a faible carbone. Dans ce processus, des particules dures
(WC, TiC, SIC) et/ou de la poudre métallique sont injectées dans le bain liquide créé par
I'énergie du laser. La zone fondue est essentiellement influencée par la vitesse de dépot et
la puissance du laser.
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Dans ce procédé, il existe beaucoup de variables qui influencent le résultat. Ce sont des
variables physiques des matériaux (poudre, substrat) et ceux du procédé. Le fait de
connaitre les relations entre ces variables permet de prédire des caractéristiques et des
propriétés du revétement (Tableau I-5)

Poudre injectée
Parametres d’alimentation

Propriétés de la poudre

- Vitesse d'alimentation - Forme des particules

- Angle d'injection - Taille des particules

- Distance entre I'injecteur et
surface

- Composition

- Propriétés thermo-
physiques

- Géométrie de l'injecteur

Propriétés du

faisceau laser

- Puissance

- Diametre du faisceau

- Profil de faisceau

- Longueur d'onde Phénomeénes physiques

= Revétement
- Absorption —
- Polarisation B - Géomeétrie
— - - Conduction Mi
Paramétres d'usinage - Microstructure
- Vitesse du déplacement - Convection - Fissuration
de faisceau - Diffusion .
- Porosité

- Gaz protecteur - Dynamique du bain liquide - Contraintes résiduelles
- Préchauffage - Interaction : - Rugosité de surface
- Superposition Gaz-bain liquide - Reproductibilité
- Direction Poudre —faisceau laser

- Propriétés fonctionnelles

Propriétés du substrat
- Géométrie

- Vitesse de solidification

- Composition

- Propriétés optiques
métallurgique et thermo-
physiques

Tableau I-5 : Les variables du procédé de projection par laser de poudre (Ollier, 1995).

L’influence de ces paramétres sur la qualité du dépbt a été réalisée par plusieurs auteurs
comme (Komvopoulos, 1994) (Nurminen, 1983) (Kreutz, 1995). En général, I'influence d'un
paramétre du procédé sur les paramétres de sortie est étudiée en maintenant les autres
constants. Ceci peut aider a améliorer la connaissance des procédés en montrant comment
les propriétés des revétements sont influencées par les paramétres du procédé. L'influence
de quelques paramétres du procédé de projection par laser sur les propriétés du dépot est
présentée dans le Tableau I-6 (Schneider, 1998).

N Hauteur de Profondeur A Dureté et Epaisseur
Parametres Dilution - . ;

la couche fondue fissuration maximale
P (W) Puissance laser - + + - +
V (m/s) Vitesse de déplacement + - - + -
Dm (g/s) Débit massique de poudre + - - + +
D (mm) Diametre du faisceau laser + - - + -

Tableau I-6 : Effets signalés de I'augmentation des valeurs des paramétres sur les propriétés du
revétement (+: Augmentation; -: Réduction) (Schneider, 1998).
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En comparaison entre le
rechargement par laser présent plusieurs avantages (Marcel Schneider, 1998).

La fourniture d’énergie peut étre bien contrélée
Le traitement treés local est possible

rechargement par laser et les procédés classiques,

le

Le gradient thermique est élevé, résultant une microstructure fine et/ou des phases

métastables.
La dilution du substrat est minimale et contrélée.
La liaison métallurgique entre le substrat et le matériau de revétement est trés étroit

Une porosité dans le revétement peut étre empéchée totalement et une répartition
homogéne des éléments peut étre réalisée.

De plus, en ce qui concerne des revétements renforcés par des carbures tels que WC, TiC,
SiC...le procédé de projection laser permet de produire des revétements qui contiennent la
fraction de dissolution de carbure la plus élevée en raison de la densité de la puissance
élevée (2.10° W/mm) (Deuis, 1998). Les caractéristiques de trois procédés PTAW, laser et

projection thermique sont présentés dans le Tableau I-7.

Tableau I-7 : Comparaison de la projection laser avec les procédés PTA et de projection thermique

Parametres PTA Laser Projection thermique

La vitesse de projection de la poudre (m s1) - 0.2+6 100+250
Le taux de dépot (g s1) 8+250 6+30 8+50

L’épaisseur d’'une couche (mm) 1+6 0.25+3 1.5+2.5
L’épaisseur de la ZAT (mm) 2+4 0.4+2 0.2+0.5
Le rendement moyen (%) 80+90 60+90 40+50

La température en surface du substrat (°C) 400+600 60+600 100+900
La vitesse de refroidissement (K s1) 10%:8x103 103 +106 10%+10°

(Deuis, 1998).

Parmi quatre procédés présentés, les procédés de projection par laser et PTA sont les plus
performants en terme de taux de dilution et de déformation induites, et ce grace a la
possibilité du contréle de l'apport d’énergie sur le métal de base. Par contre, leur
inconvénient est lié a la faible épaisseur de dépdt (Tableau I-8). En effet, si un rechargement
en couche plus épaisse est recherché, alors les procédé TIG ou MIG deviennent
particulierement intéressants.

Apport Dilution | Déformation Vitesse Epaisseur

Procedé énergie (%) dépot min.

(kg/h) (mm)
3 10a20 4 0,5a4 2,5

TIG
MIG/MAG 4 10a 40 4 la6 3

PTA 2 5420 2 0,5a7 0.8
Laser 1 1as 1 0,524 0,5

* 11 s’agit de valeurs relatives (indice 1 le plus performant)

Tableau I-8 : Caractéristiques des différents procédés de rechargement (Leveque, 1995).
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1.2.2.3. Conclusion

La projection par laser offre comme avantages de permettre d’accéder a une large plage
paramétrique qui autorise le dépbt en une seule passe de revétements en faible comme en
forte épaisseur (0,2-5mm). En comparant aux autres procédés tels que TIG, MIG, PTA, ce
procédé permet de contréler facilement et de maniére robuste la largeur et I'épaisseur des
dépdts. Il permet également de fabriquer un revétement de surface trés lisse avec une
excellente adhérence mais ayant une dilution minimale. La vitesse de refroidissement élevée
due au procédé permet de générer une microstructure microcristalline avec une dureté
supérieure et une meilleure résistance a l'usure et a la corrosion par rapport a des
revétements produits par les autres procédés. En outre, il est adapté pour le revétement des
profils complexes. Le revétement de grandes surfaces est possible en faisant se chevaucher
les cordons.

BN

En ce qui concerne les inconvénients liés a ce procédé, il existe des zones affectées
thermiqguement sur le revétement a cause du chevauchement des cordons. Ces zones
possédent une microstructure plus grossiére. Ainsi, elles sont moins dures et présentent un
comportement tribologique médiocre. De plus, plus la zone du revétement déposée par laser
est large, plus la température du substrat augmente. Ceci peut entrainer une augmentation
de la dilution. Ces phénomeénes s’expliquent par une absorption d’énergie et une inter-
diffusion accrues (Oberlander, 1992).

[.3. Substrat en acier et revétements durs
[.3.1. Acier inoxydable 316LN

Dans le domaine nucléaire, I'acier inoxydable austénitique des types 304, 316 et leurs
variantes ont été généralement employés pour les composants structurels. Ce choix est régi
par plusieurs facteurs importants tels que les propriétés mécaniques a hautes températures
(fluage, fatigue, interaction fluage-fatigue), la compatibilité avec le sodium liquide, la facilité a
les souder, leur mode de fabrication et leur colt (Mathew, 2010).

L’acier inoxydable AISI 316LN est un acier dérivé de la nuance AISI 304 (Figure I-14). La
dénomination 316LN se référe a la norme américaine AlSI, le L (pour Low Carbon) indique la
faible teneur en carbone de cet acier et le N (pour Nitrogen) de dopage a I'azote.

N8CrNiS 189 | +8 | X6CrNiTi18-10 | +Nb [X6CrNiNb 18-10] + Ti | X6CrNiMoTi
[ —P —» 17122
AISI 303 AISI 321 AISI 347 AISI316Ti
A
+Ti
+ Ni + Ni -C
N8CrNi 25-21 X12CrNi 23-13 —] XSCrNi 1810 |— X5CiNiMo  |— X2CrNiMo
_+ Cr + Mo 17-12-2 18-15-4
AISI3108 AISI 3098 —1  AISI34 | AISI3E AISI317
+Cr +C + Mo
+N - Ni
X2CrNi 18-7 |« X10Cr Ni18-8  f— X2CrNi 18-9 X2CrNiMo
L—p] _— 17-122
AISI301L AISI301 e -C AISI304L -C ATST 316L

-C

Figure 1-14 : Différentes nuances dérivées de I'acier 304 (Schwartz, 2011).
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L’AISI 316LN est un acier inoxydable austénitique de structure cristalline cubique face
centrée. Sa composition est donnée dans le Tableau I-9.

C Mn | Si P S Cr Ni Mo | Nb Ti Ta Cu B Co N

Min. - 1,6 - - - 17,0 | 12,0 | 2,3 - - - - - - 0,06

Max. | 0,03 | 2,0 | 0,5 | 0,025 | 0,01 | 18,0 | 12,5 | 2,7 | 0,01 | 0,01 | 0,15 | 0,3 | 0,001 | 0,05 0,08

Tableau I-9 : Composition chimique massique de I'acier AlSI 316LN.

Cet acier contient une teneur élevée en chrome et en nickel : entre 17 et 18% de chrome et
entre 12 et 12,5% de nickel. Il peut donc étre classé dans la catégorie des alliages Fe-Ni-Cr.
Selon le diagramme du systeme Fe-Ni (Figure I-15), il existe une solution solide d’austénite
étendue du fer au nickel. Le nickel est donc un élément gamma-géne qui favorise la
formation de la phase gamma. En cas du systeme Fe-Cr (Figure I-15), il y a deux
transformations en phase solide. Il existe une large solution solide de ferritte (phase alpha).
C’est pour cela que le chrome est également désigné comme étant un élément alpha-géne.
Le domaine austénitique est situé dans un domaine limité qui est nommé la boucle gamma.
Ce domaine est assez réduit, il correspond a des teneurs en chrome inférieures a 10,5%.
Pour des teneurs supérieures a 11,5% de chrome, I'alliage reste ferritique pour toutes les
températures. Entre 10,5% et 11,5% de chrome, les phases austénitique et ferritique
peuvent cohabiter dans le matériau.

2000
1800 Lig.
1800
1400]. 8
1200 o
B o
: H H : : H ; : + G o+
H : i . H ©2008 calphad.com
' ' ' ' ' : ‘ 200 ey e, .
% 40 S0 s 70 S0 %0 100 W0 20 30 40 S0 80 70 80 S¢ 100
MASS_PERCENT NI Fe Cr pds¥%
Diagramme Fe-Ni Diagramme Fe-Cr

Figure I-15 : Diagrammes Fe-Ni et Fe-Cr [7].

Dans le systéeme Fe-Cr-Ni, le réle du nickel est un élément stabilisateur de I'austénite (Figure
I-16). Concrétement, il agrandit la taille de la boucle gamma et contrebalance de ce fait I'effet
du chrome. La présence de nickel permet également d’améliorer la formabilité du matériau et
sa résistance a la corrosion en milieu acide. Les phases du systéme ternaire sont celles des
systemes binaires limitrophes. La phase alpha du systeme Fe-Cr est présente avec une
large extension en composition et en température. Elle participe a des équilibres bi et tri-
phasés.
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Figure I-16 : Influence du Nickel sur le diagramme du Fe-Cr-Ni (Cunat).

Outre le nickel et le chrome, cet acier contient aussi entre 2,25% et 2,75% de molybdéne, au
maximum, 0,035% de carbone et 0,080% (en masse) d’azote. Chacun de ces éléments joue
un réle particulier (SCHWARTZ, 2011).

La présence du carbone permet de modifier la stabilité de la phase gamma qui peut alors
s’étendre jusqu’a 20% de chrome. Ainsi, le carbone a des propriétés gamma-géne. Mais, sa
quantité dans l'acier AISI 316LN est trés faible. Ceci permet de limiter la formation de
carbures de chrome. Le diagramme du systeme Fe-Cr-C montre que l'augmentation de la
teneur en carbone entraine 'augmentation des carbures de type Cr;Cs et Cr23Cs (Figure
I-17). Ces derniers sont stables et durs mais diminuent la résistance a la corrosion
intergranulaire de l'alliage. lls sont solubles dans l'austénite a partir de 900°C mais non
solubles dans la ferrite. C’est la raison pour laquelle il est nécessaire de travailler a des
températures relativement élevées pour que la totalité du carbone puisse étre mise en
solution dans l'austénite. Ceci augmente les risques de croissance des grains d’austénite.
Mais I'addition de nickel permet de limiter cet effet.

M23Cs
M7C3
% - §
R ( MsC
Fe 1 2 3 4 5
C pds%

Figure I-17 : Diagramme du systeme Fe-Cr-C (Durand-Charre, 2003).
Le molybdene contribue a améliorer la tenue du matériau dans la plupart des milieux
corrosifs, notamment les milieux acides, chlorés, phosphorés ou encore soufrés. En effet, il
accroit la stabilité des films de passivation. De plus, c’est aussi un élément alpha-gene.
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L’azote est présent dans le matériau sous forme interstitiel et remplace généralement le
nickel, élément colteux, comme élément stabilisateur de I'austénite. Il apporte a I'alliage une
amélioration de la résistance a la corrosion par pigQres, a la corrosion intergranulaire ainsi
gu’a la fissuration sous contrainte. En outre, I'addition d'azote dans la gamme de 0,06% a
0,08% (en masse) produit une amélioration significative des propriétés de fluage de ce
matériau a travers le renforcement de solution solide et l'abaissement de I'empilement
d’énergie de défaut (Mathew, 2010). L'azote est un élément fortement gamma-géne. Il est
aussi fréquent que I'acier AISI 316LN contienne du manganése qui est un élément gamma-
gene.

Ainsi, tous les éléments peuvent étre classés en deux groupes : alpha-géne et gamma-gene.
Le mélange de ces éléments influence non seulement les propriétés de résistance a la
corrosion du matériau, mais aussi il détermine la phase dont ce matériau sera compose. ||
existe des modéles proposés pour calculer respectivement des équivalent chrome et nickel.
Cela permet de prévoir la phase de l'alliage en fonction des équivalents nickel et des
équivalents chrome. Pour les aciers inoxydables bruts de soudage, Schaeffler et Delong
proposent le modéle suivant (Figure 1-18):

(%CT)eg = (%CT) +1,5(%8i) + (%Mo) + 0, 5(%Nb),
(%Ni)eg = (%Ni) + 0,5(%Mn) + 30(%C) + 30(%N).

Equivalent nickel (% en masse) Aciers inoxydables

&)

10% Ferrite

Austénite 25
+
Martensite 20
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40% Ferrite

10 | 80% Ferrite
Martensite:
Ferrite 5
i —p :
Martensite 2 4 6 8 10 12| 14 16 18

Ferrite

20 22 24 26 28 32 Equvalent
chrome
Ferrite Austénite (% en masse)
+ +

Martensite  Ferrite
+
Martensite

Figure 1-18 : Diagramme Schaeffler et Delong (Schwartz, 2011).

L’acier AISI 316LN posséde une microstructure biphasée composée d’austénite et de ferrite
O résiduelle. La composition chimique de ces phase est différente. La ferrite contient une
grande quantité du chrome et du molybdéne (éléments alpha-génes). Par contre, I'austénite
contient une grande quantité du nickel (élément gamma-géne). Parmi eux, la ferrite ©
résiduelle présente une faible quantité (moins de 2% a 3%). Il est la conséquence de la
ségrégation des éléments alpha-gene (surtout du chrome) lors de la solidification et le
traitement thermomécanique. Bien qu’elle ne soit pas considérée comme nuisible dans la
plupart des applications, sa présence peut diminuer la ductilité et, éventuellement, la ténacité
des aciers inoxydables austénitiques. Elle peut également étre un site préférentiel pour la
précipitation du carbure M.3Cs et de la phase 6. Ce dernier est un facteur fragilisant dans
I'acier inoxydable. Pour éliminer cette phase, un recuit de quelques heures a 1400°C est
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nécessaire mais avec un risque de croissance anormale des grains d’austénite. La
microstructure de cet acier a 1000°C est présentée dans la (Figure [-19).

Figure I-19 : Microstructure d’acier inoxydable AISI 316L a 1000°C (Angella, 2005).

La précipitation de M23Cs demande une attention particuliere en raison de son effet sur la
résistance a la corrosion. Ce carbure précipite trés rapidement le long des joints de grains a
des températures entre 700°C a 900°C. La présence de ces carbures aux joints de grains
peut conduire a la corrosion intergranulaire lorsquils sont exposés a certains
environnements. Cette précipitation est accélérée par le refroidissement rapide.

En ce qui concerne la dureté, grace au essai de nanoindentation, (SCHWARTZ, 2011) a
respectivement obtenu la dureté moyenne de 2,3GPa et de 3,8GPa pour l'austénite et la
ferrite. La dureté moyenne de cet acier est de 200Hvo .

[.3.2. Revétements durs

1.3.2.1. Revétements durs de Stellite (base cobalt)
1.3.2.1.1. Microstructure

L’alliage a base de cobalt (Stellite®) est couramment utilisé en vue de I'amélioration de la
résistance a l'usure des piéces mécaniques, en particulier dans des environnements
hostiles. Ce sont des mélanges de cobalt et d’autres éléments tels que le nickel, le chrome,
le tungsténe, le carbone et le molybdéne. Chaque élément secondaire ajouté a son
importance. Le chrome est ajouté pour former des carbures et pour construire la matrice
(Co-Cr) plus compacte ainsi que pour améliorer la résistance a la corrosion et a I'oxydation.
Le tungstene et le molybdéne ont de grandes tailles atomiques. lls donnent la dureté
supplémentaire a la matrice en formant des carbures fragiles durs. L’addition de nickel
augmente la ductilité.

Il'y a un grand nombre de nuances de Stellite. Les différentes nuances ont été optimisées en
fonction du type d’application. Par exemple, la nuance Stellite 21 est recommandée pour des
applications impliquant de I'érosion, des températures élevées et/ou de la corrosion. Elle est
donc présente dans des garnitures de valves ou robinetterie dans les applications
pétrochimiques ou vapeur haute pression. La nuance Stellite 6 présente quant a elle une
excellente capacité d’autolubrification et d’anti-grippage, une grande dureté a haute
température, et une grande résistance a I'érosion par impact ou cavitation. Elle est tres
utilisée sur les siege de soupapes, les arbres et les paliers de pompe, ou encore les piéces
d’érosion et d’accouplement. La composition chimique de deux nuances les plus connues
est présentée dans le Tableau I-10.
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Co Cr C W Mo Si Mn Ni Fe
Stellite 6 Bal 28 1.2 4.5 1.1 1 <3 <3
Stellite 21 Bal 27 0.25 5.5 1.5 1 2.5 <3

Tableau I-10 : Composition élémentaire (% en masse) de I’alliage Stellite 6 et Stellite 21.

La poudre Stellite peut étre déposée par les procédés de soudage tels que le PTA, la
projection laser qui a été utilisé par différents auteurs (Persson, 2005) (So, 1996) (Persson,
2003) (Ganesh, 2010) (Lin, 2006) (Persson, 2006) (Mol, 1996) pour déposer des
revétements en Stellite 6 et Stellite 21.

Lors du refroidissement, la premiére phase formée de I'état liquide se compose des
dendrites riches en cobalt et non facettés avec une structure cristalline cubique face centrée
(cfc). Le liquide restant se solidifie a la suite en un eutectique dans la zone inter-dendrites.
Cette zone a une forme lamellaire. C'est un mélange de la phase (cfc) et de carbures
eutectiques M;Cs (Atamert, 1989).

Cet alliage contient une fraction volumique importante de carbures (environ 0,2+0,3). Les
carbures prédominants trouvés dans les alliages Stellite sont de type M;C; (M = métal). lls
sont riches en chrome avec une composition typique (Cro.s5C00.14Wo0.01)7Cs. Cette composition
dépend de la composition de l'alliage et des conditions de refroidissement (Atamert, et al.,
1989). La dureté des carbures, de I'ordre de 2200Hv est responsable de la dureté globale du
dépbt (550Hv) et de la résistance a l'usure du revétement en Stellite. Dans le cas des
alliages ayant une faible teneur en carbone, d’autres carbures tels que MsC et M23Cgs sont
également abondants (Schneider, 1998). Mais, ils sont beaucoup moins durs que les
carbures M;C; (Mol, 1996).

Ainsi, la microstructure des revétements de Stellite est un mélange qui comporte des
carbures durs et une matrice plus ductile. Les chiffres donnés par (Mol, 1996) montrent que
la dureté moyenne des carbures est environ 5 fois supérieure a celle de la matrice. Les
carbures jouent le r6le de noyaux dans une matrice et ils fournissent la résistance a
I'abrasion. La matrice permet de lier les carbures. Grace a la comparaison entre différents
alliages Stellite, 'auteur a constaté qu'une augmentation de la dureté et de la teneur en
carbure est favorable a la résistance a l'usure abrasive (Figure 1-20).
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Figure I-20 : Résistance a I'usure tracée en fonction de la dureté (a), du contenu volumétrique des
carbures (b) pour différents alliages Stellites purs (Mol, et al., 1996).
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Les deux phases, matrice et carbure, doivent contenir une teneur suffisante en chrome pour
établir une bonne résistance a la corrosion et a l'oxydation. Comme la matrice perd
rapidement sa tenue a haute température, elle doit étre renforcée pour augmenter sa tenue a
haute température d’ou I'ajout de tungsténe.

1.3.2.1.2. Comportement tribologique du revétement de Stellite

La résistance de la Stellite a 'usure par abrasion est reliée directement a la dureté du dépot.
Cette derniére a température ambiante est déterminée principalement par la teneur en
carbure. A température élevée, la capacité & maintenir sa dureté est affectée principalement
par la teneur en tungsténe et/ou en molybdene. De plus, la forme des carbures influence
également la résistance a l'usure (K.C Antony).

Dans I'étude de (Kapoor, 2012), l'auteur a étudié des influences de la température sur la
dureté et la résistance a l'usure de cing nuances du Stellite. Leurs composition chimique est
présente dans le Tableau I-11.

Element| Cr W Mo Ni Fe C E S1 Mn
Alloy 1 305( 125 0 i35 5 24 2 .
Alloy 2 29 45 15 3 3 12 075 05
Alloy 3 30 83 0 15 3 14 0.7 2.5
Alloy 4 335 19 0 0 0 19 1 0 0
Alloy 3 22 32 0 0 0 15 0

Tableau I-11 : Composition chimique de cinqg nuances de Stellite.

Les résultats expérimentaux montrent que la dureté et la résistance a l'usure du Stellite se
comportent différemment a température ambiante et a température élevée (Figure 1-21).
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Figure I-21 : La perte de matiere des 5 nuances de Stellite pour différente température.

La dureté de cet alliage diminue quand la température augmente. Ceci est expliqué par
I'effet de la température sur la solution solide de Stellite. Cette derniere peut étre adoucie a
température élevée et peut également étre durci par le cycle de chauffage/refroidissement.
Une augmentation du tungsténe peut augmenter la stabilité de la dureté de cette solution.
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Les carbures de Stellite sont plus stables a température élevé. L’effet de la température
(jusqu’a 650°C) sur ces carbures peut étre négligé.

La résistance a l'usure a température ambiante, dépend quant a elle essentiellement de la
teneur en carbone mais également étre influencée par la teneur en tungstene. A haute
température, les mécanismes d’usure deviennent plus complexes, impliquant de multiples
facteurs par exemple, la surface usée peut étre oxydeé, I'effet synergique de la température et
I'attaque mécanique peut entrainer des mécanismes d’'usure différents. L’effet de la teneur
en carbone sur la résistance a l'usure de Stellite a température élevé n’est pas aussi
significatif qu’a température ambiante. Cependant, 'oxydation présente un plus grand effet
sur sa résistance a l'usure a température élevée. Une augmentation de la teneur en chrome
améliore la résistance a 'oxydation a température élevée.

Dans son article I'auteur (Aoh, 1999), étudie le comportement a l'usure des alliages a base
de cobalt, Stellite 6, Stellite 6 chargé a 30% massique en CrsC,, déposés par le procédé PTA
sur de l'acier et par spray et fusion. Des essais pion-disque ont été effectués a haute
température dans diverses conditions pour évaluer le comportement de I'usure des alliages
et pour étudier I'effet de I'oxydation sur le comportement a l'usure. Le mécanisme d’usure
possible a été quantifié a partir du volume perdu et analysé au moyen du MEB. Les résultats
préliminaires ont révélé une relation cohérente entre les conditions d'usure et le volume
d’'usure. L’amélioration du comportement a l'usure par addition de carbure a température
plus élevée est significative.

Pour Stellite 6 sous 200 et 450°C, le volume d’usure a augmenté de prés d’'un ordre de
grandeur lorsque la charge augmente de 10 kg a 20 kg. La diminution de la vitesse de
glissement a entrainé une légére diminution du volume de l'usure. Cependant I'effet de la
vitesse de glissement n’est pas aussi important que celui de la charge et/ou de la
température (Figure 1-22).
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Figure 1-22 : \Volume perdu (mm3) de Stellite 6 déposé par PTA en fonction des paramétres
température, charge, vitesse de glissement.

Une tendance similaire a été observée pour I'usure du mélange de Stellite 6 avec CrsC;
(30% massique). Pour autant, sous conditions opératoires équivalentes, les volumes d’usure
de ce mélange étaient nettement inférieurs a ceux constaté pour le Stellite 6. Ce résultat
peut étre expliqué par le renforcement de la solution solide de la matrice par un excés de
chrome et carbone dissolution. Par ailleurs, I'existence de phases de carbure de chrome
offre une bonne résistance a I'usure, méme aux températures élevées (Figure 1-23).
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Figure 1-23 : Volume perdu (mm3) de Stellite 6 chargé a 30% massique en Cr3C2, déposé par PTA, en
fonction des parameétres température, charge, vitesse de glissement.

En ce qui concerne les interactions procédés mis en ceuvre et propriétés des dépdts par
rapport a 'usure, on remarque qu’en ce qui concerne le Stellite 6, bien que la dureté de la
couche déposée par spray et fusion (HRC = 52) soit plus élevée que celle de la couche
déposée par PTA (HRC = 46), une résistance un volume usé plus faible est constatée sur le
dép6ot réalisé par PTA, pour des conditions opératoires identiques (Figure 1-24).
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Figure I1-24 : Comparaison du volume d’usure relative des couches déposé par de différents procédés,
pour les conditions opératoire : 450°C, 20Kg, 2.09 m/s, 10000m.

Un tel résultat permet a l'auteur de conclure que la dureté n’est pas le parameétre principal
qui gouverne l'usure, et que la microstructure du dépét joue sans doute un réle beaucoup
important dans la résistance a l'usure. Dans ce cadre, I'auteur a observé la surface usée au
moyen d’'un MEB. Dans tous les cas, il constate une morphologie d’'usure dite de type
adhésive qui s’accompagne d’'un phénomeéne de transfert de matiere du pion (matériau le
plus mou) sur I'échantillon (matériau le plus dur) (Figure I-25).
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(@) (b)

Figure I-25 : Morphologie de surface usée de Stellite 6 déposé par PTA (a), de Stellite 6 déposé par
Spray et fusion (b) sous conditions opératoires : 450°C, 10Kg, 2.09m/s, 10000m.

¢ Role des éléments d’addition

L’effet de silicium sur le comportement de 'usure abrasive de Stellite est présenté et discuté
dans I'étude de (Celik, 2004). La résistance a l'usure des alliages a base de cobalt pour
différente teneur en silicium a été analysée. L’auteur constate que la résistance a l'usure a
augmenté avec I'addition de silicium a basse température, mais diminué a haute température
(Figure 1-26).
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Figure I-26 : Résistance a I'usure en fonction de la température.

Au travers d’'une approche de méme nature, les effets du molybdéne sur la microstructure et
la résistance a l'usure de Stellite 6 ont été étudiés par l'auteur (Shin, 2003). Dans cette
étude, le Stellite 6 présentant différentes teneur en molybdéne a été déposé sur de I'acier
AISI 1045 en utilisant le procédé PTA. L’effet du molybdéne sur la microstructure et la
résistance a l'usure de Stellite a été analysé. Les résultats obtenus montrent qu'avec une
augmentation de la teneur en molybdéne, des carbures de type de M23Cs se forment dans la
région inter-dendritique et de type de MsC a l'interface des dendrites en lieu et place des
carbures riches en chrome de type de M;Cs; et M23Cs oObservés dans la région inter-
dendritique de Stellite sans molybdéne. La taille des carbures riches en chrome dans la
région inter-dendritique diminue, mais la taille des carbures de type MsC formés a l'interface
des dendrites augmente. Donc, la fraction volumique de carbures riches en chrome a
Iégérement augmenté, mais celle de carbure de type MgC augmente brusquement. Ceci
améliore la dureté et la résistance a l'usure de Stellite.

