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Abstract

Cold spraying, also called cold gas dynamic spraying, is a new coating technology
which has been developing during the past three decades. In this study, a
comprehensive investigation on particle deformation behavior, and bonding behavior
between particle and substrate in cold spraying was conducted by experiment and
numerical method.

This thesis presents a method to directly observe the fractured contact surface between
the cold sprayed particle and substrate. By this means, the particle/substrate fractured
contact surfaces at different conditions were obtained and analyzed.

Based on the experimental results, a new theory was proposed to explain the interfacial
bonding mechanism of hard Ni coating onto soft Al substrate. It is proposed that the
particle peening effect is essential for the formation of discontinuous metallurgical
bonding. For the first time, the dominant coating/substrate bonding mechanism was
found to transform during the coating build-up process, from the initial mechanical
interlocking to a combination of mechanical interlocking and metallurgical bonding,
and then to a formation of interfacial instabilities. It is also found that the high contact
pressure is the dominant factor determining the particle/substrate metallurgical bonding.
The results also demonstrated that more metallurgical bonding areas generated due to
strengthen peening effect of the subsequently deposited particles with higher propelling
gas pressure. Finally, it was found that stronger adhesion is able to occur despite the
presence of a thick oxide film on the substrate surface by substrate preheating. Higher
temperatures help material undergoes a stronger plastic deformation that disrupts the

oxide films for obtaining an intimate contact between particle and substrate material.

Key words: Cold spraying, bonding mechanism, oxide film, metallurgical bonding,

thermal soften






R&umeée

La projection afroid, aussi appelé cold spray, est considée comme un nouveau
membre de la famille de la projection thermique depuis une trentaine d’années
maintenant. Cette thése propose d’étudier le comportement en déformation des
particules et du substrat et de mettre en avant les liaisons formees dans le rev&ement
par deux approches complénentaires, exp&imentales et de simulation.

Une méhode innovante pour observer directement la surface fracturé des particules
déoseées aprés désollement du substrat a &étesté avec succes. Par ce moyen, la
surface de contact entre particule et substrat sous diffé&entes conditions a é&&obtenue et
analysee.

Concernant les réultats exp&imentaux, une nouvelle thérie a &€& proposé pour
expliquer le méanisme de liaison interfaciale d’un revétement dur de Ni sur substrat
mou d’Al reposant sur l'effet de martelage répété des particules, sur 1’effet de pression
du gaz principal et sur I’effet de préchauffage du substrat. La transformation du
meeanisme de liaison rev&ement/substrat au cours de la construction du déd a éé
mise en é&ridence en passant du verrouillage mé&anique aune combinaison d'une
liaison mé&anique et d’une liaison méallurgique, puis ala formation d'instabilités sous
forme d’un mélange tourbillonnaire al'interface. Plus de zones de liaison méallurgique
sont géné&ées sous forte pression, une plus grande déformation plastique appara T gréce
la tempé&ature de preéshauffage, et une adhé&ence plus forte au sein des dédas est
capable de se produire en déit de la pré&ence d'un film d'oxyde &vais sur la surface du

substrat.

Mots clé: Projection & froid, méanisme de liaison, film d'oxyde, liaison

méallurgique, ramollissement thermique
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Introduction gené&ale

La projection afroid est considéé aujourd’hui comme une nouvelle technique de
projection affichant un inté&& constant et continu depuis plus de trois deeennies. Les
avantages de ce procelé€ par lequel les poudres sont acc@éés par le gaz supersonique a
travers une buse convergente-divergente et se déosent aune vitesse tres devé pour
former le rev&ement, réside en particulier sur I’absence de défauts inévitables en
projection thermique comme ceux liés aux phéomenes d’oxydation, aux contraintes
thermiques ou aux transformations de phase. Ainsi, les mé&aux, les composites a
matrice méalligue et mé@ne des cé&amiques pures sont de bons candidats et

correspondent aux maté&iaux fré&guemment projet& par projection afroid.

Né&nmoins, pour reissir, avec ce proc&l€ la projection de ces maté&iaux, il faut
néeessairement que les particules atteignent un seuil de vitesse critique, vitesse définie
pour chaque type de maté&iau et une condition donné. Dans ces conditions uniquement
la liaison entre particule et piece arevé&ir peut @re ré&lisée avec succes et la

construction du rev&ement aboutir.

Si on s’inté&esse plus speeialement au meéanisme de liaison a Iinterface
rev&ement/substrat, on constate que celui-ci reste I’un des sujets de premiée envergure
pour la projection afroid. En effet, au vu des travaux publié jusqu’ici, la liaison
meeanique et la liaison méallurgique sont considé&és comme les meé&anismes
principaux de liaison en projection afroid. Concernant la liaison mé&anique, elle est
pré&enté& comme le premier des méanismes de contr@e de liaison rev&ement/substrat
sans réction chimique. Aussi, apparai-elle de fagn généale aussi bien dans la
projection d’une particule unique que dans la projection successive de plusieurs
particules formant le rev&ement complet. Concernant la liaison méallurgique
maintenant, elle peut &re jugée comme un deuxiéne mé&anisme de contrde de la
liaison rev@&ement/substrat analysé sous I’angle des phéomenes de cisaillement a
I’interface ds aux instabilités adiabatiques. Bases sur les ré&ultats de nombreux

chercheurs, la perspective la plus acceptable d’occurrence du cisaillement par
[
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instabilit& adiabatiques est la vitesse de déformation éevée des maté&iaux projetés et

leur déformation localisé intense au cours de la projection. Dans la région oule

cisaillement par instabilitéadiabatique se produit, le ramollissement thermique est

dominant sur le mé&anisme d’€&rouissage. Et, &cet endroit preeis de I’interface, la

tempé&ature tout comme la pression sont éevees et provoquent la transformation

chimique des maté&iaux sur une distance trés mince qui s’accompagne aussi d’une

liaison méallurgique deveé. Cependant, le m&anisme de liaison réel qui intervient au

cours du proc&léde projection afroid n’est toujours pas entieeement compris. C’est

pourquoi, des réponses sur les méanismes de liaison ont é&érecherchés dans ce travail

de thése, réonses issues d’un travail exp&imental et de simulation.

1.

Des réponses portant sur les conditions de formation d’une liaison mésallurgique.
Dans ce but, des analyses seront conduites sur un rev&ement fabriquéapartir de
particules de Ni et projetées sur un substrat d’Al et pour tenter d’expliquer les
caracté&istiques de la liaison interfaciale. Dans ces travaux encore, une attention
toute particuliere sera donnée al’effet de martelage des particules sur la naissance

d’une liaison méallurgique.

Des réonses portant sur les meéanismes de formation d’un méange
tourbillonnaire apparaissant al’interface rev&ement/substrat en projection afroid.
Pour cela, des essais seront menés pour identifier le r&e de I’éaisseur croissante
du rev&ement vis avis de cette transformation de meéanismes dé&lenchant la

formation du mé&ange tourbillonnaire.

Des réonses portant sur les caractéistiques de la surface de contact entre
particules fracturées et substrat. Dans cet objectif de comprénension du mé&anisme
de liaison entre particules et le substrat, les essais seront ré&lis€& en modifiant les
angles de projection de la torche par rapport au substrat et sur la mise au point

d’une mé&hode d’observation directe de cette surface.

Des ré&onses portant sur I’influence des paraméres ope&atoires sur les

caractéistiques de la liaison méallurgique. Deux paramétres seront éudi&s a
I
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savoir la pression du gaz principal et la tempé&ature de pré&hauffage du substrat.
Les é@udes seront conduites successivement pour cerner leur effet sur I’impact
d’une particule seule puis ensuite sur les propriéés du rev&ement complet. Les
explications apportees par cette &ude viseront aétablir des relations franches entre
caracté&istiques de la liaison méallurgique al’interface et les déformations des
maté&iaux puis finalement avec les propriées des dé@s en particulier en termes

d’adhé&ence du rev&ement.
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Chapitre 1. Etat de I’art sur la formation des dép6ts par procédé de projection a froid

Chapitre 1. Etat de I’art sur la formation des dépots par

proc&léde projection afroid

La projection afroid, aussi appelé cold spray, se compte comme un nouveau membre
de la famille de la projection thermique depuis une trentaine d’années maintenant.
Cependant, historiquement, les premieres éudes sur le principe de projection afroid
remontent a plus d’un siecle. La déposition d’une poudre métallique sur un substrat
aussi méallique, par phéomene de collisions dynamiques a éé&udiee par Thurston
qui dépose par ailleurs un brevet dans les anné&s 1900 [1]. Dans son expé&ience, les
particules de poudres sont accélérées au moyen d’un gaz soufflé ou pressurisé pour
lequel le niveau de vitesse de projection est limité. Ensuite, grace a [’ utilisation d 'une
buse de géométrie plus optimisée de type De Laval, il a été possible d’atteindre des
vitesses supersoniques. Cette nouvelle avancee est avéré quelques cinquante ans plus
tard par Rocheville qui rend possible la production de rev&ement uniforme mais
d’épaisseur assez faible. Au vu des résultats de cette éude, des brevets surgissent en
1958. Puis un peu plus tard encore dans les annés 1980, le déeloppement de la
projection afroid prend un éan deisif par un concours de circonstances hasardeuses
al’Institut de Méanique thérique et Appliquée de I'Acadénie des Sciences de Russie
a Novossibirsk. L’analyse expérimentale d’un écoulement supersonique diphasique
fluide/particule conduit a I’émergence de la projection a froid telle qu’on la connait
aujourd’hui. Lors de la conduite d’expé&iences en soufflerie supersonique, des
particules solides sont utilisés comme traceurs [2] desquels il est possible d’observer
que sous certaines conditions, les particules méalliques injectées dans le flux se
déposent permettant d’obtenir une couche épaisse adhésive sur les parois de la
soufflerie. Depuis lors, de nombreux groupes de recherche ont éudiéce proc&léde
maniée adéyager les paramétres op&atoires pour en faire une nouvelle technologie
de projection. Plusieurs inventions ont alors &é& brevetés depuis 1986 en Russie

Jjusqu’en 1994 aux USA [3].
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Ce chapitre présente un état de [’art de la projection a froid détaillant son principe et
en particulier les théries proposeées sur les m&anismes de liaison entre particules et
pieges arev&ir (substrat) qui permettent de conduire a la formation d’un dépét. Ces
théries sont issues de travail exp&imental et de mod@&isation numé&ique et sont a

[’origine des développements et optimisation dudit procéde.

1.1. Gé&alit& sur le principe du procé&lé€ de projection a

froid

Comparée ad’autres proceélés de projection thermique, la projection afroid permet aux
particules de conserver leur éat solide, ce qui est trés avantageux pour projeter des
maté&iaux sensibles ala tempé&ature. Ainsi, le maté&iau projet&par projection afroid
n’atteint jamais sa tempé&ature de fusion avant I’impact sur le substrat si bien qu’il ne
pré&ente que de tres faibles changements dans ses propriéé physiques [4]. Comme
montrépar la Figure 1-1, les vitesses d’impact des particules et des tempé&atures
atteintes par ce proc&lévarient de 300 a1200 m/s pour des tempé&atures de projection

allant entre 20 et 600 T [5].
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Figure 1-1 Tempé&atures de gaz et vitesses des particules pour diffé&entes techniques de

projection thermique [5]
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1.1.1. Systames de projection afroid

Par son principe de fonctionnement, le proc&léde projection afroid utilise un gaz a
pression devee, typiquement de I’air, de I’azote ou de I’h&ium pour acc@eer des
particules et parvenir ales déoser sur une piese arevéir [6], Figure 1-2. Concernant le
gaz, et avant de pénérer dans la buse de projection, celui-ci peut &re chaufféjusqu’a
une tempé&ature maximale de 700°C de mani&e aaugmenter sa vitesse [7]. Ce gaz
poursuit son trajet al’inté&ieur d’une buse speeiale possélant une section convergente
et une section divergente (buse de Laval) pour obtenir une plus forte vitesse de
I’é&oulement en sortie de buse [8]. La buse est aussi connectée aun poudrier et permet
en cela I’acheminement de poudre al’aide d’un gaz dit gaz porteur. Les poudres sont
alors entrameées par le gaz propulseur pour &re déposées par phénomenes de collisions

dynamiques sur un substrat placéaune certaine distance devant la buse.

Concernant les particules, leur taille varie géné&alement entre 5 et 100 pm. Elles sont
injectés par gaz porteur et entrent dans I’é&oulement en amont de la buse de Laval.
Elles sont acc@éees par le gaz propulsif de vitesse comprise entre 300 et1200 m/s en
sortie de la buse permettant leur impact sur le substrat [5, 9]. Le dé& est alors construit

par accumulation successive de ces particules sur le substrat.

Capteur de _ Buse
température Capteur de pression

Région
supersonique

Poudre envoyée par (3, Propulsant
gaz porteur

Figure 1-2 Schéma de la buse de projection afroid
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1.1.2. Facteurs influen@nt les propriéé des rev&ements r&lisé&s
par projection afroid

Il est démontréaujourd’hui que plusieurs paramétres liés au proc&l€jouent un rde
important dans la qualitédes rev&ements. On peut citer en particulier la taille de la buse,
la pression et la tempé&ature du gaz propulseur, et la tempéature du substrat. Etudier
ces paramétres a permis de deégager certains effets et surtout de poser certaines relations

avec les propriéé du rev&ement [10-16].
1.1.2.1. La gé@mérie de la buse

Le design de la buse est important pour les systames de projection afroid puisqu’il est
responsable de I’accé@é&ation du gaz propulseur vers des vitesses supersoniques. |l
existe difféentes géoaméries de buse en projection afroid mais toutes utilisent le
principe de convergent-divergent. La Figure 1-3 [17] montre la géoamérie typique de la
buse utilisée de type de Laval. Les paraméres géoamériques principaux de cette buse
sont son diamétre de I’entrée (Di), son diamétre de col (Dt), son diamére de sortie (De),
la longueur du convergent (Lc) et celle du divergent (Ld). Pour cette géomérie, un
rapport d’expansion (Re) de la buse est défini comme éant le rapport entre la surface de
sortie (Ae) et la surface du col (At). Ainsi, pour une géamérie de buse et un gaz donnés,

ce rapport d’expansion correspond &aun nombre de Mach en sortie de buse (Me).

D R D De
[
- Lu | Ld

Figure 1-3 Gé@mérie typique d’une buse de Laval [17]



Chapitre 1. Etat de I’art sur la formation des dép6ts par procédé de projection a froid

La géamérie de la buse de projection déermine la vitesse du gaz principal [17]. De
nombreuses &udes ont montré que le design des buses influencent de fagn tres
significative I’acc@é&ation des particules [17-23]. Il a &érapportéqu’il existe un
rapport d’expansion optimal pour I’acc@é&ation des particules. Ce rapport est
pré&isément 4 et 6,25 pour une buse possélant une longueur divergente de 40 et 100
mm, respectivement [17]. Li et al. [24] ont constatéque le rapport d’expansion optimal
est influencépar les conditions imposees au gaz, la taille des particules, la longueur du
divergent et le diamére du col. Ainsi, ce rapport optimal augmente avec
I’augmentation de la pression du gaz et la longueur de la partie divergente de la buse
mais qu’il diminue avec I’augmentation de la tempé&ature du gaz, la taille des particules
et le diamétre de la gorge de la buse. Enfin, toute chose éale par ailleurs, ce rapport
d’expansion optimal est plus faible pour un gaz h&ium qu’azote. De ces ré&ultats
encore, il a @éconfirméqu’il existe un diametre de sortie optimal éant considé&ele
diamétre du col et la longueur divergente fixes. Jodoin et al. [18] ont montréque le
nombre de Mach optimal en sortie de buse devait &re compris entre 1.5 et 3.0 pour
assurer une acc@éation suffisante aux particules, le cas M>1.5 permettant d’éviter une
stagnation de tempéature devant le substrat et le cas M<3 limitant les pertes de vitesses
ddes aux chocs inter-particules. Tabbara et al. [25] ont &udiél’effet de la forme de la
buse sur la distribution et la vitesse des particules de Cu ala sortie de buse. Des buses
elliptiques, sphé&iques et rectangulaires ont é&étestées afin d’en saisir leurs effets. Les
résultats montrent que, par rapport ala buse elliptique, des buses sphé&iques et
rectangulaires pré&entent la distribution de la poudre la moins dispersée. Suo et al. [26]
ont éudiél’effet de la dimension de la buse sur la distribution des particules, et ont
démontréque changer la taille de la sortie ou de la gorge de la buse permettait de
contrder la distribution des particules sur le substrat. Li et al. [22] ont quant aeux
éudiéla distribution de tempé&ature dans la paroi de la buse. Ils révéent que d’une part
la tempé&ature la plus deve est pré&ente dans la section de la gorge de la buse et que
d’autre part le maté&iau consid&é pour la fabrication de la buse affecte
significativement la distribution de tempé&ature dans la paroi de la buse.
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1.1.2.2. Le gaz principal

Plusieurs gaz, tel que l'azote, I'nydrogene, et méne l'air sont couramment utilisés

en projection afroid. Par déinition, la vitesse de son dans un gaz consid&é&comme

_ |y RT
a—\/ M [27],

avec y le rapport des capacités calorifiques définies apression et volume constants

parfait s’exprime par :

(1.4 pour N2 et 1.66 pour He), R la constante des gaz parfaits (8.314 J mol™ K1), T la

tempéature du gaz (K) et M la masse molaire du gaz (kg mol™).

Par cette formule, on constate que pour augmenter la vitesse du gaz et en
conséguence la vitesse des particules, on peut augmenter la tempé&ature des gaz ou

choisir un gaz de masse molaire plus petite.

800
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© .
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Figure 1-4 Evolution de la vitesse des particules en fonction de la tempé&ature (a) ou

de la pression (b) du gaz principal [28]

La tempé&ature et la pression du gaz principal influent directement sur la vitesse
des particules [28]. Des éudes ont montréque la vitesse des particules augmente

quand la tempé&ature du gaz augmente, Figure 1-4 (a) [28], ou quand la pression du
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gaz principal augmente, Figure 1-4 (b) [28]. Il est anoter sur ces deux figures que la
vitesse des particules projetés avec du gaz h&ium reste sup&ieure acelle obtenue

avec le gaz azote.

1.1.3. Maté&iaux traitables

Aujourd’hui, la projection afroid a &€exp&imentee avec succes sur une large gamme
de maté&iaux allant chronologiquement des méaux, des composites, des polymeres,
vers des nanomaté&iaux plus ré&emment. Si des mé&aux comme Al, Ag, Cu, Ni, Ta, Ti,
Zn, Fe, Sn, Nb, Mg, [12, 29-56]) et leurs alliages comme TiAIV, CuCrAl, CuAgCe,
CuAgZr, AlCoCe, [4, 57-59]) ont &&de nombreuses fois projetés, des mat&iaux non
méalliques incluant la c&amique comme SiC, B4C, WC, TiN, AlxO3, TiO2, WO3,
Y203, ZrOz, NiO, etc. [4, 59-69], et des polymeres (PPA, PE, [70-73]) ont fait I’objet
d’attentions particulieres. Enfin, les nanomaté&iaux comme TiN, TiO> [74-78] ouvrent

la voie vers une nouvelle tendance de matéiaux projetables par projection afroid.
1.1.3.1. Les caracté&istiques des particules

En plus de la nature des proprié&és intrinséjues du maté&iau, les effets de facteur de
forme et de taille interviennent de fagn critique en projection afroid. Les tailles de
particules utilisables en projection a froid s’échelonnant entre 5 pm et 100 um, Figure
1-5. Il a &éobservéque sous de ménes conditions de projection, des particules de
taille plus petites bénéficiaient d’'une meilleure accélération que des particules de

taille plus importante.

La morphologie des particules a aussi é&édéecté& comme un paramétre affectant de
mani&e significative le comportement des particules dans le jet et par suite les
propriéés du rev&ement [79-82]. Des particules &la morphologie irréuliée comme
des particules non-sphé&iques et agglomé&ees, sont plus facilement accédees,
permettant d’approcher le substrat avec une vitesse d'impact plus élevée. H.

Fukanuma et al. [83] ont montré d’ailleurs qu’une particule angulaire posséde un plus
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grand coefficient de tralmé& qu’une particule sphérique pour de mémes conditions de

projection.

dp(Hm)
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Figure 1-5 Etendue de la gamme de diaméres de poudre en fonction du matéiau

consid&gé
1.1.3.2. Ladistance de projection

Quelle que soit la distance de projection, une onde de choc est formée dans la zone d’
impact entre le jet supersonique et le substrat. Plusieurs auteurs se sont int&essés ace
paramétre et ont démontré que cette onde de choc provoquait une ré&luction des
vitesses des particules a 1’impact [84, 85]. Par consé&uent, &de petites distances de
projection, qui correspond aussi aune force issue de l'onde de choc deve, le
rendement de dé@ est limité& J. Pattison et al. [85] ont éudiéde fagn systématique
cette distance de projection. Comme le montre la Figure 1-6, il est possible d'observer
trois régions en fonction de la distance de projection: la région 1 (pour une distance
faible) oula préence de l'onde de choc affecte négativement le dép@; la région 2
(pour une distance moyenne) otil'onde de choc a disparu et, si la vitesse du gaz reste

8
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supé&ieure ala vitesse des particules (force de trameée positive), le rendement de dé &
continue d'augmenter; et la réjion 3 (pour une distance importante) otila vitesse du

gaz a chutéen dessous de la vitesse des particules (force de tramé néegative).

Region 1 Region 2 Region 3
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Figure 1-6. Effet de la distance de projection sur le rendement de dép@&. Fq est la force
de tramé&, Mc est le nombre de Mach sur I’axe, Vg est la vitesse du gaz, Vi est la

vitesse des particules a I’impact et Vp est la vitesse des particules en vol [85]

Ainsi, pour un rendement de dé@ optimal, la distance de projection doit appartenir &
la Région 2 comme indiquésur la Figure 1-6, cette région &ant définie pour des
parameétres de projection donnés. Li et al.[86] ont &udi€par exemple l'effet de la
distance de projection sur les caracté&istiques de rev&ement. Ces auteurs ont constaté
que le rendement de dé& diminue avec l'augmentation de la distance de projection
de 10 mm &110 mm pour les deux poudres Al et Ti. Cependant, pour des poudres de
Cu, le rendement de dép& maximal est obtenu ala distance de projection de 30 mm,
et le rendement de dép& diminue avec l'augmentation de la distance de projection &

110 mm.
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1.1.3.3. L’angle de projection

Dans le proce&lé de projection afroid, seules des particules qui ont une vitesse
sup€&ieure ala vitesse critique peuvent se déooser sur le substrat. Lors de I'impact
d'une particule, la vitesse d'impact des particules peut &@re dé&omposé en une
composante normale et une composante tangentielle repé&é par rapport ala surface

au substrat comme indiquésur la Figure 1-7.

Impact particle

Substrate

Figure 1-7 D&omposition de la vitesse d'impact de particules projetés sous un angle

de 0 par rapport a la surface du substrat [87]

La composante tangentielle (V1) et la composante normale (\Vn) de la vectrice vitesse
peuvent &re expriméss comme suit:
vV =V, coséd
"NV, =V, sing
ouVp est la vitesse d'impact des particules, 6 est I'angle de projection entre I'axe de

buse et la surface du substrat. VVn diminue avec 6 diminution.