Dans I'étude de (Navas, 2006), 'auteur a réalisé des dépbts de Stellite 6 sur deux substrats
en acier différent en utilisant le rechargement par laser. Des paramétres du procédé ont été
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varié afin d’obtenir des dépbts a bonne cohérence avec le substrat et a une dilution faible. Le
résultat montre que le rechargement par laser peut permettre d’obtenir de bons revétements
de Stellites sur les aciers différents. Ces revétements ont une bonne adhérence avec le
substrat. Leur composition chimigue est homogéne dans toute leur épaisseur et trés similaire
a celle de la poudre métallique initiale. De plus, ils présentent une dureté élevée et une
excellente résistance au glissement. La combinaison entre 'oxydation et 'abrasion domine
l'usure de Stellite 6. Avec des substrats en acier différent, I'influence de I'oxydation sur le
comportement en tribologie du revétement est différente.

Dans I'étude de (Persson, 2003), I'auteur a analysé l'influence de la transformation de phase
et 'oxydation sur la résistance au glissement du revétement de Stellite 21 obtenu par
rechargement par laser. Selon ces analyses, avec la présence d’'une couche d’oxyde, la
valeur moyenne du coefficient de frottement ne varie pas quand on change la charge. Il est
proche de 0,2. Cependant, ce coefficient du frottement est plus stable avec la charge quand
il y a le phénoméne d’oxydation lors du glissement (Figure 1-27).
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Figure 1-27 : Coefficient de frottement en fonction de la charge appliquée: (a) test effectué dans I'air,
(b) test effectué dans argon.

Au niveau de l'usure, une formation d’'une couche d’oxyde réduit le taux d’usure. En effet,
'absence de la couche d‘oxyde conduit a un contact direct métal avec métal. Ceci augmente
ladhérence entre deux surfaces de contact. Sous le mouvement de glissement, cette
adhérence entraine une augmentation de la contrainte de cisaillement qui peut tout d’abord
causer une transformation d’'une structure cubique faces centrés a une structure hexagonale
fermé cisaillé facilement et d’autre part conduire a un cisaillement entre la plane {0 0 0 1} de
la structure hexagonale fermé et la surface de contact. Par conséquent, le taux d’usure
augmente.

Dans une autre étude de (Persson, 2006) sur le comportement tribologique du Stellite 6, des
analyses montrent qu’il existe une couche dite «tribo-film» lors du glissement. Son
épaisseur est d’environ 30 nm. Une augmentation de la teneur en cobalt ainsi qu'une
diminution de la teneur en chrome et en molybdéne sont observée dans cette couche (Figure
[-28). Cette derniére peut étre a 'origine d’'une excellente propriété vis-a-vis de l'usure et une
bonne résistance au grippage de Stellite.
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Figure I-28 : Intensité relative du cobalt, chrome et molybdéne sur une surface de Stellite 6 aprés
frottement.

Dans I'étude de (Mol, 1996), cinq différentes nuances de Stellite ont été déposés sur le
substrat en acier par rechargement par laser. La composition chimique de ces nuances est
présentée dans le Tableau I-12.

Stellite Co C B Cr Ni w Mo Si Fe Mn Cu Density
(Mg/m3)
no.1l 48,6 2,5 - 33 1 15,5 - 1,3 1 0,1 - 8,69
no.6 62,3 1,2 - 28,4 1,5 4,5 0,5 1,2 0,3 0,1 - 8,44
no.20 46,5 2,5 - 33 18 - - - - - 8,78
no.21 63,5 0,3 - 26,6 2,9 - 5,5 0,8 0,3 0,1 - 8,33
no. SF 20 42,6 1,3 3 19,5 12,8 14,8 - 3,1 1,5 0,5 0,9 8,39
AISI 316 - 0,08 - 16-18 12-14 - 2-3 1 63-72 2 - 8

Tableau I-12 : Composition chimique des nuances de Stellite et de I’acier.

Dans cette étude, le laser CO; continu a été utilisé pour la fusion sous une atmosphére de
protection de I'argon. Le point focal de la lentille se trouve a 20mm au-dessus de la surface,
ce qui entraine un diameétre de spot gaussien de 3mm. La puissance du laser, la vitesse de
déplacement du faisceau laser et le débit de poudre sont varié respectivement dans la
gamme 430-1200W, 2,5-10mm/s et 16-67mg/s. Les échantillons obtenus ont été refroidis a
partir de 400°C a la température ambiante pendant dix heures.

Selon l'auteur, la dilution a un effet important sur la microstructure, la dureté et la résistance
a l'usure du revétement. Avant de penser a comparer la résistance a l'usure des différents
Stellites, il faut avoir les rapports de dilution similaires. L’influence de la dilution sur la dureté
des revétements de Stellite est présentée dans la Figure 1-29.
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Figure I-29 : Dureté en fonction de la dilution pour des différents Stellites.

En comparaison entre des différents Stellites, 'auteur montre que la résistance a 'usure est
proportionnelle & la dureté et la teneur en volume de carbure des revétements (Figure [-30).
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Figure 1-30 : Résistance a I'usure en fonction de la dureté(a), en fonction du volume des carbures (b)

pour des Stellites purs différents.

Dans 'étude de I'auteur (Lin, 2006), des couches fines en Stellite 6 ont été déposés dur le
substrat en acier doux par le procédé rechargement laser. La surface usée par un abrasif est

présentée dans la Figure 1-31.

1 R

Figure 1-31 : Photo obtenu par MEB de la surface usée de Stellite 6 (Lin, et al., 2006).
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L’analyse montre que la dureté du revétement en Stellite 6 qui dépend fortement de la
solidification de la microstructure ne conditionne pas absolument la résistance a l'usure de
ce revétement. Cette derniere est une fonction de le dureté mais également de certains
autres facteurs tels que le module d’élasticité, la taille et la distribution des particules durs
dans l'alliage, la taille et la dureté des particules abrasives, la distance de glissement et la
charge appliquée. Effectivement, la dureté de Stellite 6 déposé par PTA est de 450 Hy,
inférieur & 530 Hv du revétement déposé par laser. Cependant, la perte d'usure de
I'échantillon de PTA aprés 1000m de la distance de glissement est de 10mg, inférieur a
17mg de laser (Lin, 2006).

Ce résultat a été rappelé dans I'étude de (Atamert, 1989). Il a utilisé trois procédés différents
(MMA, TIG, Laser) pour déposer le Stellite sur I'acier. L'utilisation de différents procédés lui
permet d’avoir de différentes vitesses de refroidissement et des dilutions différentes. Ces
deux éléments entrainent des différences de la microstructure du revétement. Le procédé
laser donne une vitesse de refroidissement le plus élevé, et une dilution plus faible. Par
conséquent, son revétement est plus dur. La résistance a I'abrasion du dép6t de TIG est la
meilleure dans des premiéres minutes de I'essai car il présente une ductilité plus élevée.

En outre, I'utilisation des abrasifs qui ont la taille, la dureté différente peut changer le taux
d’'usure. Dans cette étude, deux types d’abrasif utilisés sont SiC et Al,O3z dont la taille de
particules nhominales est respectivement 40 et 17um et la dureté est respectivement 2100Hv
et 2480-2600Hv. Le taux d’'usure des revétements est différent et présente dans la Figure
1-32.
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Figure 1-32 : Perte de masse en fonction du temps des tests effectués par I’abrasif Al,O3 et SiC.

Dans I'étude de (Navas, 2006), le Stellite 6 a été déposé sur deux différents substrats par le
rechargement laser. Les deux substrats sont des aciers inoxydables qui ont le taux du
carbone différent. La bille en acier de type AISI 52100 a été utilisé pour évaluer la résistance
a l'usure des dépéts. La charge de 3 N et la vitesse de 0,1 m/s ont été appliqués lors du
frottement. La distance de frottement a été variée de 1000 & 4000 m. Le résultat montre que
le volume perdu des dépb6ts augmente proportionnellement avec la distance de frottement.
Le Stellite 6 présente une trés bonne résistance a l'usure par rapport au substrat. Son usure
est le résultat d’'une combinaison de I'oxydation et du mécaniste d’'usure abrasive.

La couche d’oxyde ne réduit pas le coefficient de frottement au cours du frottement. Au
contraire, lors que cette couche développe, le coefficient de frottement augmente
progressivement jusqu’a une valeur stable qui correspond au moment ou cette couche est
formée. Ce phénoméne a été également observé et présenté dans I'étude de I'auteur (Cho
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and Lee). Dans l'étude de (Persson, 2005), l'influence de la couche d’oxyde sur le
comportement en tribologie des Stellites a également été abordée. La couche d’oxyde
contient essentiellement des oxydes de chrome et de cobalt. La présence de cette couche
entraine un effet sur le coefficient de frottement. De plus, avec le Stellite 21, elle contribue a
diminuer l'usure.

1.3.2.2. Revétements durs de Colmonoy (base nickel)
1.3.2.2.1. Microstructure

Le Colmonoy® est un des alliages a base de nickel qui ne comportent pas de cobalt. Il peut
avoir une dureté élevée, une bonne résistance a l'usure et a la corrosion. Ces revétements
sont fabriqués par des procédés de fusion tels que le PTAW et la projection par laser. Leurs
propriétés dépendent essentiellement de la composition de la nuance et de la microstructure
produite. La composition des nuances les plus utilisées est présentée dans le Tableau I-13.

Nuance Ni Cr Fe B Si Mn C W
Colmonoy-4 Base 10,0 2,8 2,1 2,4 - 0,54
Colmonoy-5 Base 11,5 3,0 2,5 3,8 1,0 0,7
Colmonoy-6 Base 14,56 3,8 3,37 4,28 - 0,73
Colmonoy-88 Base 15,69 3,81 3,09 4,12 - 0,76 16,22

Tableau I-13 : Composition élémentaire (% en masse) des nuances de Colmonoy-52.

L'influence de la microstructure sur le dépot en Colmonoy-52 est étudiée par plusieurs
auteurs tels que (Haemers, 2000) (Corchia, 1987) (Zhang, 2010) (Lim, 1998) (Kesavan, et
al.,, 2010) (Gurumoorthy, 2007) (Ming, 1998). Selon eux, le revétement en Colmonoy-52
comporte des carbures et des borures dans la zone inter-dendrite. Ce sont ces phases dures
qui influencent principalement la dureté et la résistance a l'usure du dépét. Le
rassemblement de ces phases dans la zone inter-dendritique est expliqué par la faible
solubilité du bore dans le nickel. De plus, une structure dendritique peut exister avec des
dendrites métalliques (Ni, Fe).

La microstructure des dépbts en alliage a base de nickel a été étudiée en utilisant diverses
compositions d’alliage et différents substrats. En général, (Ming, 1998) la structure se
compose de dendrites de la phase y-Ni et de la zone eutectique entre des dendrites
contenant la phase y-Ni, borure et siliciure de nickel. En outre, des borures, des carbures de
chrome et d’autres phases en fonction de la composition d’'alliage ont également été
observées. lls sont dispersés dans la phase eutectique. L'exemple typique est la
microstructure du revétement d’alliage Ni-Cr-B qui est déposé par PTAW sur le substrat en
acier inoxydable de type AISI 316LN (Figure 1-33). Cette microstructure est constituée par
des dendrites de la phase y-Ni et le mélange eutectique reliant des dendrites. Ce mélange
est composé par la phase y-Ni et des borures riches en nickel.
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Figure 1-33 : Structure des dendrites du dépét en alliage Ni-Cr-B (Gurumoorthy, 2007).

En outre, l'influence du vieillissement sur la microstructure, le comportement d’'usure et de
corrosion des revétements durs a base de nickel a été analysée dans I'étude de (Kesavan,
et al., 2011). Dans cette étude, le traitement de vieillissement a été réalisé a 923 K pendant
5000h. Ce traitement a causé le grossissement des dendrites de la microstructure. Il a
également entrainé la précipitation, la croissance de particules Cr3Cs et la transition de
morphologie de NisSi. Ceci implique une diminution de la résistance a l'usure de ces
revétements. A propos de la résistance a la corrosion, le traitement de vieillissement
provoque I'épuisement du chrome dans la matrice. Or, le chrome est un élément qui
contribue a augmenter la résistance a la corrosion. Celle du dépét vieilli est donc inférieure a
celle du dépbt non vieilli.

Dans l'étude de (Kesavan, 2010), le Colmonoy-52 a été déposé sur le substrat en acier
inxoydable de type 316LN par PTAW (Figure 1-34). Des analyses de la microstructure ont
montré que le revétement a une bonne liaison avec le substrat. Il présent une faible porosité.
La microstructure de ce revétement est constituée des dendrites de la phase gamma de
nickel (gris) et le mélange des carbures avec des borures dans la zone intermédiaire. La
microstructure n’est pas homogéne dans la direction verticale. Plus, on est loin de l'interface,
plus le taux en volume des précipités riches en chrome augmente.

Figure 1-34 : Caractéristiques du revétement de Colmonoy-5 (a) interface, (b) dendrites
perpendiculaires a l'interface, (c) microstructure au centre du revétement, (d) microstructure en
surface du revétement (Kesavan & Kamaraj, 2010).
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L’auteur a également augmenté I'agrandissement pour analyser les morphologies des
précipités riche en chrome. Ces derniers ont plusieurs morphologies (Figure 1-35) telles
qu’aréte de poisson, fleur, blocs et aiguilles. Parmi eux, des aiguilles et des blocs sont des
carbures riches en chrome tandis que des fleurs sont des borures de chrome. Tous les deux
jouent un réle trés important dans la détermination de la dureté et de la résistance a 'usure
du revétement.

Figure I-35 : Différentes morphologies des précipités observés par microscopie électronique a
balayage ; (a), (b) (c) aréte de poisson, (d) fleur, (e) blocs et (f) aiguille (Kesavan, et al., 2010).

Gréace aux analyses obtenues par microscopie électronique a transmission couplée a des
analyses spectroscopies (MET-EDX), I'auteur a pu confirmer que des précipités en forme
d’aiguille, de fleurs, de blocs et de sphéres sont fondamentalement riches en chrome et que
les éléments nickel et fer sont mineurs (Figure 1-36).
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Figure 1-36 : Images obtenues par MET-EDX : (a, b) Carbure en forme d’aiguille et son spectre [Cr;Cs];
(c, d) borure sphérique et son spectre [Cr2B] ; borure en forme de fleuron et son spectre [CrB]
(Kesavan, 2010).
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Dans une autre étude de (Zhang, 2010), le Colmonoy-6 a été déposé sur un substrat en
accier inoxydable de type de 316L par rechargement laser. La microstructure du dépot
présente trois zones différente. Ce sont I'hypo-eutectique, I'eutectique et I'hyper-eutectique
(Figure 1-37). Elle se compose de borures et d’'une matrice riche en gamma nickel. Grace a
ce revétement, la résistance a I'usure de la surface a augmenté de 53 fois.
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Figure 1-37 : Microstructure du dépét (multi-passage) observé par microscopie électronique a
balayage (Zhang, 2010).

Ce résultat a été confirmé par (Lim, 1998). Dans son étude, il a utilisé le laser continu CO-
pour déposer le Colmonoy-6 et le Colmonoy-88 sur un substrat en acier de type 1020. Les
deux revétements ont une bonne densité et une bonne liaison avec le substrat. La
microstructure du Colmonoy-6 se constitue des dendrites de gamma nickel et des inter-
dendrites qui sont des borures du nickel, de type (Ni, Fe)sB et des siliciures de nickel NisSi.
La microstructure du dépot en Colmonoy-88 est similaire mis a part la présence de carbure
mixte (W,Cr,Ni,Fe).Cy (Figure 1-38).

Colmonoy-6 Colmonoy-88

Figure 1-38 : Microstructure des revétements en Colmonoy déposés par laser (Lim, 1998).

L’auteur constate que le grossissement des dendrites dans le Colmonoy-6 et des carbures
mixtes dans le Colmonoy-88 sous I'effet des cycles thermiques entraine une diminution de la
dureté des revétements. Dans cette étude, I'auteur a également montré des influences des
parameétres du procédé sur la nature et la proportion des phases dures. Ces dernieres a leur
tour influence essentiellement sur la résistance a l'usure du revétement.

1.3.2.2.2. Comportement tribologique des revétements Colmonoy

De ce que nous venons de voir il découle que les propriétés mécaniques des revétements
durs des alliages a base de nickel dépendent de leur composition chimique, de leur
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microstructure et de leur procédé de fabrication. Les comportements vis-a-vis de l'usure des
revétements durs des alliages a base de nickel sont affectés par les microstructures et la
fraction en poids des phases dures principales dans le revétement. Les microstructures plus
grossiéres avec une fraction en poids plus faible générent un taux d'usure plus élevé (Hou,
2005). Dans les études précédentes, le procédé PTA et le rechargement par laser ont été
essentiellement appliqué pour réaliser des revétements a partir de ces alliages.

L’auteur (Kesavan, 2011) a utilisé le procédé PTA pour déposer le Colmonoy-5 sur de I'acier
de type 316L(N). L’échantillon obtenu a été testé en réalisant des essais pion-disque a
température ambiante et & haute température (573K et 823K) dans I'air. Le pion et le disque
ont été revétus par le Colmonoy-5. Le résultat montre clairement que la perte de matiere
augmente avec la distance de glissement mais diminue avec la température de 'essai. Elle
diminue de 20% a 30% a 573K et de 60% a 70% a 823K par rapport de celle des tests a
température ambiant (Figure 1-39).
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Figure 1-39 : Effet de la température sur la perte de matiére a différentes distances de glissement.

Cette diminution peut étre expliquée lors du glissement par une formation d’'une couche
d’oxyde compactée lisse sur la surface usée. A haute température, la zone de contact qui est
adoucie par l'effet de la chaleur, peut former plus facilement la couche d’oxyde en présence
de 'oxygéne de I'atmosphére. De plus, des débris qui sont également oxydés ont contribué a
construire la couche d’oxyde. Elle n’est pas continue sur la surface usée. Plus la température
est élevée, plus cette couche est formée sur la surface usée. La présence de cette couche
empéche le contact entre deux surfaces. Ceci entraine une diminution de l'usure. Cette
explication a été confirmée par I'étude (Stott, 1998) (Stott, 2002) concernant le role de
'oxydation dans le comportement de l'usure des alliages et la résistance au glissement des
métaux a haute température.

En outre, la couche d’oxyde sur la surface usée peut étre l'origine de la diminution du
coefficient de frottement quand on augmente la température de I'environnement (Figure
1-40).
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Figure 1-40 : Coefficient de frottement de I’échantillon testé a (a) RT (b) 573 K et (c) 823 K
Conditions opératoires :(vitesse de glissement de 0,25 m /s et une charge de 60 N).

Dans cette étude, I'auteur a également abordé le changement du mécanisme d’usure lors du
frottement. A température ambiante, pendant la distance de glissement initiale (450m), le
mécanisme d’usure est de Il'abrasion sévére et du labourage. Apres, il devient du
délaminage et de I'abrasion légére (1600m) (Figure 1-41).

Oxide Island

B

(b)

Figure I-41 : Image obtenue par MEB de la surface usée a différente température et pour différentes
distances de frottement: (a) 450 m et (b) 1600 m.

Dans I'étude de (Ming, 1998), I'influence des parameétres du procédé rechargement par laser
sur la microstructure et ensuite sur le comportement de tribologie du dép6t a été étudiée. Il
est I'un des premiers auteurs qui ont abordé les relations entre le procédé, la microstructure
et les propriétés tribologiques du dép6t. Dans son étude, il a déposé le Colmonoy-6 et le
Colmonoy-88 sur de I'acier par le laser. Des essais bloc-bague ont été ensuite réalisés pour
analyser le comportement tribologique des revétements. La bague est en acier dont sa
dureté est 62 HRC. Le bloc quant a lui a été revétu de lalliage étudié. Des analyses
montrent que le comportement a l'usure des alliages dépend plutét du type et de la quantité
de la phase dure présente que la dureté moyenne du revétement. La dureté du Colmonoy-88
(726Hv) est plus élevée que celle du Colmonoy-6 (665Hv). Mais, le taux d’usure de
Colmonoy-6 est plus bas que celui de Colmonoy-88. En outre, la dureté moyenne dépend de
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la quantité de ces phases dures. Ceci montre le réle important des phases dures dans le
dépbt.

Dans I'étude de (Gurumoorthy, 2007), il a également été montré la contribution de la couche
d’oxyde sur la diminution du taux d’'usure a haute température d’un alliage a base de nickel.
De plus, l'influence du vieillissement sur la résistance a l'usure a été abordée. Des essais de
vieillissement ont été réalisés a 650°C pendant 250 heures. Les analyses montrent qu’il n’y a
pas de modifications de la microstructure et la valeur de la dureté de I'échantillon (Figure
1-42).

—— As received condition
—A—— After ageing (260 Hrs and 6560 °C)
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Hardness (VHN) load =10 kg —

Figure 1-42 : Profil de la dureté a travers l'interface avant et aprés le vieillissement.

Des essais d’usure réalisés a température ambiante et a haute température ont également
démontré qu’il n’y a pas de changement significatif du taux de 'usure apres le vieillissement.
Le comportement de I'usure a montré la méme tendance que celui des dépbts non vieillis. Le
taux d’'usure a diminué lorsque la température d’essais a augmenté (Figure 1-43).

Normal Load : 50 N

Weight loss (g) —

nlr‘l lmf-“‘ll | )
300 500 700

Temperature °C —

Figure 1-43 : Perte de matiere d’un alliage a base de nickel en fonction de la température avant et
apres le vieillissement.
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e Role des éléments d’addition

A propos des effets de la composition chimique sur la résistance a l'usure de ces alliages, le
changement de la composition peut entrainer des effets sur la microstructure et la résistance
a l'usure. En réalité, ce changement est le résultat de la dilution des dépbts. La variation de
cette dilution cause le changement de la teneur des éléments tels que le chrome, fer,
molybdéne. L’auteur (Ramasubbu, 2011) a abordé ce théeme dans son étude. Le Colmonoy-
6 a été déposé sur l'acier de type 316LN par le procédé GTAW. L’influence de la dilution sur
la microstructure des dépodts de Colmonoy-6 a été analysée. Cette dilution modifie la fraction
volumique, la taille, la morphologie et la distribution des précipités dans la matrice. Pour
Colmonoy-6, ces précipités sont des borures et des carbures qui contribuent a leur grande
dureté. L'influence de la dilution sur des phases dures différentes est différente. En outre,
lauteur a également trouvé que la vitesse de refroidissement influence la dureté et la
microstructure du dép6t.

L’'auteur (Su, 1997) a réalisé des études sur l'influence du niobium, du molybdéne et du
carbone sur le comportement en tribologie des alliages a base de nickel. Selon le résultat, le
niobium peut réduire la friction et le taux d'usure d'une couche déposée. Lorsque le
molybdéne et le carbone ont été ajoutés, ils se combinent et forment des précipités plus gros
qui contribuent a augmenter la résistance a l'usure de la couche déposée.

Dans son étude, l'auteur (Hou, 2005) a également abordé cette influence. Il a étudié les
effets du molybdéne sur la microstructure et la résistance a I'usure des alliages a base de
nickel. Les analyses montrent que la micro-dureté diminue mais la résistance a l'usure
augmente avec 'augmentation de la teneur en poids de molybdéne de 0 % a 6%. Ce résultat
est expliqué par linfluence de la teneur en molybdéne sur la microstructure du dép6t. Une
addition de molybdene diminue la formation des carbures de type M;Cs;, mais peut
promouvoir la formation des carbure de type M23Cs. Ces derniers sont moins durs que les
carbures de type M;Cs. Ce qui conduit & une diminution de la micro-dureté avec
'augmentation de la teneur en molybdene (Figure 1-44).
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Figure I-44 : Micro-dureté en fonction du taux en molybdéne des revétements d’un alliage a base de
nickel obtenu par le procédé PTA.

Cependant, I'addition de molybdéne peut rendre la microstructure plus homogene. Elle peut
faire augmenter la teneur relative des carbures et des borures riches en chrome. De plus,
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elle peut faire changer la morphologie ces carbures de plaque a filet. Tous ces résultats sont
bénéfiques pour augmenter la résistance a l'usure (Figure 1-45).
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Figure I-45 : Taux de I'usure normalisé des dépéts d’un alliage a base de nickel obtenu par le procédé

1.3.2.3. Revétements durs de Tribaloy (base nickel ou cobalt)

1.3.2.3.1. Microstructure

PTA.

Ce type d’alliage présente une bonne résistance a la corrosion, a l'usure et a I'oxydation. Ce
sont des alliages a base de cobalt ou a base de nickel.

La composition de quelques nuances de Tribaloy est présentée dans le Tableau I-14.

Nuances Co Ni Mo Cr Si
T-400 Bal 28,5 8,5 2,6
T-700 Bal 32 15 3
T-745 Bal 26 26 1,5
T-800 Bal 28 17 3
T-900 Bal 16 23 18 3

Tableau I-14 : Composition élémentaire (% en masse) des nuances du Tribaloy.

Les éléments principaux de I'alliage Tribaloy sont le molybdéne et le chrome. Le silicium est
un constituant mineur (teneur de l'ordre de ~ 3%). Parmi les éléments constitutifs, le chrome
est utilisé pour améliorer la résistance a la corrosion. L’addition de molybdéne permet
d’améliorer le comportement de la matrice riche en cobalt a haute température. Le
molybdéne et le silicium sont utilisés pour améliorer la résistance a l'usure. En fonction de la
teneur en chrome, molybdéne et silicium, la microstructure et les propriétés mécaniques de
ces alliages varient sensiblement (Xu, 2007).

En particulier, les propriétés du Tribaloy sont dues aux éléments molybdéne et silicium qui
favorisent la formation d’'une phase dure. Grace a sa configuration atomique complexe, cette
phase est intrinsequement stable. Elle présente une dureté trés élevée et une bonne
résistance a haute température méme au-dessus du 1000°C (Keitz, 2002). La dureté Vickers
de cette phase, trés abondante dans I'alliage (35-70%uvol), est de 1000Hv a 1200Hv (Yao,
2006). Sa présence régit toutes les propriétés du matériau. En particulier, elle confére une
résistance élevée a l'usure abrasive et adhésive (Navas, 2006). Par exemple, l'alliage
Tribaloy-400 avec 50%vol de cette phase présente une dureté pouvant atteindre jusqu’a
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1300Hv (Przybylowicz, 2000). Cette phase est dénommée la phase de Laves due a Laves
Fritz qui les a décrites. C’est une phase intermétallique qui a une composition de type AB..
Les phases de Laves sont classées en trois types : MgCu. (cubique), MgZn, (hexagonale),
MgNi2 (hexagonale) (Figure 1-46).

Les deux derniéres classes sont des formes uniques de I'arrangement hexagonal, mais
partagent la méme structure de base. En général, les atomes A sont positionnés dans une
structure diamant hexagonal, ou une structure associée et les atomes B forment des
tétraeédres autour des atomes A. Les critéres régissant leur formation sont plus basés sur
des considérations géométriques qu’électroniques. Elles correspondent en effet a des
empilements compacts pour un rapport des rayons atomiques RA /RB=1,225.

Figure 1-46 : Structure de la phase de Laves : cubique MgCu; (gauche), hexagonale MgZn, (milieu),
hexagonale MgNi, (droite) [9].

Ainsi, l'alliage Tribaloy posséde une matrice dans laquelle les phases intermétalliques
beaucoup plus dures sont dispersées. Plus la fraction volumique de la phase de Laves
augmente plus la résistance a l'usure de cet alliage est éleveée.

Cependant, a cause de la nature fragile de ces phases, le dépbt peut présenter une faible
résistance a la formation et a la propagation de fissures. Ceci peut limiter la plage
paramétrique en projection par laser puisqu’il est alors nécessaire de limiter les gradients
thermiques (Tobar, 2008). De plus, ces phases limitent la ductilité du matériau et sa
résistance aux chocs (Navas, 2006). Dans leur étude, les auteurs (Tobar, 2008) ont abordé
des solutions pour diminuer la fraction volumique de ces phases dures. En effet, la
diminution de ces phases rend les dépbts moins fragiles. Selon eux, il est possible d'obtenir
cette réduction en remplacant une partie des composants de la phase de Laves dans
I'alliage (cobalt, molybdéne, silicium) par du nickel (T-900). Par conséquent, la fissuration
diminue mais la dureté et la résistance a l'usure diminuent également.

Dans les alliages Tribaloy a base de cobalt tels que Tribaloy-800, Tribaloy-400, Tribaloy-900,
la phase de Laves a une structure hexagonale compacte qui est composée par du cobalt, du
molybdéne et du silicium (CosMo,Si et/ou CoMoSi). Elles sont présentes dans une matrice
eutectique ou dans une solution solide de cobalt (Tobar, 2008) (Figure 1-47).


http://www.geocities.jp/ohba_lab_ob_page/Structure/C15_bond.JPG
http://www.geocities.jp/ohba_lab_ob_page/Structure/C14_bond.JPG
http://www.geocities.jp/ohba_lab_ob_page/Structure/C36_bond.JPG
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Figure I-47 : Phase de Laves dans le revétement en Tribaloy-800 déposé par laser, sur le substrat en
acier inoxydable AlSI 304 (Navas, 2006).

Dans I'étude de (Johnson & Farwick), le Tribaloy-700 a été déposé sur le substrat en acier
inoxydable de type AISI 316 en utilisant le procédé de “canon a détonation” et le procédé
plasma (PTAW). Les analyses ont montré que la microstructure du Tribaloy-700 comporte
également une phase qui a une structure hexagonale compacte. Le composé (Ni,Si)2(Mo,Cr)
est majoritairement présent dans cette phase. Cette derniere est dispersée dans une matrice
plus ductile qui a une structure de type cubique faces centrées. Le volume de la phase de
Laves formée est d’environ 60%. Grace a cette microstructure, le Tribaloy-700 présente une
bonne résistance a l'usure dans I'environnement de sodium liquide a haute température.

1.3.2.3.2. Comportement tribologique du revétement de Tribaloy

Les auteurs (Johnson and Farwick) ont étudié la résistance a 'usure et a la corrosion dans le
sodium liquide et a haute température des dépbts de Tribaloy-700 obtenu par deux
procédeés : Détonation et Plasma. Le résultat montre que cette nuance présente une bonne
résistance a la corrosion dans sodium liquide a 625°C. Le taux d'usure dans toutes les
conditions d’essai est faible. Dans la plupart de cas, le mécanisme d'usure est I'abrasion
douce, mais dans certains cas, 'usure adhésive a été trouvée par exemple, lorsque le
Tribaloy-700 a été frotté contre I'lnconel 718. Ainsi, le Tribaloy-700 présente une excellente
résistance a l'usure et le taux de corrosion faible dans I'environnement de métal liquide a
haute température. De plus, il ne contient pas de cobalt. Ceci le rend intéressant en
particuliers pour des applications dans le domaine nucléaires. En outre, 'auteur a également
constaté que la résistance a l'usure et a la corrosion des dépdts des procédés utilisés sont
différentes.

Dans I'étude de l'auteur (Navas, 2005), la résistance a l'usure des dépbts de Tribaloy-800
obtenu par rechargement par laser a été évaluée en utilisant des essais pion-disque ou bloc-
bague. Par ailleurs, 'auteur a également étudié le changement du mécanisme d’usure avec
'augmentation de la charge appliquée. Selon ces résultats, le Tribaloy-800 présente une
bonne résistance a l'usure et a la corrosion grace a une concentration élevé et une grande
guantité de de phase Laves. Cette derniere est riche en molybdéne et silicium. Elle est
plongée dans une matrice beaucoup plus douce de cobalt I'alpha. L’analyse de la surface
d’usure montre une couche d’oxyde discontinue (Figure 1-48).
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Figure 1-48 : Couche d’oxyde sur la surface d’usure des revétements de Tribaloy-800.

Cette couche a été formée par la chaleur engendrée dans le contact lors du frottement. Elle
empéche le contact de deux surfaces usées. En conséquent, le coefficient de frottement a
diminué. A propos du taux d'usure, il augmente avec une augmentation de la charge
appliquée. De plus, l'auteur a également trouvé une transition du mécanisme d’usure lorsque
'on augmente la charge. L'usure par 'adhésion se transforme en usure par déformation
plastique et se fissure.

Il a été également constaté un changement de la composition chimique du dép6t qui est di a
la dilution des couches superficielles du substrat ou a Il'utilisation de nuances différentes de
Tribaloy entrainant la variation de la fraction volumique et le changement de la structure de
la phase Laves. Celui-ci influence la microstructure et la résistance a 'usure de ces alliages.
Dans leurs études, les auteurs (Tobar, 2007), (Xu, 2006) ont abordé cette influence. Dans
I'étude de (Tobar, 2007), le Tribaloy-800 et Tribaloy-900 ont été déposé sur de I'acier par la
projection laser. La dilution a fait changer le taux du fer dans les revétements de Tribaloy-
800 de 7% a 14%. Le Tribaloy-900 est une nuance obtenue par addition de I'élément nickel.
Les analyses ont révélé une microstructure différente entre les alliages Tribaloy-800 et
Tribaloy-900 (Figure 1-49).

20 um

Figure 1-49 : Microstructure de la couche de Tribaloy-800 (a), de Tribaloy-900 (b).

En outre, pour les couches de Tribaloy-800, un changement net de la microstructure est
observée entre les couches de faible dilution et ceux ou la teneur en fer est supérieure a
10% en poids (Figure 1-50).
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10 um : 7 um

Figure I-50 : Microstructure dendritique de la couche de Tribaloy-800 avec une faible dilution (a), une
dilution élevée (b).

Selon l'auteur, ce changement pourrait correspondre a I'existence d’un point eutectique du
diagramme de Co-Fe (Figure I-51).

1600 . 'L : ; .
bec
1400 + “E<_

1200 - fez -

1000 B
800+ -
600 4 B

bee
400 -

Temperature Celsius

200 B
hep

D I I ) 1
A 0 20 40 60 80 100

Co Weight percent Fe

Figure I-51 : Diagramme binaire de Co-Fe.

Quand la teneur en fer est supérieure a 10% en poids, des eutectique lamellaire se forment
a la place des dendrites. Cela a pour conséquence l'augmentation la dureté et de la
résistance a l'usure du dépét (Figure 1-52).



Page 56

Microhardness (HV)

20 30
%Fe (wi%)

Figure I-52 : Dureté moyenne du revétement de Tribaloy-800 en fonction de la teneur en Fe.

La comparaison entre le Tribaloy-800 et le Tribaloy-900 (Figure I-53; Figure 1-54), montre
gue ce dernier présente une dureté et une résistance a l'usure plus faible. Ceci est expliqué
par une diminution de la quantité de phase Laves qui résulte du remplacement d’une partie
du cobalt et molybdéne qui en sont les composants, par le nickel.
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Figure 1-53 : Profil de la dureté de Tribaloy-800 avec une dilution faible (7% Fe), élevée (14%Fe) et de
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Figure I-54 : Perte de masse des Tribaloy-800, pour 2 valeurs de dilution, et 900.
Distance de glissement 900 m.
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Lors de la fabrication des revétements de Tribaloy, on rencontre souvent le phénoméne de
fissuration. Une concentration d’'une grande quantité de la phase Laves qui est fragile fait
diminue la ductilité du dépdt. Certains auteurs (Navas, 2005), (Xu, 2006) (Yao, 2005) ont
changé la teneur de quelques éléments tels que silicium, nickel, molybdene pour diminuer la
fragilité du dépdét. Ce changement a souvent donné 'augmentation de la ductilité mais il a
également amené une diminution de la dureté et de la résistance a l'usure.

1.3.2.3.3. Revétements durs Deloro (base nickel)

Les alliages dit Deloro sont des alliages a base de nickel. lls couvrent un trés large éventail
de dureté. La limite supérieure atteint 62 HRC. lls présentent également une bonne
résistance a l'usure et a la corrosion ainsi qu’'une bonne résistance a l'oxydation. La
composition de quelques nuances d’alliages dit Deloro est présentée dans le Tableau I-15.

Nuances Cr C Si Ni Fe B Dureté (HRC)
Deloro 40 7,5 0,25 3,5 Bal 2,5 1,7 38-42
Deloro 50 11,0 0,45 4,0 Bal 3,0 2,3 48-52
Deloro 60 15,0 0,7-0,9 43 Bal 3,5 3,1 58-62

Tableau I-15 : Composition élémentaire (% en masse) des nuances du Deloro.

Comme les autres alliages a base de nickel, le Deloro comporte des borures de chrome
dans sa microstructure. Il est un représentant des alliages a base de nickel qui a été utilisés
comme le substitut de Stellite dans certains centres nucléaires.

Dans I'étude de (Kim, 2001), l'auteur a réalisé des études sur le comportement de 'usure
des revétements de Deloro 50 a température ambiante et a 350°C, dans l'air, et sous des
pressions de contact de 55 MPa, 103 MPa et 207 MPa. Le Deloro 50 a été déposé sur de
l'acier de type AISI 304 par le procédé TIG. Des essais pion-disque ont été réalisés pour
cette étude. Le pion et le disque ont été revétus de cet alliage. Le résultat montre que la
perte de masse augmente légérement lorsque la température augmente jusqu’au 100°C.
Cependant, au-dessus de 100°C, la perte de matiére diminue et atteint finalement une valeur
proche de zéro (Figure 1-55).
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Figure I-55 : Perte de masse de Deloro 50 en fonction de la température, aprés 100 cycles sous une
contrainte de 55 MPa, 103 MPa et 207 MPa.
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Ce phénomene est expliqué par la formation d’une couche d’oxyde a base de nickel sur les
surfaces d’'usure a température élevée. Cette couche peut empécher le contact direct métal
et métal empéchant ainsi 'usure par adhésion entre les surfaces en contact (Figure 1-56).

Figure 1-56 : Image obtenue par MEB de la surface usée apres 100 cycles de Deloro50 testé a diverse
températures sous la pression de 103MPa.

En environnement aqueux, sous 300 bars environ de pression et 280°C, le Deloro50 montre
une résistance a l'usure aussi élevée que le Stellite 6.Un tel comportement tribologique le
rend intéressant a étudier en environnement sodium liquide ou la teneur d’oxygéne est trés
faible.

1.3.2.4. Revétements durs de NOREM (base fer)

Les alliages a base de fer sont le groupe le plus populaire des matériaux de revétement dur
en raison de leur co(t relativement faible et de leur facilité d’application. Presque tous les
aliages a base de fer développés pour remplacer lalliage Stellite sont des aciers
inoxydables austénitiques qui contiennent une fraction volumique importante de carbures
(Ocken, 1995). Parmi leurs caractéristiques microstructurales, la matrice austénitique est le
premier facteur important dans des conditions de glissement parce que la résistance de
glissement dépend généralement de la structure de la matrice, de son comportement a
I'écrouissage et de la nature des phases dures formées dans la matrice.

Dans les alliages a base de fer, des composants intermétalliques sont responsables de la
protection vis-a-vis de l'usure. Le développement de ces alliages est basé sur deux critéres:
lutilisation limitée des matériaux importants et colteux, ['utilisation de composants
intermétalliques comme phase dure principale. Une large gamme de compositions existe tels
gue les alliages Fe-Cr-Ni et Fe-Cr-Ni-Mo.

1.3.2.4.1. Microstructure

L’alliage NOREM 02 est intéressant en raison des bonnes propriétés en fracture-ténacité et
résistance a l'usure par glissement. Dans I'étude de (Beaurin, 2011), le NOREM 02 est
déposeé sur un substrat en acier inoxydable AISI 316L par le procédé PTAW. Sa composition
est présentée dans le Tableau I-16.
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Fe Cr Mn Ni Mo Si C N

NOREM 02 Bal. 22,5-26 4-5 3,7-4,2 1,8-2,2 3,0-3,5 1,1-1,35 0,02-0,18

Tableau I-16 : Composition chimique de I'alliage NOREM 02 (Kim, 2000).

Le dépbt présente une microstructure fine et complexe. Cette microstructure est constituée
de dendrites austénitiques dont la taille est comprise entre 10 um et 30 um. Au centre de ces
dendrites, des filots de ferrite sont présents. La zone inter-dendritique est une phase
eutectique comportant des carbures précipités de type M-Cs et d’autres phases (Figure [-57).

Total

Phase Fraction
= Austenite 0.800
== M7C3 0.121
mm Ferrite 0.058
1 M23Ce 0.021

Figure 1-57 : Microstructure du dépét de I'alliage NOREM 02 mis en ceuvre par PTAW (Beaurin, 2011).

Quant a la composition chimique, elle est présentée pour chaque phase (Figure 1-58) et
(Tableau I-17).

Figure 1-58 : Microstructure du dépot en NOREMOZ2 mis en ceuvre par PTAW (Microscopie
électronique a balayage).

Elément C Mn Cr Si Ni Mo Fe
Austénite (A et E) 3,8 22,2 3,4 4,5 1,0 65,1
Ferrite au sein des dendrites (F) 3,2 17,2 4,8 3,6 1,0 70,1
Ferrite inter-dendritique (C) 4,2 18,6 4,7 4,2 1,8 66,5
Carbures (B) 9,4 2,4 66,1 0 0,4 2,0 19,6
Précipités blancs (D) 4,6 31,0 49 3,0 7,7 48,8

Tableau I-17 : Composition moyenne des phases (% en masse) (Beaurin, 2011).

Entre les deux phases austénite et ferrite, la différence principale est le taux de chrome. En
effet, le taux de chrome est plus élevé dans la phase austénitique. De plus, la zone blanche
est plus riche en molybdéne (D) (Figure 1-58) (Beaurin, 2011).
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1.3.2.4.2. Comportement tribologique de revétements NOREM

Deux auteurs (Kim, 2000) (Persson, 2003) ont réalisé des analyses sur le comportement de
l'usure des revétements NOREM a haute température. lls ont fait des comparaisons entre la
résistance a I'usure de NOREM et celle de Stellite. Dans I'étude de (Kim, 2000), NOREM 02
et Stellite 6 ont été déposées sur de I'acier par le procédé TIG. Aprés le rechargement, des
tests pion-disque ont été réalisés dans lair, sur une plage de température allant de
'ambiante a 300°C et sous une contrainte appliquée normale de contact de 103MPa. Le pion
et le disque ont été revétus du méme matériau. Le résultat montre que la résistance a l'usure
du NOREM 02 est presque équivalent a celle du Stellite 6 dans la plage de température au-
dessous de 180°C. Cependant, au-dessus de 180°C, la perte de matiéere du NOREM 02
augmente brusquement. Alors que le Stellite 6 a maintenu une faible perte de matiére
jusqu’a 300°C (Figure 1-59).
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Figure I-59 : Perte de matiére de NOREM 02 et Stellite 6 en fonction de la température apres 100
cycles de glissement dans I’air sous une contrainte de 103 MPa.

L’augmentation de la perte de matiere de NOREM 02 a haute température a été également
montrée dans I'étude de (Persson, 2003). Dans cette étude, le NOREM 02 et le Stellite 21
ont été déposés sur l'acier de type AISI 316L par le laser CO,. Les couples tribologiques
étudiés ont été NOREM/NOREM et Stellite/Stellite & diverse température allant de la
température ambiante & 250°C. Les résultats des tests montrent que le Stellite 21 a été
déformé de maniére uniforme a la fois a température ambiante et a 250°C (Figure 1-60).

(a) (b)

Figure I-60 : Trace d’usure sous charge de 1000N de Stellite 21 testé a température (a) RT, (b) 250°C.

Le NOREM 02 affiche un comportement similaire a celui du Stellite 21 lorsqu’il est testé a
température ambiante. Cependant, lorsque la température s’éleve (250°C), les dommages
de la surface changent de fagon drastique (Figure I-61).



Page 61

Figure I-61 : Trace d’usure sous charge de 1000N de NOREM 02
testé a température (a) RT, (b) 150°C, (c) 200°C; (d) 250°C.

L’observation de la surface usée montre un changement du mécanisme d’'usure du NOREM
02 lorsque la température augmente. Des rayures ont été observées sur la surface usée
testé a température ambiante. Ceci présente des signes typiques de l'usure par abrasion
(Figure 1-62-a). Entre 150°C et 180°C, une couche d’oxyde a été formée sur la surface usée
(Figure 1-62-b-c). Cette couche peut se former par un compactage des débris d’usure qui
sont partiellement ou complétement oxydés sous I'action du glissement. Cette couche en
empéchant le contact direct métal/métal interdit tout mécanisme d’usure par adhésion. Selon
lauteur, cette couche a contribué a la faible perte de matiere du NOREM jusqu’a 180°C. A
partir de 180°C, le mode d’'usure de cet alliage est changé et 'on passe d’une usure par
oxydation légére & une usure par adhésion et déformation plastique sévere. Ainsi, avec une
augmentation de la température, la résistance a 'usure du NOREM 02 est moins bonne que
celle du Stellite 6.

Figure 1-62 : Image (MEB) de la surface d’usure de NOREM 02 aprés 100 cycles de glissement dans
I'air a différente température sous contrainte de 103MPa.
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La variation de la micro-dureté réalisée au voisinage sous la surface d’usure du NOREM 02

a diverses températures est présentée a la Figure 1-63. On constate une chute de la dureté
au voisinage de 190°C.
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Figure I-63 : Profil de dureté obtenue en dessous de la surface d’usure du NOREM 02 testé a
différentes températures.

Cette perte de dureté a haute température ne rencontre pas pour le Stellite 21 (Figure 1-64).

Le profil de dureté obtenue sous la surface frottée semble peu sensible aux variations de
températures sur la plage étudiée.
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Figure 1-64 : Profil de dureté obtenu en dessous de la surface d’usure du NOREM 02 et du Stellite 21
en fonction de la température.

Cette perte est expliquée par une absence de transformation de phase induite par la
déformation de I'austénite en martensite « dans le NOREM 02 lors du frottement.

Dans son étude (Persson, et al., 2003), a utilisé le coefficient de frottement comme marqueur
du changement du comportement a l'usure a haute température du NOREM 02 et du Stellite
21. Il constate que le Stellite 21 montre un coefficient de frottement d’environ 0,25 a
température ambiante et & 250°C, alors que le NOREM 02 présente un faible coefficient de
frottement & température ambiante et un coefficient de frottement relativement instable et
élevé (0,5 a 0,7) quand la température augmente (Figure [-65).
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Figure I-65 : Coefficient de frottement en fonction de la charge appliquée pour le Stellite 21 et le
NOREM 02. Tests ont été effectués a (a) RT, (b) 150 ° C, (c) 200~ C et (d) 250 ~ C.

|.3.2.5. Autres revétements durs

Outre les revétements alliage base nickel et base fer, les revétements renforcés par des
carbures et des nitrures sont trés intéressants. lls sont produits par l'application des
procédés tels que les dépbts en phase vapeur (PVD, CVD), projection par laser. La
caractéristique principale de ces revétements est une couche renforcée trés fine qui
contribue a améliorer considérablement la résistance a I'usure de la surface.

1.3.2.5.1. Revétements durs de nitrure de chrome

Les revétements de nitrure de chrome sont des revétements développés et optimisés par
beaucoup de laboratoires dans le monde. lls sont déposés par plusieurs procédés comme
PVD (Physical Vapor Deposition), IBAD (lon Beam-Assisted Deposition), CVD (Chemical
Vapor Deposition)...Grace a leur haute dureté, a leur résistance a l'usure et a leur inertie
chimique, ils sont souvent choisis comme des revétements potentiels pour les applications
industrielles dans le domaine de tribo-corrosion (frottement en ambiance agressive) et sont
des revétements idéaux d’anti-corrosion.

Les auteurs (Jagielski, 2000) ont réalisé un revétement de nitrure de chrome sur un substrat
en AISI 304 en utilisant le procédé IBAD. Ce revétement est uniforme et dense. La couche
(Cr, N) présente une bonne adhésion avec le substrat (Figure 1-66).

15KV WD:15MM $:00001 P:00001

532X
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Figure 1-66 : Image (par microscopie électronique a balayage) du revétement CrN sur AlSI 304
(Jagielski, 2000).
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Elle comporte essentiellement du Cr.N et éventuellement du CrN dans une matrice de
chrome et une petite quantité de carbure et d’'oxyde. Certes le coefficient de frottement de
I'acier inoxydable AISI 304 revétu par du nitrure de chrome baisse de 1.5 fois par rapport a
I'acier inoxydable AISI 304 nue mais il n'est pas encore parfait pour limiter la friction. Par
contre, sa vitesse de corrosion diminue de 4000 fois par rapport au substrat. 1l est donc une
idéale solution pour limiter le phénoméne de corrosion. En outre, la dureté, la résistance a
l'impact et la capacité d’anti-usure sont considérablement améliorés.

1.3.2.5.2. Revétements durs de carbure de chrome

Outre le nitrure de chrome, le carbure de chrome est également utilisé pour modifier les
propriétés de surface d’'un matériau. Il contribue considérablement a augmenter la dureté, la
résistance a l'usure et a la corrosion du matériau. Dans les études précédentes, beaucoup
de procédés sont utilisés pour fabriquer ce type de revétement comme PVD, HVOF (High
Velocity Oxygen Fuel), plasma, canon-détonation, laser...

Dans I'étude de (Betts, 2009), le laser est utilisé pour déposer le mélange de CrsC; et AlSI
316 sur le substrat en AISI 316. Le but est d’améliorer la résistance a l'usure et a I'érosion de
cet acier inoxydable. Grace aux analyses de microstructure, les auteurs constatent que des
parametres du procédé comme la puissance du laser, la vitesse de déplacement du faisceau
influencent la transformation des particules CrsC;, et la microstructure du dépdt. Plus la
vitesse de déplacement du faisceau augmente, plus la proportion en volume des particules
CrsC2 non fondues incorporées au dép6t augmente. En effet, 'augmentation de la vitesse de
déplacement du faisceau entraine la diminution de densité d’énergie. Au contraire,
'augmentation de la puissance du laser entraine la diminution de cette proportion.

En ce qui concerne la microstructure, les travaux de (Betts, 2009) mettent en évidence
'apparition d’'une phase en aiguilles et d’'une phase polygonale (Figure 1-67).

“Spectrum 1f

‘Spectrum 2

1 Electorn Image 1

Figure I-67 : Phase en aiguilles et polygonale dans des revétements renforcés par carbure de chrome,
déposés par projection laser (Betts, 2009).

Des particules non fondues résiduelles qui sont a l'origine des particules de Crs;C; visibles
dans le cordon se situent au centre des structures rayonnantes. L’apparition de cette phase
dépend de la puissance et la vitesse de déplacement du faisceau laser. Par exemple, avec
une puissance de 2kW et une vitesse lente (<500mm/s), la phase en aiguilles est presque
absente (Figure 1-68).
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Figure I-68 : Microstructure du revétement renforcé par carbure de chrome (Betts, 2009).

Plus le taux volumique de Crs;C, dans le mélange de poudre est élevé, plus la présence de
ce type de carbure et de la phase en aiguille augmente. Selon des résultats d’analyse en
diffraction des rayons X, les carbures CrsC,, Cr;Cs, (Cr,Fe);Cs et Crx3Cs sont également
présents.

Ainsi la microstructure dépend essentiellement du taux volumique des carbures de chrome.
Ce revétement améliore fortement la résistance des échantillons a l'usure par glissement
lorsque le taux des carbures augmente (Figure 1-69).
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Figure 1-69 : Résistance a I'usure des revétements renforcés par le carbure de chrome (Betts, 2009).

1.3.2.5.3. Revétements durs de cermets Ni + WC

Gréce a l'addition du carbure de tungsténe dans une matrice métallique, la résistance a
l'usure abrasive du dépdt augmente fortement. Ce carbure est un bon candidat pour
renforcer la matrice en alliage a base de nickel. En effet, la basse température de fusion de
cet alliage (environ 1025°C) permet de l'ajouter sans décomposition, plus facilement que
dans la matrice base de fer (Nurminen, 2009). De plus, la dissolution de ce carbure
conditionne 'amélioration de la résistance a l'usure abrasive du dépdét. Plus elle est haute,
plus la résistance est faible. En effet, il y a moins de carbures non fondus qui renforcent la
matrice (Klimpel, 2006). En outre, la dissolution du tungstene et du carbone permet de
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former une phase fragile qui serait nuisible a la résistance a I'abrasion du dépét (Flores,
2009).

La projection laser et le procédé PTAW sont les procédés qui ont été utilisés pour fabriquer
ce type de revétement. (Huang, 2004) ont utilisé un laser Nd:YAG pour réaliser un
revétement de WC/Ni sur un substrat en acier. Dans leur étude, ils ont montré I'effet de la
forme de la poudre WC sur la microstructure et sur le comportement a I'usure du dépét.

Quelle que soit la morphologie des particules de carbure de tungsténe, sphériques ou
irrégulieres, elles sont distribuées uniformément dans la matrice nickel moins dure (Figure
[-70).

W- 4m E.H. Unit Wollongong] EHT=29.88 kU W= 23 m E.M. Unit Wollongong
Photo No.=5  2EH 308C Spherical T Photo No.=6  4EH 388°C Crushed

Figure I-70 : Microstructure des revétements réalisés par I'injection de particules sphériques de WC et
de particules broyées de WC (Huang, 2004).

Mais la fraction volumique de particules non fondues est plus élevée dans le cas des
poudres irréguliéres. La résistance a l'usure du revétement dépend fortement de la phase
dure qui est présente dans le revétement (Ming, 1998). Par conséquent, la résistance a
'abrasion des dépbts est améliorée par rapport a celle du substrat. De plus, la Figure I-71
met en évidence que le dépbt réalisé avec la poudre broyée a la meilleure résistance a
'abrasion.
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Figure I-71 : Le taux d’usure des couches WC/Ni comparativement au substrat (Huang, 2004).

Les particules de carbure de tungsténe permettent d'augmenter la dureté et plus
particulierement dans le cas des dép0ts réalisés avec les poudres broyées (Figure I-72).
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Figure 1-72 : Micro-dureté superficielle des couches déposées et du substrat (Huang, 2004).

[.4. Conclusion

Dans cette partie bibliographique, nous avons abordé les principaux types de revétements
en recherchant les éléments qui permettent de mieux comprendre la relation existante entre
le matériau de base (sa composition), la microstructure du revétement obtenu en fonction du
procédé mis en ceuvre et ce vis-a-vis du comportement tribologique. L’ensemble de cette
approche visant au remplacement futur du Stellite, alliage a base de cobalt qui s’active sous
I'effet du rayonnement neutronique.

Sur 'ensemble des données bibliographiques, plusieurs points sont a retenir :

e Les résultats présentés semblent conforter le choix du Colmonoy-52 et Tribaloy-700
comme matériaux pouvant se rapprocher le plus du matériau de référence, I'alliage
Stellite®. Ceci a été montré dans plusieurs études précédentes. Cependant, dans ces
études, le comportement en tribologie de ces revétements a été réalisé pour
différentes plages de températures mais dans l'air.

o L’apparition de la couche d’oxyde en raison de l'oxygéne présent dans lair a
influencé leur résistance a l'usure. De plus, trés peu d’études portent sur des essais
tribologiques en environnement sodium. Il sera donc nécessaire de réaliser des
essais tribologique dans un I'environnement inerte, mais a des températures voisines
de celles rencontrées dans cette bibliographie soit de I'ordre de 200°C pour vérifier
leur comportement tribologique en absence de couche d'oxyde afin d’appréhender,
en toute premiére approche, ce que pourrait étre I'impact du milieu sodium sur la
résistance a l'usure de ces revétements.

e Nous avons aussi pu montrer une forte influence du procédé sur la microstructure du
dépbt. Cette influence ne fait pas changer le systeme de microstructure du dép6t de
maniére radicale. En effet, il est plutét conditionné par la composition du matériau. En
revanche, le procédeé régit le dépbt d’énergie, la vitesse d’avance du bain de fusion et
donc, globalement, [I'histoire thermique du revétement. Ceci oriente alors la
solidification et, éventuellement, I'évolution de la microstructure initiale des matériaux.
Il apparait que cette influence conditionne la répartition, la morphologie et I'évolution
des éléments durcissant du dép6t.

e Cependant, il y a peu d’information sur cette relation entre le procédé et le
comportement en tribologie du dépbt obtenu par I'application du procédé. Au cours
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de ce travail nous essayerons donc d’étudier ces relations en expliquant la liaison
entre la variation paramétrique du procédé, la microstructure obtenue, enfin la liaison
entre cette microstructure et le comportement en tribologie du dép6ét.
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CHAPITRE Il : PROCEDES ET MATERIAUX

[1.1. Introduction

Les études bibliographiques présentées au chapitre 1 précédent de ce mémoire indiquent
gue dans la réalisation d’'un dépét, il nous faut rechercher les propriétés suivantes :

e Homogénéisation structurale du dépot

o Absence de défauts (fissure, bulle d’air ou de gaz occluses)
¢ Bonne adhérence avec le substrat

¢ Bonne adhérence entre les couches successives

e Dilution faible

Parmi les différentes techniques permettant de réaliser un dép6t, le rechargement laser
(Cladding laser) est un procédé dont le matériau d’apport sous forme de poudre est injecté
via une buse adaptée dans un bain de métal en fusion formé par l'interaction laser-substrat.
Le résultat de cet apport de matiére et du déplacement du faisceau laser est la formation
d'un cordon de matiére solide et densifié. Les déplacements sont commandés
numériguement afin de recomposer cordon aprés cordon, couche aprées couche.

Ce procédé met en jeu plusieurs mécanismes tels que mécanique, métallurgie, thermique et
de nombreuses interactions existent entre chaque mécanisme. Ces interactions vont
déterminer la qualité et les performances mécaniques d’'un revétement. Son contréle dépend
de nombreuses variables qui sont souvent interdépendantes. C’est pour cela qu’il faut mettre
en place des plans expérimentaux pour acquérir des connaissances sur les mécanismes mis
en jeux et les parametres clefs qui permettent de maitriser le procédé (AUBRY,2006).

Dans ce chapitre, nous allons exploiter des influences des parametres clefs sur les
propriétés du revétement pour améliorer la qualité du revétement apres chaque campagne.