Avec la diminution de l'angle de projection, la composante normale de la vitesse
diminue &jalement, et lorsque sa valeur devient infé&ieure ala vitesse critique, la
particule ne peut plus se déposer sur le substrat [87]. La déendance du rendement de
déa en fonction de l'angle de projection peut &re synthé&isé comme suit, Figure

1-8: faisant appara’ire les trois zones distinctes [87].
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Figure 1-8 Rendement de dé @ en fonction de I'angle de projection [87]

La Figure 1-9 repré&ente respectivement l'influence de I'angle de projection sur le
rendement de dépot du cuivre et du titane. De ’observation de ces courbes, il est
possible de constater que I'efficacitémaximale est obtenue ades angles de projection
allant de 80 290 <pour le cuivre et de 70 a90 °pour le titane. Si maintenant, I'angle de
projection diminue, le rendement de dé@& diminue éalement jusqu'aun certain angle

en dessous duquel aucun dépot n’est possible (40° pour le cuivre et de 50° pour le

titane).
< 100f o é 100} o
i S0 b 5 80}
:i 60+ %_: 60 _
% 40+ ,':: :g 40k
_;if 20t e E} 20 _
Z of - 7 2 ol L
2 0 30 e 9% 3 o0 30 60 %
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Figure 1-9 Effet de I'angle de projection sur le rendement de déa du cuivre (a) et

du titane (b) [87]
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Chapitre 1. Etat de I’art sur la formation des dép6ts par procédé de projection a froid

1.1.3.4. Les caracté&istiques du substrat

De nombreux travaux sur la tempé&ature du substrat ont &érélisé qui ont permis de
conclure que la tempé&ature de pré&hauffage du substrat am@iorait le rendement de
déa et am@iorait les propriéés du rev&ement formé Fukumoto et al. ont rapporté
que l'augmentation de la tempé&ature du substrat contribue ala formation de la
premige couche du rev&ement et am@iore l'adhé&ence et la qualitédu rev&ement
[88]. Cet effet a &@econfirmépour des projections de Cu sur Cu, sur A5083, sur Fe ou
sur la c&amique (Al203), du Mg sur Al [55, 89-91]. Ledoux et al. ont indiquéque si
cette tempé&ature de pré&hauffage du substrat favorise la construction de la plupart
des dé@s, celle-ci peut &re désavantageuse lorsque le mat&iau projetéprésente un

point de fusion bas, comme par exemple, pour les mat&iaux Zn et Sn [92].

Richer et al. [93] rapportent que la rugositéde surface du substrat avant projection
affecte ’adhérence des premicéres couches de particules déposées sur le substrat. Le
meeanisme d'adhé&ence al'interface substrat/rev&ement est un des paramétres les plus
critiques en projection et une des théories avancée sur ce mécanisme d’adhérence
pour la projection a froid est basée sur 1’ancrage mécanique entre les particules et le
substrat. Il est donc raisonnable de supposer gu'une augmentation de rugosité du
substrat peut, dans ces conditions am@iorer la liaison gr&e ala plus grande quantité
d’infractuosités présente. Les études citées précédemment et quel qu’autres ont
permis de vérifier I’influence de la rugosité du substrat sur le rendement de dépot a
savoir qu’une surface plus grossiere s’accompagne d’une augmentation du rendement

de dép@ gr&e aune force de liaison éevee.

1.2. Application potentielle de la projection afroid

Au cours de son déreloppement, on peut relever que la projection afroid a &é
principalement congie pour une utilisation dans les applications qui sont extr@nement
sensibles ades tempé&atures de traitement éevees. De nombreux méaux, alliages et

maté&iaux composites peuvent &re traités par projection & froid pour produire des
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rev&ements denses, purs et éais. Les progres attendus sur ces rev&ements recherchent
I'am@ioration des propriéé& meeaniques, thermiques et &ectriques des surfaces, la
protection contre l'usure ou la corrosion et la réparation de composants. Par exemple, la
projection afroid peut produire des rev&ements de grande éaisseur, et constitue de fait un
potentiel important pour la fabrication directe de composants industriels pour des
maté&iaux de type aluminium, titane et leurs alliages. Cette technique pré&sente des
avantages tres inté&essants pour la réparation de pieges et la restauration des surfaces en
fonte déseloppées pour la marine, le ferroviaire, les éjuipements automobile. Ce proc&léa
&jalement &é utilisé pour produire des rev&ements anti-corrosion et des rev&ements
anti-usure, comme les rev&ements de Mg, Zn, Al, Ti, inox et de leurs alliages [27, 94-96]
[45, 47,97, 98] car ils offrent une plus grande résistance &la corrosion en raison de la faible
porosité et du faible degré d'oxydation. Les rev&ements anti-usure comprennent les
cermets [69], composites amatrice mé&allique [65, 66] et les alliages anti-attrition (alliages
Al ou de Zn ou de Bronze). Parmi ces alliages, les plus prometteurs sont Al-12Si [99],
Al-bronze, Ni-Cr-Al et de leurs composites avec des ajouts de polymeére ou graphite car ils
améliorent considérablement la résistance a 1’usure des composants industriels. De plus, de
nombreux rev&ements fonctionnels ont &é& é&udi& parmi lesquels les rev&ements
amorphes [100], les biomaté&iaux [101] et les couches intermé&alliques [102], les
rev&ements nano structurés [64], les rev&ements photo catalytiques de TiO. [69] ou

encore les rev&ements thermoplastiques.

1.3. Avantages et limites de cette technologie

Parmi les avantages de cette technologie, il ressort que les rev&ements fabriqués par le
proc&léde projection afroid pré&entent une faible porositégr&e aune déformation

plastique devé des mat&iaux.

Parce que le procé&lé de projection a froid se diffé&encie par I'absence d'un
&hauffement important des particules, I'oxydation du méal et le changement de la
microstructure sont considéablement r&luits ou @iminé au cours du proc&lé de

projection [95, 103, 104]. Ceci s’avére particulierement important pour des poudres
13
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nanocristallines ou des maté&iaux facilement affect& par la croissance des grains et par

une oxydation induite par des tempé&atures éevess.

En géné&al, I'adhé&ence des déGs est dever, typiquement de 40 a180 MPa, leur dureté
dépasse celle de la poudre d'origine en raison du phéomeéne d'&rouissage au cours du
déd [81, 105]. Les rev&ements deéposeés par projection a froid peuvent é&re
relativement &ais dGOaun éat de contrainte résiduelle de compression et aune tres

faible influence thermique [57].

Malheureusement, tous les matériaux ne s’adaptent pas a la projection afroid. En effet
les maté&iaux qui préentent un certain niveau de ductilitépeuvent pré&entiellement
é@re déosé& en raison de la né&essaire déformation plastique du maté&iau pour initier la
liaison. Mais on a vu aussi ces derniées années la ré&lisation de dé&s de maté&iaux
fragiles (type c&amiques) car celles-ci (ces c&amiques) peuvent former un dé@ par

encastrement dans une matrice ductile [61].

1.4. Crité&re ne&essaire sur la vitesse de projection pour

I’obtention d’un revétement

Il existe une condition importante pour définir I’adhésion des particules sur le substrat
en projection afroid : les particules doivent néessairement possé&ler une vitesse
adapté qui leur permettent d'adhé&er et non rebondir ou &oder le substrat [55, 89-91].
De nombreuses éudes ont &é&émeneées pour déerminer la vitesse minimale requise pour
initier ces phénomeénes d’adhérence [9, 19, 27, 106-111]. Il existe une vitesse critique
de la particule apartir de laquelle une augmentation notable du rendement de dé& est
trouvés et une vitesse d'é&osion apartir de laquelle le rendement de dépot s’écroule.
Une corréation entre rendement de dénd, vitesse des particules et déformation

associeé est repré&enté sur la Figure 1-10.
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Figure 1-10 Corréation schématique entre la vitesse des particules et le rendement de

déa (DE) [9]

A Tintérieur de cette zone, appelée fen&re de projection, les vitesses critiques varient
en fonction du type de maté&iau [5, 11], de la taille des particules [2, 10], de la
tempé&ature al'impact des particules [7, 8], du type de maté&iau utilis&écomme substrat
[12, 13] et aussi du degré d’oxydation de la poudre [14, 15]. Bien que toutes ces
propriéé& aient un effet direct sur la vitesse critique, une formule semi-empirique

proposee par T. Schmidt permet de prévoir la vitesse critique du maté&iau [110]:

F don R
V, = > m_R 4+ FECo(Thh—T) (Eq. 1-1)

ici V. est la vitesse critique (m s2), F1 et F2sont deux coefficients empiriques (F1=1.2,
F»=0.3), 0y est larésistance ala traction (MPa), T; est la tempé&ature avant impact (K),

Tr la tempé&ature ambiante (K), Tm la tempé&ature de fusion de la particule (K), p est la
masse volumique de la particule (kg m=), Cp est la capacité calorifique apression

constante (J kgt K™).
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1.5. Mod@&isation des &oulements

Ainsi, il est admis qu'il existe une vitesse critique pour les particules par projection &
froid qui conduise a la formation d’une liaison métallurgique ou d’une liaison
meeanique al'interface entre le rev&ement et le substrat [84, 107, 110]. Par cons&juent,
une bonne comprénension des facteurs d'influence de la vitesse des particules lors de

I'impact est primordiale pour assurer la formation du rev&ement. [20, 85, 86, 112].

Dans le passé, de nombreux efforts ont été consacrés a 1’étude du flux de gaz
supersonique et de l'acc@é&ation des particules qui en réulte [19-21, 23, 34, 84,
113-121]. Les éudes exp&imentales sont la fagn la plus directe de clarifier ces
phéomenes physiques impliqués dans le processus de projection afroid. Cependant,
compte tenu des cols relativement éevé pour mener abien ces éudes et aussi de
I’impossibilité de réunir I’ensemble des caractéristiques de 1'écoulement a 1'intérieur et
al'ext&ieur de la buse, une approche par modé@isation analytique et numé&ique a éé

adoptée.
1.5.1. Modéde d'é&oulement dans la buse de Laval

Des modées analytiques relatifs al'é&oulement des gaz parfaits ont &éutilisé&s pour
estimer les propriéés de I'é&oulement. Dans ces modées, le gaz propulsif se comporte
comme un gaz parfait et I’écoulement du gaz (considéré unidirectionnel) est supposé
isentropique. Pour une buse spe&ifique caract&isé par son rapport d'expansion, le
nombre de Mach aune position quelconque le long de I'axe de buse peut &re obtenu par

les &uations suivantes:

K+1
A 1[( 1 k-1 )|
o :MKKJ&)(PF 5 M ﬂ (Eg. 1-2)

M, A, A*, A/A* et k sont respectivement le nombre de Mach, la surface de la section

transversale de la buse, la surface de la section transversale ala gorge de la buse, le

rapport d'expansion de la buse, et le rapport des chaleurs spe&ifiques du gaz.
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Une fois le nombre de Mach obtenu, les variables correspondantes du gaz al'inté&ieur

de la buse peuvent &re calculéss par les &juations isentropiques ci-dessous:

PO K_l 2 E

—=[1+——M -

P ( 2 j (Eq. 1-3)

TO K_l 2

—=1+—M -

T + > (Eq. 1-4)
1

o k=1, 1

—=1+——M -

P ( 5 ) (Eq. 1-5)

v=M+xRT (Eq. 1-6)

oUPo, P, To, T, po, p, V, et R sont respectivement la pression de stagnation du gaz, la
pression statique du gaz, la tempé&ature de stagnation du gaz, la tempé&ature du gaz, la
densitéde la stagnation du gaz, la densitédu gaz, la vitesse du gaz, et la constante des
gaz parfaits. Avec les conditions de travail (Po et To) et le rapport d'expansion de la buse,
les propriéés de I'é&oulement sur I'axe de la buse peuvent &re calculés par I'éuation

1-6.
1.5.2. Modde d'acc@é&ation de particules

En projection afroid, la phase particulaire, située le long de I’axe de la buse, est
supposeée suffisamment diluée pour que la vitesse des particules puisse &re calculée par

I'&uation suivante:

m, —2 =Cpp(v-v,)lv-v

it - (Eq. 1-7)

p‘z

Cb, mp, Vp, t, et Ap, sont le coefficient de tramee, la masse des particules, la vitesse des

particules, le temps, et la zone de la section transversale de la particule.

17



Chapitre 1. Etat de I’art sur la formation des dép6ts par procédé de projection a froid

Ainsi, si les trois paramétres (vitesse du gaz, masse volumique du gaz et coefficient de
tramee) sont supposeés constants, une expression simplifiée de la vitesse de la particule

peut &re employée [23, 84, 112] sous la forme :

V—V v C I
Iog( E j+ . ~1= 0P (Eq. 1-8)

-V, 2mp

oul représente la position axiale de I'entreée de la buse.

L'&uation 1-8 combiné& avec les éjuations 1-2 et 1-6 ré&vde que la vitesse des
particules &l'int&ieur de la buse est affecté par la taille et la densitédes particules, par
la tempé&ature de stagnation du gaz, le poids molé&ulaire du gaz, et la forme de la buse

[112].

Lorsque les particules quittent la sortie de la buse, elles peuvent &re soumises ades
ondes de choc au cours de leur parcours dans le jet puis aune onde de choc aproximité
du substrat si bien que lors de I'impact sur le substrat, leur vitesse peut &re diffé&ente de
celle qu’elles possédaient a la sortie de la buse. Grujicic et al. ont proposé un modele
empirique basé sur des analyses exp&imentales et numéiques pour &aluer cette

vitesse d’impact [84].

impact _, ,exit 30" L™ /4p,d,

vyt =vte (Eqg. 1-9)
avec p* =Re(—1.04+2.27M, —0.21M?) (Eq. 1-10)
et L"=Re(0.97-0.02M,) 1<M <5 (Eq. 1-11)

p™, L, v, v, Re, et Me sont respectivement la densitémoyenne du gaz dans la ré&ion
stagnante, I'éaisseur de la région de stagnation, la vitesse des particules ala sortie de la
buse, la vitesse des particules lors de I'impact, le nombre de Reynolds du gaz et le

nombre de Mach ala sortie de la buse.
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Ce modée permet d'estimer la vitesse des particules lors de I'impact atravers les
propriées des particules ala sortie de la buse, mais la preeision de cette formule n'a pas

éévalides.

1.5.3. Mod@&isation CFD

Pour obtenir une meilleure preeision de la prédiction des propriéés de I'é&oulement de
gaz et de la vitesse des particules al'int&ieur comme al'ext&ieur de la buse, la

mezanique des fluides numé&ique (CFD) est la solution retenue.
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Figure 1-11 Comparaison du jet exté&ieur de la buse projection afroid entre le réultat
de la mod@disation CFD et strioscopie exp&imentale dans les m&nes conditions de
projection (avec une pression constante de 30 bars, et le substrat situéa30 mm de la

sortie de la buse) [122]

En effet, un modée CFD peut refléer avec exactitude les lignes d'&oulement du gaz et
le mouvement des particules al'int&ieur et al'ext&ieur de la buse [122]. La Figure 1-11

illustre la comparaison de 1’écoulement du jet extérieur a la buse obtenue par
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mod@isation CFD et des observations exp&imentales [122]. La Figure 1-12 fournit
quant &elle une comparaison de la vitesse moyenne des particules le long de I'axe de la
buse sous des pressions diffé&entes obtenue par la modé&isation CFD et par la mesure

exp&imentale [123]. Ces deux approches montrent un bon accord.
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Figure 1-12 Comparaison de la vitesse moyenne des particules le long de I'axe exté&ieur

de la sortie de buse entre la mod@disation CFD et la mesure exp&imentale [123]

L’influence de la présence du substrat sur I’écoulement a été étudiée par un modele
analytique développépour prélire les propriéés de I'é&oulement des gaz et la vitesse
des particules. Ce modée est simple et facile autiliser. Cependant, dans ce modéle,
plusieurs paramétres ne sont pas consid&é comme par exemple la pression ambiante
[84, 112, 124] montrés sur la Figure 1-13. Ce modée ne prend pas en compte non plus
la viscosité les effets de turbulence, la couche limite, la longueur de la buse, et la
couche de gaz comprimé (arc choc) sur la surface du substrat, car les éjuations qui
permettraient d’intégrer ces parametres deviennent trés rapidement compliquées et
difficiles a comprendre. Donc, le modele permet d’estimer grossiérement 1'écoulement

al'int&ieur de la buse.

20



Chapitre 1. Etat de I’art sur la formation des dép6ts par procédé de projection a froid

MNozzle
Stagnation Bubble et Shock
Primary . .
Jet Flow Triple Point
Bow Shock *
Slip Line
Tail Shock P
' X
Wall Jet o
. Substrate .
I
Recirculating Flow Impingement Zone

Figure 1-13 Schéna du champ de I'é&oulement gazeux [84].

1.6. Me&anismes de formation du rev&ement

Lors de I'impact des particules sur le substrat, les particules solides se déforment et
créent une liaison avec le substrat. Au fur et a mesure du processus d’impact, le
rev&ement se forme, conduisant en un rev&ement uniforme avec peu de porositéet une
force de liaison éeveé. La Figure 1-14 dé&aille les diffé&entes é&apes de formation du
rev&ement [27]. Finalement, le rev&ement peut &re obtenu en distinguant dans le

processus de croissance du rev&ement quatre phases fondamentales successives:

- Etape 1: craté&isation initiale du substrat, déormation du substrat, formation
d’impact seul, fracturation des oxydes en surface du substrat par les particules

méalliques et formation d'une premi&e couche de particules

- Etape 2: déormation des particules et construction d’un revétement

multicouches
- Etape 3: formation d'une liaison mé&sallique entre les particules

- Etape 4: densification et durcissement du rev&ement
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Stage 4: Bulk Deformation
(Cracking, work hardening
of particles, removal of
Stage 1: Substrate cratering and first previously bonded particles.)

layer build-up of particles Excess Kkinetic energy required

for this stage.

Stage 2: Particle deformation

and realignment

Stage 3: Metallurgical bond

formation and void reduction

[ Voids
<= Particle rotation
& alignmentdirection

Q) Particles

Figure 1-14 Etapes de formation du rev&ement dans le proc&léde dép& par projection
afroid [27]

1.6.1. Mécanismes d’adhérence

Les mé&anismes de liaison du rev&ement de projection afroid restent toujours un sujet
actualitécar tres complexes et encore largement incompris. Cette section préente les
mécanismes de liaison possibles qui ont été étudiés et qui sont aujourd’hui mis a jour en

projection afroid.

En effet, de nombreuses éudes ont portésur les méanismes de liaison des particules
sur substrat et des particules entre elles lorsqu’elles forment le revétement [27, 107, 109,
125-130]. Cependant, en raison de la complexit€éet de la rapiditédu processus de
liaison, il n'y a pas ace jour de théories sur les mé&anismes de liaison totalement
acceptéss par tous. Quelques théaries sont cependant admises parmi lesquelles celles
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concernant l'impact des particules sous vitesse devé qui conduit &la déformation
plastiqgue des particules et du substrat [4, 107, 131], celles concernant I'énergie
cinéique qui est convertie en éergie thermique et celles concernant la liaison
méallurgique et la liaison méanique qui sont considéées comme les principaux
meéeanismes de liaison en projection afroid [130, 132, 133]. Dans le déail, on peut

répertorier:
1.6.1.1. L'ancrage mé&anique

La liaison mé&anique correspond aune réction non chimique et peut &re déerite, dans
le cas d’une projection de particules <«dures »sur un substrat «mou » pendant I’impact,
comme un retour de matiére induit par 1’¢lasticité du matériau qui permet de sertir la
particule. La matiere du substrat englobe alors la particule et le rev&ement assurant

I’ancrage mécanique, Figure 1-15 ,[129, 134].

AccV SpotMagn Det WD ———— 10m

200kV 40 5000x BSE 10.0

(a) (b)

Figure 1-15 Ancrage mécanique d’une particule de Cu sur un substrat en Al (2) [134] et

rev&ement de Cu/substrat en Al (b) [129]

Lorsqu’un mélange de matériaux est projeté, la liaison mécanique existe aussi comme
observé lors de la formation d’un revétement Cu/Ni sur un substrat Al, Figure 1-16.
Mais, dans ce cas preeis, les maté&iaux projetés et le substrat se mé&angent al'interface
laissant apparaitre la création a ’interface de vortex et de tourbillons [135, 136]. La
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Figure 1-17 montre sché@natiquement I'éolution en fonction des instabilités issues de
la particule et du substrat. En comparaison ce qui peut &re observépour un seul type de
particule (Figure 1-15), le méange de mat&iaux présente une structure interfaciale tres

diff&ente.

(@) (b)

Figure 1-16 Cas d’un mélange de maté&iaux en projection afroid

Rev&@ement Cu sur substrat Al (a) [135] et rev&ement Ni sur substrat Al (b) [136]

Figure 1-17 Schéma théorique de la formation de vortex a I’interface [109]
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1.6.1.2. La liaison mé&allurgique

Dans certaines recherches portant sur ces mé&anismes de liaison, des analyses TEM ont
éérailiseés pour révéer les interfaces des particules dans les rev&ements. La Figure
1-18 montre des films composés de déoris d'oxydes présents al'interface des particules

&’ Al [137].

Figure 1-19 Forme finale du film d'oxyde aprés I’impact successif de deux particules de

Al 6061-T6 sur le substrat en Al 6061-T6 aune vitesse de 700 m/s [138]

Une analyse par ééments finis (FEA) a &éré&lisé pour examiner le comportement de
la déformation du film d'oxydes en surface d’une particule Al (ref Al 6061-T6) dans le
déd&. Comme il est montrésur la Figure 1-19, les ré&ultats de la simulation indiquent
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que le film d'oxyde peut étre perturbé lors de I'impact a grande vitesse d’une particule.
Une partie des oxydes est brisé, mais ces oxydes restent piggé alinterface des

particules dans le d&& [138].

La Figure 1-20 cherche aillustrer le processus d'impact des particules en projection &
froid. Dans ce proc&léoula vitesse d’impact est élevée, les particules et le substrat
subissent tous les deux une forte déformation plastique. Ceci provoque une
modification du film d'oxyde en surface qui conduit simultanément a la création d’un
contact intime discontinu, permettant au méal exempt d’oxyde d’assurer le contact
méallique, et ala liaison mé&allurgique de se produire.

(b)
(c)

Jet
Contact \e ’i\_
R /"‘ a )
=] L lé/_, Inclusion
Démembrement Extrusion ; ,.\L«" o
Contact intime

Figure 1-20 Schéma d’une collision de particule sur un substrat [139]

L’hypothése la plus acceptable pour le mé&anisme de liaison méallurgique en
projection a froid se base sur des phénomenes d’instabilit¢ diis a une cisaillement
adiabatique. Ce mé&anisme a @édéerit par Wright [140], Assadi et al.[107] et Grujicic
et al. [127]. La description permet d’expliquer les mécanismes de déformation et les
mécanismes de liaison entre particules et substrat ainsi qu’entre particules. Le modele
d’instabilités au cisaillement adiabatique se fonde sur I'hypothése que la température de
la matiere augmente adiabatiquement jusqu’a atteindre le ramollissement localisé de la
matiere. Ainsi, si on considére que les temps pour les phéoménes de déformation sont
trés courts de 1’ordre de quelques dizaines de nanosecondes [30, 141-143], la

conduction de la chaleur peut &re négligée. Cette théorie repose aussi sur I'hypothése
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que les interactions al'interface peuvent &re considéés comme adiabatiques, ce qui
est une bonne approximation du comportement des maté&iaux [140]. A I’impact, le
résultat al'interface est produit par une vitesse de déformation éevée conjugué aune
déformation localisee intense. Ainsi, dans la réion oul'instabilitéde cisaillement se
produit, le ramollissement thermique qui intervient aprés le chauffage adiabatique est
largement dominant sur I'é&rouissage. Les mé&aux qui sont consid&é& comme des
maté&iaux visqueux, peuvent alors former un jet vers I'exté&ieur en raison de I'extrusion.
Ce jet de matiere est vu comme ayant un effet nettoyant, propulsant les impuretés et les
oxydes vers I’extérieur. Un contact méal/métal sans oxyde peut finalement se créer. La
Figure 1-21 montre I’évolution temporelle de la particule et du substrat a I’impact. On

peut observer sur cette image la formation d’un jet pendant le processus d’impact.