II.2. Présentation du site expérimentale

[1.2.1. Poste de travail

La Figure II-1 présente le poste expérimental de projection laser que nous avons utilisé dans
cette étude. Ce poste est constitué d'un portique 3 axes (X, Y et Z) commandé par une
commande numeérique, d’'un distributeur de poudre, d’'une buse de projection, d’'une téte
laser qui accueille la fibre optique provenant du laser. Un bac de récupération de poudre lors
du rechargement est installé. Sur ce bac, on a mis une plaque chauffante sur laquelle
peuvent étre fixés les différents substrats.
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Figure II-1 : Téte de projection laser (OPTOMEC LENS 850 R)

(a) Téte de projection, (b) buse de projection, (c) Procédé de dépét laser.

[1.2.2. Laser

Le laser utilisé est un laser Nd:YAG HL3006 (pompé par lampes flashes), de la marque
TRUMPF, émettant a la longueur d’'onde 1.064 um. C’est un laser continu dont la puissance
est comprise entre 3W et 3000W. Le faisceau laser en sortie de la cavité est dirigé vers la
téte laser de la marque TRUMPF a l'aide d’'une fibre multimode d’un diamétre de 600 pm
(Figure 11-2). Le faisceau sortant de la fibre est divergent, c’est pourquoi une lentille de
collimation d’une distance focale de 200 mm est utilisée afin de paralléliser les rayons. Enfin,
une lentille de focalisation permet la concentration du faisceau laser. La longueur focale de
la lentille de focalisation est également de 200 mm, ce qui permet d’obtenir un rapport de
grossissement égal a 1, et un faisceau laser de 600 um de diametre au plan focal du
faisceau laser.

Fibre optique
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4 P/ de Rayleigh)
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Figure II-2 : Dispositif de collimation et de focalisation du faisceau laser en sortie de fibre optique.
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[1.2.3. Distributeur de poudre

Le distributeur utilisé est un PLASMA TECHNIK Twin 10C de marque Sulzer Metco,
constitué de deux bacs de poudre, qui peuvent étre utilisés individuellement ou
simultanément, permettant de délivrer un débit de 1 g a 10 g par minute. Son
fonctionnement, décrit sur le schéma de la Figure 1I-3, est le suivant : la poudre, stockée
dans le réservoir, tombe dans une rainure d'un plateau rotatif, puis par différence de
pression, la poudre est aspirée de cette rainure par un racleur et envoyée dans la buse de
projection par des tuyaux antistatiques. Le réglage du débit de poudre s’effectue par un
simple réglage de la vitesse de rotation du plateau. L’écoulement peut étre modifié par la
variation de pression et du débit du gaz porteur (Argon, Hélium, Azote...).
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Figure II-3 : Schéma de principe du distributeur de poudre PLASMA TECHNIK (Source : Sulzer Metco).

[1.2.4. Buse de projection

Dans cette étude, nous avons utilisé une buse conique coaxiale et une buse conique
coaxiale coupée. Elles sont constituées de trois cbnes gigognes au travers de quel sont
amenés le faisceau laser et le faisceau de poudre qui sont coaxiaux et dirigés selon I'axe Z
de construction (Figure 11-4).
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Figure II-4 : Schéma de principe (a) et image (b) de la buse coaxiale utilisée au cours de cette thése.
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L’alimentation en poudre de la buse s’effectue par trois tuyaux antistatiques espacés de 120°
et reliés directement au distributeur de poudre. Cette triple injection de poudre permet de la
répartir uniformément dans I'espace inter-cones.

La poudre portée par un gaz neutre (hélium ou argon?) passe entre les deux premiers cones
et se trouve alors répartie autour du faisceau laser selon un céne. Le débit du gaz porteur
influe sur la vitesse des particules de poudre, sur la densité (concentration volumique des
particules) ainsi que sur ’lhomogénéité du jet de poudre.

La buse est équipée d'un systéme de refroidissement a circulation d’eau qui permet d’éviter
tout échauffement. Un flux de gaz protecteur? (argon ou hélium) est apporté par la buse,
d’'une part par son centre au niveau du passage du faisceau laser (protection interne), et
d’autre part entre le deuxiéme et le troisieme cone (protection externe). Le gaz central de
protection permet également de jouer sur la position du plan focal poudre et la forme du
faisceau de poudre.

La différence entre les deux buses que nous avons utilisées est que la buse conique
coaxiale coupée a un diameétre interne du cdne supérieur a celui de buse non coupée. Ceci
permet d’avoir un jet de poudre mieux dispersé.

Notons que lors de nos essais, nous avons eu des incidents tels que le bouchage, la fusion
de la buse qui conduisent des défauts du procédé.

II.3. Substrat et poudres métalliques utilisées
[1.3.1. Substrat en acier AISI 316 L

Le rechargement a été affecté sur des substrats en acier inoxydable de type 316L. La dureté
de cet acier est de l'ordre de 200HVy.. La composition chimique de l'acier 316L est
présentée dans le Tableau II-1.

Elément Fe Cr Ni Mo Mn C Si

%Massique Base 16-18 10-14 2-3 2 0.03 0.75

Tableau II-1 : Composition chimique (%massique) de I’acier inoxydable 316L.

Deux types de substrat différenciés par leurs dimensions (50mmx50mmx10mm et
200mmx50mmx20mm) sont utilisés dans cette étude.

[1.3.2. Poudres utilisées pour la projection laser

Les poudres utilisées dans ce mémoire ont été obtenues a partir du procédé fusion et
broyage. Avant la réalisation des dépéts, nous avons réalisé la caractérisation des poudres
métalliques :

e La composition chimique vérifieée par la méthode de spectrométrie d’émission
atomique par source plasma a couplage inductif (ICP).
e La distribution granulométrique mesurée par granulométrie laser.

1 ’argon reste le gaz le plus couramment utilisé pour les applications laser du fait de sa neutralité chimique et
de sa densité supérieure a celle de I'air. Il est par ailleurs plus économique que I’'hélium.

2 La protection gazeuse locale ou globale vise a limiter, voire supprimer I'oxydation superficielle ainsi que la
contamination en oxygéne des piéces, phénomene particulierement critique dans le cas du TA6V.
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e La porosité des poudres analyse avec I'aide d’un microscope
¢ La micrographie et la microstructure interne de la poudre avec I'aide du MEB

Ces éléments influencent la qualité du dépét lors d’un rechargement.
[1.3.2.1. Poudre de Stellite 6

La poudre de Stellite 6 est produite par la Sté Kennametal Stellite. Sa composition chimique
est présentée dans le Tableau II-2.

Co Cr W Si Fe Al, Ti, Mn, Fe, Ni, Mo

62,65 28,2 3,36 1,31 0,9 3.58

Tableau II-2 : Composition chimique (% massique) du Stellite 6.

La distribution granulométrique cette poudre est présentée dans le Tableau II-3.

D10 (um) D50 (um) D90 (um)

71,2 107,1 157,1

Tableau II-3 : Distribution granulométrique de la poudre de Stellite 6.

Afin d’observer la porosité de la poudre, nous avons réalisé la coupe transversale d’'un grain
de poudre par polissage aprés en avoir enrobé dans de la résine. Les images obtenues sont
présentées dans la Figure II-5.

Figure 1I-5 : Micrographie de la poudre de Stellite 6.

Dans ces images, la poudre est représentée par la partie claire et la résine par la partie
sombre de la photo. Au grandissement de 200 pm, l'observation des clichés obtenus
montrent que la poudre de Stellite 6 est dense.

Les images obtenues par MEB (Figure 11-6) montrent que les grains constituant la poudre de
Stellite 6 ont une forme sphérique. La microstructure est construite a partir des dendrites
entourées par des eutectiques.
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Poudre Stellite

Stellite 6 SEARSILISL
MEB MAG: 150 x HV: 15.0 kV.

Figure II-6 : Image obtenu par MEB de la poudre de Stellite 6.

11.3.2.2. Poudre de Colmonoy-52

Le Colmonoy-52 est un matériau a base de nickel. Il est fourni par la Sté Wall Colmonoy. Sa
composition chimigque est présentée ci-dessous dans le Tableau II-4.

Ni Cr Fe Si B Co, Mg, Al, Ti, Cu, Mo, W

76,9 12,55 4,05 3,45 2,15 0,90

Tableau 1I-4 : Composition chimique (% massique) du Colmonoy-52.

La distribution granulométrique cette poudre est présentée dans le Tableau II-5.

D10 (um) D50 (um) D90 (um)

49,2 69,0 95,5

Tableau II-5 : Distribution granulométrique de la poudre de Colmonoy-52.

L’analyse de la porosité présentée a la Figure II-7 fait apparaitre que des grains de cette
poudre sont poreux. Il est important de noter que ceci va contribuer a créer des pores dans
le dépbt lors de sa réalisation.

Figure II-7: Micrographie de la poudre de Colmonoy-52.

L’observation réalisée avec l'aide du MEB montre que les grains constituant la poudre de
Colmonoy-52 ont une forme sphérique (Figure 11-8). Une microstructure des eutectiques en
noirs présentés dans une matrice de nickel est montrée.
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Colmonoy 52: Lot N° K5980
MAG: 1200 x HV: 15.0 kV

Figure II-8 : Image obtenu par MEB de la poudre de Colmonoy-52.

11.3.2.3. Poudre de Tribaloy-700

Le Tribaloy-700 est un alliage a base de nickel. Il est fourni par la Sté Kennametal Stellite.
Sa composition chimique est présentée dans le Tableau I1-6.

Ni Mo Cr Si Fe Co, Ti, B, Al, Mn, W

41,8 32,8 16,4 3,7 1,45 3,85

Tableau 11-6 : Composition chimique (% massique) du Tribaloy-700.

La distribution granulométrique de cette poudre est présentée dans le Tableau II-7.

D10 (um) D50 (um) D90 (um)

67,1 97,9 146,8

Tableau II-7 : Distribution granulométrique de la poudre de Tribaloy-700.

La Figure 1I-9 montre que la poudre de Tribaloy-700 est compacte et ne présente pas de
pores en interne.

Figure I1-9 : Micrographie de la poudre de Tribaloy-700.

L’observation réalisée avec l'aide du MEB (Figure 11-10) montre que les grains de cette
poudre sont de forme sphérique. On peut voir également clairement que la microstructure
interne présente des germinations présentant de multiples orientations dendritiques. Il s’agit
de la phase Laves qui a été présenté dans le chapitre | relatif & la bibliographie.
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Tribaloy: Lot N° 31 206 74-2
MAG: 700 x HV: 15.0 kV

Figure I1-10 : Image obtenu par MEB de la poudre de Tribaloy-700.

Il.4. Recherche paramétrique

Aprés les analyses relatives aux poudres, nous avons choisi d’adopter une approche
paramétrique afin de rechercher la combinaison optimale des paramétres de mise en ceuvre
débouchant sur l'obtention d’'un dépét présentant les caractéristiques idéales telles que
énoncées en début de ce chapitre.

Cette recherche paramétrique a donné lieu a six campagnes pour le Colmonoy-52, deux
campagnes pour le Stellite 6 et une campagne pour Tribaloy-700.

[1.4.1. Stellite 6

[1.4.1.1. Recherche paramétrique initiale

Nous avons commencé cette campagne d’essais par une évaluation du dépbét en mono-
cordon pours une plage paramétrique standard pour ce type de matériau. Elle consiste a
évaluer I'adhérence du cordon avec le substrat et observer la fissuration des cordons. La
plage paramétrique utilisée est présentée dans le Tableau II-8.

Puissance du laser P (W) 400 - 700
Vitesse de déplacement du faisceau laser V (m/min) 0.4-1
Débit de poudre Dp (g/min) 3-5
Gaz (argon) de protection 10l/min
Gaz (argon) d’entrainement de la poudre 6 I/min
Gaz (argon) de protection interne 8 I/min
Distance entre buse et piéce 8mm
Distance de défocalisation laser 10mm

Tableau II-8 : Donné paramétrique de la premiére campagne de Stellite 6.

Les mono-cordons de Stellite 6 présentés a la Figure II-11 ne montrent pas de défauts
apparents. lls ont une bonne adhérence avec le substrat et une bonne géométrie. Sous
binoculaire, nous n’avons trouvé aucune fissure. Ces parameétres ont donc été validés en
vue de produire les dépbts 2D.
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Figure 11-11: Dépots mono-cordon de Stellite6 sur 316L.

La production des dépbts 2D de Stellite 6 a suivi le schéma tel que présenté dans la Figure
II-12. La premiére couche a été déposée sur le substrat en acier de type de 316L, la
deuxieme couche a couvert deux tiers de la premiére couche et la troisieme couche a
couvert une moitié de la deuxiéme couche.

Figure I1-12 : Schéma du rechargement de Stellite sur 316L.

La Figure 1I-13 présente quelques-uns des dépbts 2D de Stellite 6.

ST C1.D9 1 ST C1.D10_1 ST C1.D11_1 ST C1.D12 1
ST C1.D9 2 ST_C1.D10 2 ST C1.D11 2 ST C1.D12 2
ST C1.D9 3 ST_C1._D10 3 ST C1.D11 3 ST C1.D12 3

Figure 11-13 : Quelques échantillons de dépdts 2D de Stellite 6.
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Les échantillons ainsi obtenus présentent un dépét régulier et I'observation a la loupe
binoculaire ne met pas en évidence de fissures en surface des échantillons.
11.4.1.1.1. Porosité et fissuration des dépots

La Figure 11-14 montre que les dépodts en Stellite 6 obtenus par rechargement laser sont
denses, présentent une tres faible porosité et ne sont pas fissurés.

Figure I1I-14 : Section verticale des dépéts du Stellite 6.

Au niveau de linterface, on note la présence d'ondulations. Cela est le résultat de la
pénétration du laser dans le substrat lors du dépdt de la premiére couche. Cette pénétration
conditionne la dilution du dépdt avec le substrat. Plus elle est importante, plus la dilution est
élevée.

[1.4.1.1.2. Analyse microstructurale des dépots

La Figure 11-15 montre que le dép6t de Stellite 6 réalisé suivant les paramétres présentés au
Tableau II-8 présente une bonne liaison avec le substrat. Il 'y a aucune discontinuité a
l'interface entre le substrat et le dépot (Figure 11-15-1).

Une structure colonnaire est présente dans la zone d’interface. Les dendrites sont
perpendiculaires a l'interface et possédent une taille la plus grande dans la section verticale
du dépdbt (Figure 1I-15-2). Cette structure est apparue sous l'effet d’'un gradient thermique
important et d’une vitesse de solidification moins élevée au fond du bain liquide métallique se
produisant lors du rechargement de la premiéere couche.

Au milieu du bain liquide métallique, le gradient thermique est moins important et la vitesse
de solidification plus élevée qu’au fond du bain, c’est pour cela qu’au milieu du cordon, on
trouve une structure équiaxe. Les dendrites sont plus fines et homogénes que celles dans la
zone d’interface (Figure 11-15-3).

Lorsque l'on réalise des échantillons multicouches, la zone d’inter-cordon a été refondue.
Par conséquent, les dendrites sont un peu plus grosses dans cette zone (Figure 1l-15-4).
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Image globale du dépét (1) Interface du dépét (2)

Zone d’inter-cordon (4)

Milieu du dépét (3)

Figure II-15 : Microstructure des échantillons de Stellite 6 (STE_C1_D10) obtenu par projection laser.

11.4.1.1.3. Conclusion

Lors de cette premiére campagne d’essais, nous avons obtenu des échantillons de Stellite6
qui présentent une bonne adhésion avec le substrat, une faible porosité et aucunes fissures.
Cette plage de parametres sera donc retenue pour aborder la seconde campagne devant
nous permettre de maitriser au mieux la dilution et les propriétés qui en découlent.

I1.4.1.2. Recherche des parametres permettant la maitrise de la dilution
11.4.1.2.1. Géographie des échantillons

Dans cette campagne, deux gammes de parametres tres différents sont utilisés. Ces
parameétres sont présentés dans le Tableau II-9. La vitesse de déplacement du faisceau
laser, V (m/min), n’a pas été changée. La puissance du laser, P (W), et le débit de poudre,
Dp (g/min), ont été changé. Dans ce tableau figure également I'énergie utilisée pour
déposer une unité de matiere, P/Dp (J/g).

Paramétres P (W) V (m/min) Dp (g/min) P/Dp (KJ/g)
Plage 1 800 1 5 9,6
Plage 2 2500 1 8 18,75

Tableau 11-9 : Paramétres utilisés pendant la deuxieme campagne de Stellite 6

La plage 1 des paramétres, nous a permis de déposer de fins cordons (Figure 1I-16). Sous
binoculaire, ces échantillons ne montrent aucune fissure.
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ST6_C2_D6 ST6_C2_D7

Figure II-16 : Echantillons de Stellite 6 construit par des fins cordons déposé par rechargement laser.

La plage 2 des paramétres nous a permis de déposer de grands cordons. Les échantillons
obtenus par application de la plage 2 de parametres sont présentés dans la Figure 1I-17. Ces
échantillons ne présentent pas de fissures. Leur surface est plane grace a un
chevauchement important (70-80%) entre deux cordons consécutifs.

On remarquera que la surface de ces échantillons présente diverses colorations qui résultent
de processus d’oxydation. En effet, aprés le passage du laser, la zone qui vient d’étre
recouverte n’est plus protégée par le gaz inerte et se retrouve au contact de l'air. De plus,
cette zone n’est pas assez refroidie car la puissance du laser pour la plage 2 est beaucoup
plus élevée que pour la plage 1 (cas des fins cordons). Par conséquent, il y a une couche
d’oxydation sur la surface de I'échantillon qui se développe.

ST6_C2_D14 ST6_C2_D15

ST6_C2_ D16 ST6_C2_D17

Figure I1-17 : Echantillons de Stellite 6 construit par des grands cordons déposé par rechargement
laser.

11.4.1.2.2. Analyse microstructurale

L’observation réalisée avec I'aide du MEB de la microstructure de deux échantillons I'un
produit a partir des conditions relatives a la plage 1 et correspondant a de fins cordon et
lautre produit a partir des conditions relatives a la plage 2 et correspondant & de grands
cordons est présentée a les Figure 11-18 et Figure II-19. En comparant les microstructures
entre elles, on observe que les dendrites présentant la taille la plus importante sont obtenues
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dans le cas des gros cordons (plage 2) confirmant ainsi le réle important de la vitesse de
refroidissement de la zone soumise a fusion.

STEC207 sEAstLlsL SE
MAG: 10003 HV. {500V -0

Interface du cordon

Milieu du cordon

En téte du cordon

Figure I1-18 : Microstructure de I’échantillon produit par des fins cordons du procédé rechargement

laser.

STEC2.D17/ SEARSILISL SE
MAG:1000 X HV: 15.0 kV.

sT6-C2.0{7'SEA
MAG:1000 X HV:4

Interface du cordon

Milieu du cordon

En téte du cordon

Figure 11-19 : Microstructure de I’échantillon produit par des grands cordons du procédé

11.4.1.2.3. Dilution substrat / dép6t

rechargement laser.

La composition chimique de deux endroits différents pour chaque dép6t est analysée avec
laide du MEB (EDS). La composition présentée est celle moyenne d’'une surface d’environ
100um?. La distance présentée est celle du centre de la zone analysée a l'interface entre le
substrat et sa ZAT, zone affectée thermiquement.

Pour les différents échantillons la distance explorée est de 6000 um. Les résultats de ces
investigations sont présentés pour les cordons fins a la Figure 11-20 et pour les gros cordons

la Figure 11-21.

On remarque quil n’y a pas la différence notable entre deux zones analysées. En
comparaison entre deux échantillons, les deux montrent une baisse trés vite du taux de fer
dans la zone d’interface. Cette baisse de I'échantillon de fins cordons est plus rapide que
celle de I'échantillon de grands cordons.
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(b) Profil des éléments dans le dépét obtenu par colonne droite
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Figure 11-20 : Variation de la composition chimique au long du dépét de fins cordons.
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Figure I1-21 : Variation de la composition chimique au long du dépét de grands cordons.
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Afin de pouvoir détailler le comportement au voisinage de l'interface substrat / ZAT, il a été
choisi de présenter les résultats sur la plage 0-2000 um pour les fins cordons (Figure 11-22)
et sur la plage 0-4000 pour les grands cordons (Figure 11-23), sachant qu’au-dela de cette
distance il n'est pas observé sur les échantillons analysés de variation de concentration des

différents éléments recherchés.

On remarque qu’aprés une distance de I'ordre de 400pm de l'interface, le taux du fer dans le
dépbt des fins cordons est inférieur a 10%. Cette distance est de I'ordre de 1200um pour le

dépdbt de grands cordons.
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Figure 11-22 : Profil des éléments dans le dépét de fins cordons.
Acier Stellite 6
70 =
60
S 50 —
o —(r
“ a0
s Fe
a —_—
£ 30 ~ A A P Y . P .\ /\/\ A
E"?- A 4 v—-/'w V v - Tt - vV ~ —Co
/
10 ==y S~ —_—W
—— )
0
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Distance pm

Figure I1-23 : Profil des éléments dans le dépot de grands cordons.

11.4.1.2.4. Microdureté Vicker

Des mesures de dureté ont été effectuées, selon la norme CSN EN ISO 6507-1, a 'aide d’'un
micro-durometre piloté par un ordinateur. Dans le cadre de ce travail, nous avons réalisé des
essais sous une charge de 200g (HVo.2). Cette charge nous permet d’avoir des empreintes
(Figure 11-24) qui sont suffisamment grandes devant les dimensions des « défauts » de

surface (joints de grains, inclusions...).
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Figure 11-24 : Empreinte pyramidale formé par une pénétration d’un micro-durométre.

Les résultats obtenus sur une distance de 6000 um soit la longueur de la zone investiguée
lors du paragraphe sur la dilution sont présenté a la Figure 11-25 avec une barre d’erreur de
+10 Hv0.02.
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Figure 11-25 : Profils de la dureté des dépéts du Stellite 6.

On remarque que globalement, le dép6t de fins cordons présente une dureté plus élevé que
celui de grands cordons. Ceci s’explique par la différence de la microstructure. En effet, une
microstructure des dendrites plus fines posséde une dureté plus élevée que celle des
dendrites plus grosses.

Dans la zone ou la variation de la composition chimique est importante, la dureté est plus
faible. La dureté de I'échantillon de fins cordons varie entre 386 HV,» et 559 HV,, dans une
distance de 0.8mm ou la diffusion des éléments du substrat est importante. La dureté de
'échantillon de grands cordons varie entre 401HVo. et 474HV,. dans une distance de
1.8mm ou la diffusion est importante. En effet, la diffusion des éléments du substrat dans le
dépbt, en particulier du fer, fait diminuer la quantité de précipités durs et la dureté de la
matrice de cobalt.

11.4.1.2.5. Conclusion

Les deux gammes de parameétre nous ont permis de produire de bons échantillons. Ces
derniers présentent une bonne adhésion avec le substrat, une faible porosité et aucune
fissure.

L’échantillon de fins cordons (plagel) présente une microstructure plus fine et une dilution
plus faible que celui de grands cordons (plage 2). Par conséquent, il montre une dureté plus
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élevée que celle de I'échantillon des grands cordons. Ce type de I'échantillon est choisi pour
I'étude tribologique présentée dans le chapitre Il suivant.

[1.4.2. Colmonoy-52

11.4.2.1. Recherche paramétrique initiale

Afin de tester la possibilité de déposer le Colmonoy-52 sur un substrat en acier de type de
316L par projection laser, nous avons effectué une série préliminaire de mono-cordon. Les
paramétres appliqués sont présentés dans Tableau 1I-10. Il n'y a que trois principaux
parameétres que nous avons choisi de faire varier, ce sont :

- la puissance du laser P(W) qui varie entre 300W a 800W,

- la vitesse de déplacement du faisceau laser V (m/min) qui est entre 0,2m/min a
1m/min

- le débit de poudre Dp (g/min) qui est dans la gamme de 1 g/min a 5 g/min.

Parmi ces paramétres, certains liés au systeme ont été fixés.

Puissance du laser P(W) 300- 800

Vitesse de déplacement du faisceau laser V (m/min) 0.2-1

Débit de poudre D p (g/min) 1-5

Gaz (argon) de protection 10 I/min

Gaz (argon) d’entrainement de la poudre 6 I/min

Gaz (argon) de protection interne 8 I/min

Distance entre buse et piéce 8 mm

Distance de défocalisation laser 10 mm

Buse conlque en_ .
protection localisée

Tableau II-10 : Donné paramétrique de la premiére campagne de Colmonoy-52.

Les dépb6ts mono-cordon obtenus sont présentés ci-dessous en Figure 11-26. Ces dépobts
mono-cordon ont été observés sous loupe binoculaire.

Figure 11-26 : Série préliminaire de dép6ts en Colmonoy-52 sur acier inox par projection laser / Etude
paramétrique en fonction de la puissance laser, de la vitesse et du débit de poudre.

L’'observation ne montre pas de défauts surfaciques. Ceci nous a permis de réaliser une
nouvelle expérimentation avec deux vitesses représentatives d’un dép6t lent (0,4 m/min) et
d’un dépét rapide (1m/min). Les parametres de cet essai sont présentés ci-aprées dans les



Tableau II-11 et

Dépot P(W) V (m/min) D p (g/min) P/V (KJ/m) D p/V (g/m)
COL_C1 L21 1 400 0,4 2 60 5
COL_C1_L22 1 500 0,4 2 75 5
COL_C1 L23 1 600 0,4 2 90 5
COL_C1 L24 1 700 0,4 2 105 5
COL_C1 L25 1 800 0,4 2 120 5
COL_C1 L26 1 400 0,4 3 60 7,5
COL_C1 L27 1 500 0,4 3 75 7.5
COL_C1 L28 1 600 0,4 3 90 7,5
COL_C1 L29 1 700 0,4 3 105 7.5
COL_C1_L30 1 800 0,4 3 120 7,5
COL_C1 L31 1 400 0,4 4 60 10
COL_C1 132 1 500 0,4 4 75 10
COL_C1_1L33 1 600 0,4 4 90 10
COL_C1_L34_1 700 0,4 4 105 10
COL_C1 135 1 800 0,4 4 120 10
COL_C1_L36_1 400 0,4 5} 60 12,5
COL_C1_L37_1 500 0,4 5 75 12,5
COL_C1_138_1 600 0,4 5} 90 12,5
COL_C1_1L39 1 700 0,4 5) 105 12,5
COL_C1_140_1 800 0,4 5} 120 12,5

Dépot P(W) V (m/min) D p (g/min) P/V (KJ/m) D p/V (g/m)
COL_C1 L21 2 400 1 2 24 2
COL_C1_L22 2 500 1 2 30 2
COL_C1_L23 2 600 1 2 36 2
COL_C1_L24 2 700 1 2 42 2
COL_C1_L25 2 800 1 2 48 2
COL_C1_L26_2 400 1 3 24 3
COL_C1_L27_2 500 1 3 30 3
COL_C1_L28 2 600 1 3 36 3
COL_C1_L29 2 700 1 3 42 3
COL_C1_L30_2 800 1 3 48 3
COL_C1_131 2 400 1 4 24 4
COL_C1_132 2 500 1 4 30 4
COL_C1_133 2 600 1 4 36 4
COL_C1_L34 2 700 1 4 42 4
COL_C1_L35 2 800 1 4 48 4
COL_C1_136 2 400 1 5 24 5
COL_C1_L37_2 500 1 5 30 5
COL_C1_138 2 600 1 5 36 5
COL_C1_139 2 700 1 5 42 5
COL_C1_L40 2 800 1 5 48 5

Tableau 11-12.
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Dépot P(W) V (m/min) D p (g/min) P/V (KJ/m) D p/V (g/m)
COL_C1 L21 1 400 0,4 2 60 5
COL_C1_L22 1 500 0,4 2 75 5
COL_C1 L23 1 600 0,4 2 90 5
COL_C1 L24 1 700 0,4 2 105 5
COL_C1 L25 1 800 0,4 2 120 5
COL_C1 L26 1 400 0,4 3 60 7,5
COL_C1 L27 1 500 0,4 3 75 7.5
COL_C1 L28 1 600 0,4 3 90 7,5
COL_C1 L29 1 700 0,4 3 105 7.5
COL_C1_L30 1 800 0,4 3 120 7,5
COL_C1 L31 1 400 0,4 4 60 10
COL_C1 132 1 500 0,4 4 75 10
COL_C1_1L33 1 600 0,4 4 90 10
COL_C1_L34_1 700 0,4 4 105 10
COL_C1_L35 1 800 0,4 4 120 10
COL_C1_L36_1 400 0,4 5} 60 12,5
COL_C1_L37_1 500 0,4 5 75 12,5
COL_C1_138_1 600 0,4 5} 90 12,5
COL_C1_1L39 1 700 0,4 5) 105 12,5
COL_C1_140_1 800 0,4 5} 120 12,5

Tableau II-11 : Données paramétriques des mono-cordons en utilisant une vitesse faible.