Jet

(a) (b)

Jot Jet

(c) (d)

Figure 1-21 Evolution temporelle de la particule et du substrat au cours de la collision

avec le substrat aprés (a) 4.4 ns; (b) 13.2 ns; (c) 22.0 ns and (d) 30.8 ns.[127]

Les éolutions temporelles de la déformation, de la tempé&ature et des contraintes au
sein du déa aprés I'impact de particules de Cu sont préentées sur la Figure 1-22.
Augmenter la vitesse des particules de 550 m/s &580 m/s a une influence significative
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sur ces &olutions. 1l est anoter en effet que la vitesse requise pour initier I'instabilit&au
cisaillement adiabatique est approximativement de 580 m/s pour des particules de Cu
ce qui est proche de la vitesse critique trouvés exp&imentalement. Pendant le processus
d’impact de la particule sur un substrat, quand la vitesse de particule est plus importante
que la vitesse critique, la tempé&ature de la particule augmente rapidement et a I’inverse
la contrainte diminue rapidement. Il appara® que linstabilité au cisaillement

adiabatique est directement déendante de la vitesse critique des particules.
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Figure 1-22 Evolution temporelle de la déformation, la tempé&ature et des contraintes

apres I'impact de particules de Cu [107]

La formation de jets et de bandes de cisaillement, considéé& comme un signal de
I'instabilitéau cisaillement adiabatique, est observée sur la Figure 1-23 [107, 144]. En
fait, ces bandes de cisaillement sont ré/@atrices de la cr&tion d’un contact intime a
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I’interface pouvant favoriser I’apparition d’une liaison métallurgique alors que la

formation de jets est attribueée ala liaison meanique [144].

— 2um

= DU —

(a) (b)

Figure 1-23 Formation des jets des particules et du substrat (a) [107] et de bandes de

cisaillement (b) [144] provoqués par l'instabilitéau cisaillement adiabatique

Figure 1-24 Fossettes caractéristiques de la formation d’une liaison métallurgique sur

la surface de rupture d’un revétement en Ti [145]

La tempé&ature devee et la pression al'interface provoquent par leur combinaison une
transformation chimique, qui conduit alors a la génération d’une liaison métallurgique.
Ce phénomene a été confirmé par la preuve de I’existence d’une phase intermétallique
ou amorphe dans la région interfaciale [144, 146]. Un signe supplémentaire de

’apparition d’une liaison métallurgique est authentifiépar la préence de fossettes sur

29



Chapitre 1. Etat de I’art sur la formation des dép6ts par procédé de projection a froid

la surface de rupture qui sont observés dans certains travaux portant sur des mat&iaux

type Al, Cu, Ni, Ti, Zn, Fe, Sn, par exemple [8,19-21].

1.6.2.Visualisation des interfaces

Comme mentionnépré&&lemment, le degréde liaison entre les particules qui constitue
le déG obtenu par projection afroid est critique puisqu’il affecte directement les
propriéé& meaniques et physiques du rev&ement. Les travaux de Price et al. [146]
dé&aillent la méhode suivie pour caract&iser la liaison entre les particules d'aluminium
et de cuivre déosees par projection afroid. Dans ces travaux, les deux poudres, Al et
Cu, ont @émédangés dans le rapport 1: 1 en volume. Ces poudres ont &éprojetés sur
un substrat en cuivre et le dé@& ainsi forméa é&épar la suite trait€thermiquement &
400 ° C pendant 15 min de manicre a activer la diffusion interfaciale a 1’état solide,
Figure 1-25. Les travaux ont permis d’observer que la phase intermétallique
correspondant aun vé&itable contact mé&al /méal &ait formé dans des régions proches
de I’interface et que sa création dépendait de la rupture du film d’oxydes, étant supposé
aussi que les zones de liaison méallurgique sont présentes. En revanche, pour d'autres
regions indiquees par les fléhes rouges sur la figure ci-dessous ce contact mé&al/méal
est empéché par la présence de films d'oxyde. L'analyse d’images a été utilisée pour

visualiser les regions méalliques.

AccV SpotMagn Det WD p———— 20pum
.200kV 40 2000x BSE 100 T103-3400C

=

Figure 1-25 Couches interméalliques al'interface du rev&ement Al-Cu apres
traitement thermique &400<C pendant 15min
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1.6.3. Me&anismes de déformation aux interfaces

L’étude des interfaces par Microscopie Electronique en Transmission a mis en exergue
des interfaces perturbées par la déformation plastique. Les travaux de Borchers et al.
montrent en particulier les principales caracté&istiques des interfaces Cu/Cu par
projection afroid al'é&helle microscopique analysé par MET, Figure 1-26 [147]. Dans

cette figure, il peut &re distingué:

- Une zone A de forte densité de dislocations s’arrangeant sous forme

d’empilement avec une taille des grains supérieure a 1 um

- Une zone B, oules grains sont allongés, donc tres fortement déformés avec une

haute densitéde dislocations au voisinage du joint de grain

- Une zone C dans laquelle des grains fins éjui-axes (100 nm) existent avec des
zones tres déformeées au voisinage des joints de grains. Cependant, le centre des

grains ne pré&ente pas de dislocations

- Une zone D avec des grains recristallisés (1 um) exempts de dislocations mais

maclé&s

Ces zones résument 1’ensemble du processus de recristallisation dynamique.

flight direction

Figure 1-26 Observation MET de I’interface Cu/Cu [147]
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Figure 1-27 Caractérisation EBSD de la section transversale d’un revétement Ni obtenu

par projection afroid [148]

Une caractérisation par EBSD d’un dépd6t de nickel conclut aussi a une recristallisation
dynamique a I’interface [148]. En effet la préence de grains ultra fins et fortement
désorienté&s a é€observeée, Figure 1-27. Par cette observation, un méanisme fondésur
une recristallisation dynamique localisée a I’interface entre particules a pu &re propos&
Figure 1-28 [148]. 1l ressort alors que la configuration microstructurale de I’interface,
notamment la taille des grains recristallisés, déend du point de fusion du maté&iau

ainsi que de son niveau d’énergie attesté par les défauts d’empilement.

Figure 1-28 Méanisme de recristallisation al’interface [148]
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1.7. Objectifs de la these

Bien que de nombreuses éudes aient portésur les meéanismes de liaison gen&é& en
projection afroid, un consensus sur la théorie des mécanismes de liaison n’a pas
encore €té trouvé. Aujourd’hui, les mécanismes de liaison proposé€s comprennent ceux
liés aux phénoménes d'adhérence, d’ancrage mécanique et de formation de bandes de
cisaillement adiabatiqgue mais aucune hypothése n’est proposée pour connaitre
I’importance de 1’un par rapport a 1’autre, ni de leur chronologie. Conjuguée entre
transformations rapides a petite €helle, vitesses de déormation devess et
modifications complexes des propriéé des mat&iaux, la mod@isation tout comme la

validation expérimentale s’avérent extrémement difficiles.

Sur la base des connaissances éablies et pré&entées dans ce chapitre bibliographique,
connaissances apportéss par les réultats de recherches exp&imentales et nume&iques,
il nous ait apparu inté&essant de mener une éude de&lié aux meéanismes de liaison
initiés lors de la projection a froid. C’est pourquoi, ces travaux de thése ont 1’objectif de
mettre en éidence les mé&anismes de liaison al'impact des particules projetés par
projection a froid. Il s’agit d'observer directement la surface de contact entre la
particule et le substrat de maniée aapprofondir notre compréhension du méanisme de

liaison rev&ement/substrat.

Les dé@narches ré&lisées dans cette these visent aéudier la déformation du matéiau en
projection & froid et de comprendre les méanismes de liaison au cours de sa
déformation. Pour cela, notre choix s’est porté sur la projection de particules de Ni et
Inox sur un substrat soit en Al soit en Inox. Dans ce contexte d’étude, il s’agit, au
travers de modifications de paraméres opé&atoires (pression du gaz principal,

tempé&ature de préehauffage des particules et du substrat):
- d’é&udier la liaison interfaciale entre les particules et le substrat

- d’étudier les caractéristiques de la liaison interfaciale dans les revétements
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- d’identifier les paramétres principaux qui contribuent a modifier 1’adhérence

des rev&ements.
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Chapitre 2. Proc&lé de projection, moddes numé&iques et

moyens de caract&isation des dépds utilis&s au LERMPS

Ce chapitre présente l’ensemble des dispositifs expérimentaux mis en ceuvre pour ce
travail de these :

- Dans un premier temps, le proc&léde projection afroid et ses &uipements
connexes congis au laboratoire IRTES-LERMPS, les maté&iaux concernés
(poudre et substrat) par [’étude et les traitements thermiques

- Dans un second temps, seront dé&aillés les difféents moyens de diagnostic et
de simulation employés pour [’étude des caractéristiques du jet et des
particules en vol

- Dans un troisiéne et dernier temps, les techniques de préparation des
&hantillons et leur caracté&isation.

2.1. Moyens exp&imentaux

2.1.1. Le syst@me de projection afroid

Le systéne de projection afroid (Kinetic 3000, CGT Gmbh, Germany) est utilis&pour
fabriquer les dépdts. Ce systeéme se compose d’une armoire de commande, d’un
distributeur de poudre, d’un chauffeur de gaz et d’une buse de Laval. Le schéma
descriptif de ces diff@ents composants est présentésur la Figure 2-1 . L’air comprimé
ou I’azote sont employés comme gaz principal. L’armoire de commande est utilisée
pour re&guler la pression et la tempé&ature du gaz. Ces paramétres de fonctionnement
sont mesurés dans une chambre situé en amont du passage du gaz dans la buse de
projection. La pression maximale de gaz peut atteindre 4.0 MPa. Le gaz sous haute
pression est chauffépar un chauffant &aune tempé&ature maximale de 800°C. Le débit
de poudre est réglé par la rotation d’une roue doseuse située dans le distributeur de
poudre. La poudre est injectée axialement dans la buse de Laval avant son col. Le gaz
porteur est le gaz argon ou I’air et, afin d’éviter d’avoir des retours de gaz chauds dans
le systéme d’alimentation en poudre, le gaz porteur est en légere surpression par rapport
au gaz porteur principal. Les particules sont alors acc@é&és par le gaz principal jusqu’a
atteindre des vitesses devées, plus de 300 m s, Les particules percutent finalement le

substrat pour former le rev&ement. En accord avec la litté&ature [1-4], les substrats sont
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géné&alement pr&hauffé pour optimiser le rendement de dépd et aussi les propriéés

du rev&ement.

Booster Distributeur de poudre

Capteur de pression

Thermocouple

Revétement>

Substrat —

Armoire de commande Chauffeur de gaz

Figure 2-1 Photos du systame de projection afroid

2.1.2.La buse de projection

L’ensemble des échantillons (dépots et écrasements de particules) a été obtenu avec le
m@éne type de buse, asavoir une buse MOC (type 24 commercialisépar CGT [5]). La
gémérie et les dimensions de cette buse sont illustrés en Figure 2-2. Comme montré

sur cette figure, les dimensions de chacune des parties sont:

le diamétre d’entrée : 18.2 mm

la longueur de la partie convergente : 42.4mm

la longueur de la partie divergente : 130mm

le diamére de la gorge : 2.7mm

le diamétre de sortie : 7.8mm

ce qui correspond finalement a un rapport d’expansion de 8.3.
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Figure 2-2 Schéma de la géamérie de la buse MOC (type 24, CGT)

La poudre est injecté& axialement dans la buse, sa position d'entré est indiqués sur la
Figure 2-2 (Tube Bleu). La buse est refroidie par circulation d’eau afin d'éviter
I'obstruction de la buse et aussi am@iorer la fiabilitédu systéne de projection [6]. Le

systéme de refroidissement con@i maison est pré&entésur la Figure 2-3.

Figure 2-3 Photo du systéne de refroidissement de la buse

2.1.3.Les mat&iaux

Dans cette éude, deux poudres, Ni et Inox 316L sont projetés sur trois types de
substrat : aluminium, Inox 316L et, alliage daluminium 2024 dans le but
d’approfondir la compréhension du comportement & la déformation des couples
particules/substrat et de mettre en €évidence les meéeanismes associé&s dans les
rev&ements. Quelques proprié&és physiques des maté&iaux utilisé dans cette éude

sont @éumé&éss dans le Tableau 2-1
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Tableau 2-1 Quelques propriéés physiques des mat&iaux utilisés

Poudres Ni Al 316L Inox | Al 2024
Masse volumique (kg m) 8908 2700 7920 2730
Point de fusion (°C) 1455 660 1375~1450 | 502~638
DuretéVickers (MPa) 638 167 1373 137

2.1.4.Le systame de préhauffage des substrats

Afin de favoriser I’adhésion des particules projetées, le préchauffage des substrats a été
utilisé dans certains cas grace a I’utilisation d’une flamme. La température de surface
des substrats est mesuree par des thermocouples (testo 925 - Type K thermocouple) qui
sont ins&és sur la face arriére du substrat, comme indiquésur la Figure 2-4. Lorsque la
tempé&ature du substrat atteint la tempé&ature désiré, la projection débute et se termine

aprés un nombre défini de passages de la torche devant le substrat.

Figure 2-4 Photo du systéme de pré&hauffage du substrat
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2.1.5. Les traitements thermiques

Afin de former la phase interméallique al'interface entre le substrat et le rev&ement
Al-Ni, les ehantillons ont &é traités thermiquement dans le four conventionnel
(CHIDA, CD-1700X) ou dans le four mis au point au laboratoire qui permet de
travailler sous atmosphée d'argon, cela afin d'@iminer les effets de l'oxygene. Les
&hantillons ont é&échauffés a400°C et ont @émaintenus acette tempé&ature pendant
environ 15 minutes avant qu’ils ne soient refroidis dans le four jusqu’a la température
ambiante. Cette éude devrait permettre de révéler la présence d’une discontinuité de

liaison interfaciale.

2.2. Modée pour la simulation de la vitesse et de la tempé&rature

des particules

2.2.1.Le modele relatif a I’écoulement compressible du gaz

Le logiciel commercial Fluent a &é&utilisépour prélire la vitesse et la tempéature des
particules [7-12]. L’écoulement compressible du gaz est gouverné par les équations de
conservation de masse, de moment et d’énergie. Le gaz est considéré comme un gaz
parfait et la formulation basé sur la densité&est utilisé pour la ré&olution de la variation
des variables d’état. Le fluide est considéré comme newtonien dans le calcul par
’utilisation d’une viscosité constante qui est toutefois définie en fonction de la
tempé&ature selon la loi de Sutherland [7]. La formulation RANS permet de prendre en
compte la turbulence de 1’écoulement. Le modele K-¢ est utilisé pour décrire la loi de
viscositéturbulente. La Figure 2-2 présente la modé&isation du domaine gémérique
en accord avec les dimensions des buses dont la géamérie de ré&olution permet la
considération d’un modele 2D axisymétrique moins onéreux en terme de temps de

calcul et de mémoire stockee.
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Figure 2-5 Modée géamaérique et conditions de frontiees

Le domaine est spatialement discré&is€par un maillage quadrangulaire ré&gulier. Les
conditions limites du modée sont indiquées sur la Figure 2-5. En amont de la buse, on
applique une condition d’entrée en pression sur les zones d’entrée du gaz et de la
particule. La pression du gaz porteur est plus importante que celle du gaz principal. La
condition de sortie est une pression dont la valeur correspond & la pression
atmosphé&ique standard soit 1 atm. La paroi de la buse est considé&é adiabatique. La
condition &ala paroi est traitée par les lois standard de distribution pariéale de la vitesse
[7]. Dans le mode¢le, toutes les particules sont injectées sur la surface d’entrée a une

vitesse constante de 20 m s,

2.2.2.Le mode¢le d’interaction fluide/particule

L’accélération de particules a été calculée en utilisant la modélisation des phases
discrees (DPM). Le transfert de chaleur entre le gaz et les particules a &é&pris en
compte, en revanche, les interactions entre particules ainsi que les effets des particules

sur la phase de gaz ont &énggligeées [7].

L'acc@é&ation d'une particule sphé&ique par un é&oulement de fluide peut &re exprimeé

par I'é@uation suivante:

dV, 3C,p,

T_ 4dppp (Vg _Vp)‘vg _Vp‘

(Eq. 2-1)

Pour une particule sphé&ique lisse, Cq4 est donné par:
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Ci=a,+ 2 %
Re Re (Eq. 2-2)
0;24:0 0<Re<0,1
3,69;22,73;0.0903 0,1<Re<1
1,222;29.1667;—3.8889 1<Re<10
0,6167;46,5; 116,67 10 < Re <100
G828 = 0,3644:98,33;,-2778 100 < Re <1000
0,357;148,62; -47500 1000 < Re < 5000
0,46;-490,546;578700 5000 < Re <10000
0,5191; -1662,5;5416700 Re >10000

En ce qui concerne le comportement thermique des particules métalliques, I’hypothése
est faite que la conduction de la chaleur al'int&ieur d'une particule est négligeable, si
bien que la tempé&ature de la particule est considé&€é comme isotherme. La vitesse de

chauffage est déerite par:

dT 6h

p

dt C,.dp, (T-T)

(Eq. 2-3)

Le coefficient de transfert thermique est lié &ala conductivité thermique du fluide

gazeux par le nombre de Nusselt comme suit:

P (Eq. 2-4)
Et le nombre de Nusselt est donné&par:

Nu =2+0.6 Pr/* Re? (Eg. 2-5)

avec le nombre de Prandtl et le nombre de Reynolds définis par :

Y (Eq. 2-6) Mg (Eq. 2-7)

La signification des symboles est indiqués dans le Tableau 2-2.
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Tableau 2-2 Signification des symboles

Vp vitesse des particules, m/s Tp | tempé&ature des particules, K

Vg vitesse du gaz, m/s Ty | tempéature du gaz, K

Pp densitédes particules, kg/m?® Cp-p | capacitéthermique de particules, J/kg/K

Py densitéde gaz, kg/m® Cp-g | capacitéthermique du gaz, J/kg/K

Cd coefficient de tramee h coefficient de transfert thermique, W/m?/K

ai, az, a3 | Coefficients dans la formule de Cd | Aq conductivitéthermique du gaz, W/m/K

Re nombre de Reynolds Nu | nombre de Nusselt

viscositédynamique du gaz,
Mg Pr | nombre de Prandtl
kag/m/s

dp diamére de particule, m P pression du gaz, Pa

2.2.3.Les mat&iaux et paramékres de simulation

Les simulations de vitesse et tempé&ature de particule ont &éeffectuées par le logiciel
Fluent et ont permis d’établir une comparaison avec les résultats expérimentaux. Dans
cet objectif de comparaison, les paraméres de simulation qui correspondent aux

diffé&ents essais exp&imentaux sont ré&umes dans le Tableau 2-3.
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Tableau 2-3 Mat€&iaux et paramétres de simulation &udié& en liaison avec les

parameétres exp&imentaux

Particule de Ni projeté

Particule de Ni projetée

Projection des

sous diffé&ente pression de | particules
sous angle orienté
gaz principal d’Inox 316L
Gaz principal air air air
Tempé&ature du gaz
500 600 645
principal (°C)
Pression du gaz
3.0 2.0,24et28 2.5
principal (MPa)
Gaz porteur air argon argon
Tempé&ature de gaz
ambiante ambiante ambiante
porteur (°C)
Pression du gaz porteur
3.1 3.0 3.0
(MPa)
Taille de particule
32 30 21
(nm)
Forme de particule sphé&ique sphé&ique sphé&ique
Distance de projection
30 30 30

(mm)
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2.3. Modée pour la simulation des &rasements des particules

2.3.1.Le modée de simulation dynamique

T: 25°C

. l V: 440 m/s

symmetric

Figure 2-6 Domaine informatique, maillage et conditions aux limites du modde FEA

Le processus d’impact a grande vitesse est modélisé en utilisant une analyse
explicite lagrangienne par &éments finis (FEA) gr&e au code ABAQUS. Les
écrasements d’une particule isolée ou de multiples eérasements individuels sont
simulé avec ce modée. On utilise un modée axisymérique justifiépar la symérie
axiale des particules qui permet la considéation de cette configuration. Les conditions
cinématiques du probléeme sont indiquees sur la Figure 2-6. Le domaine est maill&par
des ééments quadrangulaires ré&uliers CAX4R. La gestion numé&ique du contact est

traité par la méhode de pénalit& tous ces processus éant supposes &re adiabatiques.
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Le domaine de calcul, les conditions de maillage et aux limites pour un impact
multi-particule sont donnés sur la Figure 2-6. Pour un impact aparticule, le maillage

est partageéd'une manié&e similaire.
2.3.2.Le modde de comportement du maté&iau

La loi constitutive de Johnson-Cook est utilisée pour rendre compte du comportement
des particules et du substrat lors de la collision dans des conditions de forte de vitesse
de déformation qui prévalent lors de la projection afroid. La simulation integre la
non-lin&rité gémeérique imputable au grand déplacement qui est un phé&omene
prévisible a I’interface particule/substrat lors de ’impact. Le critére de Von Mises
définit la surface de charge, isotrope qui évolue selon le modéle d’écrouissage de

Johnson-Cook: [13]:
ay:[m B(gep)N][lnLCIng*]-[l—(T*)M} (Eq. 2-8)

ouA, B, N, C et M sont des constantes matéielles liées, » est la déformation

plastique effective, et ¢ est le taux de d&ormation plastique effective normalisé
par rapport a une vitesse de déformation de réfé@ence. T est la tempé&ature

adimensionnelle définie comme suit;:

_ T _To
T,-T,

m

-I-*

(Eq. 2-9)

ou T, estlatempé&ature de fusion et T, estune tempéature de réféence.

L’équation d’état de Mie-Gruneisen deerit la variation de pression conforménent a
I’équilibre thermodynamique sous forte compression. Les propriétés mécaniques et

thermiques sont considé&ees isotropes.

Le Tableau 2-4 pré&sente les propriées, des mat&iaux utilisés dans ce modee [14-17].
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Tableau 2-4 Quelques propriéé& des maté&iaux utilisés dans la simulation des

&rasements [14-17]

Poudres Ni Al 316 Inox

Masse volumique, kg m3 8900 2710 7896
Conductivitéthermique, W m?* K1 90 218 16.3
Chaleur spé&ifique, J kg K 456 904 446

Point de fusion, °C 1455 660 1375

Limite d’élasticite, A, MPa 169 148 793
Coefficient de durcissement, B, MPa 648 345 510
Ecrouissage, n 0.33 0.183 0.26

Constante de vitesse de déormation, C 0.006 0.001 0.014
exposant du ramollissement thermique, m 1.44 0.895 1.03

2.3.3.Parameétres de simulation

Dans cette étude, la simulation de la déformation est utilisée pour connaitre I’état de
pression et de tempé&ature ala surface de contact des particules déposéss. Les

diffé&ents paramétres pour les simulations envisagées sont déerits dans le Tableau 2-5.
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Tableau 2-5 Parameéres de la simulation de déformation des particules et substrats

Impact de 20 et 40 Impact de particule sous
particules angle orienté
Type de particule Ni Ni
Taille de particule (um) 32 32
Vitesse de particule (m s2) 440 440
Tempé&ature de particule (°C) ambiante ambiante
Type de substrat Al 316 Inox
Tempé&ature de substrat (°C) ambiante ambiante
Angle de projection 90° 90° et 75°

2.4. Dispositifs de mesure, d’observations et d’analyses

2.4.1.La mesure de la taille des poudres

La granulomérie des poudres a &&mesuré par un granulomeétre adiffraction laser
(Malvern Mastersizer 2000), mesure basée sur ’interaction entre un &oulement de
particules et un faisceau laser incident. Cette analyse granulomérique donne accés a
diffé&entes données quantitatives comme le diamétre dso qui correspond ala taille
limite en dessous de laquelle se situe 50% du volume de la population de particules

considé&éss.
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2.4.2.Les techniques d’observation de la microstructure

L’observation des sections transversales de la matiere déposée (coupe du dépdt) est un
aspect important pour étudier la qualité de revétement et permettre d’évaluer leurs
propriéeés. Avant 1’analyse au microscope optique, les échantillons ont été préparés
selon les techniques méallographiques classiques [18]: les €&hantillons ont &é
sectionné& al'aide d'une scie Struers Accutom-5, placé dans une résine éoxy, puis

polis a I’aide de la polisseuse Struers Planopol-3.

La microstructure des échantillons a été observée en microscopie optique a I’aide d’un
microscope optique (OM, Nikon, Japon). Cet appareil a notamment permis de réliser
les observations afaible grandissement jusqu’a x100. Les images de microscopie

optique ont ééutilisées pour déerminer la qualitédu rev&ement formé

Apres analyse optique, des observations aplus fort grandissement ont &&conduites &
I’aide d'un microscope électronique abalayage (MEB, JSM5800LV, JEOL, Japon).
Les &hantillons ont eu besoin d'une &ape de traitement supplémentaire pour permettre
aux ¢€lectrons d’évacuer la surface observée et empécher I'accumulation de charges. Les
&hantillons ont donc subi un traitement de métallisation par 1’ajout d’un film mince

d'or et en utilisant du ruban adhé&if conducteur.

La microscopie éectronique abalayage (SEM) &uipé d'&ectrons secondaires (LED),
dectrons rérodiffusé (BED) et spectroscopie adispersion d'éergie (EDS) ont &é

aussi employées.
2.4.3.La mesure de vitesse des particules en vol

La vitesse des particules moyenne et son &art type ont @&mesurés par le systéme
commercial CPS- DPV 2000 (Automation Lte, St-Bruno, QC, Canada) [19], Figure
2-7.
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Figure 2-7 Schéma du dispositif exp&imental de mesure des vitesses de particules en
vol positionnésur le proc&léde projection afroid - Té&e de déection du signal et

géné&ateur de faisceau laser [19]

Basésur le mé@ne principe de mesure que les mesures effectuées par systé@ne DPV
2000 [19], I’émission des particules est trop faible dans le cas de la projection a froid
pour deelencher la déection des particules pré&entes dans le volume de mesure. Dans
ces conditions, le systéme a été instrumenté d’un laser longueur d’onde 780 nm qui
vient &lairer le volume de mesure pour permettre de déecter les particules qui y sont
pré&entes. Les mesures ont toutes &érélisées a30 mm de la sortie de la buse, sur
I’axe du jet pour correspondre a la position du substrat. Le faisceau laser vise cet
emplacement, soit encore un volume de mesure d’environ 1 mm? autour de cette
position. Afin la mesure est ré&lisé& par passage de la méme particule devant le
masque adeux fentes positionnésur la t&e du déecteur selon la mé&hode «temps de
vol ». La mesure permet d’isoler les caractéristiques en vitesse de chaque particule et

finalement d’en déduire une valeur moyenne et un écart type de mesure.

2.4.4.La mesure de la porositédes dénds

La porositédu déd est mesuré par logiciel Image J. Son principe est basé sur
I’analyse d’images [20]. Les images sont enregistrees dans un premier temps sous

61



Chapitre 2.Proc&léde projection, modéles numéiques et moyens de caractéisation des dép&s utilisés au LERMPS

extension«.bmp »ou <«.tiff >3 puis converties en modée de gris. Dans un deuxiéne
temps, une valeur critique de niveau de gris (gray level) est fixee de maniee ajuger si
le point sur I’image en pixel peut étre considéré comme une pore ou non. Finalement,
un minimum de 15 images prises aléatoirement sur I’échantillon est analysé pour

chaque déa de fagon &déerminer une valeur moyenne et son &sart type.

2.4.5.La technique de détachement d’une particule du substrat

Une fois les &rasements de particules individuelles effectués et de maniée aobserver
distinctement les caractéistiques de la microstructure de la surface de contact
particule/substrat, une nouvelle mé&hode a &éproposee sur la base de celle utilisée
pour les essais de traction. C’est avec ce principe que les particules déposées ont pu
é@re déacheées du substrat. Le schéma du principe est fourni dans la Figure 2-8. Une
couche de colle adhé&ive mince (FM1000 adhé&ive, Couche Sales, LLC, USA) est
badigeonneée entre la surface ouse trouvent les particules impactées et la surface du
pion de traction. Les particules sont alors piéées dans la colle présente sur le pion.
Une autre couche de colle est &endue entre l'arriéee de substrat et une nouvelle
surface de pion. Les éhantillons ainsi préaré sont placé dans un four 2185 <C
pendant une durée de 2 puis soumis au test de traction (testeur de traction IC

SCOFFIER, Estotest 50, France, avec une vitesse de 1.26 mm/min).

A la fin du test de traction, et lorsque la rupture a eu lieu al'interface entre le substrat
et le pion colléqui retient les particules, des particules peuvent &re déachés du
substrat. C’est la méthode qui a permis d’obtenir la surface fracturée de contact

particule/substrat.
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Figure 2-8 Schéma du dispositif exp&imental pour déacher la particule de substrat

2.4.6.La mesure de I’adhérence des dépots

L’adhérence des dépots a été mesurée suivant la norme ASTM C-633-01 [21]. Le
schéna de mesure est pré&entésur la Figure 2-9. De mani&e similaire aux essais
rélisés sur les &rasements de particules individuelles, la mé&ne procé&lure a &ésuivie
pour la mesure de ’adhé&ence des dé@s. Ainsi, les &hantillons de diamétre 25 mm et
d’éaisseur 100 mm ont &écollé& sur deux contre pions taraudés en acier de diamétres
identiques. L'ensemble a &€&maintenu dans un systéne de maintien axial lors de la
phase de collage de la colle péliculable (FM1000) qui s'effectue avec une durée de 2
heures &185<C dans un four. La cohésion des déds est ensuite mesurée en utilisant
une machine de traction sous une vitesse de 1.26 mm/s. Plus de trois essais ont &é&

effectués pour définir une valeur moyenne et un &art type.
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Figure 2-9 Schéma de mesure de 1’adhérence du dépot

2.4.7.La mesure de la duretédes dépds

La duretédes dépds a é&é&déerminé par essai de microdureté Vickers [22]. Les
conditions d’essai correspondent a une charge de 300g pour un temps d’exposition de

15 s. La formule donné& ci-dessous a permis de calculer la duretédes &hantillons:
HV=1.8544 P ¢ (Eq. 2-10)
avec P la longueur moyenne de la diagonale de I’indentation (m) et d la charge (kg).

Les valeurs moyennes et €art type correspondent aplus de 10 points de mesure

positionnés alétoirement sur le déa.

2.5. Conclusion

Au travers de ce chapitre, une présentation des diffé&ents instruments utilisés pour la
r&lisation des &hantillons, leur contrde au cours de la projection et par suite de leur
caract&isation a &é donné Une deuxiene partie complée cette approche

exp&imentale en préentant les diffé&ents modées développé& qui serviront en
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particulier de comparaison avec les éudes exp&imentales. Pour la partie exp&imentale,
cette pré&entation inclut chronologiquement les composants du procé&l&de projection,
les mat&iaux projetés et les mé&hodes de contrde et de diagnostic et les techniques de
caract&isation. Pour la partie moddisation, la préentation déaille les modées
employés pour la simulation des données relatives au jet et aux particules dans le jet et

a I’impact.

Basésur cette dénarche complée de r&lisation des éhantillons, le chapitre suivant
donne les principaux ééments de cette éude fondé sur la recherche des mé&anismes

de liaison initiés en projection afroid.
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Chapitre 3. Etude des meanismes de liaison lors de la

projection de particules Ni

Sur la base de chapitre 1, on peut trouver des éudes pertinentes sur le mé&anisme de
formation d’un revétement obtenu par projection afroid [1]. Les phé&omenes d'impact
de particules sont éudié depuis longtemps aussi bien par mé&hodes numériques
qu’expérimentales mais le mé&anisme de liaison reéel qui intervient au cours du
proc&léde projection d froid n’est toujours pas entierement compris. C’est pourquoi, il
appara® né&essaire approfondir les éudes portant sur le mé&anisme de liaison a
I'impact des particules. Dans ce chapitre, plusieurs éénents seront éudiés telles que
les conditions de formation d’une liaison métallurgique, de la liaison interfaciale
entre les particules et le substrat ou encore du mécanisme de formation d’un mélange
tourbillonnaire dans le rev&ement. Pour [’ensemble de ces recherches, I'effet de la
pression du gaz principal sur la compaction sera observé de fagn & mettre en
&idence les diffé&ences de caracté&istiques. Ainsi, [’étude sur la déormation des
particules et des substrats lors de la collision & grande vitesse, devrait permettre
d’identifier certains facteurs clés dans le mécanisme de liaison au sein du rev&ement,
et permettre alors d’expliquer la formation d’un revétement par procédé de

projection afroid.

3.1. Formation d’une liaison métallurgique entre particule dure

de Ni et substrat mou d’Al au cours de la projection a froid

3.1.1. Introduction

A I'neure actuelle, la théorie la plus acceptable pour obtenir une interface sans oxyde est
que le jet de méal dirigévers I'ext&ieur puisse @iminer les oxydes brisé présents a
I’interface de fagon a former un contact métal-méal [2, 3]. C’est par exemple le cas
pour certaines combinaisons particule/substrat comme Cu sur Cu [4] ou Al sur Al [5, 6].

Les particules et le substrat préentent ensemble un ramollissement thermique
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significatif dans la ré&ion interfaciale. Toutefois, dans le cas de particules dures
s’écrasant sur un substrat mou, comme des particules de Ni projetées sur un substrat
d’Al, il se trouve que la particule est Iégerement déformée sans formation d’un jet de
meéal [7]. Par conséguent, dans ce cas speeifique, il peut &re imaginéd'autres raisons
pour provoquer le contact méal-méal et par suite la formation de la liaison
méallurgique. Dans ce contexte de recherche, il s’agit en particulier de chercher a
identifier le moment de la formation de la liaison mésallurgique, le déeouplage ou non
entre 1’apparition d’une liaison métallurgique et I’apparition d’une liaison mé&sanique et

finalement d’établir la relation entre ces deux liaisons.

Afin d’isoler les phénoménes mentionnés ci-dessus, une analyse systénatique a &é
ralisee pour clarifier le mé&anisme de liaison al'interface du rev&ement et du substrat.
Les maté&iaux Ni et Al ont &ésdectionné& comme poudre et substrat respectivement
en raison de leur grande diffé&ence de dureté(duretéde Vickers/MPa, Ni:638, Al:167).
Des résultats expérimentaux et de simulation ont été obtenus qui permettent d’élaborer
une nouvelle théorie pour expliquer les proprié&és de I'interface rev&ement/substrat en

partie sans oxyde applicable ala projection de particules dures sur substrat mou.

3.1.2. Maté&iaux et paramétres de projection

La poudre utilisée dans cette &ude est de la poudre de Ni sphé&ique (ECKA Granules
Metal Powders Ltd., Allemagne) de diamére moyen de 32pm mesuré par
granulométre laser (Mastersizer 2000, MALVERN Instruments, UK ). La Figure 3-1
montre la morphologie et la distribution de la taille des poudres de Ni. Les
&rasements de particules individuelles et les rev&ements ont &éproduits grae au
systtme CGT K3000 (LERMPS, UTBM, France) muni d’une buse Laval (MOC 24,
CGT). La pression et la tempé&ature du gaz principal al'entrée de la buse ont &&fixé
a2.8 MPa et 600<C. La distance entre la sortie de la buse et la surface du substrat est
maintenue a 30 mm. Les vitesses de traversé& du pistolet pour produire les

écrasements et le revétement sont 500 et 100 mm/s pour chacun d’eux.
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Figure 3-1 Morphologie et distribution de taille des poudres de Ni

3.1.3.Moyens de caract&isation

Les caractéristiques de la liaison interfaciale ont été étudiées d’une part par I'évaluation
de la zone de diffusion Ni-Al formée aprés traitement thermique et d’autre part par
analyse de la morphologie du faciés en fracture aprés l'essai de traction. Les
&hantillons pour le traitement thermique ont é&échauffé&s a400<C et maintenus acette

tempé&ature pendant 15 min, puis refroidis dans le four jusqu'atempé&ature ambiante.

Les facies en fracture de la particule/substrat et du rev&ement/substrat ont é&&obtenus
par un essai de traction (IC ESCOFFIER, Estotest 50, France). Les é&hantillons ont &&
collé sur I'@rouvette de traction avec de la colle adhé&ive commerciale (FM1000
adhésif, Couch Sales, LLC, USA). Ensuite, les &hantillons ont &é &iré avec une
vitesse de 1.26 mm/min. Il s’est avéré que ’essai de traction a di étre effectué a
plusieurs reprises pour permettre a la fracture d’intervenir a l'interface entre
rev&ement/substrat. Un microscope éectronique abalayage (MEB) (JEOL JSM-5800
LV, Japon) éuipédiune unitéEDX (Oxford Instruments INCA system, UK) a &é&
utilisépour caractéiser les microstructures des €erasements des particules et aussi des
rev&ements. La formation de la couche de diffusion Ni-Al & [linterface

rev&ement/substrat a quant aelle &é&analysé& par EDS.
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3.1.4. Analyse par éénents finis

Les analyses par ééments finis (FEA) portant sur I'impact de plusieurs particules sur le
substrat ont éérealisés alaide du logiciel ABAQUS pour évaluer la pression de
contact al'interface particule/substrat. La simulation dynamique explicite utilise la
formulation lagrangienne. Le processus de formation du rev&ement a éesimplifiéde
maniére a prendre en compte I’impact sur le substrat entre 20 et 40 particules de taille
32um (la méme que la taille moyenne des particules mesurées expérimentalement). Un
substrat en aluminium a @éd€ini, i.e., de diametre 320 pm et d’épaisseur 160 um. Les
maté&iaux mékalliques sont deerits par le modde de plasticitéJohnson et Cook [8].
Comme pr&&lemment présentés en particulier dans le Tableau 2-4 (cf. chapitre 2) et
sur la Figure 2-6 (cf. chapitre 2), les caracté&istiques des maté&iaux appliqués dans les
simulations y sont d&aillés ainsi que le domaine de calcul, le maillage et les conditions

aux limites du modée.

3.1.5.Commentaires sur les observations

Les eéhantillons avant traitement thermique et apres traitement thermique ont &é
coup& et polis afin de révéder les caracté&istiques de la liaison al'interface des
particules et des rev&ements. La Figure 3-2 et la Figure 3-3 montrent les images en
coupe transversale de la particule de Ni et de son rev&ement, tous deux déosés sur le
substrat Al, sans traitement thermique et apres traitement thermique. L’observation de
la Figure 3-2 (a) (sans traitement thermique), indique que les particules déposéss ont
profondément pénéréle substrat. La liaison al'interface entre la particule et le substrat
semble parfaite, sans pores, ni dédris de film d'oxyde ou autres défauts. Une parfaite
continuité de maticre est observable a I’interface suggé&ant en cela une bonne adhé&sion
entre la particule de Ni et le substrat d’Al. Dans le cas de 1’observation de la Figure 3-3
(a) (apres traitement thermique), I'interface particule/substrat n'a pas changé& aucune la
couche de diffusion n’a été formée, ce qui suggere l'absence d'un contact intime

méal-méal entre la particule et le substrat.
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Figure 3-2 Vue en coupe transversale de la particule et du rev&ement sans traitement

thermique
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Figure 3-3 Vue en coupe transversale de la particule et du rev&ement apres traitement

thermique

L’analyse sur le dépot complet présenté sur la Figure 3-2 (b) (sans traitement) indique
que le rev@&ement et le substrat semblent trés bien accommodé& sans présence de
défauts évidents a I’interface. En revanche, aprés le traitement thermique Figure 3-3 (b),

on constate la formation d’une couche de diffusion Ni-Al al'interface. La zone de
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diffusion a &éidentifi& par analyse par EDS, Figure 3-4. La formation de la zone de
diffusion est une conséguence d'une ré&ction chimique al'interface qui né&essite aussi
la formation d’un contact intime métal-méal entre les deux maté&iaux [7, 9].
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Figure 3-4 Analyse EDS de la région ala surface du substrat

En conclusion, par traitement thermique, les analyses montrent que le contact
métal-méal peut &re obtenu au sein du rev&ement complet, mais reste absent pour

I’impact d’une particule individuelle.

La Figure 3-5 montre la surface de contact d’un faciés en fracture d'une particule de Ni
(Figure 3-5 (a)) et du rev&ement (Figure 3-5 (b) et (c)) aprés dimination du substrat
d’AL

On observe que la surface de contact pour la particule individuelle est lisse et propre,
sans aucun signe de liaison méallurgique. Cependant, pour le dé& complet, le
maté&iau Al du substrat est clairement identifiable sur le faciés de rupture, ce qui
signifie que la force de liaison entre le rev&ement et le substrat dans cette région est
supé&ieure ala force de traction sur le substrat Al. Compte tenu de cette constatation, il
est plausible de penser qu’une liaison métallurgique méal-mésal discontinue ahaute

adhé&ence est produite al'interface rev&ement/substrat.
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Figure 3-5 Morphologie de la fracture de la surface d'une particule de Ni (a) du

rev&ement (b) et cartographie EDS correspondante (c) apreés @imination du substrat Al

Fondées sur les observations faites en ce déout de chapitre et éayées par de nombreux
articles, les liaisons mé&anique et méallurgique sont deux principaux meéeanismes de
liaison en projection afroid. D une part, la liaison mécanique sans réaction chimique
est le mécanisme validant I’existence d’une liaison entre le revétement et le substrat et,
se produit géné&alement lorsque le maté&iau constituant le substrat est plus mou que le
maté&iau projetéasavoir les particules [7, 10-17]. Ainsi, un ancrage se produit et peut
é@re considé€écomme une liaison meéanique typique, apparaissant sous la forme de
particules dures prises au piege dans le substrat constitué d’un matériau mou. Ce type
d’ancrage nait deés I’impact d’une premiere particule et perdure par suite dans le
revétement complet. D’autre part, la liaison métallurgique est 1’autre meanisme de
validation de la liaison entre le rev&ement et le substrat. Elle fait suite &ala réction

chimique qui a lieu sur une distance trés faible a I’interface revétement/substrat et entre
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particules déosers. L’existence de ce type de liaison a é&€largement renseignée avec
I’observation des intermétalliques ou des phases amorphes dans la r&gion interfaciale
ou avec I’observation de caractéristiques type fossettes apparaissant sur le facies de
rupture. La liaison méallurgique s’affiche donc comme le résultat d’une réaction
chimique al'interface due &une instabilitéde cisaillement adiabatique dans cette
region.

Dans cette r&gion encore ou l'instabilitéde cisaillement adiabatique se produit, le
ramollissement thermique est dominant sur le phé&oméne d’€rouissage permettant
aux matériaux de se comporter comme des maté&iaux visqueux en formant des jets de
matiée aextruder [2, 3]. Ces jets de métal permettent d’une part d’éliminer les films
d'oxyde présents a la surface des particules et du substrat et permettent, d’autre part,

aux deux maté&iaux de garantir un contact mé&al-méal direct [5].

3.1.6. Hypothese plausible sur le processus de formation de la

liaison mésallurgique au cours de la projection

Si on ré&ume les conclusions du paragraphe pré&élent, les résultats exp&imentaux
indiquent qu’aucun contact métal-métal et qu’aucune liaison métallurgique n’existent a
l'interface aprés I’impact d’une particule seule mais que ces deux é@ments apparaissent
dans le dé&@ complet. Sur la base de ces observations, il est proposéque I'effet de
martelage produit par la rééition des impacts des particules sur le substrat favorise la
déformation des maté&iaux et parvienne afracturer les oxydes en débris de tailles trés
petites. Ainsi, des pores sont géné&é par les oxydes brisé& en petits morceaux a
I'interface, ces pores se remplissent et permettent de cré&r un contact méal-méal

discontinu au sein du déa.

Comme observésur les deux figures pr&élentes, Figure 3-3 (b) et Figure 3-5 (c), il est
intéressant de remarquer qu’un contact métal-métal et qu’une liaison métallurgique se
sont produits a I’interface revétement/substrat lors de la réalisation du dépot sans pour

autant noter 1’existence d’un métal de jet. Pourquoi? Deux conditions doivent &re
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remplies pour permettre la généation de la zone de diffusion Ni-Al au cours du post

traitement thermique :

- La premiee condition est de creéer la rupture du film d'oxyde en surface de

maniée aexposer le méal sans oxyde

- Laseconde condition est de favoriser les contacts avec ce nouveau mésal.
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Figure 3-6 Proposition d’un schéma chronologique des mécanismes de liaison a

Pinterface

La Figure 3-6 pré&ente une proposition schématique du processus de liaison a
I’interface revétement/substrat au cours de la projection. Initialement, Figure 3-6 (a),
les films d'oxyde a la surface des particules et du substrat sont fracturés sous I’impact a
grande vitesse des particules. Cependant, I'éergie cinéique fournie par la particule a
I’impact est insuffisante pour @iminer entiéement les oxydes de cette ré&gion et ceux ci
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s’organisent autour d’une structure en forme de pont qui donne lieu a la naissance de
nombreux pores al'interface et qui empé&hent le contact mé&al/méal sans oxyde
d’exister. Par suite, sur la Figure 3-6 (b) est représentée la poursuite de construction du
déad avec une distinction des deux zones, avec et sans oxydes. Les oxydes resté&s a
I’interface revétement/substrat se brisent, la déformation des particules constituant les
premiges couche est accentuee dCe a l'effet de martelage. Il en résulte une
augmentation de la tempé&ature du méal non oxydé a l'interface, donc de son
ramollissement et finalement des extrusions de débris d’oxyde surviennent sous la
pression locale devé. En cons&juence, la structure des oxydes en forme de pont au
départ est déruite, ceux-ci sont atomisés a des tailles trés petites et 1’alternance entre
region oxydés et non oxydeée devient plus diffuse avec la pré&sence de nombreuses
porosités toutes petites elles aussi. A partir de ce stade, les nanoporosités peuvent &re
remplies de matiere issue des mat&iaux déformés, et un contact intime discontinu entre

méal particule et méal substrat peut &re r&lisé€ Figure 3-6 (d).
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Figure 3-7 Modélisation par éléments finis de la pression de contact a I’interface entre

revétement et substrat apres 1’impact de 20 et 40 particules de Ni
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Afin de confirmer cette hypothése, des essais de simulation par &éments finis ont &é&
meneés. Les ré&ultats concernent un nombre des particules de Ni de 20 ou 40 déposees

sur le substrat en Al, Figure 3-7.