Dépot P(W) V (m/min) D p (g/min) P/V (KJ/m) D p/V (g/m)
COL_C1 L21 2 400 1 2 24 2
COL_C1_L22 2 500 1 2 30 2
COL_C1_L23 2 600 1 2 36 2
COL_C1 L24 2 700 1 2 42 2
COL_C1_L25 2 800 1 2 48 2
COL_C1_L26 2 400 1 3 24 3
COL_C1_L27_2 500 1 3 30 3
COL_C1_L28 2 600 1 3 36 3
COL_C1_L29 2 700 1 3 42 3
COL_C1_L30_2 800 1 3 48 3
COL_C1 131 2 400 1 4 24 4
COL_C1_L32_2 500 1 4 30 4
COL_C1_133 2 600 1 4 36 4
COL_C1 L34 2 700 1 4 42 4
COL_C1 135 2 800 1 4 48 4
COL_C1_L36_2 400 1 5 24 5
COL_C1_L37_2 500 1 5 30 5
COL_C1_138 2 600 1 5 36 5
COL_C1_139 2 700 1 5 42 5
COL_C1_140 2 800 1 5 48 5

Tableau II-12 : Données paramétriques des mono-cordons en utilisant une vitesse élevée.
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Les dépbts obtenus sont présentés a la Figure 11-27 ci-dessous.

L1281 1 1271 1264

Figure I1-27 : Dépét mono-couche en Colmonoy-52 par projection laser.

On constate :

- apuissance du laser et débit de poudre constants que les cordons déposés avec une
vitesse élevée (1 m/min) sont plus fissurés que ceux déposés avec une vitesse faible
(0,4 m/min). En effet, avec une vitesse élevée, la vitesse de solidification est plus
grande et le gradient thermique est plus important. Il en résulte une fissuration plus
facile du cordon.
- a puissance de laser et vitesse constantes, que 'augmentation du débit de poudre
entraine une fissuration des cordons et ce quelle que soit la vitesse utilisée.
- avitesse et débit de poudre constants, que plus la puissance du laser est importante,
moins le cordon est fissuré.
Le graphe reliant débit linéique a I'énergie linéique est présenté a la Figure 11-28. Il exprime &
débit linéique constant, la puissance minimale nécessaire a mettre en ceuvre pour réaliser la
un cordon exempt de fissures. Au-dessous de cette valeur seuil, il est impossible d’obtenir
un cordon ne présentant pas ce type de défaut. Sur ce graphe ont été positionnés
'ensemble des essais réalisés avec le code couleur suivant, a la couleur rouge et jaune
correspondent les cordons présentant des fissures et a la couleur bleue ceux exempts de ce
type de défaut.

Dp/V (g/m)

12

10 L] L] * L ] ®

[ RO L ] [ ] L ] L] [ ]

4 e e o000
es000
2 00 8o

P/V (KJ/m)

0 20 40 60 80 100 120 140

Figure 11-28 : Relation entre débit et énergie linéiques (en rouge : échantillons fissurés).
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Les parameétres correspondants aux cordons exempts de fissures et présentant une bonne
adhérence avec le substrat ont été retenus pour réaliser des surfaces en juxtaposant, a
plages paramétrigue donnée, les cordons les uns a c6té des autres avec un taux de
recouvrement variant entre 20-35%. Ces dépbts réalisés suivant le schéma présenté a la

Figure 11-29 et les conditions opératoires telles qu’indiquées dans tableau paramétrique (

Dépot P(W) v (m/min) | Dp(g/min) | PNV (KIm) | Dpiv (gim) Nggl‘f;rheege
CoL CLDi1 500 0.4 2 75 5 1
COL CL D12 500 0,4 2 75 5 2
COL_C1 D1 3 500 0,4 2 75 5 3
CoL CcLD2 1 500 1 2 30 2 1
COL C1 D2 2 500 1 2 30 2 2
COL C1 D23 500 1 2 30 2 3

COL_C1 D3 700 1 2 42 2 1

COL_C1 D4 700 0,4 2 105 5 1

COL_C1.D5 400 0,4 2 60 5 1
COL C1 D6 1 700 0.4 2 105 5 1
COL_C1 D6 2 700 0,4 2 105 5 2
COL_C1 D6 3 700 0,4 2 105 5 3
COL C1 D7 1 700 1 2 42 2 1
CoL C1 D7 2 700 1 2 42 2 2
CoL C1 D7 3 700 1 2 42 2 3
CoL C1 D8 1 500 1 3 30 3 1
COL C1 D8 2 500 1 3 30 3 2
COL C1 D8 3 500 1 3 30 3 3
CoL C1 D9 1 700 0,4 3 105 7,5 1
COL C1 D9 2 700 0,4 3 105 75 2
COL_C1 D9 3 700 0,4 3 105 75 3
COL_C1 D10 1 700 0,4 2 105 5 1
COL_C1 D10 2 700 0,4 2 105 5 2
COL_C1 D10 3 700 0,4 2 105 5 3

Tableau 11-13).

Figure 11-29 : Schéma du rechargement de Colmonoy-52 sur 316L.

Lors du rechargement des dép6ts surfaciques, nous avons ajouté un facteur supplémentaire
dans le tableau paramétrique (

Dépot P(W) v (m/min) | Dp(@min) | PNV &Im) | Dpiv (gim) Ng(;‘:fgrhee‘ge
CoL C1 D11 500 0.4 75 1
COL C1 D12 500 0.4 75 2
COL C1 D13 500 0.4 2 75 3
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COL_C1 D21 500 1 2 30 2 1
COL_C1 D2 2 500 1 2 30 2 2
CoL_C1 D2 3 500 1 2 30 2 3

COL_C1 D3 700 1 2 42 2 1

COL_C1_D4 700 0,4 2 105 5 1

COL_C1 D5 400 0,4 2 60 5 1
COL_C1 D6 1 700 0,4 2 105 5 1
COL_C1 D6 2 700 0,4 2 105 5 2
COL_C1 D6_3 700 0,4 2 105 5 3
coL_C1 D7_1 700 1 2 42 2 1
COL_C1 D7_2 700 1 2 42 2 2
COL_C1 D7_3 700 1 2 42 2 3
COL_C1 D8 1 500 1 3 30 3 1
COL_C1_D8_2 500 1 3 30 3 2
COL_C1_D8_3 500 1 3 30 3 3
COL_C1 D9 1 700 0,4 3 105 7,5 1
COL_C1 D9 2 700 0,4 3 105 7,5 2
COL_C1_D9_3 700 0,4 3 105 7.5 3
COL_C1_D10_1 700 0,4 2 105 5 1
COL_C1_D10_2 700 0,4 2 105 5 2
COL_C1_D10_3 700 0,4 2 105 5 3

Tableau 1I-13). C’est le nombre des couches. Ce facteur a des influences intéressantes sur la
gualité du revétement, sur sa composition chimique et sa microstructure.

Dépot P(W) V (m/min) Dp (g/min) | PNV (K3/m) | Dp/V (g/m) Nggl‘}éfege
CcoL_C1 D1 1 500 0,4 2 75 5 1
COL_C1 D1 2 500 0,4 2 75 5 2
COL_C1 D1 3 500 0,4 2 75 5 3
CoL_C1 D2 1 500 1 2 30 2 1
COL_C1 D2 2 500 1 2 30 2 2
COL_C1 D2 3 500 1 2 30 2 3

COL_C1_D3 700 1 2 42 2 1

COL_C1 D4 700 0,4 2 105 5 1

COL_C1_D5 400 0,4 2 60 5 1
COL_C1 _D6_1 700 0,4 2 105 5 1
COL_C1_D6_2 700 0,4 2 105 5 2
COL_C1 D6_3 700 0,4 2 105 5 3
CoL_C1 D7 1 700 1 2 42 2 1
COL_C1 D7 2 700 1 2 42 2 2
COL_C1 D7 3 700 1 2 42 2 3
COL_C1 D8 1 500 1 3 30 3 1
COL_C1 D8 2 500 1 3 30 3 2
COL_C1 D8 3 500 1 3 30 3 3
COL_C1 D9 1 700 0,4 3 105 75 1
COL_C1 D9 2 700 0,4 3 105 7,5 2
COL_C1 D9 3 700 0,4 3 105 7,5 3
COL_C1 D101 700 0,4 2 105 5 1
COL_C1 D10 _2 700 0,4 2 105 5 2
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| coL_c1_p1o_3 700 0,4 | 2 | 105 5 | 3 |

Tableau II-13 : Données paramétriques des dépdts en Colmonoy-52 sur acier de type de 316L.

Les dép6bts obtenus sont présenté dans la Figure 11-30 ci-dessous.

Figure I11-30 : Réalisation de dépébts surfaciques en Colmonoy-52 a différentes conditions
paramétriques.

L’'observation réalisée a l'aide d’'une loupe binoculaire pour cette série d’essais semble
montrer que les dépbts obtenus pour une faible puissance laser ont tendance a étre fissurés.
La sensibilité a la fissuration semble augmenter avec la vitesse de déplacement du faisceau
laser. De plus, l'accumulation des couches favorise l'apparition de fissures. Ces
constatations sont vérifiées par des analyses plus fines au microscope optique et le résultat
est présenté dans le Tableau II-14 ci-dessous.

1 COUCHE 2 COUCHES 3 COUCHES
D1]| D2 |[D3| D4 | D5 | D6 | D7 | D8 | D9 |Di0| DL | D2 | D6 | D7 | D8 | D9 [ D10 | DL | D2 | D6 | D8 | D9

Pw) |500| 500 |700| 700 | 400 | 700 | 700 | 500 | 700 | 700 | 500 | 500 | 700 | 700 | 500 | 700 | 700 | 500 | 500 | 700 | 500 | 700
vmminy| 04| 1 | 1|04 04|04 1 | 1 | 04| 04| 04 1 | 04 | 1 | 1| 04 |04]04] 1 |0a| 1 |o04
Dp

amm |2 2 (22 2]2]2]|3]3]:2 2 2 2 2 | 3 3 2 | 2| 2| 2 3 3
Nombre

de | 1| 4 |7 1 2 3 5 3 2 | 3 2 8 | 7 | 1 1 1
fissures
Longeur | go5 | go7 |498 242 805 grosse 521 | 756 | 511 |970%%€ 682 549 [9795%€ 1 1502
(um) fissure fissure fissure
Nombre
doporea| 2| 9 |8 16| 16| 1|7 |2 20 | 10 | 13| 7| 26 | 1| 5 | 13| 2 1 | 18
S(“Jrfj‘f)e 620 | 10935 | 212 | 9207 | 777 | 2812 | 3637 | 1488 | 1488 | 1034 31976 | 3840 | 1898 |1883| 2615 | 581 | 682 | 5555 | 4927 | 1488 | 2750

Tableau II-14 : Résultat d’analyse de la fissuration et de la porosité du dépét du Colmonoy-52 réalisé
avec l'aide d’un microscope.

La lecture de ce tableau semble indiquer que la sensibilité a la fissuration et la porosité
semble augmenter avec la vitesse de déplacement du faisceau laser.

Les images obtenues indiquent que :
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o Certains dépbts de cette campagne d’essai présentent une porosité élevée (Figure
[1-31). Ces pores peuvent étre créés par le gaz occlus dans les grains de poudre de
Colmonoy-52 et 'eau d’absorption de la poudre de Colmonoy-52.

o Les fissures pour certaines d’entre elles traversent le dépét a partir de linterface
jusqu’a la surface. Ces fissures peuvent se présenter seules ou en réseau et prendre
source ou buter au niveau de porosités (Figure 11-31). Elles peuvent résulter du
gradient thermique important et de la vitesse de refroidissement élevés lors du
rechargement.

2000 ;n
o M M3

gx & ¥ = 4

COL-C1-D2-3 Puissance 500W ; Vitesse 1m/min ; Débit de poudre 2g/min

Figure 11-31 : Fissures et pores dans un dép6t en Colmonoy-52 obtenu par projection laser.

On observe également une bonne liaison avec le substrat en acier 316L. Il n’y a aucun
défaut a linterface (Figure 11-32). Cependant, la pénétration du laser dans le substrat est
importante. Elle a créé des ondulations de l'interface du dépét. Elle sera la cause d’un fort
changement de la composition chimique du matériau initial.

‘ o

P e L = 0

COL-C1-D2-3 Puissance 500W ; Vitesse 1m/min ;
Débit de poudre 2g/min

Figure 11-32 : Interface des dép6ts en COLMNQOY 52 avec le substrat en acier 316L.

11.4.2.2. Recherche paramétrique pour I’obtention de dépéts sains

Pour pallier a 'ensemble de ces problemes et dans le respect du rapport débit de poudre et
la puissance linéiques, il a été décidé :
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e afin de diminuer la porosité : d’étuver au préalable la poudre et d’agrandir le bain

liquide en variant des paramétres afin de favoriser autant que faire se peut la surface
d’échange.

e afin de s’affranchir des fissures : de chauffer le substrat en AISI 316 L aux alentours

de 400°C durant toute la durée du traitement et de faire refroidir lentement du dépot
apres le chargement.

L’ensemble des différentes étapes ayant menées a I'obtention sont résumé ci-dessous a la
Figure 11-33, accompagné du tableau récapitulatif (Tableau 11-15) présentant de I'ensemble

des campagnes menées jusqu’ a l'obtention des dépéts de Colmonoy-52 retenus pour
I'étude tribologique dans le chapitre Ill suivant.

= Puissance
= Débit de poudre
=  Vitesse

Poudre
= Adsorption d'eau
» Gaz inclus

Bain liguide
* Taille du bain liquide

Colmonay Tribaloy

= Solidification 4.

* Mouvement dans le bain
Génération de contraintes liquide
* Refroidissement
(Cyclage thermique)
Figure 11-33 : Synthése des actions mises en ceuvre pour la suppression de la fissuration et de la
diminution de la porosité.
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NO

Image d’échantillon Parameétre du procédé Technique
Campagne
Puissance: 500W-700W
Premiére Vitesse: 400mm/min- '
campagne 1000mm/min Cordon fin / Etuvage
Débit de poudre: 2g/min- des poudres
4g/min
Puissance: 700W-1000W
N Vitesse: 150mm/min- .
pag Débit de poudre: 2g/min- P
6g/min
Puissance: 1000W-1500W Cordon fin / Etuvage
Vitesse: 80mm/min-
Troisiéme 500mm/min des poudres
campagne - ) Chauffage du substrat /
Débit qe poudre: 2g/min- Refusion d’une partie
10g/min du dépot
Grand cordon / Etuvage
. Vitesse: 80mm/min-
Quatrieme S 00mm/min Cha_uffage du substrat
campagne - ) Croisement des
Débit de poudre: 6g/min- cordons /
12g/min Refroidissement lent /
Refusion en face arriere
Grand cordon / Etuvage
Puissance: 1500W-3000W des poudres
Vitesse: 100mm/min-
Cinquiéme 0Ommimin Cha_uffage du substrat
campagne Croisement des

Débit de poudre: 6g/min-
12g/min

cordons /
Refroidissement lent
Recouvrement faible
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e Grand cordon / Etuvage
Puissance: 2000W-2500W des poudres
Vitesse: 1000mm/min * Chauffage du substrat

Débit de poudre: 14g/min- | ®  Croisement des
20g/min cordons /
Refroidissement lent

e Recouvrement faible

Sixieme
campagne

Tableau II-15 : Synthése des campagnes d’essai du Colmonoy-52.

Sans rentrer dans les détails de la recherche paramétrique, il est intéressant d’analyser plus
en détail I'optimisation de la fusion partielle du substrat.

11.4.2.3. Minimisation de la fusion du substrat

Comme on I'a présenté, les campagnes d’expérimentations successives jusqu’a la quatrieme
campagne ont permis d’obtenir des échantillons sans fissures et un minimum de porosités.
L’étape suivante a été de limiter autant que possible la dilution du substrat dans le dépét. En
effet, une fusion trop importante du substrat lors du dép6t de la premiére couche entraine un
apport de fer important dans le matériau déposé, ce qui change la composition globale du
revétement.

Pour ce qui concerne les échantillons de la quatrieme campagne, qui correspondent bien a
I'obtention de dépbts sains, nous avons vérifié la composition du fer dans le dépét. Pour le
Colmonoy-52, le taux de fer est faible et son augmentation traduit bien une dilution du fer
dans le dépbt. Une autre mesure peut étre la profondeur de pénétration du dépbt dans le
matériau. La Figure 11-34 présente une analyse par EDS du taux relatif de Fe, Ni, Si et Cr
dans I'épaisseur du dépét de I'échantillon COL_C4_D2 (voir les paramétres associés plus
bas). Comme on peut le constater, si le taux de fer chute (et, par opposition, le taux de nickel
augmente) sur environ 1250um au-dessus de linterface et se stabilise a environ 8 a 10%, ce
qui est bien supérieur au taux de fer nominal dans le Colmonoy-52.



MAG B0V A0

C4-COL-D2 gompocordon 2~ SEARS/EISL {BSE)
MAG: 50 HV15.0kV

C4-COL-D2 compo cordon SEARSILISL (BSE)
MAG: 50 x_HV: 15.0 kV.
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Acier Colmonoy 52

o
=]

% massique
&

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500 5000
Distance (um)

Figure I11-34 : Profil des éléments dans le dépét COL_C4_D2 de quatrieme campagne.

On peut également comparer I'effet de la variation des paramétres sur le taux de dilution. La
Figure 11-39 présente les courbes de la diffusion du fer dans deux échantillons D2 et D3. Ces
derniers ont été produits pour une méme puissance et une méme vitesse mais avec un débit
de poudre de D3 deux fois plus élevé que celui de D2. Dans ce cas, la puissance linéique
est constante, mais le débit linéique de D3 est deux fois plus élevé que celui de D2.
L’énergie est globalement utilisée pour fondre la poudre ajoutée et une partie du substrat, du
moins pour la premiére couche. Ainsi, une augmentation du débit de poudre (cas D3) conduit
a une limitation de la fusion du substrat et le taux de fer dans le dép6t est alors plus faible. A
noter que la transition entre deux couches reste assez visible (surtout sur D3).

30

% massique en fer
-
=

Colmonoy 52

—=C0L-C4-D2

~a=C0L-C4-D3
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1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Distance (pm)

Dépot

P(W)

V (m/min) Dp (g/min) P/V (J/m) Dp/V (g/m)
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1,8.10° 60
1,8.10° 120

COL_C4 D2
COL_C4 D3

3000
3000

0,1 6
0,1 12

Figure I1-35 : Influence du débit de poudre sur la dilution du dépét

La Figure 11-40 présente une comparaison du taux de fer dans des échantillons pour lesquels
on a fait varier la puissance. Dans de cas I'énergie linéique de D3 est plus élevée que celle
de D5. Mais, le débit linéique est constant. En conséquent, la pénétration du laser dans le
substrat dans le cas D3 plus importante que dans le cas D5.

30

Colmonoy 52

25

=a—(0L-C4-D3

20 B
COL-C4-D5

% massique en fer
= o
/.

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Distance (pum)
Dépot P(W) V (m/min) Dp (g/min) P/V (3/m) Dp/V (g/m)
COL_C4 D3 3000 0,1 12 1,8.108 120
COL_C4 D5 2500 0,1 12 1,5.108 120

Figure 11-36 : Influence de la puissance sur la dilution du dépét dans le procédé rechargement laser

Enfin, la Figure 11-37 présente I'effet de la variation de vitesse pour deux échantillons D3 et
D6. Dans ce cas on peut constater que I'énergie utilisée par unité de matiere est constante,
fusion du substrat dans le cas D6 sera moins importante que dans le cas D3.

30
Colmonoy 52
25 —a—(0L-C4-D3
:‘j 20 —8—C0L-C4-D6
é- 15
E 10
5 - g saat
° 0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000 4500
Distance (um)
Dépot P(W) V (m/min) Dp (g/min) P/V (3/m) Dp/V (g/m) P/Dp (J/9)
COL C4 D3 3000 0,1 12 1,8.108 120 250
COL C4 D6 3000 0,15 12 1,2.108 80 250
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Figure 11-37 : Influence de la vitesse sur la dilution du dépét dans le procédé rechargement

Comme on peut le constater, la recherche paramétrique de la quatrieme campagne nous a
permis d’obtenir des teneurs en fer acceptables dans le dépbt. Cependant, les paramétres
retenus dans pour ces conditions présentent un rapport d’aspect Hauteur/Largeur du cordon
un peu élevé (voir les cordons présentés dans le Tableau 1I-15), ce qui peut nuire a la qualité
et la stabilité de la fusion de I'alliage lors du recouvrement entre cordons.

Ceci nous a conduit a changer la stratégie de balayage tout en cherche a augmenter le taux
de dépbt. Deux campagnes d’essais (campagnes cing et six) ont été nécessaires afin
d’obtenir a la fois une augmentation du taux de dépét, des cordons dont le rapport d’aspect
est tout a fait acceptable. Il reste alors & analyser globalement les échantillons finaux qui
seront utilisés pour I'étude tribologique.

Le Figure 1I-16 présente les paramétres des échantillons retenus parmi I'ensemble de ceux
produits dans la 6™ campagne (derniére campagne) sur le Colmonoy-52.

PR \% ) Nombre de | Hauteur Dp/V

Dépot P(W) (m/min) Dp (g/min) couche (mm) P/ (3/m) (g/m)
COL_C6_D16 | 2000 1 14 3 3,2 2000 14
COL_C6_D30 | 2000 1 20 4 4,2 2000 20

Tableau II-16 : Donnée paramétrique de 6eme campagne de Colmonoy-52

En comparaison avec les 4™ et 5™ campagnes (citée en annexe), I'énergie linéique a été
diminuée entre 10 et 15 fois, le débit linéique a été également diminué entre 4 et 9 fois. La
diminution de I'énergie linéique a pour but de limiter la pénétration du laser dans le dépét, et
la diminution du débit linéique va quant a elle assurer une bonne adhésion du dépo6t et une
fusion totale des poudres ajoutées. Elle va en outre permettre de diminuer la hauteur du
cordon facilitant ainsi le rechargement.

Les échantillons réalisés suivant les paramétres opératoires optimisés sont présentés a la
Figure 11-38 ci-dessous.

40 mm x 40 mm Dépot : 40 mm x 40 mm

COL_C6_D16 COL_C6_D30
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Figure 11-38 : Echantillons de 6™ campagne de Colmonoy-52.

A I'analyse macrographique, on remarque que le dépét présente une surface plate et assez
lisse et, qu’en outre, il semble qu’ils aient une bonne adhésion du dépbt avec le substrat et
une dilution faible. Il est maintenant important de faire une analyse plus compléte de ces
échantillons.

11.4.2.4. Analyse des échantillons de Colmonoy-52 obtenus aprés optimisation

paramétrique

11.4.2.4.1. Santé matiere

Les Figure 11-39 présentent en coupe un échantillon type de la derniére campagne.

Figure I1-39 : Image optique fond clair X10 de I’échantillon COL_C6_D30.

On observe que :

e |’adhérence du dépdt sur le substrat semble également bonne.

e |l n’y a aucune fissure dans le dép6t.

e Il y a de la porosité résiduelle mais en densité importante mais dimensions
relativement faibles, diamétre maximal de I'ordre de 30um (voir la Figure 11-40). Ceci
est expliqué par la vitesse élevée (1m/min) appliquée.

e L’interface est rectiligne et ne présente pas d’ondulations, caractéristique de la forte
dilution.

COL-C6-D30 SEARSILISL (SE) COL-C6-D30 SEARSILISL (SE)
MAG: 1000 x HV: 15.0 kV MAG: 1000 x HV: 15.0 kV

Image MEB se X1000 Image MEB se X1000

Figure I1-40 : Observation de la porosité de I’échantillon COL_C6_D30.

[1.4.2.4.2. Analyse microstructurale des dépodts

Les analyses des campagnes précédentes montrent que le dép6t de Colmonoy-52 obtenu
en application de la projection laser est constitué de plusieurs phases (voir Figure 11-41) :
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e une matrice Ni-Fe-Cr-Si,

e un ensemble de phases durcissantes (carbures et borures de chrome), qui sont
répartis de maniere homogéne dans le dépét, et en forme du bloc, d’aiguille ou de
batonnet dans la zone prés de la surface, en forme de fleurs ou d’aréte de poisson
dans la zone prés de linterface, ce qui correspond aux observations de Kesavan,
2010. On peut également observer des précipités partiellement englobés dans la
zone eutectique et qui peuvent également se trouver isolés.

Siattice

dé ynickel : .
Ry Eutectique

s~(bloc)

=8 ‘Euteptiquef'
p(areie de
‘poissan)
) &

Golianoy52302.3/ SEARE/ISL /2
MAG: 2300 x AR

Figure 11-41 : Image EDS d’un échantillon de Colmonoy-52 (COL_C1_D2).

Il faut noter que ces observations varient un peu en fonction des paramétres procédés, en
particulier pour ceux retenus a la fin de I'étude paramétrique. Les différentes microstructures
ont été identifiées par EDS sur les échantillons de la premiére et deuxieme campagne. Cette
analyse reste valable pour 'ensemble des échantillons pour ce qui concerne la morphologie
des microstructures et leur identification globale (matrice, carbures et borures).

La matrice est constituée de type y nickel de composition Ni-Cr-Fe-Si qui, pour la plupart du
temps, est diphasique comme on peut le voir sur la Figure II-42 (échantillon de la deuxiéme
campagne COL_C1_D2), avec une phase plus riche en silicium que l'autre. Nous n’avons
pas pu poursuivre cette analyse plus en détail et I'origine de cette organisation de la matrice
reste a analyser.

% s
cqﬁs't'rag matrice 2
:45.0 KV WD: 11:4m
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Spectrum B C Al Si Cr Fe Ni Mo
1 4.16 2.62 0.00 1.72 9.58 5.23 76.67 0.02
2 3.62 2.59 0.00 1.13 11.47 6.38 74.81 0.00
3 4.27 2.58 0.00 0.60 10.71 6.21 75.63 0.00
4 4.20 2.76 0.00 1.72 9.88 5.61 75.84 0.00
5 1.60 2.75 0.00 0.78 14.00 6.50 74.35 0.02
6 2.89 2.62 0.00 0.41 12.22 6.62 75.23 0.01
7 2.71 2.75 0.00 0.39 12.45 6.56 75.14 0.00
8 3.61 2.63 0.01 1.41 11.08 5.75 75.42 0.08
9 2.81 3.01 0.03 4.48 7.98 4.16 77.53 0.00
10 4.07 2.82 0.04 0.69 11.75 6.23 74.31 0.08
11 0.89 2.86 0.00 4.77 8.15 5.69 77.64 0.00
12 1.44 2.59 0.01 3.12 12.18 8.37 72.30 0.00
13 0.77 2.49 0.03 3:25 12.17 7.97 73.32 0.00
14 0.00 2.45 0.01 3.10 12.53 7.87 74.04 0.00
15 0.00 254 0.04 3.17 12.69 8.07 73.46 0.02
16 0.40 2.74 0.00 2.92 12.33 7.51 74.10 0.00
17 0.48 3.03 0.02 2.85 13.46 7.66 72.52 0.00
18 0.00 2.83 0.01 3.11 12.66 9.24 72.14 0.00
19 1.42 2.55 0.03 2.76 12.26 8.39 72.59 0.00
20 0.78 2.44 0.02 3.22 12.08 8.52 72.94 0.00

Figure 11-42 : Observation de la composition de la matrice (analyse EDS en différents points,
composition présentée dans le tableau ci-dessus).

Pour ce qui concerne l'eutectique et les différents précipités, I'analyse EDS présentée en
Figure 11-43 avec les compositions associées aux pointés dans I'image nous donne quelques
informations. L’eutectique présente bien des structures carbures et borures plus ou moins

grosses et isolées en fonction des parametres procédeés.

Riche en
carbone g

Colmonoy52-D2-3 eutectique 50 ym

MAG: 13000 x HV: 15.0 kV. WD: 11.4 mm

Spectrum B C Al Si Cr Fe Ni Mo
1 5.85 3.75 0.04 1.54 42.46 11.25 32.71 241
2 9.84 2.53 0.00 1.74 34.31 10.51 39.05 2.02
3 0.42 5.09 0.00 2.22 26.08 13.01 52.72 0.45
4 0.13 5.38 0.04 0.96 31.28 12.66 48.71 0.83
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5 1.37 5.65 0.05 1.59 33.98 11.59 45.15 0.61
6 6.48 3.40 0.01 1.67 30.04 13.07 44.36 0.98
7 4.85 2.78 0.00 1.67 36.23 13.00 40.38 1.09
8 0.83 4.94 0.00 244 30.97 10.99 49.35 0.47
9 7.74 291 0.00 2.77 17.92 11.13 56.93 0.59
10 3.78 2.99 0.02 2.28 25.22 12.97 52.25 0.49

Figure 11-43 : Observation e la zone eutectique et des précipités (analyse EDS en différents points
présentée dans le tableau associé),

Si on considere maintenant les dépots obtenus aprés optimisation paramétrique, la Figure
11-44 présente sur une profondeur de 5 mm I'état de la microstructure d’'un des échantillons
de Colmonoy-52 retenus a la sixieme campagne (COL_C6_D30). On observe une structure
relativement homogéne dans la zone prés de la surface et une structure colonnaire dans la
zone pres de linterface ou les phases durcissements (carbures et borures) sont trés petites.