On voit que la pression de contact a I’interface est relativement élevée sous I’impact des
particules. Cependant, il a &é&rapportépar certains auteurs que le jet de mé&al ne
parvenait pas anettoyer les oxydes dans la partie centrale de l'interface malgréla
présence d’une forte contrainte de cisaillement interfaciale a I'impact [4]. Pour preuve
de ces constatations, la Figure 3-8 obtenue par K.Kang montre ’interface entre les
particules d'aluminium et le substrat d'Al de 1050. Sur cette image, les zones claires
correspondent aux pores. Le long de l'interface, on remarque d’une part le mauvais état
d'adhérence et d’autre part le film d'oxyde d'aluminium dont I'&aisseur est de 150 nm
en moyenne. Finalement, la formation d’un contact direct entre métal issu de la
particule et méal issu du substrat ne peut se produire. 1l se peut malgrétout que I'effet
de martelage répéélors des impacts de particules conduise aune cohésion satisfaisante

du rev@&ement

Particle

Aluminum oxide Interface

i

Substrate

Figure 3-8 Micrographie TEM de 1’'interface particules d'Al et substrat d’Al de 1050

[18]
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3.1.7.Conclusion

En résumé, I’analyse des revétements de Ni projetés sur substrat d’Al a permis de
clarifier le méanisme de liaison al'interface du rev&ement/substrat. Les réultats

exp&imentaux indiquent que :

- L’impact d'une seule particule ne suffit pas a générer un contact métal — méal
sans oxyde et une liaison mé&allurgique al'interface du rev&ement/substrat en

raison de la structure en forme de pont des débris d’oxydes

- Le contact mé&al-méal et la liaison mé&allurgique propre peuvent exister dans le

rev&ement complet

- L'effet de martelage répété et continu des particules qui s’écrasent sur le
substrat provoque une fracture des oxydes présents a I’interface, leur
atomisation en ééments de taille nanomérique et favorise la déformation des

deux maté&iaux, particules et substrat

- Les pores gené&é&s par les débris d'oxyde en forme de pont al'interface sont
remplis de matiére et le contact discontinu méal-méal est alors ré&lisé Sous la

pression élevée régnant a I’interface, la liaison métallurgique est réalisée.

3.2. Instabilitéde la liaison interfaciale

3.2.1.Introduction

L’apparition d’un phénomene singulier de liaison sous forme de mé&ange de mat&iaux
a D'interface revétement/substrat, dénommé¢ instabilité interfaciale, a été signalée dans
un nombre limitéd'&@udes portant sur les interfaces entre Ni/Al [16] et Cu/Al [17]. Le
m@aange de mat&iaux conduit aune «sorte >»de liaison mé&anique qui n’est observée
que pour le rev&ement complet. Il ressort de ces éudes que les mat&iaux rev&ement et
substrat se mé&angent al'interface en cr&nt des tourbillons de matiee. Ce mdéange de

mat&iaux donne naissance awune structure interfaciale trés diffé&ente de celle observé
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géné&alement et finalement conduit &un meilleur effet de verrouillage. Un tel motif de
liaison, en supposant qu'il est associ€ aune plus grande surface de contact et un
verrouillage plus fort, permet alors la promotion de la force de liaison interfaciale. Bien
que quelgues travaux se soient concentrés sur le meéeanisme de formation du méange
de matériaux a l'interface revétement/substrat, les seuls résultats présentés jusqu’a
maintenant font &at uniquement de photos en coupe transversale de l'interface lié

meésaniquement [17, 19].

C’est pourquoi, une interprétation convaincante du mécanisme de mélange des

matéiaux et de sa relation avec le meéeanisme de verrouillage serait la bienvenue.

Dans cette section, afin de traiter les problénes de meésanisme de formation d'une
liaison mé&anique (par verrouillage ou par méange de maté&iaux) apparaissant a
I'interface rev&ement/substrat en projection afroid, des particules de Ni et un substrat
en Al 2024 ont éé&sdectionnés. En se basant sur les réultats exp&imentaux et de
simulation, une nouvelle théorie a &€& imaginé& pour expliquer ce mé&anisme de
formation et pour la premiée fois aussi, la transformation du mé&anisme de liaison a

éééaudieé avec I'éaisseur croissante du rev&ement.

3.2.2. Maté&iaux et paramétres de projection

Les ménes mat&iaux (poudre Ni et substrat Al 2024) que ceux séectionné&
pr&&aemment (cf. 3.1.1) ont &éutilisé pour cette nouvelle &ude, le m&ne pistolet et
la méne distance de projection. La pression et la tempé&ature du gaz principal a
I'entré& de la buse sont maintenant fixé&s a2.4 MPa, et 360<C, respectivement. Afin
d’analyser 1’effet de I’épaisseur des couches projetées sur les phénomenes a

I’interface, différentes conditions ont été testées pour obtenir les différents

&hantillons, asavoir :

- un seul passage de la torche devant le substrat aune vitesse de 500 mm/s dans

le cas d’écrasement de particule,
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- un seul passage de la torche devant le substrat &une vitesse de 100mm/s dans

le cas d’un revétement mince

- 5 passages de la torche devant le substrat aune vitesse de 100mm/s dans le cas

d’un revétement épais.

3.2.3.Moyens de caract&isation

De maniere amettre en &/idence des ééments factuels de cette instabilit€interfaciale,
la variation de la tempé&ature interfaciale au cours de la formation du rev&ement a &é&
&aluee. La tempé&ature du substrat proche de l'interface a &€& mesuré& par un
thermocouple insé&é&dans le substrat atravers un petit trou percésur sa face arriere. La
distance entre la pointe du thermocouple et la surface du substrat est contrdé& comme
infé&ieure &0.5 mm, pour assurer la préeision de la mesure de tempéature. Les
caractéistiques de la liaison interfaciale ont @é€é&udiées, comme pré&&emment, par
I'évaluation des propriéés de la zone de diffusion Ni-Al formé& aprés traitement
thermique et par analyse de la morphologie du facies en fracture apres I'essai de traction.
Concernant le traitement thermique, les &hantillons ont &é chauff& &400<T et
maintenus acette tempé&ature pendant 15 min, puis refroidis dans le four jusqu'a
tempé&ature ambiante. En plus des analyses ré&lisées par MEB et EDS, la
déermination du comportement en déformation des grains et sous-grains a &é
effectué en utilisant une méthode d’imagerie avancée par contraste de canalisation [20,
21] pour une distance de travail 3 mm, une tension d'accéé&ation de 10 kV et une

ouverture 120 um.

3.2.4. Transformation du me&anisme de liaison interfaciale en
projection afroid

La Figure 3-9 pré&ente des images MEB en coupe transversale des interfaces entre
particule et substrat et entre revétement et substrat sans traitement thermique. L’ effet du

nombre de particules projeté&s sur le substrat est considé&é puisque successivement
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seront présentés les observations de I’écrasement de particules individuelles, puis d’un

revétement mince et pour finir d’un revétement épais.

(a) (b)

(©) (d)

Figure 3-9 Images MEB en coupe transversale de I’impact d’une particule Ni sur le
substrat Al et des interfaces rev&ement/substrat sans traitement thermique. (a) image
de I’écrasement d’une particule, (b) image d’un revétement mince, (c) image d’un

rev&ement &oais et (d) fort grossissement de la zone encadré en rouge de (c)
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(@) Verrouillage mé&anique (b) Verrouillage méeanique et liaison

méallurgique

(b) Mdange de tourbillons et liaison mésallurgique

Figure 3-10 Images MEB en coupe transversale de ’impact d’une particule Ni sur le
substrat Al et des interfaces rev&ement/substrat aprés traitement thermique. (a) image
de I’écrasement d’une particule, (b) image d’un revétement mince et (¢) image d’un
rev@&ement épais. Les carrés blancs indiquent 1’ancrage mécanique dans la région

interfaciale.

La Figure 3-10 pré&ente des images MEB en coupe transversale des interfaces entre
particule et substrat et entre rev&ement et substrat apres traitement thermique. Au
départ, Figure 3-10 (a), les particules individuelles sont clairement pigéss dans le
matériau substrat ce qui provoque leur verrouillage (ancrage). On constate qu’aucune
couche de diffusion Ni-Al n’est produite entre les deux matériaux et qu’aucune liaison

métallurgique n’est formée ceci en raison de I'existence de pores et d’un film d'oxyde a
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I'interface particule/substrat empé&hant les contacts intimes méal-méal. Seul un
verrouillage méanique a eu lieu al'interface. Ensuite sur le rev&ement mince, Figure
3-10 (b), par analyse pré&ise de cette interface, les réultats EDX confirment que la
couche interméallique Ni-Al est observable dans certaines zones de linterface
rev&ement/substrat indiquant I'existence d'une liaison méallurgique. On peut ainsi
concevoir que gr&e aun effet de compactage dG ala rééition de projections de
particules, les films d'oxyde présents initialement sur la surface des mat&iaux peuvent
se briser et favoriser une surface plus importante de contact intime méal-méal pour
géné&er une liaison méallurgique. Enfin sur le rev&ement épais, Figure 3-10 (c), des
transformations notables des méanismes de verrouillage et de liaison méallurgique
apparaissent. Celles ci sont nettement visibles puisque l'instabilité a 1’interface se
manifeste sous la forme d'un méange de tourbillons de maté&iaux aplus grande €helle
produisant possiblement un verrouillage méanique accentué Le degréd'imbrication
devient de plus en plus important, ce qui s’accompagne d’une force de liaison accrue.
Simultanément, la couche de diffusion Ni-Al est dominante dans la ré&jion d'instabilité
interfaciale, son existence éant probablement conduire &ala plus grande surface de

contact entre les deux mat&iaux soumis aune déormation accrue.

3.2.5.Evolution de la microstructure a l'interface entre

rev@&ement/substrat

En accord avec ces observations, il peut étre considéré que I’instabilité interfaciale en
projection afroid soit analogue aune instabilitéde type Kelvin-Helmholtz qui exige
des maté&iaux visqueux mobiles ades vitesses diffé&entes le long de I'interface. Dans
ces conditions, le méange tourbillonnaire des maté&iaux se produit naturellement en
raison du déplacement des maté&iaux dGaleur ramollissement thermique (tempé&ature
adiabatique et interfaciale devee). Cependant, comme visualisee sur la Figure 3-10 ce
type d’instabilité interfaciale n’a pu étre observé que dans le revétement épais (Figure
3-10 (c)) et pas dans les images correspondant a 1’impact d’une particule ou au sein

du rev&ement mince (Figure 3-10 (b)).
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Si D’élévation de température adiabatique est le facteur dominant, l'instabilité
interfaciale devrait &re observés dans les trois cas de projection. Ainsi, il semble
plausible de conclure que lI'augmentation de la tempé&ature ne peut &re responsable &
elle seule du ramollissement thermique provoquant le méange des deux maté&iaux.
Par conséjuent, il existe un autre phéomene qui permet de déelencher le méange de

mat&iaux agrande €helle.

Le ramollissement thermique peut &re une conséjuence de la recristallisation
dynamique lors de la déformation thermoplastique [22], mais aussi un adoucissement
thermomécanique dii a 1’échauffement confiné produit par les déformations larges
pendant les phénomeénes d’instabilité. En projection a froid, la tempéature du
rev&ement et la tempé&ature du substrat augmentent considé&ablement en raison de la
chaleur dégagée par I'onde de choc plut@ que de généer directement al'interface par
adiabatiqgue é@évation de la tempé&ature. [22, 23] Une telle augmentation de
tempé&ature peut largement dépasser les tempé&atures de recristallisation respectives
des maté&iaux a faible point de fusion (590° C pour le Ni, 150° C pour I’Al), et
deelencher le ramollissement thermique des maté&iaux aleur interface. La Figure 3-11
montre I'éolution temporelle de la tempé&ature du substrat aproximitéde l'interface
au cours de la construction des rev&ements. On constate que la tempé&ature a
augmentéimmeliatement aprées le premier passage de la buse de projection et atteint
130<C. Ensuite, et au fur et amesure des passages de la buse, la tempéature monte
jusqu'a atteindre un maximum de 190<C. On doit noter par ailleurs que le
thermocouple a &éplacéen retrait de 0.5 mm par rapport ala surface du substrat, ce
qui donne des valeurs mesurées un peu sous estimées par rapport ala ralité Les
tempé&atures mesurees sont restés en dessous de la tempé&ature de recristallisation de
Ni, ce qui implique que le Ni n'a pas subi de recristallisation mais seulement un
ramollissement thermique dans la zone de mdange pendant tout le processus de
construction du dé@. Cette théorie semble plausible avec les mé&anges de maté&iaux

observés sur la Figure 3-10 (c).
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Figure 3-11 Evolution temporelle de la tempé&ature du substrat aproximitéde

I'interface pendant le processus de formation du rev&ement

Cette théorie est en plus étayée par I’observation de la formation de sous-grains et de
zones de déormation plastique visibles sur la Figure 3-12. Sur cette image
correspondant a 1’écrasement d’une particule individuelle (Figure 3-12 (a)), aucun
signe de formation de vortex n’est visible. Il peut étre admis que l'impact unique
d’une seule particule n’a pas fourni suffisamment d'éergie pour atteindre
I’augmentation de température critique .Cependant, dans le cas de revétement épais,
sur une bande d'environ 8 pm de largeur maintenant al'interface Figure 3-12 (b), les
grains de matiere issus du substrat sont transformé en ééments de taille plus petite et
fortement déformés. Dans cette région précisément, les grains d’Al présentent une
morphologie allongée avec leurs axes longitudinaux sensiblement paralldes a
I'interface rev&ement/substrat. Une telle transformation est considéé comme éant
une conseéguence de la chaleur d'entré& qui, permet de déasser la tempé&ature de
recristallisation. Des bandes éroites des sous-grains avec une autre orientation
cristallographique ont pu &re observés ades profondeurs comprises entre 8 et 25 pm
de l'interface, Figure 3-12 (b). Leur formation est une consé&juence de la d&ormation
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plastique accumulé dans les grains individuels oul'éergie préente ne suffit pas a
transformer compléement la structure des grains. Ainsi, les particules de Ni
possédent des niveaux devés de déformation plastique, comme cela est attestépar la
structure des sous-grains internes observee au milieu du rev&ement, Figure 3-12 (c).
Ces observations et argumentaires proposés s’accordent avec les résultats pré&entés
dans certains articles, par exemple dans [24]. Cependant encore, aucun €oulement
visqueux de matiére n’a été clairement observé si bien que la déformation pourrait
ére attribué ades considéations cristallographiques qui modifient les orientations
des sous-grains. En se basant sur la comparaison de la structure des grains de Ni &
proximitéde l'interface et au milieu du rev&ement (Figure 3-12 (b) et (c)), aucune
diffé&ence significative n'a &éobserveé, signifiant que la déformation des grains de
Ni suit un motif identique dans les deux reégions. De toute &idence & nouveau,
l'augmentation de tempé&ature aproximitéde l'interface n'a pas &é suffisamment

importante pour dé&lencher le ramollissement thermique de la particule Ni.

3.2.6.Hypothese de la formation du méange tourbillonnaire des

mat&iaux dans la région interfaciale

En accord avec les images EDS de la Figure 3-13, il est plausible de penser que la
formation d’une l'instabilit¢ interfaciale soit principalement provoquée par
I'éoulement de matiée issu du substrat, dGason ramollissement thermique, plut&

que d’un écoulement issu des poudres.
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Figure 3-12 Imagerie de contraste d’une particule de Ni (a) dans la région interfaciale
en dessous de la particule (b) dans le milieu du rev&ement (c). Les points blancs
indiquent une ré&gion de forte déformation plastique de Ni et des grains issus du substrat.
Les fleehes indiquent les diffé&entes orientations cristallographiques des sous-bandes

de grains, conséguence de la déformation plastique accumulé individuellement.
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Figure 3-13 Cartographie EDS de la r&gion d'interface rev&ement/substrat montrant le

mdange tourbillonnaire entre le maté&iau Ni et le mat&iau Al 2024

Trois éapes successives peuvent &re distinguéss dans la mise en forme de la structure

du méange des mat&iaux dans la ré&gion interfaciale, Figure 3-14:

Au stade initial, le maté&iau substrat Al est chauffé a une tempé&ature
relativement devé par l'onde de choc et dépasse la tempé&ature de
recristallisation pour entrer dans un éat de ramollissement thermique. L'impact
continu des particules Ni permet ensuite &l'interface rev&ement/substrat de
maintenir une pression éeveé. Ce fait a &€ confirmé par les réultats de
modélisation FEA ou une pression de contact d‘environ 1000 MPa est trouvée a

I’interface (Figure 3-7). A ce stade, la liaison mé&sallurgique est dgaformee.

Au deuxiéme stade, stade de développement, une haute pression est induite par
la déformation plastique importante du matéiau substrat ramolli. Cette
déformation va conduire ala déformation plastique du maté&iau poudre Ni sous

la force de cisaillement porté sur le Ni en relation avec I’ Al

Enfin au cours du troisiéne et dernier stade, la réistance ala traction des
particules de Ni dans le rev&ement (~ 500 MPa atempé&ature ambiante) éant
infé&ieure ala pression de contact interfaciale (1000 MPa), les bords des

particules de Ni sont extr@nement déformés et fracturé et le méange avec le
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matériau Al est possible représenté sous la forme d’un tourbillon de matiéres

qui s’enroule.
Coating

high contact pressure interface

(a) Initial stage
Coating

P

(b) Developing stage

Coating

(c) Final stage

Figure 3-14 Schéma du processus de formation du méange tourbillonnaire dans la

région interfaciale

3.2.7.Conclusion

Les modifications du méeanisme de liaison entre le rev&ement de Ni et le substrat en
Al 2024 ont &éexpliquérs en fonction du processus de construction du rev&ement. Il a
éé démontré que le méanisme dominant correspondait & celui de verrouillage
mé&anique suivi d’une combinaison entre verrouillage mécanique et liaison
métallurgique, puis finalement d’un mélange de matériaux issu de l'instabilité
interfaciale. Les ré&ultats exp&imentaux ont également ré&ééque les grains du substrat
Al dans la zone de méange tourbillonnaire étaient non équiaxes puisqu’ils présentaient
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une morphologie allongée sur leurs axes longitudinaux quasiment paralldes a
I'interface rev&ement-substrat. Tout cela fait alors penser aune consejuence de la
recristallisation. Cependant, une telle transformation de la microstructure éait absente
lors de I’observation des images relatives a 1’écrasement d’une particule unique. Sur la
base de cette déouverte, une nouvelle théorie de I'instabilitéinterfaciale a &&proposé
mettant clairement 1’accent sur le facteur ramollissement thermique du substrat Al
comme principal responsable de l'instabilité sous forme d’un mélange tourbillonnaire &
I'interface en raison de la chaleur dégagée par 1'onde de choc d’une compression a haute
tempéature. Ainsi, la pression interfaciale devee reste la force motrice pour induire
I’&oulement plastique de I'Al, son ramollissement thermique. Sous I’effet de la
déformation du matériau Al s’ensuit la déformation plastique des particules Ni due a la
force de cisaillement. C’est pourquoi, le mé&ange tourbillonnaire entre maté&iau
substrat Al et les bords de particules de Ni extr@nement déformés et fracturés peut se

creer et appara’ire.

3.3. Caracté&ristique de la liaison interfaciale entre les particules
de Ni et le substrat en inox lors d’une projection sous angle

orienté

3.3.1.Introduction

L’analyse des images représentant un dépdt d’une particule sur un substrat poli est un
moyen efficace de bien comprendre le mé&anisme de liaison rev&ement/substrat en
projection afroid. Cependant, on doit constater que les éudes existant sur ce sujet
sont toujours limitées ala morphologie de surface des particules et aleur observation
en coupe transversale. Ces observations ne sont donc pas une réonse directe sur I'éat
de liaison. Gr&e ala nouvelle mé&hode testé pour séparer les particules impactees et le
substrat, I'observation directe de la surface fracturée de la particule peut &re envisagee.

Ainsi, la surface de contact entre particules dures (Ni)/ substrat mou (Al) a &éanalyse.
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Ainsi, une éude pour caracté&iser le type de liaison particule/substrat a &éengagéee
pour permettre I'observation directe de la surface de contact entre les particules
fracturées et le substrat. Avec cette éude et pour la premiére fois, les caract&istiques
de la liaison sur la surface de contact entre particules/substrat seront observees plus
clairement. Il s’agit de modifier lors de la projection les angles de projection entre le
substrat et la buse de projection de maniee aclarifier I’effet de ce parameétre sur le

me&sanisme de liaison.

Cependant encore, lorsque le couple considé&écorrespond ades particules dures (Ni)
et un substrat dur (Inox), il a été constaté que la liaison métallurgique apres I’impact
d’une seule particule peut étre formée [25, 26]. C’est pour cela que pour cette étude,
des particules de Ni ont été projetées sur un substrat en inox. L’observation de la
morphologie des particules dans la zone de contact est pré&enté sur la Figure 3-17.
Le modde FEA a également été employé pour simuler le comportement d’une

particule seule s’écrasant sur le substrat (Tableau 2-4).

3.3.2.Paraméires exp&imentaux et caract&isations des

&hantillons

Les &rasements de particules de Ni (conservation de la mé&ne poudre que celle utilisée
pour les essais ant&ieurs) ont &éfabriqués avec le méne proc&léde projection que
celui de&erit pr&&lemment pour une pression de 3.0 MPa et une tempéature de 500C
et du gaz principal d’azote. Les parametres opératoires pour 1’obtention des
&rasements et les paraméres cin@natiques restent identiques, seule 1’orientation du
robot a @émaodifiée de maniée aassurer un angle de 90< 75< 60 et 45 “par rapport au
substrat pour réaliser la projection angulaire pour une distance entre sortie de torche et
substrat toujours de 30mm. Des plaques polies en inox sont utilisé&s comme mat&iau

de substrat.
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Des essais de traction ont permis d’obtenir les fractures a I’interface. Les analyses SEM
de ces &hantillons apres essai ainsi que les observations des morphologies de surface et

de section d’une particule déposée sont réalisées.

3.3.3.Résultats exp&imentaux

La Figure 3-15 présente les images MEB de la morphologie de surface et une vue en
coupe transversale de 1’écrasement d’une particule Ni sur le substrat en inox sous

diffé&ents angles en projection afroid.

Contact arca

Figure 3-15 Images MEB de la morphologie de surface (Images a, b et c) et de la vue

transversale (Images d et e) d’une particule déposée par projection a froid sous un angle

de 90 < 75t 60

Dans le cas d’une orientation de la buse perpendiculaire au substrat (90°, Figure 3-15
a et d), un jet de méal vers I'ext&ieur a &&formésur I'ensemble du pourtour de la
particule déposée et la partie infé&ieure de la particule a péérédans le substrat en
dessinant une forme de céne inversé Lorsque l'angle de projection est ré&luit (75<
Figure 3-15 b et e), le jet de méal se forme uniquement d'un cGéde la particule

suivant la direction tangentielle, tandis qu'un €éart &ident entre la particule et le
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substrat a @egené@eéau niveau de l'autre cGéen raison de la composante tangentielle
de la vitesse. La zone de contact r&elle entre la particule et le rev&ement a ainsi &é
diminuée. Pour un angle de projection maintenant de 60 (Figure 3-15 ¢), la
composante tangentielle de la vitesse augmente et conduit aune dissymérie forte a
I’impact avec une déformation localisée trés intense sur un coté uniquement.
L’observation d’un cratére localisé a la surface du substrat est visible et indique

qu’une faible surface de contact est atteinte.