Les analyses des campagnes précédentes montrent que le dép6t de Colmonoy-52 obtenu
en application de la projection laser est constitué de plusieurs phases :

e une matrice, qui est constituée d’au moins deux phases: phase Ni-Cr-Fe, phase Ni-
Cr-Fe-Si dont la teneur en silicium est de I'ordre de 8 a 10% massique. Sachant que
les variations de fer et de chrome sont fonction de leur localisation dans le cordon
ainsi que du procédé utilisé et des paramétres associés.

e un ensemble de phases durcissantes (carbures et borures de chrome), qui sont
répartis de maniére homogéne dans le dépét, et en forme du bloc, d’aiguille ou de
batonnet dans la zone prés de la surface, en forme de fleurs ou d’aréte de poisson
dans la zone prés de l'interface.
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SEARMLBL (03E)
MAG 100X MY 15D &Y

COLCE030 BEMBIL (B36)
WAQ: 100 K V- VO XY

COL 6000 BEMLAAML
WA 100« Y 150 &Y

COLCH-DI BEARDAISL (0de)
WA 100 x HV 8.0 %Y

COLCHDM SEARBILL (B38)
MAD: 100 x MV 45.0 kv

Carbures

COL<C8-D30 SEARS/LISL (BSE)
MAGE2000 x" HY 35 DR\

gradient thermique
moins importante
vitesse de
refroidissement
moins rapide

Structure
homogene et taille
des phases
durcissantes plus
grosses

COL-C6-D30 SEARSILISL (BSE)
MAG: 2000 X_HV: 15.0 kV.

gradient thermique
importante

vitesse de
refroidissement
rapide

Structure
colonnaire,
microstructure
grosse et taille des
phases
durcissantes trés
petites

Figure 11-44 : Microstructure du dépét de Colmonoy-52 COL_C6 D30.
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On constate que, globalement, on retrouve l'organisation microstructurale analysée
précédemment avec des échelles variable en fonction de la zone d’analyse.

11.4.2.4.3. Analyse de la dilution du substrat dans le dép6t

Afin de vérifier la dilution substrat/dépét, I'analyse EDS a été réalisée sur I'échantillon
COL_C6_D30 du Colmonoy-52 avec laide de pointés EDS. Pour s’affranchir des
hétérogénéités du teneur en fer des différentes phases matricielles, le résultat obtenu est le
taux moyen de cing points différents situé dans cing zones différentes sur la méme hauteur
(Figure 11-45).

Pointés sur
différentes

hauteurs

COL-C6-D30 SEARSILISL (BSE) *
MAG: 1000 x HV: 15.0 kV

Figure 11-45 : Analyse de la diffusion du fer dans le dépét de Colmonoy-52 COL_C6_D30.

La Figure 1I-46 présente la diffusion du fer dans une distance de 1100um a partir de
l'interface. On remarque que la teneur en fer est inférieure & 10% a environ 50um et atteint
4-5% a environ 800um de l'interface avec une diminution progressive sur ces 700um.

45 COLMONQY 52
4

—+—COL-C6-D16
w 20 _
l\ —e—COL-C6-D30

E 15
= 10 \\ Y

z R b

0 200 400 600 800 1000 1200
Distance (4m)

Figure 11-46 : Diffusion du fer dans les dépdts COL_C6_D16 et D30 de Colmonoy-52.

11.4.2.4.4. Microdureté Vicker

La Figure 11-47 présente I'évolution de la micro-dureté, HV, 2, en fonction de la profondeur du
dépbdt COL_C6_D30. La position zéro sur I'axe des distances correspond au substrat et les
valeurs plus élevées sont quant a elles relatives au dép6ét. On constate que la diffusion du fer
du substrat qui s’étend jusqu’a environ 1000 um a partir de l'interface, n’a que trés peu effet
sur la micro-dureté
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Figure 1I-47 : Profils de la micro-dureté du dépét du Colmonoy-52.

11.4.2.4.5. Conclusion

Aprés six campagnes d’essai, nous avons obtenue des échantillons en Colmonoy-52 qui
présentent une bonne adhésion avec le substrat, une faible porosité, aucune fissure et une
trés faible dilution.

La microstructure du Colmonoy-52 est constituée par une matrice de y—nickel et des phases
durcissantes (des carbures et borures de chrome). La matrice présente deux zones
différentes : zone riche en silicium et zone pauvre en silicium.

Les échantillons de sixieme campagne sont les meilleurs choix pour les études du
comportement de tribologie qui seront présentées dans le chapitre IIl.
11.4.3. Tribaloy-700

Pour ce matériau, nous n’avons pas réalisé de campagnes systématiques afin d’obtenir une
bonne plage de paramétres. Nous avons arbitrairement choisi d’appliquer a ce dépdt les
paramétres mis en ceuvre lors de la 4™ campagne de Colmonoy-52 pour les gros cordons
avec un recouvrement important 70-80% et sur un substrat chauffé jusqu’a 250°C-300°C.

Le Tableau II-17 présenté ci-dessous regroupe I'ensemble des paramétres mis en ceuvre.

Puissance du laser 2000W
Vitesse de déplacement du faisceau laser 0.1m/min
Débit de poudre 4g/min ou 8g/min
Gaz (argon) de protection 10l/min

Gaz (argon) d’entrainement de la poudre 6 I/min

Gaz (argon) de protection interne 8 I/min
Distance de défocalisation laser 30mm
Type de Buse GP 2

Tableau II-17 : Donnés paramétrique de la premiére campagne de Tribaloy-700.

11.4.3.1. Morphologie des revétements de Tribaloy-700

Les dépots réalisés sont présentés a la Figure 11-48. Ces revétements ont une épaisseur de
'ordre d’environ 5mm. La surface de ces échantillons est lisse. Ces surfaces sont couvertes
par une couche d'oxyde, d’ou la coloration verte. L'observation au moyen d’une binoculaire
montre qu’il n’y a aucune fissure sur ces échantillons.
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TRI-C1-D13_D10_D11_D12

Figure 11-48 : Dépébts en Tribaloy-700 obtenu par rechargement laser.

11.4.3.2. Microstructure des dép6ts de Tribaloy700

Les observations de la microstructure réalisées au moyen du MEB sont présentées dans la
Figure 11-49. La Figure [I-49-a montre que :

e |’adhésion avec le substrat est bonne. Il n’y a aucuns défauts a l'interface ;
e |l n’y a aucune fissure ;
e |l présente une faible porosité.

La structure colonnaire est trouvée dans la zone d’interface (Figure 11-49-b). La phase Laves
blanche qui présente de plusieurs formes différentes telles que blocs, forme d’aiguille, forme
d’aréte de poisson Figure 11-49-c-d.

TRI-C1-D26 1000 um TRI.C1.026
MAG: 25 x_HV: 15.0 kV. MAG: 230 x HV: 15.0 kW

Figure 11-49 : Microstructure du dépét de Tribaloy-700 obtenue par rechargement laser.
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Les cartographies de la microstructure du Tribaloy-700 présentées dans Figure 11-50
montrent que la phase Laves blanche est riche en molybdéene et silicium et la matrice riche
en nickel, chrome et fer. Selon la bibliographie, la phase Laves peut avoir la composition

SizMO.

Image originale Molybdene

Chrome Fer

Nickel Silicium

Figure I1-50 : Cartographies de la microstructure du dépét de Tribaloy-700 obtenu par rechargement

11.4.3.3. Microdureté Vicker

La Figure II-51 présente le profil de la micro-dureté (HVo2) d’'un dépdt de Tribaloy-700. On
constate que l'influence de la dilution sur la micro-dureté n’est présente que sur une distance
de I'ordre de 1000um a partir de l'interface ou la micro-dureté varie de 170HV,, a 412 HVo.».
Au-dela de cette distance, la micro-dureté du dépét est stable.
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Figure 1I-51 : Profils de la micro-dureté du dépét de Tribaloy-700.

11.4.3.4. Conclusion

En appliguant une puissance 2000W, une vitesse de balayage 0.1m/min et un débit de
poudre 0.4g/min ou 0.8g/min, nous avons eu des échantillons en Tribaloy-700 qui présentent
une bonne adhérence avec le substrat, une faible porosité et aucune fissure.

Au niveau de la microstructure, le dép6t Tribaloy-700 présente une microstructure dans
laguelle il y a des phases Laves blanche de type Si:Mo logées dans une matrice de nickel.
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CHAPITRE lll : COMPORTEMENT TRIBOLOGIQUE ET
ROLE DE LA TEMPERATURE

l1l.1. Rappel
[11.1.1. Contact spheére-plan

Au siecle dernier, H. HERTZ a traité analytiquement ce cas de contact. L’hypothése de
surfaces sphérique et plane idéale ont été introduit dans ces travaux. La force normale
appliquée est F,. Les deux matériaux constituant les antagonistes sont sollicités dans le
domaine de déformation élastique.

Lorsque la bille vient au contact du plan et que la force normale F, est nulle, le contact
ponctuel a lieu en B sur le plan. Lorsqu’on applique une charge F, non nulle, les matériaux
de déforment et les deux corps sont au contact dans toute la zone circulaire de rayon a.

L’aire de contact Ao (M?) est donc : Ao=TT . a?

{Origine en B)
Y(22)

i X{i1)

2(33)

Figure Ill-1 : Représentation schématique du probléme du contact sphéere-plan.

3.Fn.R. L
4.E )3

Le rayon de contact a (m) est égal a: a = (

Ou E est le module élastique effectif donné par la relation :

1 1-9% 1-9?
— 1+ 2

E  E E,

Ou E; Y, et E, 9, correspondent respectivement aux modules élastiques de YOUNG et au
coefficient de POISSON du plan et de la sphére.

La pression maximale P max (Pa) subie a la verticale de B dans le plan, vaut:

p _ 3Fn
max — 2T[a2
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Et la pression moyenne (pression d'HERTZ) P moy (PQ) : Ppoy = %

La distribution des contraintes en surface et sous la surface du plan fait apparaitre des
contraintes de compression, de traction et de cisaillement. Dans le cas sphére-plan, ¢, = gy
et la différence entre ¢, et g, fait apparaitre le contrainte de cisaillement (7). Cette derniére
est maximale sous la surface, au point de HERTZ, située sur 'axe Oz a une profondeur a
peu pres égale a 0.46 a (Figure IlI-2), au point C (Figure IlI-1).

0.46

ey

TRACTION COMPRESSION

2/a Pour v=0,25

Figure ll1-2 : Répartition des contraintes en profondeur en r=0 du contact bille/plan.

[11.1.2. Facteurs influencant le frottement

Lorsque deux surfaces sont en contact, la force de frottement peut étre formée par les
jonctions d’adhésion aux points ou les aspérités de ces surface sont en contact, résultant de
la formation de liaisons (métalliques ou covalentes ou de Van der Waals). Elle peut
également étre formée par la déformation élastoplastique des aspérités et le déplacement de
matiére par labourage de la surface par des aspérités dures ou des particules de dureté
élevée présentes dans le contact. A partir de l'origine de la force de frottement, on peut
facilement trouver des facteurs qui influencent le frottement :

o Les couches entre deux surfaces peuvent changer considérablement I'intensité
des forces de liaison (couche absorbée, couche d’oxyde) et également les
propriétés mécaniques des zones en interaction (couche d’oxyde).

e Le troisieme corps qui est formé par des débris produits par I'usure ainsi que des
substances solides ou liquides provenant de I'environnement peut diminuer
l'usure (couche de débris lubrifie, couche fluide ou solide sans cohésion) et
également aggraver l'usure (couche des débris plus dur produit par un fort
écrouissage, une transformation de phase).

e Les caractéristiques concernent la nature et les propriétés des matériaux du
couple tribologique, la nature du contact, ainsi que celle des conditions
appliquées, mécaniques (cinématique du mouvement, forces, vitesses...) et
physico-chimique (composition du milieu environnant, température...). Les
caractéristigues dynamiques du systeme qui de sa structure, des matériaux, de
sa taille...influencent aussi sur le frottement.
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[11.1.3. Les mécanismes d’usure

L’'usure est définie par la perte de matiére qui modifie la géométrie des surfaces tribologique.
Elle est la principale conséquence du frottement. Il y a trois principaux mécanismes d’usure :
'usure adhésive, I'usure abrasive et 'usure par fatigue.

111.1.3.1. L’usure adhésive

Lorsque deux corps en contact sont en glissement, des jonctions élémentaires sont formées
au niveau des points de contact sous I'effet du déplacement. Toutes ces jonctions participent
a la résistance au déplacement. Elles ne donnent pas toutes des débris d’usure. Lorsque le
mouvement se poursuit, la jonction est soumise a un cisaillement et deux situations peuvent
alors exister :

e La jonction est peu résistante : les deux corps se séparent avec peu ou pas de
modification ;

e La jonction dispose d’une résistance mécanique supérieure a celle de 'un au moins
des matériaux : il y a alors formation d’'une fissure dans le corps le plus tendre, ou le
moins tenace, puis arrachement et transfert sur 'antagoniste.

111.1.3.2. L’usure abrasive

C’est un phénomeéne essentiellement mécanique qui résulte de la pénétration ou du rayage
d’'une surface par des aspérités de la surface antagoniste (contact a deux corps), ou par des
particules présentes dans l'interface de glissement (contact a trois corps). En régle générale,
un contact a deux corps se transforme rapidement en un contact a trois corps. L’abrasion se
révéle donc lorsque l'un des deux antagonistes est plus dur que l'autre, et /ou, que les
particules sont plus dures que I'une des deux surfaces. Les surfaces endommagées par
abrasion présentent des rayures, de stries, ou de griffures, ainsi que par des arrachements
de matiére.

La dureté et la ductilité d’'un matériau jouent un réle important sur sa résistance a l'usure
abrasive. Pour créer un sillon ou une rainure, il suffit que la dureté de I'antagoniste soit
seulement de 20 % supérieure a celle de la surface rayée. Quant a la ductilité, elle
caractérise I'aptitude du matériau a se déformer sans décohésion.

111.1.3.3. L’usure par fatigue

L’endommagement des surfaces par fatigue de contact se manifeste lorsque les couches
superficielles sont soumises a des contraintes, mécaniques ou thermiques, répétées ou
alternées qui conduisent a I'amorgage des fissures. Les dégradations apparaissent sous
forme des piqares, fissures, écaillage et s'accompagnent des modifications structurales

[11.1.4. Quantification de l'usure

L'usure est la perte de matiére exprimée en masse ou en volume. Il est un processus
complexe qui dépend d’'un grand nombre de facteurs. Il n’existe pas de lois établies sur des
donné théoriques suffisantes pour décrire les situations que I'on peut rencontrer. Certains
modeéles théoriques ont pu étre développés, mais ils sont limités a des cas particuliers ou les
contributions d’'un nombre important de facteurs peuvent étre négligée ou maintenue
constante.

La plupart des modeéles d’usure sont fondés sur la loi semi empirique d’ARCHARD :
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Fn
W=K—D
H

Cette loi exprime l'usure totale en volume en fonction de la force normale appliquée F, (en
N), de la dureté H (en Nm-2) du matériau et de la distance totale parcourue D (en m). Le
facteur K, sans dimension intégre [linfluence de tous les autres paramétres de
fonctionnement du systéme tribologique.

[11.1.5. Conséquences du frottement

Il y a deux conséquences principales résultant du frottement. Ce sont I'écrouissage et 'usure
du matériau. Ces conséquences influencent forcément le fonctionnement du systéme
tribologique. Elles changent la fiabilité et la durée de vie de ces systemes.

e |’écrouissage est la conséquence sur les propriétés mécaniques du matériau au
voisinage de la surface de contact. Il fait augmenter la micro-dureté du matériau.
Avec certains aciers ou alliages métallique, il peut provoquer une transformation
structurale.

o L’usure est la perte de matiére qui modifie la géométrie et le dimensionnement des
surfaces ftribologiques. Plusieurs mécanismes d’usure peuvent étre pris en
considération : I'usure adhésive, I'usure abrasive, l'usure par fatigue...il y a plusieurs
facteurs qui influencent l'usure d’'un systéme ftribologie : nature des matériaux
constituant le couple tribologique, propriétés mécanigues de ces matériaux, structure
du systéme tribologique, troisieme corps, écrouissage, lubrification, condition
tribologique et de I'environnement.

l11.2. Etude du comportement tribologique des revétements durs
retenus
[11.2.1. Le programme de recherche tribologique

[11.2.1.1. Dimensionnement et préparation des échantillons

La Figure 111-3 présente la géométrie des échantillons utilisés lors des essais de tribologie a
température ambiante et a 200°C.

1 2mm (dépot)

Figure llI-3 : Eprouvette des essais tribologiques.

Notons qu’avant usinage, les divers dépdts étudiés ont subi un traitement de
détensionnement afin d’éliminer au maximum les risques liés aux contraintes résiduelles
(fissuration, cintrage...).
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Les échantillons ainsi obtenus ont été poli au papier SiC jusqu’au grade1000. L’état de
surface aprés polissage a été vérifié par un interférométre. La rugosité Ra obtenue aprés
polissage varie entre 0.05 um et 0.08 um suivant la nature du dép6t.

111.2.1.2. Caractérisation de la surface avant le frottement

e Taux de Fer inclus dans les dépdts étudiés

Avant du frottement, nous avons réalisé a nouveau, pour vérification, la caractérisation en %
de fer sur la surface du dépbt sur laquelle le frottement va avoir lieu. Le taux du fer de
I'échantillon a été vérifié par le MEB (EDS). Pour chaque échantillon, nous avons analysé
quatre zones comme indiqué a la Figure 1l1-4.

S & "-‘;
Zone 4 : {hﬁ?"“‘:‘/ l Zone2

&

Figure Ill-4: Méthodologie de quantification du fer sur la surface de I’échantillon avant le frottement.

Le résultat moyen de ces quatre zones est présenté ci-dessous a la Figure IlI-5.

Taux du fer (Y%emassique)

9,07

4,94
4,05
1,96
1,45
[]

Stellite 6 Colmonoy-52 Tribaloy-700

Taux du fer (%omassique)
O 2N WA OO~ ®OO

Nature des echantillons

Taux du fer de la poudre

Taux du fer de la surface servie

Figure 111-5 : Taux du fer en massique de la surface des échantillons sur lesquels le frottement va avoir
lieu.
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Rappelons que la distance de linterface a la surface servie est d’environ 2000 ym, on
remarque que la diffusion du fer dans le dépd6t (ou la dilution du substrat) du Stellite 6 et du
Colmonoy-52 est faible. Une telle diffusion n’est pas trouvée dans le cas du Tribaloy-700.

e Dureté

La micro-dureté HVO0.5 pour 'ensemble des échantillons étudié est présentée a la Figure IlI-6
ci-dessous.

Dureté Vicker HVO0,5

900
800

817
728

700
600 570
500 397
400
300
200
100

0

Stellite 6 Colmonoy-52 Tribaloy-700 Inox 316L

Dureté HV0,5

Nature des échantillons

Figure Il1-6 : Microdureté moyenne mesurée a des échantillons sur lesquels le frottement va avoir lieu.
On remarque que :

e L’ensemble des dépdts réalisés posséde une dureté plus élevée que le substrat (Inox
316L).

e Globalement le classement des duretés respecte I'ordre décroissant suivant : Stellite
6, Colmonoy-52, Tribaloy-700, substrat.

111.2.1.3. Réalisation des essais tribologiques

Lors de la réalisation des essais de frottement, les parameétres tribologiques suivants ont été
mis en ceuvre :

e Force Normale:5Net20 N
e Diamétre de la zone frottée : 10 mm
e Vitesse de rotation : 120 rpm - vitesse de glissement = 3,77m/min
¢ Nombre de Cycles : 1500 cycles — distance totale parcourue = 47,12 m
e Contre piéce : Bille en acier 316L — diametre = 10 £ 0,05 mm
Ra < 0,4um
e Piéce étudiée : dépodt
e Environnement : argon
e Températures : ambiante et 200°C

La Figure 11I-7 présente le dispositif utilisé lors des essais sous frottement a température
ambiante et a 200°C.
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Figure IlI-7 : Tribométre (2 N-50 N, Ot/min-2500t/min) utilisé pour des essais de tribologie.

(a) La cellule, (b) Le porte échantillon, (c) le porte contre piéce, (d) la contre piéce,

(f) I'élément chauffant, (g) le réceptacle porte échantillon en céramique.

111.2.1.4. Quantification de I'usure

Le volume d’usure a été mesuré par une microtopographie 3D a lumiére blanche. Les Figure
I11-8 et Figure I1I-9 présentent 'appareillage utilisé et la méthodologie suivie.

Le volume perdu est obtenu en multipliant 'aire moyenne de la section droite de la zone
usée par le périmeétre de la trace d’usure.
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i Af 5 A l -
Zone 3 % P
Trace d'usure Zone Mesurée Section uer‘ltlt:ale
de la trace d'usure

Figure 111-9 : Protocole de la mesure du volume d’usure de I’échantillon.
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[11.2.2. Résultats expérimentaux

I11.2.2.1. Comportement de tribologie des revétements durs

I11.2.2.1.1. Comportement tribologique sous argon du Stellite 6

111.2.2.1.1.1. A latempérature ambiante pour une force de contact FN =5 N

La Figure IlI-10 présente la trace d’'usure obtenue sur le dép6t de Stellite 6 pour une force
normale de 5 N. On remarque la présence des bourrelets traduisant une déformation
plastique du dép6t dans le contact. L'observation du profil d’'usure semble indiquer que nous
sommes en présence d’une usure relativement douce et faiblement abrasive.

Longueur = 500 ym Pt = 14.5 ym Echelle = 20 pm
L L L L

L

T T T T
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Figure I11-10 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d’usure associé : Stellite 6, 5N
et température ambiante.

La Figure llI-11 présente les images réalisées a l'aide du MEB relatives a la trace de
frottement et a son environnement proche. On remarque en particulier au niveau voisinage
des bourrelets, bord extérieur de la trace de frottement une déformation importante de la
microstructure indiquant que la déformation se poursuit en dehors de la zone de contact
(Figure 1lI-11-6). Les micrographies 1, 2 et 3 réalisées dans la trace confirment le
meécanisme d’usure énoncé précédemment.

REAIST
0Ky

Bord etérieur e la trce (BSE) (4)

Figure IlI-11 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon: Stellite 6, 5 N et température
ambiante.
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La Figure IlI-12 présente I'état de la contre piece en acier inoxydable 316L pour les mémes
conditions d’essais. On remarque la présence d’un transfert métallique a la surface de la bille
associé a une légere usure de cette derniére (voir image BSE).

$T6-C2-D14 SEARSILISL SE ST6-C2-D14 SEARSI/LISL BSE
MAG: 250 x_HV: 15.0 kV F ‘ MAG: 250 x HV: 15.0 kV

Image (SE) Image (BSE)

Figure IlI-12 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en acier 316L : Stellite6, 5 N et
température ambiante.

Des analyses EDS ont été effectuées en différents endroits de la zone de transfert. Les
résultats sont présentés a la Figure 111-13 et dans Tableau IlI-1.

ST6-C2-D14 SEARS/LISL BSE
MAG: 250 x HV: 15.0 kV

Figure IlI-13 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contre piéce : Stellite 6, 5 N et température ambiante.

Spectrum C 0] Cr Fe Co Mo W
1 29 44 | 251 | 11,3 | 51,8 | 0,2 4,2
2 4,5 66 | 29,2 | 93 | 46,0 | 0,3 3,9
3 3,8 24 | 19,0 | 66,7 | 34 1,9 2,8
4 52 6,8 | 22,2 | 17,4 | 440 | 0,3 4,0

Tableau Ill-1 : Composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la contre piece :
Stellite 6, 5 N et température ambiante.

On constate que ces analyses semblent indiquer qu’il y a transfert du stellite sur la contre
piece en acier 316L. Cependant, ces analyses ne nous permettent pas de conclure avec
rigueur si nous sommes en présence d’'un transfert pur ou en présence d’un 3éme corps
composé d’un mixte des deux antagonistes.
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A partir de 'analyse des endommagements respectifs de la piéce frottée (dépbt de stellite) et
de la contre piece (bille en acier 316L), il semble possible d’identifier le mécanisme d’'usure
comme étant de type adhésif générant un contact a 3 corps et se traduisant au niveau de la
piece frottée par une destruction de la surface frottée Iégerement abrasive.

La Figure IlI-14 présente la morphologie les débris d’usure prés I'essai de tribologie. Cette
figure est complétée par I'analyse EDS qui en a été réalisée (Figure I1I-14-2).

ST6-C2-D14 SEARSILISL BSE.
MAG: 500 x HV: 15.0 kV MAG: 150 x HV: 15.0 kV

(1) (2)

Figure IlI-14 : Morphologie des débris d’usure : Stellite 6, 5 N et température ambiante.

Deux formes de débris peuvent étre identifiées :

- Des débris de forme allongée faisant penser que ces derniers ont participés a un
moment donné dans le contact a un mécanisme de type roulement,

- Des débris de forme plissé semblant indiquer qu’avant d’étre détaché de la matrice
ces derniers se sont opposés au déplacement de la bille.

Les spectres présentés a la Figure IlI-15 montrent que la majorité des débris analysés
concerne le Stellite 6. La présence de traces de fer et la faible teneur initiale mesurée dans
le dépdt initial semble confirmer que nous pourrions étre ici en présence d’'un 3™ corps en
ce qui concerne le contact.

cps/ev

16

14

12

10
8w |
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0 : : |‘ e ; ; :

2 a 6 8 10 12 14

Figure IlI-15 : Spectre des analyses sur des débris d’usure : Stellite 6, 5 N et température ambiante.
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111.2.2.1.1.2. A latempérature de 200°C pour une force de contact FN = 5N

La Figure IlI-16 présente la trace d’'usure obtenue sur le dép6t de Stellite 6 pour une force
normale de 5 N et une température de 200°C. On remarque la présence de bourrelets
traduisant une déformation plastique du dépdét dans le contact comme précédemment. Par
contre I'observation du profil d’'usure semble indiquer que nous sommes en présence d’'une

usure de type labourage.

T i {,f Longueur =2 mm Pt=20.9 ym Echelle =40 um
TR 1 L

);:li,'i"’ | § o
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Figure IlI-16 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d’usure associé : Stellite 6, 5 N
et 200°C.

La Figure 1lI-17 réalisée a l'aide du MEB présente la trace de frottement et son
environnement. On remarque en particulier dans la trace de frottement la présence de ce qui
pourrait apparaitre comme des fissures, longues, orientées majoritairement dans le sens du
déplacement, et quelques-unes, de plus faibles importances orientées perpendiculairement

au sens du déplacement.

100pm

ST6-C2-D15 SEARSILISL (BSE)
1

MAG: 200 x HV: 15.0 kV

S$T6-C2-D15 SEARSILISL (SE) 100 ym
MAG: 200 x_HV: 15.0 kV k i

Image globale (SE) (1) Image globale (BSE) (2)

ST6-C2-D15 SEARSILISL (BSE)

$T6-C2-D15 SEARSILISL (SE)
MAG: 1000 x_HV: 15.0 kV

MAG: 1000 x_HV: 15.0 kV

Au milieu de la trace (SE) (3) Au milieu de la trace (BSE) (4)

ST6-C2-D15 SEARSI/LISL (BSE)
MAG: 1000 x_HV: 15.0 kV

$T6-C2-D15 SEARSILISL (SE)
MAG: 1000 x HV: 15.0 kV

Bord extérieur de la trace (SE) (5) Bord extérieur de la trace (BSE) (6)

Figure 1lI-17 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon : Stellite 6, 5 N et 200°C.
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L’analyse EDS réalisée en différents points de la trace de frottement (voir Figure 1ll-18 et le
Tableau llI-2 de résultats qui lui est associé) semble indiquer, compte-tenu de la teneur en
fer élevée, que nous sommes en présence d’'un 3°™ corps dans le contact. La présence
d’'oxygeéne indique également que le systéme de frottement sous argon présente quelques
faiblesses.

ST6-C2-D15 SEARS/LISL (BSE)
MAG: 500 x HV: 15.0 kV

Figure I11-18 : Analyse des points différents dans la trace d’usure sur I’échantillon : Stellite 6, 5 N et

200°C.
Spectrum C O Cr Fe Co W
1 1,8 27,3 6,0 61,1 3,8
2 1,3 15,0 23,6 6,3 50,3 3,6
3 1,0 16,4 33,0 5,1 41,4 3,0
4 3.1 22,9 2,2 33,5 38,3
5 3,3 34,8 4,7 46,4 10,8
6 15 25,7 6,0 63,0 3,8

Tableau Ill-2 : Composition chimique des points différents dans la trace d’usure sur I’échantillon :
Stellite 6, 5 N et 200°C.