Pour ce dernier essai, il a @&impossible de trouver une vue en coupe transversale
d’une particule déposée car la majorité des particules ont rebondi aprés I'impact. En
baissant encore ’angle de projection a 45°, aucune particule n’a pu étre retrouvée sur

le substrat, seuls des impacts ont pu &re observés signifiant que le rapport de liaison

est quasiment nul.

Figure 3-16 Morphologies de la surface du substrat en inox aprés impact de particules
de Ni sous les angles de projection de 90°(a), 75°(b), 60°(c) et 45°(d)
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Ce phéomene peut &alement &re observésur la surface du substrat, Figure 3-16, par
I’impact et I’inclusion de particules projetées sous différents angles. La réluction de
I’angle de projection s’accompagne d’une diminution de particules déposées et
simultanément d’une augmentation de la quantit¢ de cratéres sur le substrat
conduisant pour le plus petit angle testé (45°) a 1’absence compléte de particules
déosees. Ces observations permettent de conclure & une augmentation de la
composante tangentielle de la vitesse qui renforce la possibilité de rebonds des
particules aleur impact sur le substrat. Ces résultats sont en accord avec des travaux
portant sur la projection angulaire de diffé&ents mat&iaux [27, 28] résultats au travers
desquels il n’ait jamais apparu évident d’affirmer la formation de liaisons

méallurgiques ala surface de contact entre particules/substrat.

3.3.4.Hypotheses du processus de formation d’une liaison

méallurgique au cours de la projection afroid angulaire

Afin d'é@udier le m&anisme de liaison dans la ré&jion de contact apres I'impact sous
angle de projection diffé&ent, la surface de contact de particules déposées ont &é&
observeées par images MEB aprés retrait du substrat, Figure 3-17. Sur cette Figure, les
directions du robot de projection donc des directions de I’impact des particules sont
indiquées par des fleehes blanches. De cette maniee, gréae au retrait du substrat

I’image de la face arriere a pu étre observée.

On voit clairement que cette surface est lisse, ce qui implique alors 1’absence de
liaison entre le jet impactant 290 et le substrat méallique, Figure 3-17 (a). Dans les
cas d’une projection angulaire, une dissymérie forte du jet de mé&al vers un seul cGé
peut &re observee. Mais en plus de cette constatation, le réultat le plus rév@ateur ici
est que des fractures de forme fossette apparaissent sur la surface de contact fracturee.
D'apres les études menées par d’autres équipes [3, 26, 29-34] relatives aux liaisons
particule/particule, ces fractures de forme fossette gené&éss aprés rupture peuvent

suggérer la présence d’une liaison métallurgique plus forte entre la particule et le
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substrat. On doit aussi noter que dans le cas d’une projection sous angle de 90 ces
caractéistiques «fossette >» sont préentes autour de la réion centrale de forme
circulaire, alors que pour une projection sous angle orient& elles sont situées dans une
zone bien localiseée et relativement petite toujours du cGéde la direction tangentielle
de la vitesse d’impact. Basé sur des considérations bibliographiques [3, 26, 32-36], on
sait aussi que ces caractéistiques de forme fossette sont vues comme un signe de
rupture ductile preuve d'une forte liaison méallurgique. Ces caracté&istiques de forme
fossette sont plus nombreuses pour la projection 290°que pour les projections sous
angle infé&ieur, ce qui indique finalement I’existence d’une meilleure liaison
méallurgique. Evidemment aussi, cette analyse explique le plus faible et plus
meédiocre rapport de liaisons dans les cas de projections angulaires. En accord avec
ces conclusions, il est trés souvent mentionner que l'efficacitéde rendement de dép&
diminue lorsque I'angle diminue, et qu’une projection a 90° est la plus bénéfique pour

obtenir le plus rapidement possible le dé@& des particules.

Afin d’identifier les raisons amenant a la formation de caractéristiques en forme de
fossette, la modéisation numé&ique a &€& employé. La comparaison entre deux
angles de projection, 90°et 75°a &émene. La Figure 3-18 montre la comparaison
des résultats de la modé@isation numéique des distributions de pression et de
tempé&ature sur la surface de contact. On peut voir sur la Figure 3-18 (a) que pour une
projection 290< la zone de haute pression se dessine sous une forme circulaire qui
entoure la région centrale. Pour la projection &a75< maintenant, Figure 3-18 (b), la
zone ahaute pression a tendance ase localiser sur un seul cGéde la surface de
contact. Fait inté&essant entre réultat exp&imental et numé&ique, et quel que soit
I’angle de projection, on constate que les zones a haute pression trouvées par
mod@&isation sont exactement situées a la méme localisation que celle ou les
caracté&istiques en forme de fossette ont &étrouvees par exp&ience. Concernant la
distribution de tempé&ature repré&enté& sur la Figure 3-18, il n’apparait aucune
diffé&ence significative entre les deux angles de projection. La tempé&ature ala

surface de contact est beaucoup plus faible que celle dans la ré&jion environnant le jet,
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ceci éant dQau fait que I'@évation de tempé&ature adiabatique se produite dans le lieu
qui a subi une déformation plastique importante. Par conseéjuent, en comparant les
résultats de modé@isation de la pression de contact et de la tempé&ature de contact, il
para® raisonnable de conclure que la pression de contact éevé corresponde au
facteur dominant pour induire une liaison méallurgique forte et en consé&juence la

geéné&ation de caract &istiques en forme de fossette.

Impact
direction

A
Impact
. direction
) 4 .‘
g | *

Figure 3-17 Morphologie de la surface de contact de la particule aprés retrait du
substrat pour des projections ré&lisés sous diffé&ents angles. (a) 90< (b) 75< (c) 60 et
(d) vue grossie de la zone encadrée de la figure (b) représentant les caractéistiques de

forme fossette
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Figure 3-18 Ré&ultats de modé@isation FEA des distributions de la pression (a et b) et

la tempé&ature (c et d) ala surface de contact de la particule déposé

3.3.5.Conclusion

Dans cette section, diffé&ents angles de projection ont &é& ddfinis pour observer la
surface de contact a I’interface. De maniére a permettre 1’observation directe de la
fracture &la surface de contact entre particule et substrat, des essais de traction ont &&
rélisés. De ces essais, il est apparu que toutes les observations en coupe transversale et
de la morphologie de surface des particules ont démontréla déormation de la particule
et le déplacement de la surface de contact en fonction de 1’angle de projection. Il a &&
&jalement confirmé par I'observation de la morphologie de surface du substrat la
diminution graduellement de la quantitéde particules déposéss et a contrario de la
quantité de cratéres par diminution de 1’angle de projection. Plus spe&ifiquement, des
conclusions inté&essantes ont &édégagees sur la base de I'observation des impacts de

particules projetées sous ces diffé&ents angles :
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- Sous angle de 90° il a été observé que I’impact se caractérisait par la
formation de fossettes considé&és comme des signes de liaison mé&allurgique

autour de la ré&gion centrale de la surface de contact.

- Pour la projection sous angle orient& une dissymérie de profil existe ajusté
sur la direction de la composante tangentielle de la vitesse d’impact et les
caractéistiques de forme fossette sont situées dans cette zone privil&yié de la

vitesse d’impact,- zone petite et parfaitement localisée.

- Cependant, aidés de ré&sultats de mod@disation par FEA, il appara® que le lieu
oules caracté&istiques en forme de fossette existent correspond ala zone contact
de haute pression. Ce fait indique que la pression de contact &evé peut &re
considéé comme le facteur principal qui déermine la qualitéde la liaison
méallurgique entre particules/substrat et par suite la formation de

caracté&istiques en forme de fossette sur la surface fracturée.

3.4. Caracté&ristiques de I'interface entre le rev&ement Ni et le

substrat d’Al pour différentes pressions du gaz principal

3.4.1. Introduction

Afin de corroborer les conclusions de la modéisation postulant que la pression est un
facteur clépour les mé&anismes de liaison, cette section cherche a identifier d’un
point de vue expérimental ’effet de la pression du gaz sur les caractéristiques a
I’interface particule/substrat. C’est pourquoi dans cette section, des particules de Ni
ont ééprojetés de maniée aobtenir soit des &rasements soit des rev&ements. Ces
particules ont &e& déosés sur les substrats Al avec diffé&entes pressions de gaz
principal. On doit reconna’ire que beaucoup d'efforts ont &érealisés pour comprendre
comment cette pression affecte les propriéés du rev&ement [37-40]. De nombreuses
éudes, exp&imentales ou de mod@isation [8, 31, 37, 40] rapportent que

l'augmentation de la pression du gaz principal permet d’améliorer I'adhérence et le
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rendement de dépd. Il est admis que plus la pression est importante et plus la
déformation conjointe des particules et du substrat est grande conduisant & une
augmentation du degréde verrouillage mé&anique. Cela comcide finalement avec une
éé&vation de I'énergie cinéique des particules ce qui est aussi béndique pour
amd@iorer la surface de contact effective entre les particules et le substrat. Il existe
alors de nombreuses potentialités pour former des liaisons méallurgiques et conduire
finalement &une meilleure adhé&ence des particules au substrat. Paralldement aces
éudes, il a @édénontréque la répéition des impacts en projection en tramait un
compactage continu des particules formant le dé@& et la crétion simultané de
liaison métallurgique entre le revétement dur de Ni et le substrat mou d’Al. Apres de
nombreuses optimisations du procé&léet des paramétres de fonctionnement [32, 37,
40-43], on a pu constater que les propriéés de rev&ement ont pu ére largement
amédiorés en augmentant la pression du gaz principal. Par exemple, lorsque les
pressions du gaz principal atteignent 5 MPa la vitesse des particules permet d’obtenir
une résistance tres forte de rev&ements de Cu (plus de 200 MPa d’intensité), méme

sur des substrats en acier inoxydable [41].

Cependant, I'effet de la pression du gaz principal sur les caracté&istiques de la liaison
interfaciale reste aapprofondir de maniée aévaluer sa contribution sur le type de
liaison formé liaison meéeanique ou méallurgique. De toute évidence, il est admis que
gr&e al'augmentation de la pression du gaz principal, la vitesse d'impact des
particules peut augmenter, s’accompagnant inévitablement d’un plus grand effet de

martelage des particules déposéss et de la pression de contact al’impact [44-50].

L’objectif de cette partie de travail accorde une attention toute particuliere a l'effet de
la pression du gaz principal sur les caracté&istiques de la liaison méallurgique a
I'interface entre le rev&ement et le substrat, en essayant d'expliquer la raison de
l'augmentation de l'adhérence du revétement. C’est pourquoi, des écrasements et des
rev&ements de Ni seront r&lisés sur des substrats en Al pour diffé&entes pressions de

gaz principal. Afin d'observer directement le degréd'adhé&ence du rev&ement Ni sur
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le substrat Al, les interfaces seront analysées aprés traitement thermique. Les relations
entre les caract&istiques de la liaison interfaciale en fonction de la pression du gaz

principal seront enfin recherchees.
3.4.2.Conditions exp&imentales de r&lisation des e&hantillons

3.4.2.1. Poudre et substrats

La poudre de nickel pré&é&lente a &ée utilisé pour ces expé&iences ainsi que des
substrats cylindriques de diamétre 25 mm en aluminium. Les surfaces de ces substrats
ont &épolies et sablées pour la projection de particules individuelles et la géné&ation

d’un revétement complet.

3.4.2.2. Paramétres opératoires pour 1’obtention du dé& et paramétres de traitement

thermique

Le systé@ne CGT K3000 est de nouveau employé pour les projections de Ni sur
substrat Al avec I'air comprimé comme gaz principal et 1’argon comme gaz porteur.
La tempé&ature de l'air compriméa && maintenue a600<C pour une distance de
projection toujours de 30 mm. Les variations de la pression du gaz principal ont &é&
fixées entre 2.0 et 3.7 MPa, asavoir 4 pressions diffé&entes 2.0, 2.4, 2.8 et 3.7 MPa.
Les paramétres cin@natiques de déplacement de la torche ont é&&conservés les ménes

que ceux testé&s pr&&lemment.

Afin d'analyser directement le degré d'adhé&ence du rev&ement, une partie des
&hantillons a éétraitée thermiquement dans un four afin de géné&er une zone de
diffusion a I’interface. Ces échantillons ont &échauffés a400<C, maintenus acette
température pendant 15 minutes, puis refroidis dans le four jusqu’a température

ambiante.
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3.4.3. Analyses macroscopiques des &hantillons

Les &hantillons fabriqués sous diffé&entes pressions du gaz principal ont &é polis
pour I’observation de leur microstructure au MEB. La porosité du rev&ement a &é
mesuree par Image J. La détermination de 1’'adhérence pour les revétements a été

ré&lisé en utilisant le test d'arrachement.

3.4.3.1. Microstructures des rev&ements

(a) (b)

(©)

Figure 3-19 Vue en coupe transversale des microstructures des dg@s obtenus pour
diffé&entes pressions du gaz principal (a) 2.0 MPa, (b) 2.4 MPa and (c) 2.8 MPa
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La Figure 3-19 montre les micrographies des coupes transversales du rev&ement Ni
projetésur le substrat Al adiffé&entes pressions du gaz principal. Comme on peut le
voir sur la Figure 3-19, diffé&entes épaisseurs de rev&ement ont é&&obtenues pour les
trois difféentes pressions du gaz principal. A duré de projection identique,
I'&aisseur du rev&ement présente une tendance ala hausse (186 + 28, 291 + 10,
342 + 18 pm) avec l'augmentation de la pression du gaz principal passant de 2.0,
2.4, 2.8 MPa. En accord avec ces résultats, la masse du rev&ement formé&pour ces
diffé&entes pressions de gaz principal augmente de 2.4 &2.8 MPa, Figure 3-20. En
projection afroid, il est reconnu que le déd@ se produit lorsque la vitesse des
particules est sup€&ieure aleur vitesse critique [51]. Aussi, lorsque la pression du gaz
principal est relativement faible, les particules ne parviennent pas ase déposer en
raison d’une 1'énergie cinétique insuffisante. En conséquence, le verrouillage
meeanique et la liaison méallurgique sont difficiles &obtenir et un plus grand nombre
de particules sont né&essaires pour former le rev&ement. Une augmentation de la
pression du gaz principal se traduit par une augmentation de la vitesse du gaz
entramant de fait une augmentation de la vitesse d’impact des particules. Finalement,
la masse du revétement augmente directement corréler a I’augmentation de la quantité

de particules déosées.

D’autre part, ces micrographies indiquent clairement que des revétements de Ni plus
denses pourraient &re produits sous des pressions de gaz principal plus éevées encore.
Les zones noires dans le rev&ement correspondant aux pores, il peut &re vu que de
nombreux pores de grandes tailles sont gén&é& sous la plus faible pression du gaz
principal, ces pores semblent diminuer en nombre et en taille simultanénent pour une

pression de gaz principal plus importante.
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Figure 3-20 Evolution de la masse du déad en fonction de la pression du gaz principal

En complément, la Figure 3-21 montre I'éolution de la porositédes rev&ements en
fonction de la pression du gaz principal. Cette porositédiminue de 11.4% al.3 avec

l'augmentation de la pression du gaz de projection de 2.0 &2.8 MPa.
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Figure 3-21 Porositédes déds en fonction de la pression du gaz principal
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3.4.3.2. Adhé&ence des rev&ements

En géné&al, lorsque la porosité des rev&ements diminue, l'adhé&ence dans le
rev&ement augmente. Les mesures d'adhé&ence en fonction des diffé&entes pressions
du gaz principal sont indiquees sur la Figure 3-22. L'adhé&ence est de 36,7 6,6 MPa
pour la pression 2,0 MPa, augmente &41,9 +7,1 MPa pour la pression de 2,4 MPa, et
atteint finalement 53,9 = 7,5 MPa pour la plus haute pression de 2,8 MPa. Par
cons&juent, l'augmentation de la pression du gaz principal favorise l'adhéence du

rev&ement de Ni.

704
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Figure 3-22 Adhé&ence des dé@s en fonction des pressions de gaz principal
3.4.4.Complénent des résultats exp&imentaux par approche
numeique

Dgadé&rit dans la Figure 2-5, le modée CFD sous Fluent a &é&utilisépour prédire la
vitesse et la tempé&ature des particules avant I'impact. Dans cette simulation, les trois
pressions de gaz principal (2,0, 2,4 et 2,8 MPa) qui correspondaient aux parametres
exp&imentaux ont ééséectionnees. Des particules sphé&iques de Ni de diamekre de

30 pm sont retenues avec une vitesse de 25 m/s et une tempé&ature de 25T al'entré&
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de la buse. Le substrat est situé &30 mm de la sortie de la buse, comme pour

I’expérience.
3.4.4.1. Effet de la pression du gaz principal sur le domaine d'é&oulement gazeux

Les Figure 3-23 et Figure 3-24 préentent respectivement les contours de la vitesse du
gaz et de sa tempé&ature dans lI'ensemble du domaine de calcul en fonction de la

pression du gaz principal.

Pression du gaz

2.0MPa

2.8MPa

Figure 3-23 Contours de la vitesse du gaz al'inté&ieur et al'ext&ieur de la buse en

fonction de la pression du gaz principal

Pression du gaz

2.8MPa

Figure 3-24 Contours de la tempé&ature du gaz al'int&ieur et al'ext&ieur de la buse

en fonction de la pression du gaz principal
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Il est &idemment observeéque la pression de gaz principal affecte significativement la
vitesse du gaz et sa tempé&ature. Ainsi, la vitesse du gaz augmente progressivement
avec I’augmentation de la pression du gaz principal, Ce qui provoque une augmentation
de la vitesse des particules, conduisant aussi aune plus grande quantitéde particules
formant le rev&ement. Comme la pression du gaz principal augmente, la tempé&ature

du gaz augmente speeialement dans la zone proche du substrat.

3.4.4.2. Effet de la pression du gaz principal sur la vitesse des particules et la

tempéature des particules

La Figure 3-25 présente I'éolution des vitesses du gaz et des particules le long de la
ligne centrale de la buse pour diffé&entes pressions de gaz principal. On constate que la
vitesse des particules augmente graduellement (de 25 a400 m/s) le long de la buse
corrélée a I’augmentation de la vitesse des gaz, et que la vitesse a 1'impact des particules

augmente aussi avec I'augmentation de la pression du gaz principal.

—=»—p 2.0 MPa
»g2.0MPa
p 2.4 MPa
—=—g 2.4 MPa
p 2.8 MPa

g 2.8 MPa

Vitesse (m/s)

0.00 0.05

L

v T

0.10 0.15 0.20

Long de ligne centrale de la buse (m)
Figure 3-25 Evolution de la vitesse des gaz et des particules le long de ligne centrale

de la buse
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Sur la Figure 3-26, il peut &alement &re observeque la tempé&ature des particules
diminue progressivement le long de la buse couplé aune diminution de la pression du
gaz principal. En consé&juence, la pression du gaz principal plus éeveée conduit aune

augmentation de la tempé&ature al'impact des particules.
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Figure 3-26 Evolution de la tempéature des gaz et des particules le long de la ligne

centrale de la buse

La Figure 3-27 montre I'éolution de la vitesse al'impact des particules en fonction des
pressions du gaz principal. La Figure 3-28 montre I'é&olution de la tempé&ature a

I'impact des particules en fonction des pressions du gaz principal.

Lorsque la pression du gaz principal augmente, la vitesse des particules a I’impact
augmentent de 372 a422 m/s (simulation) et de 516 & 539 m/s (mesure). La
température des particules a I’impact augmentent de -13 &23<C. Une pression plus
devee du gaz principal amdiore non seulement la vitesse d'impact des particules mais
conduit aussi aune tempé&ature plus éevé al'impact des particules. En particulier,
on peut remarquer que la tempé&ature al'impact des particules est infé&ieure a0<C
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sous des conditions de pression de 2,0 MPa et passe a23<C (tempé&ature ambiante)

pour la plus forte des pressions du gaz principal.
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Figure 3-27 Vitesse a I’impact des particules en fonction de la pression du gaz principal
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Figure 3-28 Température a I’impact des particules en fonction de la pression du gaz
principal
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3.4.5. Analyse de l’interface des échantillons en fonction de la

pression du gaz principal

10um |5 8 MPa

Figure 3-29 Morphologies de surface et section transversale d'une particule de Ni en

fonction des pressions de gaz principal
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A partir des réultats mentionné& de section 3.4.3, on doit reconna’ire que la pression
de gaz principal influence significativement l'adhé&ence du rev&ement Ni. Afin
d'é@udier de fagn plus approfondie la pression du gaz de principal sur les propriéés
du Ni revétement obtenu sur substrat Al, une analyse de I’interface a été conduite par

I’observation des écrasements de particules individuelles, Figure 3-29.

Il ressort de ces images qu’une pression plus élevée du gaz principal s’accompagne
d’une augmentation de la vitesse des particules. En effet, lorsque la pression du gaz
principal augmente, les déormations des particules et du substrat sont plus
importantes tout comme le degrédu verrouillage meeanique. Cela se traduit par de
plus fortes potentialité&s pour initier une liaison mésallurgique qui genééason tour la
possibilité d’une plus grande adhérence. Ces résultats sont cohérents avec les résultats
rapporté dans la litté&ature [32, 37, 40-43]. Cependant, il est trés difficile d'observer
directement par MEB la situation de la liaison al'interface entre le rev&ement et le
substrat. Bien que toutes les interfaces des €hantillons semblent pré&enter une tres
bonne combinaison avant traitement thermique, en fait, la situation reelle est
différente avec I’existence partielle de zones de liaison qui sont dues a 1’existence
d’un grand nombre de débris de film d'oxyde a cette interface. Il y a quelques travaux
exp&imentaux et numé&iques qui relatent ce phéomeéne [4-6, 52-55], comme ceux
relatifs aux déoris de film d'oxyde entre les particules a l'int&ieur de dépds
d'aluminium, de cuivre et de nickel. Les déoris de film d'oxyde rest& al'interface
emp&hent tout contact du méal non oxydéissu des particules et du substrat, et
finalement affaiblit significativement la force de liaison al'int&ieur du rev&ement.
Pour compléer ces données une analyse de la couche de diffusion Ni-Al est conduite

pour éudier le degréde liaison méallurgique en projection &froid.
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Couche de diffusion Ni-Al

I

Ni-KA
SE MAG: 10000x HV: 16kV_WD: 10.0mm SE MAG: 10000x HV: 16kV_WD: 10.0mm

Figure 3-30 Couche de diffusion Ni-Al dans la r&gion interfaciale apreés traitement

thermique

En accord avec les observations faites sur la coupe transversale d'un seul impact
(Figure 3-29) oulle substrat et la particule montrent une déformation importante, ot
les interfaces entre 1’écrasement d’une particule et le substrat semblent parfaites, sans
pores, ni déoris de film d'oxyde et ni autres défauts, la zone de diffusion produite par
la diffusion atomique pendant le traitement thermique peut &re identifiée par analyse
EDS, Figure 3-30. Il est suggéré qu’a ’origine donc avant traitement thermique,
I’interface Ni-Al doit &re considé&é comme une interface sans oxyde pour permettre
le contact direct méal-méal lors de la diffusion atomique, sachant que les défauts
d'interface tels que des micropores, les débris de film d'oxyde sont autant de sources
qui inhibent la production de la zone de diffusion [25]. La Figure 3-5 (a) présente la
fracture de la morphologie de la surface de contact de 1’écrasement apres retrait du

substrat. On voit clairement que la surface de contact est propre et lisse, et aucune
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fossette issue de fractures ne peut &re trouveé sur cette surface. Ces réultats semblent
alors indiquer qu’aucun contact direct entre les métaux n’existe et que dans ces
conditions aucune liaison méallurgique ne peut se produire al'interface entre la
particule et le substrat. Cependant, en augmentant la pression du gaz principal, des
zones de diffusion Ni-Al ont pu &re observees al'interface apres traitement thermique.
Ces reésultats sont conformes aux conclusions preéeisant que la liaison méallurgique
peut étre générée a l'interface entre le revétement/substrat lors de la construction d’un

rev&ement complet [25].