La Figure 111-19 présente I'état de la contre piéce en acier inoxydable 316 L pour les mémes
conditions d’essais. On remarque la présence d’un transfert métallique important a la surface
de la bille. Les analyses EDS effectuées montrent que ce dépbt est majoritairement issu du
Stellite, sans que I'on puisse une nouvelle fois écarter totalement la présence d’un troisiéme
corps lié a la teneur élevée en fer de ce dépot sur la bille (voir image BSE).
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SEARSILISL (SE) . . ST6-C2-D15 SEARS/LISL (BSE) ’ 100 pm
MAG: 500 x HV: 15.0 kV F—— || maG: 200 x HV: 15.0 kv

Figure I11-19 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en acier 316L : Stellite 6, 5 N et

200°C.
Spectrum C @) Cr Fe Co W
1 18 17,3 23,7 6,3 47,9 31
2 3,2 33,6 5,6 52,2 55
3 2,1 11,5 25,7 6,3 50,1 4,2
4 3,0 3,6 26,6 6,2 56,8 3,8
5 2,2 6,6 27,5 6,8 52,9 4,0
6 2,8 7.4 27,3 6,4 52,0 4,0

Tableau IlI-3 : Composition chimique des zones différentes dans la zone de contact sur la contre
piéce : Stellite6, 5 N et 200°C.

A ce stade de nos analyses il semble que 'augmentation de température de I'ambiante a
200°C, modifie les propriétés du couple tribologique générant un accroissement de I'étape
d’adhésive, une modification des propriétés du 3°™® corps provoquant un labourage de la
surface du dépot.

La Figure IlI-20 présente la morphologie les débris d’usure prés I'essai de tribologie. Cette
figure est complétée par une analyse EDS. Comme lors des essais tribologiques réalisés a
température ambiante, trois formes de débris peuvent étre identifiées :

- Des débris de forme allongée mais de faibles longueurs faisant penser que ces
derniers ont participés a un moment donné dans le contact & un mécanisme de type
roulement,

- Des débris qui se présentent sous la forme de copeaux

- Des débris de forme plissé semblant indiquer qu’avant d’étre détaché de la matrice
ces derniers se sont opposés au déplacement de la bille.
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MAG: 500 x HV: 15.0 kV

Figure I11-20 : Morphologie des débris d’usure: Stellite6, 5 N et 200°C.

Les spectres présentés a la Figure IlI-21 montrent que la majorité des débris analysés
concernent le Stellite 6. La présence de traces de fer et la faible teneur initiale mesurée dans
le dépébt initial semble confirmer que nous pourrions étre ici en présence d’'un 3°™ corps en
ce qui concerne le contact.
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Figure Il1-21 : Spectre des analyses sur des débris d’usure : Stellite 6, 5 N et 200°C.

111.2.2.1.1.3. Influence, a température ambiante, de 'augmentation de la Force normale
dans le contact

La Figure IlI-22 présente dans sa partie gauche la trace de frottement obtenue sous une
force normale de 5 N et dans sa partie droite la trace de frottement obtenue sous une force
normale de 20 N. On constate, pour ce qui concerne la surface frottée sous 20 N, un
écrouissage apparemment plus important, la présence de quelque petites fissures, mais pas
de différences notables avec la surface frottée sous une charge plus faible (5 N).
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§
£ R : 8y ¢
MiSNa h-cz-n"ﬂ SEAR! $T6-C2-D3 SEARSILISL BSE
SMAGA00D x HY (R 0kY 8 MAG: 1000 x HV: 15.0 kV

4
$T6-C2-D3 SEARS/LISL
MAG: 1000 x_HV: 15.0 kV

Bord extérieur de la trace (BSE) (2) | Bord extérieur de la trace (BSE) (4)
Sous charge 5 N Sous charge 20 N

Figure I11-22 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon : Stellite 6, 5 N et 20 N a température
ambiante.

L’observation comparée de la contre piéce est quant a elle présentée a la Figure 111-23 avec
comme précédemment dans la partie gauche la contre piéce frottée sous 5 N et dans la
partie droite la contre piéce frottée sous 20 N. On observe sur la contre piéce frottée sous 20
N la présence de transfert.

ST6-C2-D14 SEARS/LISL SE ST6-C2-D3 SEARS/LISL SE
MAG: 250 x HV: 15.0 kV F 1 MAG: 100 x HV: 15.0 kV

Sous charge 5N Sous charge 20N

Figure 111-23 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en 316L : Stellite 6, 5N et 20 N a
température ambiante.

L’analyse EDS présentée a la Figure 111-24 confirme qu’il s’agit, comme pour les essais
réalisés sous une charge de 5 N, majoritairement de stellite.



ST6-C2-D3 SEARS/LISL BSE
MAG: 150 x HV: 15.0 kV
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Figure I11-24 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contre piéce en 316L : Stellite 6, 20 N et température ambiante
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Figure Il1-25 : Spectre des analyses des points différents dans la zone de contact sur la contre piéce en

316L : Stellite6, 20 N et température ambiante.
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L’analyse comparée des débris voir Figure 11I-26 ne met pas en évidence de changement
particulier quant a la morphologie observée. On retrouve les deux formes de débris identifiés
lors des essais de frottement sous 5 N & savoir ceux ayant une forme allongée et ceux
présentant un aspect plissé.

o Y 8 -
ST6-C2-D14 5 - 100 pm
. F {

Sous charge 5 N 7 Sous charge 20 N

Figure I11-26 : Morphologie des débris d’usure : Stellite6, 5 N et 20 N a température ambiante.

La morphologie de la trace de frottement obtenue en microtopographie 3D et le profil
d’usure associé présentées a la Figure IlI-27 ne montrent pas, au-dela de la profondeur
usée, de différences significatives.

Longueur =500 ym Pt=14.5 ym Echelle =20 pm um Longueur =700 ym Pt=16 ym Echelle = 30 ym
| n | n 1 n s ! s | s | s 1 s 1
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5N, température ambiante (a) 20N, température ambiante (b)

Figure Il1-27 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d”usure associé : Stellite 6, (a)
5 N et température ambiante ; (b) 20 N et température ambiante.

De 'ensemble de ces constatations et analyses, nous pouvons conclure que 'augmentation
de la charge ne remet pas en cause le mécanisme d’usure observé a faible charge, a
savoir : un mécanisme d’usure comme étant de type adhésif générant un contact a 3 corps
et se traduisant au niveau de la piece frottée par une destruction de la surface frottée de
maniére légérement abrasive.
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[11.2.2.1.1.4. Influence, & la température de 200°C, de I’augmentation de la Force
normale dans le contact

La Figure 111-28 ci-dessous présente dans sa partie gauche la trace de frottement obtenue a
200°C sous une force normale de 5 N et dans sa partie droite la trace de frottement obtenue,
pour des conditions de température identique, sous une force normale de 20 N. On constate,
pour ce qui concerne la surface frottée sous 20 N, une déformation de la zone frottée plus
importante avec des vagues et des creux, ces derniers semblant étre le lieu d’'une diminution
de la pression de contact au niveau local. Il semble donc qu’a la température de 200°C
'augmentation de la charge entraine une modification importante au niveau de la rugosité de
la trace de frottement. De plus, des détachements de débris sont visibles sur les bords de la
trace et on note également au sein de la trace, la présence de fissures paralléles au sens du
déplacement qui semble indiquer a terme un détachement de particules métalliques matée
suite a un beurrage de la trace.

ST6-C2-D15 SEARSILISL (BSE) 100 pm sT6 SEARSILISL BSE
MAG: 200 x HV: 15.0 kV 1

Image globale (BSE) Image globale (BSE)

z Zeciin
ST6-C2-D15 SEARSILISL (BSE) ST6-C2-D14 SEARSILISL BSE
MAG: 1000 x HV: 15.0 kV i MAG: 1000 x_HV:15.0 kV'

Au milieu de la trace (BSE) Au milieu de la trace (BSE)

= - 3 . 5 «

$T6-C2-D15 SEARSILISL (BSE)
MAG: 1000 x_HV: 15.0 kV

Au bord de la trace (BSE) Au bord de la trace (BSE)
Sous charge 5 N Sous charge 20 N

BSE

Figure I11-28 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon : Stellite 6, 5 N et 20 N a 200°C.

L’analyse EDS de différents points de la trace de frottement et le tableau de résultat associé
est présenté a la Figure IlI-29 on remarque a la lecture du tableau (Tableau IlI-4) une la
présence de Nickel, de chrome et de fer dans des proportions qui se rapprochent de celles
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présentes dans la contre piece en AISI 316 L et qui semble traduire majoritairement un
transfert de la contre piece sur le dép6t de Stellite. CE qui se différentie fortement du
comportement observé précédemment a faible charge (5 N) sous 200°C.

ST6-C2-D14 SEARSILISL BSE
MAG: 100 x HV: 15.0 kV

Figure I11-29 : Analyse des points différents dans la trace d’usure sur I’échantillon : Stellite 6, 20N et

200°C.
Spectrum C Cr Fe Co Ni Mo
1 1,3 19,6 66,7 10,3 2,2
2 15 19,1 67,2 10,0 2,2
3 2,0 25,9 28,2 35,3 4,8 0,8
4 1,2 18,2 68,5 10,0 2,1
5 25 32,0 6,1 54,1

Tableau Ill-4 : Composition chimique des points différents dans la trace d’usure sur I’échantillon :
Stellite 6, 20N et 200°C.
L’observation comparée de la contre piéce est quant a elle présentée a la Figure 111-30 avec
comme précédemment dans la partie gauche la contre piéce frottée sous 5 N et dans la
partie droite la contre piéce frottée sous 20 N. On observe sur la contre piéce frottée sous 20
N un aspect usé et la présence d’un film de transfert.

S$T6-C2-D15 SEARS/LISL (BSE) 100 pm ST6-C2-D14 SEARSILISL BSE
MAG: 200 x HV: 15.0 kV i i MAG: 50 x HV: 15.0 kV

Sous charge 5N Sous charge 20N

Figure 111-30 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en 316L : Stellite 6, 5 N et 20 N a
200°C.
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L’analyse EDS de ce composé présenté a la Figure 111-31, semble indiquer, de par le
pourcentage élevé en fer (présent avec un % plus élevé dans la bille que dans le stellite) et
le % plus élevé en chrome (au-dela de la teneur présente dans la bille) ainsi que celle du
cobalt, que nous sommes en présence d’'un 3*™ corps ou plus spécifiquement d’'une TTS
(transformation tribologique de surface)

ST6-C2-D14 SEARSILISL SE
MAG: 50 x HV: 15.0 kV

Spectrum O Si Cr Fe Co Mo
1 3,3 0,8 20,8 62,3 11,0 1,9
2 2,6 14 25,3 37,8 31,8 1,0
3 3,1 0,6 20,2 70,2 3,9 2,0
4 4,2 0,5 20,5 70,1 2,7 2,1
5 51 1,6 26,7 25,7 40,2 0,8
6 2,2 0,6 19,9 72,6 2,6 2,2

Figure I11-31 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contra piéce en 316L : Stellite 6, 20 N et 200°C.

L’analyse comparée des débris voir la Figure 111-32 ne met pas en évidence de changement
particulier quant a la morphologie observée précédemment. Cependant, on remarquera la
taille importante des débris obtenus sous une force normale de 20 N.

Sous charge 5N Sous charge 20N

Figure 111-32 : Morphologie des débris d’usure : Stellite6, 5 N et 20 N a 200°C.

Les analyses EDS des débris obtenus a 200°C sous une force de 20 N sont présentées a la
Figure 111-33 avec le tableau des résultats associés. La lecture de ce dernier confirme que les
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débris analysés sont un mixte des deux constituants du couple tribologique associé dans la
composition d’'un 3°™ corps dont la composition spécifique laisse penser que nous sommes
en présente d'une TTS.

ST6-C2-D14 SEARSILISL BSE
MAG: 150 x HV: 15.0 KV

Spectrum C O Cr Fe Co W
1 2,2 14,3 18,0 58,7 4,7 2,2
2 2,5 28,0 6,3 58,0 5,2
3 2,8 30,2 6,5 56,3 4,2
4 2,1 30,1 6,5 56,1 53

Figure Il1-33 : Analyses de la composition chimique des débris d’usure : Stellite 6, 20N et 200°C.

La morphologie de la trace de frottement obtenue en microtopographie 3D et le profil
d”usure associé sont présentées a la Figure 111-34. On remarque que le processus observé a
5 N reste de méme nature a 20 N mais que ce dernier est amplifié en particulier au niveau
de la largeur des vagues et des creux.

11 12 13 14 15 0 0.2 0.4 0.6 08 1 12 14 16 18 2 22

T
0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1

5N, 200°C (a) 20N, 200°C (b)
Figure 111-34 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d”usure associé : (a) 5 N et
200°C; (b) 20 N et 200°C.

De I'ensemble de ces constatations et analyses, nous pouvons conclure que 'augmentation
de la charge ne remet pas fondamentalement en cause le mécanisme d’usure observé a
faible charge, adhésive avec pour conséquence un profond labourage du stellite, tout au plus
il amplifie les phénoménes observés initialement sans en changer la nature profonde.
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l11.2.2.1.2.Comportement tribologique sous argon du Colmonoy-52

Dans cette partie de I'étude consacrée au comportement tribologique du Colmonoy-52, sera
analysé essentiellement le dépbt présentant le % de fer issu de la dilution le plus bas. Les
autres dépbts présentant un % de Fer plus élevés ont également étudiés du point de vue de
leur comportement tribologique mais pour conserver une certaine fluidité a la lecture du
mémoire il a été choisi de les présenter dans les annexes.

[11.2.2.1.2.1. A température ambiante pour une force de contact FN = 5N

La Figure 111-35 présente la morphologie de la trace de frottement et son profil associé. On
remarque que l'usure n'est pas uniforme et que la lecture du profil semble indique la
présence de rayures dans la trace.

Longueur = 1000 pm Pt=8.91 ym Echelle = 20 pm
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Figure I11-35 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d”usure associé : Colmonoy-52,
5 N et température ambiante.

Les photos réalisées au MEB de la zone de frottement sont présentées a la Figure 1I-36. On
remarque dans la trace l'existence d’un beurrage du dépdt avec présence de fissures
débouchant sans doute a terme sur un écaillage du matériau beurré. On observe aussi tant
dans la trace qu’a I'extérieure de celle-ci la présence de carbures et de borures de Chrome.
On notera également la présence dans la trace d’'une zone sombre.

MASNa COL-C6-D49 SEARS/LISL (SE) e
MAG: 100 x HV: 15.0 kV. ot

Image globale (SE) (1) Image globale (BSE) (2)

MASNa COL-C§-D48 SEARS/LISL (SE) MASNa COL-C6-D43 SEARS/LISL (BSE)
MAG: 1000 x HV: 15.0 k. | e MAG: 1000 x HV: 15.0 kV

Au milieu de la trace (SE) (3) Au milieu de la trace (BSE) (4)

Figure I11-36 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon: Colmonoy-52, 5 N et température
ambiante.
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Les analyses EDS réalisées a lintérieure de la trace sont présentée ci-dessous avec son
tableau de valeurs associées Figure 111-37. A la lecture du tableau de résultats on constate
qu’il N’y a pas de modification significative dans la composition du dép6t. Cela semble
indiquer en premiére approche qu’il n'y a pas de transfert de la contre piéce (bille en AISI
316KL) sur le dépét.

Spectrum Si Cr Fe Ni
1 31 13,4 8,2 75,3
2 3.3 14,5 6,9 75,3
3 3,5 13,2 5,0 78,2
4 3,0 10,7 4,9 81,3

Figure I11-37 : Analyse des zones différentes dans la trace d’usure sur I’échantillon : Colmonoy-52, 5N
et température ambiante.

La Figure 111-38 présente la zone de la contre piece (bille en AISI 316L) participant au contact
avec le dépdt de Colmonoy-52 on remarque sur la bille la présence d’un transfert en surface
de cette derniere.

COL-C6-D49 SEARSILISL SE COL-C6-D49 SEARSILISL BSE
MAG: 100 x HV: 15.0 kV lavas MAG: 100 x HV: 15.0 kV

Image (SE) Image (BSE)

Figure 111-38 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en acier 316L : Colmonoy-52, 5 N et
température ambiante.
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Les analyses EDS réalisées a différents endroits du transfert et son tableau de résultat
associé sont présentées a la Figure 111-39. La lecture du tableau de résultat confirme la
présence de Colmonoy-52 dans la zone de contact. Il semblerait donc que dans le contact
I'on soit en présence d'un frottement Colmonoy-52 / Colmonoy-52 ou Colmonoy-52 / TTS
issue du dépdét de Colmonoy-52.

o9y

COL-C6-D49 SEARS/LISL BSE
MAG: 150 x HV: 15.0 kV

Spectrum C 0] Si Cr Fe Ni
1 4,2 15 2,7 16 6,6 69,1
2 54 1,9 2,6 15,4 | 10,9 | 63,7
3 7,9 1,3 2,7 24,6 4,4 59,2
4 6,2 1,9 1 16 52,1 | 22,8
5 7.3 2,7 14 17,5 43 28,1
6 78,3 5,7 15,9

Figure I11-39 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contre piéce : Colmonoy-52, 5 N et température ambiante.

A ce stade de notre analyse, il semble que nous soyons en présence d’'une usure presque
exclusivement adhésive.

La Figure 111-40 présente les débris obtenus lors des essais d’'usure sous faible charge et a
température ambiante. On observe la présence de débris relativement fins et de débris
grossiers que nous avons dénommeés écailles sur la figure.

COL=C6:D49 DIS ‘SEA] N v COL-C6-DADIS SEARSILISL
MAG7400 X HVZ15.0 kV. . % MAG: 400 x_ HVA5.0 V.

(1) 2

Figure I11-40 : Morphologie des débris d’usure : Colmonoy-52, 5 N et température ambiante.
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Les analyses de la composition chimique des débris sont présentées a la Figure IlI-41 avec
les analyses EDS associées (Figure IlI-42). Les spectres montrent que la majorité de débris
est issue du dépdt de Colmonoy-52. Remarquons cependant parmi les débris la présence
d’acier (voir analyse 1) qui semble indiquer vraisemblablement un endommagement de la
bille en AISI 316L a un moment du cycle de frottement.

Figure Il1-41 : Analyse de la composition chimique des débris d’usure : Colmonoy-52, 5 N et
température ambiante.
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Figure I11-42 : Spectre des analyses sur des débris d’usure : Colmonoy-52, 5 N et température
ambiante.
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[11.2.2.1.2.2. A la température de 200°C pour une force de contact FN = 5N

La Figure 1lI-43 présente la trace d’'usure obtenue sur le dépbét de Colmonoy-52 pour une
force normale de 5 N et une température de 200°C. L’observation du profil d’'usure semble
indiquer la présence de légers bourrelets au voisinage de la trace traduisant une faible
déformation plastique du dépét a I'extérieur contact sous I'effet de la charge. Dans la trace
elle-méme on note la présence de rugosités.

Longueur=2 mm Pt=3.44 ym Echelle =10 ym

T
0 01 02 03 04 05 06 07 08 09 1 11 12 13 14 15 16 1

Figure I11-43 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d’'usure associé : Colmonoy-52,

5N et 200°C.
La Figure llI-44 réalisée a l'aide du MEB présente la trace de frottement et son
environnement. On remarque dans la trace de frottement photo 1 la présence de rayures
légéres qui confirment ce que le profil avait montré. On observe globalement une
dégradation de la surface qui semble plutét douce avec fragmentation en fine particules des
carbures et borures de chrome ainsi que quelques particules plus sombres beurrées dans la
trace.

s S~

Trace de
Swl Closement

20 pm

|
Bord intérieur de la trace (SE) (5) Bord intérieur de la trace (BSE) (6)
Figure Il1-44 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon : Colmonoy-52, 5 N et 200°C.
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L’analyse EDS réalisée en différents points de la trace de frottement (voir Figure 1l1-45 et le
tableau de résultats qui lui est associé) semblent indiquer, compte-tenu de la teneur en
Nickel tres élevée et la présence de borures de Chrome, que nous sommes en présence
d’'un 3°™ corps dans le contact qui est essentiellement un transfert de Colmonoy-52. Les
traces d’oxygene indiquent également que le systéeme de frottement sous argon présente
guelques faiblesses.

(COL-C6-D49 SEARSILISL BSE
MAG: 1000 x HV: 15.0 kV

Spectrum B C ©) Si Cr Fe Ni Mo
1 19 (229 19 | 17,2 | 12,7 | 434
2 23 | 253 | 22 | 105 | 11,8 | 47,9
3 17,1 02 | 757 | 13 3,3 2,5
4 5,0 04 | 76,4 | 46 | 13,7
5 7,1 758 | 40 | 12,7 | 05
6 1,7 3,8 7,2 6,1 | 81,1
7 2,0 0,7 6,9 43 | 86,1

Figure Il1-45 : Analyse des points différents dans la trace d’usure sur I’échantillon : Colmonoy-52, 5N
et 200°C.

La Figure I1I-46 présente I'état de la contre piéce en acier inoxydable 316L pour les mémes
conditions d’essais. On remarque la présence d’'un transfert métallique important a la surface
de la bille.

COL-C6-D49 SEARSILISL SE COL-C SL BS 200 um
MAG: 100 x HV: 15.0 kV  — t

Figure I11-46 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en acier 316L : Colmonoy-52, 5N et
200°C.
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La Figure 111-47 et son tableau de résultats associ€, regroupe les analyses EDS effectuées
sur le transfert. La lecture de ces résultats, au travers de la teneur trés élevée en nickel,
montre que ce dépdt est majoritairement issu du Colmonoy-52.

> =

COL-C6-D49 SEARSILISL BSE‘.
MAG: 100 x HV: 15.0 kV

Spectrum C 0] Si Cr Fe Ni Mo
1 2,1 24,0 2,2 11,5 13,1 46,9 0,3
2 2,3 23,6 2,3 12,5 13,4 45,7 0,3
3 2,3 21,2 1,8 11,6 24,4 38,3 0,5
4 1,8 10,8 2,2 13,2 12,1 59,8 0,1
5 2,3 16,1 1,5 13,3 34,8 31,2 0,9

Figure Il1-47 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contra piéce en 316L : Colmonoy-52, 5 N et 200°C.

A ce stade de nos analyses, il semble que laugmentation de température de
'environnement a 200°C, modifie les propriétés du couple tribologique et en particulier du
3¢me corps. Si 'usure reste de type adhésif, laugmentation de température semble adoucir
'endommagement des zones frottées.

111.2.2.1.2.3. Influence, a température ambiante, de I'augmentation de la Force normale
dans le contact

La Figure I11-48 présente dans sa partie gauche la trace de frottement obtenue sous une
force normale de 5 N et dans sa partie droite la trace de frottement obtenue sous une force
normale de 20 N. On constate, que 'augmentation de la force normale ne semble pas
modifier le type de dégradation observée a 5 N. Pour autant, on observe dans la trace a 20
N, une densité plus importante en ce qui concerne les parties beurrées dans la trace. Les
zones concernées par ce beurrage semblent également de taille plus faible.
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MASNa COL-C6-D49 SEARS/LISL (SE)
MAG: 100 x HV: 15.0 kV

MASNa COL-C§-D48 SEARSILISL (SE)
MAG: 1000 x HV: 15.0 &\

Au milieu de la trace (SE) (2)

[

-D49 SE
MAG: 100 x HV

200pm

Figure I11-48 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon : Colmonoy-52, 5 N et 20 N a
température ambiante.

La Figure 111-49 présente les analyses réalisées dans la trace sous 20 N. On remarque que
comme dans le cas des essais réalisés sous 5 N les éléments présents en surface

confirment qu’il s’agit majoritairement de Colmonoy-52.

COL-C6-D49 SEARS/LISL BSE
MAG: 200 x HV: 15.0 kV

Spectrum C 0 Si Cr Fe Ni
1 2,1 4,3 2,8 13,2 12 65,6
2 1,8 5,6 2,1 14,4 | 16,8 [ 59,5
3 2,1 35 13,5 54 75,5
4 2,4 3,7 9 4,4 80,4

Figure 111-49 : Analyse de la composition chimique des zones différentes dans la trace d’usure sur
I’échantillon : Colmonoy-52, 20 N et température ambiante.
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L’observation comparée de la contre piece est quant a elle présentée a la Figure 111-50 avec
comme précédemment dans la partie gauche la contre piece frottée sous 5 N et dans la
partie droite la contre piéce frottée sous 20 N. On observe sur la contre piéce frottée sous 20
N la présence de transfert.

COL-C6-D49 SEARS/LISL SE COL-C6-D49 SEARS/LISL SE
MAG: 100 x HV: 15.0 kV MAG: 50 x HV: 15.0 kV

Sous charge 5N Sous charge 20N

Figure I11-50 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en 316L : Colmonoy-52, 5N et 20N a
température ambiante.

L’analyse EDS de ce transfert présentée aux Figure IlI-51 et Figure 111-52 confirme qu’il s’agit
sur les zones ou le transfert est présent d'une TTS de Colmonoy-52 issue du dép6ét, et de
FAISI 316L issue de la bille.

o/

COL-C6-D49 SARS/ISL BSE
MAG: 100 x HV: 15.0 kV

Spectrum C 0] Si Cr Fe Ni Mo
1 1,9 0,5 17,3 66,5 11,8 2,0
2 31 29,1 2,0 9,4 9,6 46,7
3 4,1 23,9 1,4 111 27,4 31,4 0,6
4 3,6 26,3 1,4 11,0 26,8 30,1 0,8

Figure 1lI-51 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contre piéce en 316L : Colmonoy-52, 20N et température ambiante.
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COL-C6-D49 SEARS/LISL BSE
MAG: 100 x HV: 15.0 kV

Spectrum C 0] Si Cr Fe Ni Mo
1 3,0 1,0 16,9 57,0 20,4 1,7
2 2,0 0,6 17,5 66,5 11,4 2,0
3 3,5 27,8 1,5 10,7 | 22,5 | 335 0,6
4 3,6 24,2 1,4 11,1 27,8 31,2 0,8

Figure I11-52 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contra piéce en 316L : Colmonoy-52, 20N et température ambiante.

L’analyse comparée des débris voir Figure 11I-53 ne met pas en évidence de changement
particulier quant a la morphologie observée. Par contre la densité de débris est quant a elle
trés importante sous 20 N.

COL:C6D49 DIS "SEARS/LISL SE PR o COL-C6-D49 SEARSILISL SE
MAGZ400 x.HV:15.0kV. N 4 S o 3 MAG: 150 x HV: 15.0 kV

Sous charge 5 N Sous charge 20N

Figure I11-53: Morphologie des débris d’usure : Stellite6, 5N et 20N a température ambiante

L’analyse EDS réalisée sur les débris recueillis sous 20 N est présentée a la Figure I1I-54. La
lecture du spectre (Figure I1I-55) semble indiquer qu’il s’agit essentiellement de Colmonoy-
52.
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COL-C6-D49 SEARS/LISL BSE

MAG: 200 x HV: 15.0 kV
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Figure IlI-54 : Analyses de la composition chimique des débris d’usure : Colmonoy-52, 20N et
température ambiante.
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Figure IlI-55 : Spectre des analyses sur des débris d’usure : Colmonoy-52, 20N et température

ambiante.

La morphologie de la trace de frottement obtenue en microtopographie 3D et le profil
d”’usure associé présentées a la Figure IlI-56 ne montrent pas, au-dela de la profondeur

usée, de différences significatives.

um Longueur = 1000 ym Pt=8.91 ym Echelle = 20 um
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Figure Il1-56 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d”usure associé : Colmonoy-52,
(a) 5N et température ambiante ; (b) 20N et température ambiante.
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De I'ensemble de ces constatations et analyses, nous pouvons conclure que 'augmentation
de la charge ne remet pas en cause le mécanisme d’'usure observé a faible charge, a
savoir : un mécanisme d’'usure comme étant de type adhésif générant un contact a 3 corps.

111.2.2.1.2.4. Influence, a la température de 200°C, de 'augmentation de la Force
normale dans le contact

La Figure llI-57 ci-dessous présente dans sa partie gauche la trace de frottement obtenue a
200°C sous une force normale de 5 N et dans sa partie droite la trace de frottement obtenue,
pour des conditions de température identique, sous une force normale de 20 N. On constate,
pour ce qui concerne la surface frottée sous 20 N, un beurrage important de la trace de
frottement avec par endroit des détachements. Quant a I'aspect général de la surface celui-ci
semble relativement lisse.

Au bord de la trace(2) Au bord de la trace(4)

Sous charge 5N Sous charge 20N

Figure Il1-57 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon : Colmonoy-52, 5N et 20N a 200°C.

L’analyse EDS de différents points de la trace de frottement et le tableau de résultat associé
sont présentés a la Figure 111-58, on remarque a la lecture du tableau la présence de nickel,
de chrome ainsi que de bore et de carbone compatibles avec la composition du Colmonoy-
52. On remarquera également au passage que sur les zones ou le beurrage s’effectue la
présence de la structure initiale du dép6t se trouve masquée (zones correspondant aux
analyses 1 et 2).
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COL-C6-D49 SEARSILISL BSE
MAG: 1000 x HV:15.0 kV

Spectrum B C Si Cr Fe Ni Mo
1 2,3 2,4 7,7 4,3 83,4
2 15 2,2 7,1 4,2 85,0
3 18,7 1,2 0,1 75,5 0,7 2,5 1,3
4 4,4 6,7 0,1 71,3 3,1 14,0 0,3
5 4,2 8,4 67,3 3,5 16,2 0.4
6 15,0 11 78,3 0,9 3,3 15

Figure I11-58 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la trace d’usure sur
I’échantillon : Colmonoy-52, 20 N et 200°C.