Figure 3-31 Images MEB en coupe transversale des interfaces rev&ement/substrat sous

diffé&entes pressions du gaz principal aprés traitement thermique

Ainsi, une diffé&ence significative des interfaces obtenues pour les trois difféentes
pressions du gaz principal est visible aprés traitement thermique (Figure 3-31).
Lorsque la pression du gaz principal augmente progressivement, I'éoaisseur de la
couche de diffusion Ni-Al devient plus importante tout comme sa zone d’existence
qui s’étend. Pour le cas speifique de 2,8 MPa, la zone de diffusion Ni-Al est pré&ente
dans la majoritédes ré&gions d'interface. Cela signifie qu'une surface large al'interface
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permet au contact sans oxyde méal-métal d’exister, avec en conséquence une surface

plus &endue oula liaison mé&sallurgique peut se former.

En opposition, cette méme tendance n'a pu étre trouvée par I’analyse de 1’écrasement
seul car aucune zone de diffusion n’a été générée apres traitement thermique et méme
lorsque l'augmentation de la pression du gaz principal atteint &3,7 MPa (Figure 3-32).

En d'autres termes, aucune liaison métallurgique n’est produite a l'interface entre

I’écrasement de Ni et le substrat Al.

Figure 3-32 Images MEB en coupe transversale de I’interface entre particle/substrat

sous gaz principal de 3.7MPa et 600<€ aprés traitement thermique

Causé par ’augmentation de la pression du gaz principal, un renforcement de 1’effet
de martelage a lieu qui permet d’augmenter la zone de liaison métallurgique aux
interfaces du revétement de Ni et du substrat d’Al. Par ailleurs, sous ’effet de cette
augmentation, I'impact continu des particules est de plus en plus fort, les déoris de
film d'oxyde sont de plus en plus petits, plus de méal sans oxyde est présent et la
liaison méallurgique est favorisée. Ces réultats concordent avec les réultats
pré&délents. En effet, l'augmentation de la vitesse d'impact de particules augmente
avec la pression du gaz principal, les particules possédent alors une plus grande

éergie cinéique leur permettant une meilleure déformation plastique. Dans le méne
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temps, la tempé&ature de I'impact des particules augmente aussi ce qui conduit &aune
amélioration de I’effet de ramollissement qui permet d’accroitre la ductilité¢ des
particules. Enfin, lorsque le degréde déformation des particules et du substrat est plus
intense, les pores deviennent plus petits, voire inexistants. Par cons&juent, les
dimensions de la zone de liaison méallurgique semblent &re une explication
raisonnable pour comprendre 1’augmentation de 1'adhérence du revétement Ni lorsque

la pression du gaz principal est plus deves.

3.4.6.Conclusion

Il ressort de ce chapitre qu’un revétement dense de Ni possédant une plus grande
adhéence sur le substrat Al peut &re obtenu en augmentant la pression du gaz
principal. Lorsque la pression du gaz principal augmente, le mat&iau préente une
intense déformation plastique qui contribue aperturber le film d'oxyde ala surface
des particules et du substrat. Tout ceci est bénéfique a 1’existence d’une surface sans
oxyde plus éendue pour gééer la liaison méallurgique. Toutefois, les réultats
exp&imentaux montrent des diffé@ences significatives entre 1’analyse d’impact
individuel et 1’analyse d’un dépdt, les conditions d’obtention restant identiques. En
effet, il a pu @re observéque, mé&ne avec la pression du gaz principal la plus forte 3,7
MPa, la liaison méallurgique ne peut pas &re géné&ee alors que des zones de liaison
métallurgique existent a I’interface entre particule et substrat. La raison invoqués pour
expliquer cette diffé&ence repose sur l'effet de martelage des particules.
L’augmentation du verrouillage mécanique combiné avec la formation d’une liaison
métallurgique par haute pression de gaz principal permet d’optimiser la force de

liaison au sein du rev&ement Ni.

En complément, les réultats de la zone de diffusion Ni-Al indiquent que le degréde
liaison méallurgique augmente avec I’augmentation de la pression du gaz principal.
Ce qui signifie aussi un renforcement de 1’effet de martelage et qu’un grand nombre

d'impacts permet de fournir suffisamment d'éergie pour former la liaison
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méallurgique. De ce fait, la cause principale pour une adhéence forte du rev&ement

Ni repose sur I’augmentation de 1'effet de martelage.
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Chapitre 4. Etude des meanismes de liaison lors de la
construction de rev&ements inox 316L pour diff&entes

tempé&atures de pr&hauffage du substrat

Dans la litt&ature, il a é&é& démontré que le pr&hauffage du substrat permettait
d’améliorer la qualité du revétement, et plus particulierement son adhérence [1, 2].
Cependant, il est également démontré que [’oxydation de la surface du substrat est
rendue inéitable par préhauffage et que le degréd'oxydation joue un rde important
lors de la liaison entre les particules et le substrat [1, 2]. Dans ce sens, il a &éprouve
que les films d’oxyde a la surface des particules et substrats ont une influence
significative sur les propriéé des rev&ements en projection afroid (rendement de
dépot, microstructure, ...) et que l'oxydation présente aux interfaces peut fortement

géner la formation d'une liaison fiable entre le revétement et le substrat [3-5].

Ainsi, un revétement ne devrait pas pouvoir se former si [’oxydation est trop
importante &ala surface des matéiaux. Selon les conclusions dégagées de ces éudes,
il apparaT que la liaison interfaciale se produit apres I'impact des particules sur le
substrat, tant que la déormation plastiqgue modifie les films d'oxyde en surface
fournissant un contact intime occasionnépar la pression locale éevé du compactage.
Quelques travaux ont éé&focalisés sur le rde du ramollissement thermique imputable
essentiellement ala déormation plastique [6-8]. Il a &&observéque pour un substrat
non-pr&hauffé ou une faible tempé&ature de pré&hauffage, le ramollissement
thermique se produit principalement aproximitéde la zone de contact [1, 6, 7]. Si la
tempé&ature de pré&hauffage est suffisamment &evé, la zone affect& par le
ramollissement thermique devient plus large avec une déormation plus importante et

finalement un jet de mé&sal plus prononce[6, 7].

Dans ce chapitre, il s’agit donc de ramollir le matériau par préchauffage pour

faciliter sa déormation plastique et permettre de casser plus facilement les films
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d’oxyde. Différentes température de préchauffage seront considérées, en [’occurrence

400, 600 et 700<C.

Afin d’étudier le mécanisme de liaison des particules projeté sur un substrat
preehauffé la poudre et le substrat sont en inox 316 L. Le caractée de déormation
de la particule a l'impact sur le substrat et l'interaction entre particule et substrat
sont analysés, les relations entre la tempé&ature de preéshauffage du substrat et
I'adhé&ence examinees, tout comme les effets de la tempé&ature de preéshauffage sur la

microstructure et la duretédu rev&ement.

4.1. Paramétres opé&atoires

4.1.1.Poudres et substrats

La poudre d’inox 316L a été produite par la tour d'atomisation disponible au
laboratoire LERMPS. Elle pré&ente une morphologie sphé&ique, et une distribution de

taille mesuree par diffraction laser analyseur granulomérique de diamétre moyen de

21 pm comme indiquésur la Figure 4-1.

d ;8.0 ym
d . 21.1 um

d,,: 78.4 um

0 25 50 75 100 125 150 175 200
Taille des particules (um)

(a) (b)

Figure 4-1 Morphologie (a) et distribution de taille (b) des poudres inox 316L

produites au laboratoire
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Les substrats en inox 316L aussi sont cylindriques de diamétre 25 mm. lls ont &é&
polis et sablés, puis pré&hauffés pralablement ala r&lisation des &hantillons. Les
tempé&atures de pré&hauffage correspondent &400<C, 600<C, 700<C en accord avec
les ré&ultats des mesures thermiques donnéss par des thermocouples implantés sur la

face arriée du substrat (Figure 2-4).

4.1.2.Parameéres de r&lisation des rev&ements

Le systé@ne CGT K3000 est toujours utilis€ l'air compriméet I’argon conservés
comme gaz principal et gaz porteur. La pression et la tempé&ature de l'air comprimé
sont fixées &a2.5 MPa et 645 <C pour ces essais, tous les autres paramétres de projection

éant inchangés.

Afin d’étudier avec pertinence l'influence de la tempé&ature du substrat sur la
l'adhérence a l'interface revétement/substrat, la force adhésive a D’intérieur du
rev&ement doit &re maximale ce qui a conduit, avant la projection, & porter la
tempé&ature du gaz porteur 2600 <C. De cette fagn, la force adhésive a I’intérieur du
rev&ement est comparativement plus devé que la force d'adhé&ence déelopp&e a
I'interface entre rev&ement et substrat. En effet, par cette mesure, il a &é&possible
d'éiter des fractures dans le rev&ement si bien que l'influence de la tempé&ature du

substrat sur I'adhé&ence al'interface rev&ement/substrat a pu &re analysée proprement.

4.1.3. Moyens de caract&isation employés

La vitesse des particules en vol a @émesurés sur I'axe central de I'éoulement par le
systame CPS-2000. Le code Fluent a ééutilis€pour simuler le comportement des
particules dans le jet. Enfin, le microscope optique (OM) (Nikon, Japan) et le
microscope @éectronique abalayage (MEB) (JEOL, JSM-5800LV, Japan) ont &é&
employé pour observer les microstructures. La microduretédu rev&ement a quant a
elle @éé&alué par mesures de la duretéVickers (pénérateur Leitz, Germany) avec

une charge de 50g pendant 30s.
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4.2. Analyse de I’impact d’une seule particule

La Figure 4-2 montre des micrographies en coupe transversale d'une particule (unique)
en 316L inox déosé sur un substrat en 316L inox sous diffé&entes conditions de

pr&hauffage du substrat.

(@) (b)
(©) (d)

Figure 4-2 Section transversale d’une particule impactée en fonction de la température

de préehauffage du substrat: (a) 25<C, (b) 400<C, (c) 600<C and (d) 700<C.

Pour le substrat sans préhauffage (Figure 4-2 (a)), le substrat se d&orme faiblement
et jet de méal provenant du substrat est difficile aidentifier alors que la déformation
de la particule est intense. Et, bien que la particule soit sé&é&ement aplatie, il n’existe

qu’une zone trés limitée de contact entre la particule et le substrat. Dans ces
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conditions, le phé&omeéne de verrouillage meéanique est plus ré&luite, la liaison
méallurgique existe mais conduit aun relativement faible collage entre mat&iaux par

cons&juent.

Avec l’augmentation de la température de pré&hauffage, le substrat subit une
déformation plus importante. Par conseguent, la particule penére plus profondénent
en formant une liaison méanique par ancrage. La formation d'un jet issu du substrat
entoure partiellement la particule et permet ala particule déposée d’étre aussi
verrouillé par le mat&iau substrat résultant ainsi en une force d'adhé&ence deve [9,

10].

Le pr&hauffage du substrat conduit aun ramollissement thermique des maté&iaux qui
est responsable de la déformation plus importante du substrat [6]. La Figure 4-3
montre les morphologies en surface d'une particule (unique) déposée sur un substrat

en fonction de sa tempé&ature de pré&hauffage.

Comme observé, pour le cas d’un substrat non-pré&haufféFigure 4-3 (a), le jet issu de
la particule recouvre compléement le jet issu du substrat, ce qui indique que la
particule se déforme plus intensément comparée ala déformation du substrat. Avec
l'augmentation de la tempé&ature de preehauffage du substrat 2400<C, la diffé&ence
entre les deux jets de méal (en provenance du substrat et de la particule) est tres claire.
Mais, avec une augmentation plus éevee encore de la tempé&ature de pré&hauffage a
600<C, cette diffé@ence trés nette entre les deux jets devient floue. Enfin, lorsque la
tempé&ature de preehauffage du substrat atteint 700C, le jet de méal devient
difficilement observable avec d’une part une région restreinte et localisée en
p&iphé&ie de la particule et d’autre part avec la présence d’un film d'oxyde épaisseur
la surface du substrat. Par cons&juent, cela suggére que les films d'oxyde plus épais
pré&ents ala surface du substrat peuvent empé&her la géné&ation du jet de méal et
finalement, cela permet de conclure aussi qu’aucune relation tangible ne peut étre
donnée entre la génération d’un jet métallique et la création d’une liaison

meéallurgique.
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(c) (d)

Figure 4-3 Morphologies en surface d'une particule (unique) impacté en fonction de
la tempé&ature de préehauffage du substrat: (a) 25<C, (b) 400<C, (c) 600<T and (d)
700C

Jusqu’a présent en effet, les travaux indiquaient que pour une température de
pré&hauffage trop élevée, un film d’oxyde relativement épais apparaissait, non propice
a la création d’une force de liaison importante entre particule et substrat [3, 11].
Cependant, avec ces derniees observations, nous pensons que, malgré une
tempé&ature de préehauffage @evee, qui génee un film d'oxyde éoais, le jet de méal
qui permet d’éliminer les débris de film d'oxyde est difficilement formé et que c’est
I'effet du ramollissement thermique qui provoque une meilleure adhé&ence gr&e ala

déormation plastique plus importante.

128



Chapitre 4. Etude des méeanismes de liaison lors de la construction de rev&ements inox 316L pour diffé&entes
tempé&atures de préehauffage du substrat

Concernant le phénoméne d’oxydation, un pistolet ala flamme d'acéylene a &é
utilisépour preshauffer le substrat et comme observésur la Figure 4-3 (d), I'oxydation
du substrat pendant I'éape de préehauffage ne peut ére &ité&. Les éudes pré&élentes
suggerent que les performances du rev&ement sont dégradées lorsque le degré
d’oxydation est important [4, 12-14]. En conséquence, la présence a I’interface
d’éléments oxydes en provenance du film perturbe la liaison mé&allurgique entre la
particule et le substrat, donc affaiblit la force de liaison entre eux et finalement

apporte des défauts dans le rev&ement.

La Figure 4-4 pré&ente l'interface entre la particule et le substrat. Sur cette photo, la

porositéinduite par les éénents oxydes peut &re clairement observee.

discontinuous intimate contact

|

(a) (b)

Figure 4-4 Micrographies des sections transversales d’une particule impacté sous une
tempé&ature de pr&hauffage du substrat 700 <C &faible grossissement (a) et afort

grossissement (b)

Dans certaines regions de cette interface, Figure 4-4 (b), une séparation discontinue
apparait entre la surface de la particule et le substrat en raison de la présence d’un film
d'oxyde d'éaisseur suffisante. La liaison méallurgique se produit préisément dans
ces r&gions qui correspondent aussi ades r&jions de haute pression locale. Cette
visualisation confirme que la liaison méallurgique se trouve situ& al'interface otile

contact entre les deux méaux sans oxyde peut exister. On remarque aussi sur cette
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photo que certains déoris des films d'oxyde restent encastrésa l'interface et emp&hent
le contact direct entre les deux méaux. En corrdation avec la Figure 4-3, le film
d'oxyde épais a la surface du substrat devient de plus en plus visible avec
I’augmentation de la température de préchauffage du substrat tandis qu’ a contrario,
I’interface entre particule et substrat affiche un contact de plus en plus médiocre.
Ainsi, ces débris de film d'oxyde conduisent aune quantitélargement diminué de

zones libres d'oxydes qui peuvent étre a I’origine d’une liaison métallurgique.

Dans le cas pre&eis oula surface du substrat pré&ente un film d'oxyde épais, le jet de
meéal qui peut &iminer les débris du film d'oxyde est difficile &se former. La majorité
des débris de film d'oxyde est alors laissée a l'interface et il n‘existe qu’une zone trés
limitée pour former le contact entre la particule et le substrat pour la liaison
méallurgique. Cependant, avec une tempé&ature de préhauffage suffisamment devee,
les substrats subissent une déormation plastique importante. Il en résulte une
fragmentation du film d'oxyde épais cours du préhauffage et une quantitéd'oxydes
libres a la surface du substrat supérieure. Dans le méme temps, 1’¢lévation de la
tempé&ature du substrat est béndfique pour former une liaison méallurgique,

augmentant ainsi la force d'adhé&ence entre le rev&ement et le substrat.

Pour conclure, la tempé&ature plus éeveée de substrat obtenue par preéshauffage
provoque une meilleure adhé&ence, mé&ne pour le substrat exhibant dans ce cas un
film d'oxyde plus &ais ; cela &ant dO ala déormation plastique suffisante et la
création d’une liaison méallurgique forte qui se produit dans les particules et les

substrats.
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4.3. Mesures des tempé&atures de particules

4.3.1. Tentatives de mesures des tempé&atures de particules de Ti a
I’impact
4.3.1.1. Description de la mé&hode de mesure des tempé&atures a I’impact
4.3.1.1.1. Lois de base du rayonnement thermique

Au cours de cette éude, nous allons utiliser la luminance qui caracté&ise le flux de
rayonnement énis par une surface pour mesurer la température des particules. C’est la
grandeur mesurable car ¢’est celle que pergoit notre ceil ou un instrument. La luminance
est correspond ala quantitéde flux énise dans un angle solide donnéet rapportee ala

surface apparente de la surface rayonnante.

Le rayonnement thermique est un rayonnement éectromagnéique caract&isénon pas
par sa nature mais par son origine. Tous les corps dont la température n’est pas nulle

énettent spontanément un rayonnement thermique dQaux transitions éergétiques.

Ce rayonnement peut étre décrit par I’Eq. 4-1 appelé& loi de Planck. Cette loi définit la
distribution de luminance éergé&ique monochromatique du rayonnement thermique du
corps noir en fonction de la tempé&ature thermodynamique. Le corps noir est défini
comme le corps idéal capable d’absorber et de réémettre en totalité tout rayonnement
incident: c’est un absorbeur parfait. La position du maximum de la courbe de
luminance varie en fonction de la tempé&ature (Cf. Figure 4-5).
e’
Lxe_ e%/MT _q (Eq. 4-1)
Ici L. est la luminance monochromatique, A la longueur d'onde, Ci, C> sont les

constantes intervenant dans la loi de Planck, T est la tempé&ature thermodynamique,
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Figure 4-5 Courbes de Planck pour diffé&entes tempé&atures

Sion inteyre la luminance totale du corps noir sur toutes les longueurs d’onde et dans le
demi-espace situ€au dessus de la surface du maté&iau, on obtient la grandeur My
appelé énmittance. La loi de Stefan-Boltzmann (Eq. 4-2) montre que globalement le
rayonnement thermique du corps noir augmente comme la puissance quatriéme de la

tempé&ature absolue.

I\/Ie:.[ooO .LMSR L,dAdQ (Eq. 4-2)
Pour un matériau, cette émittance peut étre représentée par 1’équation, Eq. 4-3.
M=c & T* (Eq. 4-3)
o est la constante de Stefan

€= Mcorps réel(T)/Mcorps noir (T) 0<e<l

€ est ’émissivité du matériau. Elle dépend de la nature du matériau et de son état de

surface.

A partir de I’étalonnage de I’appareillage de mesure (dans ce § une caméra infrarouge)
nous pouvons, du moins en supposant la valeur de 1’émissivité, obtenir la température
de surface du matériau. Si on ne connait pas 1I’émissivité, on peut la supposer égale a 1

qui est I’émissivité du corps noir. On obtient alors une température appelée température
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de luminance. Cette tempé&ature est infé&ieure ala tempé&ature reelle. Les Figure 4-12

pré&enteront des champs de tempé&atures de luminance.
4.3.1.1.2. Description de la mé&hode

Nous souhaitons mieux conna’iire les processus de transfert thermique lors de 1’impact

de particules sur le substrat.

On sait que 1’énergie cinétique de la particule va apres I’impact se transformer en deux

parties :
-Une fraction du travail plastique dans le maté&iau se convertit en chaleur qui se dissipe.
-La fraction restante reste emmagasinée dans la structure et va servir ala déformer.

Le rapport de I’énergie dissipée sous forme de chaleur a I’énergie incidente est appelé 3

coefficient de Taylor-Quinney.

B = énergie dissipée sous forme de chaleur/énergie mécanique apportée

Avec 0<p<1

Dans le cas du frottement entre deux surfaces =1, I’expérience de Joule établit
I’équivalence travail-quantité de chaleur. Dans le cas des chocs, 3 est de I’ordre de 0,7
démontré par de nombreuses expéiences [15] sur le cisaillement adiabatique

effectuées sur des barres de Hopkinson avec des échantillons de 1’ordre du cm?.

Lorsque le choc est violent et que le projectile s’encastre dans le substrat (cas du
proc&lécold spray), les contraintes peuvent se localiser dans un volume trés faible.
La densitéde chaleur produite devient alors trés grande. Cela conduit localement &
des tempé&atures <«adoucissant >» les mé&aux en contact et pouvant atteindre la
tempé&ature de fusion. C’est le phénomeéne générateur des bandes de cisaillement
adiabatique. Le terme adiabatique signifie que le temps de transformation de 1’énergie

mezanique en chaleur est beaucoup plus court que le temps de diffusion de cette
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quantitéde chaleur dans le substrat. Le phénomene peut alors &re consid&&comme

quasiment adiabatique
4.3.1.1.2.1. Modé@isation du phénomene

Nous avons ré&lisé un modée en 2 dimensions montrant les effets thermiques a
I’impact d’une particule sur le substrat. Pour cela, nous avons utilis¢ un modéle en

déments finis
1 . 1 .,
= E mv? devient : Ethermique :B(E mv ) ) (Eq 4-4)

Nous considéons aussi que le transfert d’énergie cinétique en énergie thermique
peut-&re considéé comme instantan€ par rapport au temps caracté&istique de la
propagation de la chaleur au sein d’une particule et du substrat impacté Les schémas
ci-dessous dérivent I’évolution relative de la température qui serait observée dans un

tel cas d’étude.

vol

Figure 4-6 Schéma représentant I’impact de la particule

Zone de localisation des contraintes et d’apparition du cisaillement adiabatique

Si on suppose tres schématiquement que la bille peut &re assimilée aun disque plat

impactant le substrat, on peut supposer que 1’évolution de la température de la face
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caché de la bille et du substrat apparent qui I’entoure devrait étre de la forme

représenté sur la Figure 4-7 ci-dessous.

AT
—— TR
etc....
\\\\
--------- i >
0 25us temps x

Figure 4-7 Evolution schématique de la tempé&ature sur la face caché& de la bille et du

substrat apparent

Par un calcul 2D en ééments finis, on voit sur la Figure 4-8 que la tempé&ature au
centre de la face cachée croTtres fortement instantanénent (elle serait en fait limitée

a la température de fusion) et qu’au bout de quelques dizaines de ps de€roT trés

rapidement.

Figure 4-8 éolution calculée de la tempé&ature sur la face cachée de la bille et du

substrat apparent
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Les Figure 4-9 ci-dessous montrent 1’évolution de la température a ’intérieur du

substrat. La tempé&ature de ce substrat augmentera progressivement au cours de la

projection.

Temps=50 is

80 60 40 20 0 20 40 60 80 100 120 140 vol

Temps=100 ps o

Temps=500 ps

80 60 40 20 0 20 40 60 80 100 120 140 vol

] A01l

x:
1.06

Figure 4-9 Evolution calculé de la propagation de la chaleur dans une coupe du

substrat

En ré&uméon constate que I’énergie thermique transférée au matériau impacté est

libé&& assez rapidement dans ce maté&iau. Ainsi, on devrait observer des impacts sur le

substrat dans le temps et dans I’espace. On s’attend donc a un « moutonnement >en

tempé&ature ala surface du mat&iau dGala succession des impacts.
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4.3.1.1.2.2. Visualisation du champ de tempé&sature pendant le proc&lé

Figure 4-10 Camera Cedip ORION.