L’observation comparée de la contre piéce est quant a elle présentée a la Figure 111-59 avec
comme précédemment dans la partie gauche la contre piéce frottée sous 5 N et dans la
partie droite la contre piéce frottée sous 20 N. On observe sur la contre piece frottée sous 20
N la présence d’'un transfert en son centre et a la périphérie du contact et une zone exempte
de transfert de part et d’autre de la partie centrale.

L SE 500 ym

Sous charge 5N Sous charge 20N

Figure 111-59 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en 316L : Colmonoy-52, 5N et 20N a
200°C.

L’analyse EDS et son tableau de résultats associé sont présentés a la Figure 111-60, et
semblent indiquer, que pour les zones centrale et périphérique sur lesquelles existent un
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transfert, celui-ci est essentiellement du Colmonoy-52. Pour les zones situées de part et
d’autre de la partie centrale on retrouve globalement la composition de I'AISI 316L.

e s s .Y T S L
COL-C6-D49 SEARSILISL BSE 500 ym
MAG: 50 x HV:15.0 kV

Spectrum C 6] Si Cr Fe Ni Mo
1 3,0 4,3 2,8 18,6 8,5 62,7 0,3
2 2,0 6,4 3,3 11,1 8,6 68,7
3 2,9 10,7 1,9 14,4 23,2 46,5 0,5
4 2,7 0,5 17,4 67,4 10,0 2,1
5 1,8 0,5 17,6 67,1 11,0 2,1
6 1,4 0,5 17,9 67,8 10,1 2,3
7 1,7 2,7 0,6 16,9 62,9 13,3 2,0
8 2,7 15,8 2,1 13,2 26,4 39,2 0,6

Figure I11-60 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contra piece en 316L : Colmonoy-52, 20 N et 200°C.

L’observation des débris obtenus sous 20 N voir Figure Il1-61 montre qu'il s’agit de fines
feuilles déformées plastiquement et détachées lors du passage du frotteur en s’opposant au
déplacement de ce dernier comme l'indique la présence de plissements sur les copeaux.

Figure Il1-61 : Morphologie des débris d’usure : Colmonoy-52, 20 N a 200°C

Les analyses EDS des débris obtenus a 200°C sous une force de 20 N et le tableau des
résultats associés sont présentées a la Figure IlI-62. La lecture de ce dernier confirme que
les débris analysés sont essentiellement du Colmonoy-52.



Page 145

COL-C6-D49 EEARSILISL BSE
MAG: 150 x HV: 15.0 kV

Spectrum C Si Cr Fe Ni
1 3,6 1,6 8,5 4,7 81,5
2 2,5 3,2 11,9 5,0 77,5
3 3,0 34 13,9 5,6 74,1

Figure I11-62 : Analyses de la composition chimique des débris d’usure : Colmonoy-52, 20 N et 200°C.

Avant de conclure sur le mécanisme lui-méme, il est intéressant de constater que
laugmentation de température affecte la taille et la morphologie des débris obtenus en
particulier sous 20 N.

Comme la Figure IlI-63 le montre, pour une méme charge de 20 N mais l'une a la
température ambiante et l'autre a la température de 200°C, la densité et la morphologie des
débris d’'usure sont toutes autres. On constate qu’a la température ambiante les particules
détachées sont plus massives qu’a la température de 200°C ou sous les effets conjugués de
la température et de la charge, le dépdt semble plus sensible au fluage et donne des
particules beaucoup plus faibles en épaisseur.

SEARSILISL SE } COL-C6-D49 SEARSILISL BSE
HV: 15.0 kV — MAG: 150 x HV: 15.0 kV

Sous charge 20N, a 25°C (a) Sous charge 20N, a 200°C (b)

Figure 111-63 : Morphologie des débris d’usure : Colmonoy-52, (a) 20N a 25°C et (b) 20N a 200°C.

La morphologie de la trace de frottement obtenue en microtopographie 3 D et le profil
d”usure associé sont présentées a la Figure IlI-64. On remarque que le processus observé
initialement a 5N reste de méme nature & 20N mais que ce dernier est amplifi€ comme
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semble le laisser penser le rapprochement entre l'analyse de la contre piéce et la
morphologie des particules d’usures voir Figure I11-59 et Figure 11-61.
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Sous charge 20N, a 200°C (b)

Figure Il1-64 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d”usure associé : Colmonoy-52,
(a) 5N et 200°C ; (b) 20N et 200°C.

De I'ensemble de ces constatations et analyses, nous pouvons conclure que 'augmentation
de la charge ne remet pas fondamentalement en cause le mécanisme d’usure observé a
faible charge. Celui-ci reste de nature adhésif. Cependant 'augmentation de température
associée a la charge favorise le fluage de la surface dans le contact.

111.2.2.1.3. Comportement tribologique sous argon du Tribaloy-700
111.2.2.1.3.1. A T° ambiante pour une force de contact FN = 5N

La Figure 111-65 présente la morphologie de la trace de frottement et son profil associé. On
remarque, a la lecture du profil, la présence de bourrelets de part et d’autre de la trace
indiquant une déformation plastique du dép6ét lors de I'application de la charge. La présence
d’un relief important dans la trace de frottement semble indiquer I'existence vraisemblable
d’un transfert modifiant la géométrie de la contre piéce qui a la forme d’'une calotte sphérique
de 10 mm de diamétre.

um Longueur=1.5mm Pt=5.88 ym Echelle =10 ym
L

Ghbbbornos
|

T
0 0.1 0.2 03 0.4 0.5 0.6 0.7 08 0.9 1 11 12 13 1

Figure Il1-65 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d”usure associé : Tribaloy-700,
5N et température ambiante.

Les photos réalisées au MEB de la zone de frottement sont présentées a la Figure I11-66. On
remarque dans la trace I'existence d’'un beurrage du dépbt avec détachement de débris issu
du matériau beurré.




Au milieu de la trace (SE) (3)

| Aumilieu de la trace (BSE) (4) |

Page 147

Figure I11-66 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon: Tribaloy-700, 5N et température

ambiante.

Les analyses EDS reéalisées a l'intérieur de la trace sont présentées ci-dessous avec son
tableau de valeurs associées (Figure 111-67). A la lecture du tableau de résultats on constate
qu’il N’y a pas de modification significative dans la composition du dépét et que le beurrage
semble étre imputable a la phase la plus tendre du dépét. Cette derniére sous l'effet du
frottement venant recouvrir la phase la plus dure ou phase Laves (en clair sur la photo). Cela
semble indiquer en premiére approche qu’il n’y a pas de transfert de la contre piece (bille en

AISI 316L) sur le dépot.

| TRI-C2-D35 SEARSILISL SE
MAG: 500 x HV: 15.0 kV

Spectrum| C O Si Cr Fe Ni Mo
1 23 | 55 2,2 | 156 [ 20,0 [ 35,1 | 19,4
2 23 | 52 2,2 |16,2 [ 189 [ 354 | 19,8
3 1,9 24 | 183 | 13,6 | 45,6 | 18,2
4 23 1 29 2,9 | 13,0 (11,7 { 29,1 | 38,0
5 24 | 34 | 32 {121 ]| 88 | 25,8 | 44,3
6 33 | 44 15 | 15,7 | 17,2 | 423 | 155

Figure 111-67 : Analyse de la composition chimique des zones différentes dans la trace d’usure sur
I’échantillon : Tribaloy-700, 5N et température ambiante.
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La Figure 111-68 présente la zone de la contre piece (bille en AISI 316L) participant au contact
avec le dépbt de Tribaloy-700. On remarque sur ces contres piéces la présence d’un
transfert en surface de cette derniére.

Image (SE)

ISE

Image (BSE)

Figure I11-68 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en acier 316L : Tribaloy-700, 5N et

Les analyses EDS réalisées a différents endroits du transfert et son tableau de résultat
associé sont présentées a la Figure 111-69. La lecture du tableau de résultat confirme la
présence de Tribaloy-700 dans la zone de contact. Il semblerait donc que dans le contact
I'on soit en présence d’un frottement Tribaloy-700 / Tribaloy-700 ou Tribaloy-700 / TTS issue

du dépbt de Tribaloy-700.

TRI-C2-D35 SEARSILISL BSE
MAG: 100x HV: 15kV

température ambiante.

Spectrum| C O Si Cr Fe Ni Mo
1 24 139 |23 (154229319214
2 27 | 66 | 20 | 17,4295 | 28,2 | 13,7
3 1,7 121 |07 [17,2]62,2]| 122 | 3,8
4 251 48 | 24 | 156 (17,4 | 35,7 21,6

Figure I11-69 : Analyse de la composition chimique des zones différentes dans la zone de contact sur la

contre piéce : Tribaloy-700, 5N et température ambiante.

A ce stade de notre analyse, il semble que nous soyons en présence d’'une usure presque

exclusivement adhésive.
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[11.2.2.1.3.2. A la température de 200°C pour une force de contact FN = 5N

La Figure 11l-70 présente la morphologie en 3D de la trace d’usure obtenue sur le dépét de
Tribaloy-700 pour une force normale de 5N et une température de 200°C. L'observation du
profil d’'usure semble indiquer I'absence de légers bourrelets au voisinage de la trace. Dans
la trace elle-méme on note la présence de rugosités.

©
3

Longueur = 1.5 mm Pt=4.37 ym Echelle =10 ym

Sh bbb ornw

=)

Figure I11-70 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d’usure associé : Tribaloy-700,

5N et 200°C.

La Figure I1lI-71 réalisée a l'aide du MEB

présente la trace de frottement et son

environnement. On remarque sur 'ensemble des photos la présence de beurrage, et son

détachement a certains endroits.

Bord extérieur de la trace (SE) (3

Au milieu de la trace (BSE) (2)

20
I

20 ym

Bord extérieur de la trace (BSE)(4)

Figure IlI-71 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon : Stellite 6, 5N et 200°C.

L’analyse EDS réalisée en différents points de la trace de frottement et le tableau de
résultats qui lui est associé (voir la Figure 111-72) semblent indiquer, compte-tenu de la teneur
en nickel trés élevée, que nous sommes en présence d’'un 3™ corps dans le contact qui est
essentiellement une TTS issue du Tribaloy-700. Les traces d’oxygéne indiquent également
gue le systéme de frottement sous argon présente quelques faiblesses.
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TRI-C2-D34 SEARSILISL BSE
MAG: 250 X HV: 15.0 kV

Spectrum C (0] Si Cr Fe Ni Mo
1 2,1 3,7 14,2 8,6 34,1 37,4
2 1,9 2,6 16,4 10,5 42,1 26,5
3 2,0 7,9 2,8 14,2 9,7 37,0 26,4
4 3,8 3.2 13,9 13,7 30,2 35,2
5 2,0 3.2 15,8 9,8 40,4 28,9

Figure IlI-72 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la trace d’usure sur
I’échantillon : Tribaloy-700, 5N et 200°C.

La Figure 11I-73 présente I'état de la contre piéce en acier inoxydable 316 L pour les mémes
conditions d’essais. On remarque la présence d’un transfert métallique important a la surface
de la bille.

200 pm T 34 3 200 pm

Figure 1l1-73 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en acier 316L : Tribaloy-700, 5N et
200°C.

La Figure 11l-74 et son tableau de résultats associ€, regroupe les analyses EDS effectuées
sur le transfert. La lecture de ces résultats, au travers de la teneur trés élevée en nickel,
montre que ce transfert est majoritairement issu du Tribaloy-700.



TRI-C2-D34 SEARSILISL BSE
MAG: 100 x HV: 15.0 kV

Spectrum C (0] Si Cr Fe Ni Mo
1 4,0 11,7 2,5 13,9 10,1 34,4 23,4
2 2,3 2,8 2,3 15,4 334 23,3 20,6
3 2,2 54 1,0 16,3 52,0 15,9 7,2
4 2,7 2,6 0,5 17,0 63,9 10,7 2,7
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Figure Il1-74 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la

contra piéce en 316L : Tribaloy-700, 20N et 200°C.

A ce stade de nos analyses il semble que 'augmentation de température de I'environnement
a 200°C, modifie les propriétés du couple tribologique et en particulier du 3™ corps ou TTS.
Si l'usure reste de type adhésif, 'augmentation de température semble favoriser le beurrage

des zones frottées.

111.2.2.1.3.3. Influence, & température ambiante, de 'augmentation de la Force normale
dans le contact

La Figure III-75 présente dans sa partie gauche la trace de frottement obtenue sous une
force normale de 5 N et dans sa partie droite la trace de frottement obtenue sous une force
normale de 20 N. On constate, que lI'augmentation de la force normale ne semble pas
modifier le type de dégradation observée a 5 N. C’est-a-dire le beurrage de différentes zones

de la trace de frottement.
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TRI-C2-D35 SEARSILISL SE
MAG: 100 X HV: 15.0 KV

MAG: 1000 x_HV: 15.0 kV

Au milieu de la trace (SE) (2)

Au milieu de |

Spot

trace (BSE) (4

Sous charge 5N

Sous charge 20N

Figure I11-75 : Morphologie de la trace d’usure sur I’échantillon : Tribaloy-700, 5N et 20N a
température ambiante.

La Figure 1lI-76 présente les analyses réalisées dans la trace sous 20N et son tableau de
résultat associé. A la lecture du tableau de résultat on observe suivant les zones analysées
la présence de transferts de compositions différentes. Pour les points 2 et 4 la composition
du transfert s’apparente a celle du Tribaloy-700 et en ce qui concerne les points 1 et 3, |l

s’agit d’'une composition trés voisine de celle de la contre piece en AISI 316 L.

Spectrum Si Mo Cr Fe Ni
1 1,1 5,2 16,8 64,6 12,3
2 3,7 36,1 13,7 14,5 32,0
3 0,9 4,4 17,3 65,1 12,3
4 3,2 53,3 10,9 8,1 24,4

Figure 11I-76 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la trace d’usure sur

I’échantillon : Tribaloy-700, 20N et température ambiante.
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L’observation comparée de la contre piece est quant a elle présentée a la Figure 1lI-77 avec
comme précédemment dans la partie gauche la contre piece frottée sous 5 N et dans la
partie droite la contre piéce frottée sous 20 N. On observe sur la contre piece frottée sous
20N que cette derniere présente des traces d’usure évidentes.

TRI-C2-D35 SEARSILISL SE .
Det o

MAG: 100 x HV: 15.0 kV

Sous charge 5N S chare 20N }

Figure Il1-77 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en 316L : Tribaloy-700, 5N et 20N a
température ambiante.

La Figure III-78 présente les analyses EDS réalisée dans deux endroits de cette trace
d’usure et le tableau de résultats associé. La lecture de ce tableau confirme I'existence sur la
trace d’'usure de deux zones. L’'une correspond a une TTS issu de dépdét l'autre d’'une TTS

issue de la bille.

i

. AL—nalyse 2

Analyse 1

e

.

HY | Mag| WD |Pressure et 1111
LFD|20.0 kY| 100%(8.4 mm|0.53 Torr| 4.5 LGPM - Ecole Centrale Paris
Spectrum Si Mo Cr Fe Ni
1 2,23 12,26 | 17,76 | 46,95 20,8
2 4,57 17,47 | 66,31 | 11,64

Figure I11-78 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la zone de contact sur la
contra piéce en 316L : Tribaloy-700, 20N et température ambiante.

L’image des débris présenté a Figure 1lI-79 montre des débris de différentes tailles et
présentant pour certains des plissements.
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Det| HV Mag WD | Pressure | Spot| 100.0pm
LFD(20.0 kV|1000x/9.2 mm|0.53 Torr| 4.5 | LGPM - Ecole Centrale Paris

Figure 111-79 : Analyses de la composition chimique des débris d’usure : Tribaloy-700, 20N et
température ambiante.

Le résultat des analyses EDS réalisée sur ces débris présenté dans le Tableau Ill-5 semble
indiquer qu’il s’agit essentiellement de Tribaloy-700.

Spectrum C 0] Si Mo Cr Fe Ni
1 22,9 3,6 2,0 18,9 11,7 11,1 29,7
2 25,7 5,9 2,3 26,2 9,4 7,4 23,2
3 24,6 4,3 2,0 19,2 11,2 10,5 28,1

Tableau IlI-5 : Composition chimique des débris d’usure : Tribaloy-700, 20N et température ambiante.

De 'ensemble de ces constatations et analyses, nous pouvons conclure que 'augmentation
de la charge ne remet pas en cause le mécanisme d’'usure observé a faible charge, a
savoir : un mécanisme d’'usure comme étant de type adhésif générant un contact a 3 corps.

Par contre, la TTS formée sous faible charge et sous charge élevée différe notablement. En
particulier par la contribution de la contre piece.

[11.2.2.1.3.4. Influence, a la température de 200°C, de I'augmentation de la Force
normale dans le contact

La Figure 111-80 ci-dessous présente dans sa partie gauche la trace de frottement obtenue a
200°C sous une force normale de 5 N et dans sa partie droite la trace de frottement obtenue,
pour des conditions de température identique, sous une force normale de 20 N. On constate,
pour ce qui concerne la surface frottée sous 20 N, un beurrage important de la trace de
frottement.
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Figure I11-80 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d”usure associé : Tribaloy-

700(a) 5N et 200°C ; (b) 20N et 200°C.

L’analyse EDS de différents points de la trace de frottement est présentée a la Figure 111-81.
On remarque a la lecture du tableau de résultat (Tableau IlI-6) la présence de nickel et de
chrome compatibles avec la composition du Tribaloy-700. Il ne semble donc pas qu'il y ait de

transfert issu de la contre piece en AlISI 316L.

Figure I11-81 : Analyse de la composition chimique des points différents dans la trace d’usure sur

I’échantillon : Tribaloy-700, 20N et 200°C.
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Tableau IlI-6: Composition chimique des points différents dans la trace d’usure sur I’échantillon :

L’observation comparée de la contre piece est quant a elle présentée a la Figure 111-82 avec
comme précédemment dans la partie gauche la contre piece frottée sous 5N et dans la
partie droite la contre piece frottée sous 20N. On observe sur la contre piece frottée sous

Spectrum Si Mo Cr Fe Ni
1 2,5 27,8 16,1 14,4 39,2
2 3,6 30,0 14,7 11,3 40,4
3 2,6 28,8 15,7 14,1 38,8

Tribaloy-700, 20N et 200°C.

20N la présence d’un transfert en son centre et a la périphérie du contact.

Figure I11-82 : Morphologie de la trace d’usure sur la contre piéce en acier 316L : Tribaloy-700, 5N et

L’analyse EDS et son tableau de résultats associé sont présentés a la Figure 111-83, et
semblent indiquer, que pour les zones sur lesquelles existent un transfert, celui-ci est
essentiellement du Tribaloy-700, le point réalisé en dehors de la zone de contact confirmant

Sous charge 5N

Sous charge 20N

20N a 200°C.

la composition de la bille en AISI 316L.

Figure I11-83 : Analyse de la composition chimique de la zone de contact sur la contre piéce : Tribaloy-
700, 20N et 200°C.

Mag| WD |Pressure|Spot
LFD|20.0 kV[100x]|9.8 mm|0.53 Torr| 4.5

Spectrum Si Cr Fe Mo Ni
1 3,7 15,1 14,7 28,5 36,8
2 1,1 17,3 68,4 11,0
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L’observation des débris obtenus sous 20N et son tableau de résultats d’analyses EDS sont
présentés a la Figure 111-84. L’observation des photos fait apparaitre deux morphologies de
débris, certains de grande taille, sous forme de plaquette et d’autres de plus faible dimension
sous forme fragmentée. On n’observe pas de plissements sur les plaquettes.

La lecture du tableau de résultats des analyses EDS des débris au travers de la teneur en
nickel toujours plus élevée que celle contenu dans la contre piece en AISI 316 L (environ
10%) semble confirmer majoritairement la présence de Tribaloy-700.

Spectrum C Si Mo Cr Fe Ni
1 18,3 1,0 7,8 14,5 41,3 17,0
2 20,1 1,0 11,7 13,8 29,4 24,0
3 18,7 2,0 19,8 12,8 19,1 27,7

Figure I11-84 : Morphologie et analyse de la composition chimique des débris d’usure : Tribaloy-700,
20N et 200°C.
La morphologie de la trace de frottement obtenue en microtopographie 3 D et le profil
d”usure associé sont présentées a la Figure I1I-85. On remarque que le processus observé
initialement & 5N, avec présence d’'une rugosité importante de la trace de frottement, bien
qu’amplifié, reste de méme nature a 20 N.
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Figure 111-85 : Morphologie en 3D de la trace de frottement et le profil d”usure associé : Tribaloy-700,
(a) 5N et 200°C; (b) 20N et 200°C
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De I'ensemble de ces constatations et analyses, nous pouvons conclure que 'augmentation
de la charge a 200°C ne remet pas fondamentalement en cause le mécanisme d’usure
observé a faible charge. Celui-ci reste de nature adhésif comme l'indique la présence d'un
transfert de Tribaloy-700 sur la contre piéce en AlSI 316 L. Cependant 'augmentation de
température associée a la charge génére, de la part de la surface, un débit important de
débris dans le contact.

I11.2.2.2. Influence de 'augmentation de température sur le volume usé des différents
dépobts étudiés

Les Figure 111-86 et Figure Il1I-87 présentées ci-dessous regroupent les volumes usés
mesurés apres essais tribologiques soit a la température ambiante soit a 200°C.

Rappelons que lI'ensemble des essais tribologiques ont été réalisés sous atmosphere
d’argon, pour les conditions opératoires suivantes :

e deux valeurs de la force normale 5 N et 20 N,
e une vitesse de glissement de 3,8m/min,
e une distance totale parcourue de 47,12m.

On constate sous faible charge (5 N) que 'augmentation de température tend a accroitre le
volume usé pour les dépdts de Stellite 6, Tribaloy-700. Un tel effet n’est pas observé dans le
cas du Colmonoy-52.

Influence de la T° sur le volume usé (Fn=5N)
0,07 ,f

0,06
0,05 Stellite 6
0,04

p
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0,03 s
//

Wear volume at 200°C

002  Tribaloy-700"

-
/
v
/
/

0,01 v Colmonoy-52

0 0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,06 0,07
Wear volume at 25°C

Figure I11-86 : Volume d’usure de Stellite 6, Colmnoy-52, et Tribaloy-700 sous la charge 5N

On constate sous charge élevée (20 N) que 'augmentation de température tend a accroitre
le volume usé pour les dépodts de Stellite 6, Tribaloy-700. Un tel effet n'est pas observé dans
le cas du Colmonoy-52.
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Influence de la T° sur le volume usé (Fn=20N)
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Figure 111-87 : Volume d’usure de Stellite 6, Colmnoy-52, et Tribaloy-700 sous la charge 20N

A partir de ces résultats partiels et dans I'optique d’apprécier une durée de vie, il semble
intéressant de noter que si dans tous les cas, le Colmonoy-52 semble présenter le volume
usé le moins influencé par 'augmentation de température, sous charge élevé son volume
usé est loin d’étre négligeable.

En comparaison, le volume usé dans le cas du Tribaloy-700 bien qu’influencé par
laugmentation de la température ce dernier reste quant a lui faible dans le domaine de
charges exploré. Cela représente un atout non négligeable vis-a-vis de la conservation du
dimensionnement et donc d’aptitude a la fonction d’usage.
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CHAPITRE IV : CONCLUSIONS ET PERSPECTIVES

L’analyse bibliographique présentée au premier chapitre a mis en évidence des incertitudes
guant aux performances des matériaux substituts de Stellite pour un environnement sodium
a haute température. En particulier, on a pu constater un manque d’informations concernant
l'influence du procédé et de ces parameétres pour la réalisation des dépéts. Si il est difficile
de sélectionner certains alliages qui semblent les plus performants, deux alliages base nickel
ont toutefois été retenus non seulement pour leurs caractéristiques mais aussi parce qu’ils
présentent deux types de précipités durs différents : le Colmonoy-52 d’'une part, et le
Tribaloy-700 d’autre part.

Parmi les procédés de fusion existants, nous avons décidé de proposer une évaluation de la
projection laser qui, comme on I'a montré, présente en particulier 'avantage de pouvoir
balayer une trés large plage paramétrique et, donc, permet d’obtenir une large variation
microstructurale. Cependant, le procédé de projection laser n'a été que trés peu utilisé et
documenté pour ce type de matériaux substituts de Stellite. Il a donc été nécessaire
d’effectuer une recherche paramétrique.

Aprés un développement complémentaire pour le Stellite 6, sur la base de paramétres
initiaux connus, la recherche paramétrique a pu étre complétement achevée pour le
Colmonoy-52. Comme on a pu le constater, il a été nécessaire d'effectuer plusieurs
campagnes d’expérimentations suivant une démarche expérimentale itérative afin d’éliminer
les risques les défauts identifiés lors de premiers essais :

e Les porosités qui, du fait de la présence de pores dans la poudre, n'ont pas pu étre
complétement éliminées ;

e Les fissures qui apparaissent pour une gamme de parameétres pour lequel les forts
gradients thermiques induisent des contraintes importantes dans le dép6t, lui-méme
fragile ;

e La dilution du substrat dans le dép6t, qui a dO étre optimisée afin de ne pas
augmenter le taux de fer dans les dép6ts dont la dureté peut alors fortement baisser.

Il restera a considérer une optimisation du balayage de la surface (la stratégie de dépot
surfacique) afin de réduire autant ce que peut faire la déformation du substrat.

Pour ce qui concerne le Tribaloy-700, I'essentiel de la recherche paramétrique a été réalisée,
principalement sur la base de la recherche paramétrique du Colmonoy-52. Il faut toutefois
noter une dilution encore un peu importante du substrat dans le dépét (présence de fer trop
importante) dont on n’a pas pu évaluer la conséquence sur le comportement en tribologie du
matériau.

La derniere partie de ce travail a consisté a étudier le comportement en frottement de ces
alliages vis-a-vis du 316L, configuration proche de I'installation finale. Pour ce travail, nous
ne disposions de tribomeétre sous sodium en température. C’est pourquoi il a été décidé de
mener les essais tribologiques sous gaz neutre a 25°C et 200°C afin de se rapprocher des
conditions réelles, en environnement plutét réducteur.

Dans ces conditions de mesure, le Colmonoy-52, il est le seul alliage pour lequel
'augmentation de température ne génére pas une accélération importante de I'usure. Pour
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sa part, le Tribaloy-700 est légerement sensible & la variation de température mais il
posséde une usure tres inférieure a celle du Colmonoy-52.

Finalement, ces deux matériaux se comportent trés bien a 200°C puisque, globalement, ils
présentent une usure plus faible que le Stellite 6. En particulier, le Tribaloy-700 présente une
tenue a l'usure trés satisfaisante, quelle que soit la condition expérimentale.

Sur la base de ces travaux, le projet va se poursuivre et on peut tenter de proposer plusieurs
perspectives a nos travaux :

1.

Recherche paramétrique du Tribaloy-700 : Il est nécessaire de finaliser la recherche
paramétrique du Tribaloy-700, en particulier afin de réduire la dilution du substrat.

Influence de la composition du matériau : nous n'avons pas pu mener les analyses
tribologiques pour I'ensemble des matériaux. En particulier, il serait intéressant
d’évaluer plus en détail I'influence du taux de fer dans les eux alliages base nickel.

Analyse microstructurales : Ce travail n’a peu qu’aborder partiellement la relation
entre la microstructure du revétement et son type d’usure. En particulier, dans le cas
du Colmonoy-52, Il serait intéressant de mieux comprendre l'influence de la taille et
de la répartition des différents précipités sur le comportement en usure du matériau.

Comparaison avec les procédés conventionnels de dép6t: Le temps imparti pour
cette étude ne nous a pas permis de comparer le comportement tribologique des
alliages de revétement réalisés par projection laser et par un procédé conventionnel
de fusion de matiére tel que le procédé de Soudage Plasma Arc Transféré (Plasma
Transfer Arc Welding), qui est le procédé nominale pour ce type d’opération.

Analyses tribologiques : Un tribométre en milieu sodium en température (200°C-
600°C) est en cours de validation au CEA/DEN/DANS/DPC/Service de la Corrosion
et du Comportement des Matériaux dans leur Environnement/Laboratoire de
Corrosion Non-Aqueuse. Il sera important de pouvoir comparer les premiers
résultats d’'usure obtenue sous sodium avec ceux obtenus dans des conditions de
frottement comparable mais sous atmosphére neutre, voie, si possible, hydrogénée.
Cette comparaison pourra permette de valider ou non une démarche d’analyse en
environnement simplifiée. En effet, le travail sous sodium induit des contraintes de
manipulation importantes qui rendent les expérimentations plus longues et plus
délicates.

Recherche paramétrique de la projection laser: L’étude a été menée de maniére
complétement expérimentale. En paralléle de ces travaux, des modeles du procédé
de projection laser ont été développé et, aujourd’hui, on peut envisager de les utiliser
dans I'objectif de limiter les expérimentations. Des éléments tels que la géométrie
globale des cordons de matiere ou encire la dilution du substrat doivent pouvoir étre
estimés par simulation, ce qui pourrait alléger développement du procéde.
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