Nous avons utilis€une caméa infrarouge particulieeement sensible de marque Cedip
modée Orion. La matrice de déecteurs MCT se compose de 320x240 déecteurs et
elle est refroidie a 80 K afin de minimiser le bruit (bruit Johnson) di a I’agitation
thermique des éectrons. Cette tempé&ature est atteinte gr&e aun réfrigé&ateur dont le
compresseur est entramépar un moteur STIRLING. Nous indiquons ici les principales

caracté&istiques de cette camé&a:
Longueur d'onde de mesure: A=5pm
Temps de mesure minimum: 15
Fré&uence maximale: 28.000Hz

Sensibilitéthermique: 20mK

Figure 4-11 Systéme de mesure de la tempé&ature des particules al'impact
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Le systeame de mesure de la tempé&ature des particules al'impact est installésur le
systame de projection comme indiquésur la Figure 4-11 La camé&a thermique est
placé dans une position faisant face aux particules al'impact, ceci afin de mesurer la
tempé&ature des particules al'impact. Cette camé&a est munie d’un objectif de 25mm
de distance focale. Chaque déecteur de la camé&a vise une surface de 250 <250 pm si
bien que la zone visé lorsque la camé&a fonctionne aune fr&uence inf&ieure a400
Hz est de 5 cm sur 5 cm. Nous avons fait varier la fréguence d’acquisition de 25 Hz ou
le champ de I’image est de 320 x 240 pixels jusqu’a la fréquence de 28.000Hz ou le

champ est alors ré&luit &4 <64 pixels et le temps d’acquisition a 1pus.
4.3.1.2. Réultats des mesures de tempéatures des particules de Ti a I’impact

La poudre commerciale Ti de chez H.C. Starck GmbH (Amperit155.090, +45-160 pm)
a éédtilisé et projeteée sous air compriméet argon. La pression et la tempé&ature de
I'air comprimé sont fixées a2.8 MPa et 500C pour ces essais, tous les autres

parametres de projection éant inchangés.

Les nombreux essais ont permis de voir le champ de tempé&ature
“moutonner “comme la modélisation 1’avait laissé prévoir. Les quatre images vidéo
pré&entées ci-dessous montrent le champ thermique (tempé&atures de luminance)

pendant les impacts des particules.

La Figure 4-12 montre le champ des températures de luminance a I’instant t pendant la
projection de particules. Le temps de pose correspondait &210ps. Pendant ce temps, il
n’y a qu’un nombre tres faible de particules impactant la surface. L’aspect moucheté du
thermogramme est en fait dii aux variations locales de I’émissivité. En effet la surface
est a 1’échelle microscopique trés tourmentée. Un creux va se comporter comme un
mini-corps noir et I’émissivité peut alors croitre localement de 20%. Cette
augmentation de I’émissivité apparente d’un pixel est équivalente a une augmentation

de la tempé&ature apparente du pixel de 10<C.
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Figure 4-12 (a): champ de tempé&atures de luminance, (b, c, d): diffé&ences des

champs de tempé&ature entre deux vues

La température de luminance moyenne est de 1’ordre de 360°C. Si on suppose que

I’émissivité de la surface trés rugueuse des billes d’aluminium est €=0,3 ; on a alors une

tempé&ature moyenne de surface :
Tvraie = 1/(1/T|uminance +AC2 LnS)

Tvraie =625 C

(Eq. 4-5)
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L’aspect « moucheté&» du champ de températures brouille 1’apparition des impacts de
particules. En soustrayant a chaque image 1’image précédente, on voit apparaire

nettement les nouveaux impacts.

Ainsi les champs de diffé&ences de tempéature des Figure 4-12 a,b,c montrent un
impact d’une particule générant pendant 10 |5 une @évation de la tempé&ature de
I’ordre de 15°C sur plusieurs pixels, chacun de ces pixels correspondant & un champ de

200pm x 200pm.

En visualisant les vidéas des diffé&ents films, on a essentiellement des &évations de

température de 1’ordre de 5<C par impact.

Lorsqu’on visionne une des vidéos, on voit la surface de la zone de projection
parcourue par des lueurs. Cet aspect visuel est dO & notre <traitement
d'images>» effectué sur une particule (persistance réinienne de 50 ms) et ala

reconnaissance de formes qu'effectuent nos fonctions c&ébrales.

Analysons ’origine du signal de chaque détecteur, c'est-adire d’un pixel de 1’image.
Un pixel de la camé&a correspond aun champ de 200 <200 pm et la bille qui impacte
a un rayon moyen de 25 pm, c’est-adire que I'éergie perqie par la caméa est diluee
dans la zone vue par la camé&a soit avec un facteur 64 (8x8). Le bruit de la camé&a
correspond a 20 mK, ¢’est-adire que le signal perq est &uivalent quasiment au bruit.
Il faut donc que I’impact de la particule génére une augmentation de tempéature

supé&ieure ab4>=20 mK soit 1,5K pour &re observable.

Dans les images vidé des Figure 4-12 b,c,d, il y a soustraction de 2 images bruitées a
20 mK soit un bruit de 40 mK. On peut donc estimer que puisqu'on discerne I'impact
de chaque particule, c'est que cet impact géneée une tempé&ature instantanée dont

I'ordre de grandeur est sup€&ieur &2 K.

Il est possible que cette tempé&ature soit, au moins en certains points, &jale acelle de

la fusion du maté&iau. Si on fait un calcul @énentaire:
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% mv°=BmCAT + Mioncie (Eq. 4-6)

mole
-Cas de la projection de billes de titane sur du titane
Titane: point de fusion:1668<C
Energie de fusion: E=15.45 kJ/mol Mmole=48.69
Capacitéthermique speifique: C=520 J/K/kg

Avec une vitesse de projection de 700 m/s, on trouve que I'@évation de tempé&ature
qui proviendrait de 1’énergie cinétique est de 'ordre de 500<C qui s'ajoute ala
tempé&ature de la particule Ty avant impact soit 500<C. La tempé&ature T du substrat

(625 <C) se conjugue avec celle des tempé&atures des billes.

La tempé&ature T aprés le contact des deux matéiaux est donné par la formule :
T= (E1T1+E2T2)/(E1+E2) (Eq. 4-7)
Avec E=\ApC coefficient d’arrachement ou effusivité thermique

A : conductivité thermique

p : masse volumique

C : chaleur speifique

Pour des billes de titane projetés sur du titane

T=(T1+T2)/2 =562 T (Eq. 4-8)

A cette tempé&ature, il faut ajouter 1’élévation de température due a 1’énergie
cinéique et la température moyenne a ’interface bille- substrat est alors de 1’ordre de
1000°C. Si on a, lors de I’écrasement, une localisation des contraintes a la périphérie
de I’'impact, alors des phénomeénes de cisaillement adiabatique peuvent apparaitre et la
tempé&ature locale peut atteindre 1668<C. La fusion des maté&iaux facilite alors

I’adhérence des billes avec le substrat puis entre elles.

141



Chapitre 4. Etude des méeanismes de liaison lors de la construction de rev&ements inox 316L pour diffé&entes
tempé&atures de préehauffage du substrat

Remarque : Comparons aun exemple bien éudiépar les militaires : un obus fléshe en
tungstene est lancéas00m/s sur un blindage. L'acier fond et le projectile traverse le
blindage. A part la dimension des objets projetés et des substrats, la vitesse d’impact

et les mat&iaux sont comparables aceux du cold spray.
-Cas de la projection de billes d’aluminium sur du cuivre

Nous éudions ce cas car dans le paragraphe suivant nous caracté&iserons par voie

optique 1’épaisseur de la couche de billes d’aluminium.

Reprenons les calculs effectués pré&e&emment pour le titane.

On a : Eauminium =23.958 s2).m?K* Ecuivie=61.093 s2).m?K*
T=(23.958T1+61.093T2)/75.051 (Eq. 4-9)

Avec les mé@nes paramétres de projection que dans le cas pré&élent on a: Teontact=
647 <C. Cette tempé&ature est tres proche de 660<C, tempé&ature de fusion de
I’aluminium. On devrait y ajouter 1’élévation de température provenant de 1’énergie
cinétique qui vaut B.260°C. On atteint alors 660°C, température de fusion de

I’aluminium.

En pratique I’aluminium transférera certainement au cuivre une partie de cette énergie
pour créer une couche d’alliage Al-Cu avec une composition qui doit correspondre a

un point du diagramme de phase ci-dessous.

°C
700 + Liquide AlCu
600 <+ iquide + 1
% 548 °C
500 —+ T 8
400 + asB
300
% Cu
200 } t } >

1 | }
\ U 1 T T
0 56510 20 30 33 40 5054, 60

Figure 4-13 Diagramme de phase Aluminium-Cuivre
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Lorsque la projection se poursuit, le substrat de cuivre est recouvert de particules

d’aluminium qui se collent par fusion entre elles.

Remarque: Dans le cas de la projection d’aluminium sur du cuivre, on est en présence
de deux maté&iaux trés bons conducteurs de la chaleur. La quantité de chaleur
apportée par I’énergie cinétique se dissipe trés rapidement et il n’y a pas ici de
phénoménes adiabatiques. On peut comparer a la frappe des monnaies qui n’est
possible qu’avec de ’or, de I’argent, des alliages de cuivre qui sont des mat&iaux tres
bons conducteurs de la chaleur. Si on frappe de D’acier, médiocre conducteur

thermique, il se fracturera par la crétion de bandes de cisaillement adiabatiques.

4.3.1. Caracté&isation du déa de particules pendant la projection

4.3.1.1. Introduction

Le but ultime de cette éude sera de caracteiser sur une chaine de projection Cold Spray
la température et 1’épaisseur d’une couche du dépdt pendant la projection. Une méthode
optique active par excitation p&iodique a &éretenue afin de ne pas @re géépar
I’environnement agressif constitué par le jet lui-méne. Cette mé&hode a @édéveloppeé
par P.HERVE [16] et reprise dans le cas de sa thése par L. NAVELLO [17]. Les
premiers essais sur des échantillons de poudre d’aluminium projetée sur un substrat de
cuivre ont &éeffectués au laboratoire LEME par P.HERVE, V.PINA, R. PAWELKO,
et au laboratoire LERMPS par M. PLANCHE, Y. XIE dans le cadre de notre thése.

4.3.1.2. Principe de la mesure et simulations

Le principe consiste a exciter thermiquement la surface du maté&iau avec un
rayonnement alternatif connu, ce qui conduit acréer sur ce mat&iau une faible
variation pé&iodique de la tempé&ature [16]. Dans le cas simple d’un matériau
monocouche semi-infini, la tempé&ature [18] pour un point de coordonnées (r, 0, z)

s’écrit :
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_eaf - z . z 1|42
T = EJ Jo(Ar)]1(Aa) [e Zeorfe (Z(Ktjf - A(Kt}) eerfec (z(f{tjf + A(Kt})} )

(Eq. 4-10)

q représente la densitéde flux de chaleur apporté, a le rayon de la surface excitée et 4
la conductivitéthermique du maté&iau. Jo(Ar)et Ji(Aa) sont des fonctions de Bessel

d’ordre zéro et un.

Le phénomene est plus complexe pour un mat&iau multicouches et il a &é&simulépar
R.PAWELKO soit par la mé&hode des @éments finis soit par la technique des
quadripdes thermiques [19].

La Figure 4-14 présente, a titre d’exemple, 1’évolution du champ de températures en
surface cré&& par une impulsion laser de duré 200 s et de rayon 50 pLsur une couche

de 50 um de graphite (bon conducteur) déposée sur de I’acier (moins bon conducteur).

Egraph=50 um / Kgraph=70 W.(m.K)! / Kacier=50 W.(m.K)*

1350

1300

1250 \\\ — t=50us
O\ — t=100us

1200 — t=150ps
\ —— t=200ps
1150 — t=250us
\ =300ps

1100 \.‘ — t=350ps

K

1050 \

Température

1000

Figure 4-14 Simulation de 1’évolution du champ de températures en surface

Exp&imentalement, la mesure est sensible aun ensemble de facteurs comme le preeise

I’équation 4-11.
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-5
C '}\. EXTERNE
€ X —*1——— + 1. x P X
L(‘ on — » ) C (@] (2.6.T) 0.6
2.0, L— _
Ly FACTEUR DE exp 2 by 1 FACTEUR DE REFLEXION ~ PERTURBATION
TRANSMISSION FACTEUR D'EMISSIVITE T
DE LA FLAMME
LUMINANCE MESUREE LUMINANCE CORPS NOIR

(Eq. 4-11)

Les inconnues sont la tempé&ature T (en Kelvin), I'énissivitée et la contribution
perturbatrice due ala réflexion de I’environnement externe. Les impulsions thermiques
p&iodiques sur le maté&iau induisent une variation temporelle du flux radiatif énis
d’amplitude AT. On &imine ensuite la composante continue en faisant la soustraction :

L;[To + AT (8)] — La(To)

—Ca
On obtientdonc : AL, = cste.e.r.m’(T—”).AT—T (Eq. 4-12)

Puis, en effectuant le rapport de deux mesures adeux longueurs d'onde diffé&entes, on

obtient :

— ALy _ 171 _G1_ 1 )
R(T) = AL, cste.gm : exp{ T ()Ll /12)} (Eq. 4-13)
Sensibilitéde la mesure :

R(T) T2 A1,

L'erreur due au principe de la mesure est :
(Eq. 4-15)

4.3.1.3. Appareillage et résultats

L’appareillage utilise principalement un laser CO2 (30 W) modulable de 0 &5000
Hz, un détecteur InGaAs sensible dans I’infrarouge a A = 2,6 um et une déection
synchrone (Cf. Figure 4-15) pour la mesure des épaisseurs. Pour la mesure de

tempé&ature [16] on rajoute un deuxieme détecteur Si sensible a A =1 pum.
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1 ‘ o
Déecti h - l —
ection synchrone A
~ Déecteur \

Platines micromérique
= (axes X et Y)

Réyulation en tempé&sature

Figure 4-15 Schéna du montage exp&imental

Nous avons simulé au laboratoire une projection continue de billes d’aluminium sur du
cuivre. Nous disposions de trois €&hantillons ayant &é&soumis a3, 10 et 30 passes de

projection.

-60 T T T

—— 3 passes

10 passes
10 passes + recuit

— 30 passes

-80

-100 |

-120 -

-140 F

Phase (°)

-160 |

-180 |

-200 |

220 ; ; .
10° 10’ 102 10° 10*
Fréquence (Hz)

Figure 4-16 Ré&ultats exp&imentaux pour trois éaisseurs diffé&entes
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Tableau 4-1 Résultats exp&imentaux pour trois éaisseurs diffé&entes

Fr&uence | 4 10 45 | 200 | 1000 | 2000 | 4000 %Ptour 6 Kw

Echantillon 3 passes

Amplitude 1160 | 830 | 700 | 600 | 263 | 244 | 54 8%

phase | .67 |-66.7| -70 | -91 | -150 | -173 | -202 T~600<C

Echantillon 10 passes

Amplitude 630 | 312 | 197 | 83 19 4.5%

phase -80.6 | -103 | -107 | -155 -198 T~500C

Echantillon 10 passes recuit

8% apres une sur

Amplitude 1000 | 540 | 276 | 110 22

chauffe
phase -91 |-101 | -110 | -152 -191

T~600<C

Echantillon 30 passes

Amplitude | 225 | 173 | 110 | 67 | 36 | 21 | 84 4.5%
phase -78 |-935| -94 | -101 | -150 | -172 | -176 T~500<C

La tempé&ature de la surface est mesuré par pyromérie bichromatique impulsionnelle

suivant 1’équation 4-13. Dans notre expé&ience de laboratoire elle &ait de 500<C.

Les tempé&atures des 3 é&hantillons éaient toujours régyulées autour de 500<C. Par
contre, aun moment donné€& I'é&hantillon traitéavec 10 passes a eu une augmentation

transitoire de sa tempé&ature due ala réulation de tempé&ature du support de
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I’échantillon. Les billes d'aluminium ont alors fusionnéen donnant une surface plus
lisse. Les résultats en amplitude et en phase n’ont pas varié malgrécette fusion. On peut
en déluire que la conductivité thermique de 1’agrégat de particules d’aluminium est

voisine de celle de 1’aluminium massif.

C'est la phase qui est le paramétre le plus significatif de 1’épaisseur du dépot. On
remarque la constance de la phase de 4 Hz &40 Hz sur I'&hantillon «3 passes >t leur
variation pour les couches plus épaisses (10 et 30 passes). On remarque que la phase
tend vers -70°si la fr&uence — 0 Hz. Ce premier essai montre que 1’on peut ainsi
caracté&iser sans contact le nombre de passes de projection pour que le dé& soit

suffisamment homogere.

4.3.2.Perspectives

4.3.2.1. Visualisation thermographique

Dans une prochaine éape, nous utiliserons un dispositif plus ré&olutif spatialement.
Avec un pixel observant un champ de 100pm > 100 pm., le signal utile serait 4 fois
plus fort et le rapport signal sur bruit serait amélioré d’un facteur 4. Nous pourrons
aussi utiliser une camé&a abalayage de fente appelé aussi Streak. Cette camé&a
permet de suivre continOment dans le temps une ligne de 100 points distincts avec une
résolution temporelle atteignant 2 picosecondes du moins si la tempé&ature est assez
deveé. Avec un montage microscopique (pixel : 10 pm x 10 pm ) il est envisageable
de visualiser les jets de matiere dont des schénas ont &épré&entés pré&é&lemment (Cf.

Figure 4-6).
4.3.2.2. Modé@isation

La modélisation de I’impact mériterait d’étre développée en complétant les
mod@&isations me&aniques dgadérveloppées par la modéisation des phéomenes de
propagation de la chaleur dans les maté&iaux. Les premiers essais nous ont encourages

aprogresser dans cette voie. Nous pourrons alors comparer les réultats exp&imentaux
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quantitatifs aux valeurs issues de la moddisation et en ré&olvant le probléme inverse en
déluire la tempé&ature atteinte au moment du choc al'interface entre la bille et le
maté&iau. Nous pourrons aussi estimer le coefficient de Taylor —Quinney de I’impact
bille-substrat. Ce coefficient caract&ise en effet l'efficacité énergéique de la

projection a effectuer I’adhérence des particules sur le substrat.
4.3.2.3. Mesure pendant la projection de 1’épaisseur de la couche projetée

Ce premier essai a monté que la mesure du retard de phase entre 1’excitation thermique
et la réponse thermique du dépot était tres sensible a 1’épaisseur aux faibles fréquences

d’excitation .Une exploitation industrielle semble envisageable.

Nous poursuivrons ces éudes au laboratoire en opé&ant systématiquement sur
diffé&ents dé@s obtenus avec une progression du nombre de passes de projection : 0, 1,

2,3, 5 etc... dans le but d’établir une loi : phase=f (&aisseurs).

La mod@isation de la propagation des flux de conduction thermique devrait permettre
de remonter aux valeurs des conductivités thermiques en fonction de la profondeur par
rapport ala surface. Le systame peut en effet &re assimiléaune sonde thermique dont
la profondeur d’exploration est en fonction inverse de la fré&uence du laser

d’excitation.

4.4. Comparaison des reésultats de simulation et des ré&ultats
exp&imentaux portant sur les caract&istiques des

particules

La vitesse moyenne des particules mesuré a30 mm en aval de la sortie de buse sur
I’axe de la torche est de 521 + 15 m s ce qui corrobore la simulation indiquant une
vitesse de 550 m s?, soit un &art faire de 20 m.st entre les deux valeurs. La
température a I’impact de la particule est estimée a 406°C via la simulation numérique

&jalement.
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4.5. Microstructure et microduretédes déas

La Figure 4-17 pré&ente la microstructure en coupe transversale des rev&ements inox
316L projetés sur des substrats inox 316L prechauffé ou non. Quelles que soient les
tempé&atures de preehauffage du substrat, un rev&ement a pu &re formeé sur le
substrat. Sur cette figure, les zones noires dans le rev&ement correspondent ades

pores. Ainsi, il n’apparait aucune différence évidente sur le niveau de porosité& dans

le rev&ement avec le changement de tempé&ature de pré&hauffage du substrat.

(a) Sans tempé&ature de pré&hauffage (b) Tempé&ature de préehauffage de 400C

(c) Tempé&ature de préehauffage de 600<C (d) Tempé&ature de pré&hauffage de 700<C

Figure 4-17 Microstructures en coupe transversale des rev&ements pour une

tempé&ature de préehauffage du substrat de (a) 25<C, (b) 400<C, (c) 600<T, et (d) 700TC
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Les déds présentent une porositérelativement faible puisque le niveau de porosité
reste toujours infé&ieur &2%, mais il a fortement diminué lorsque le substrat est

pre&hauffé comme montrésur la Figure 4-18

Porosité (%)

1 \}/{"'}

0 L] L) L] L] L] L) Ll
0 100 200 300 400 500 600 700
Températures de préchauffage du substrat ('C)

Figure 4-18 Evolution des porosités dans le rev&ement en fonction des tempé&atures de

preehauffage du substrat

En complénent & ces premiers réultats, la Figure 4-19 présente l'effet de la
tempé&ature de pré&hauffage du substrat sur la microdureté du rev&ement. On
constate que, l'augmentation de la tempé&ature de pré&hauffage du substrat
s’accompagne d’une légere augmentation de la microdureté du revétement passant

d’une valeur moyenne de 170 Hvo.0s &approximativement de 200 Hvo os,

")

0
NN
N B
© o
L A

200+
18] ——
1604
140+
1204

Microdureté du revétement (HV0

100

0 100 200 300 400 500 600 700

Température de préchauffage du substrat ('C)

Figure 4-19 Evolution de la microduretédu rev&ement en fonction de la tempé&ature de

pré&hauffage du substrat
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4.6. Adhé&ence des rev&ements et analyse des facies en fracture

La Figure 4-20 montre l'effet de la tempé&ature de pré&hauffage du substrat sur
'adhérence des revétements. Il apparait de fagcon évidente que 1’'adhérence augmente
significativement avec le pré&hauffage de substrat passant de 13,4 3,4 MPa pour un
rev&ement obtenu sans préehauffage du substrat aplus de 67,1 +7.4 MPa pour le

rev&ement construit sur le substrat preehaufféa700<C.

©
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o
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o
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o
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Température de préchauffage du substrat (C)

Adhérence des revétements (MPa)

0

Figure 4-20 Evolution de I’adhérence des revétements en fonction de la température de

pr&hauffage du substrat

Les faciés de rupture apres les essais d’adhérence sont présentés sur la Figure 4-21.
Sans préchauffage du substrat, 1’adhérence est faible (13,4 £3,4 MPa) et la rupture est
localisé al'interface entre le rev&ement et le substrat. Lorsque le substrat est
pr&hauffé 2400<C, l'adhé&ence atteint 31,0 +6,4 MPa. Pour des tempé&atures de
pr&hauffage plus deveées encore (600<C), I'adhé&ence est beaucoup plus forte avec
une valeur de 57,8 £6,6 MPa et la rupture se produit juste ala surface de la zone de
collage pour quatre des cinq €hantillons. Enfin, avec pré&hauffage a 700<C,
l'adhérence augmente encore jusqu’a plus de 67,1 7,4 MPa, mais dans ce cas preis,

les fractures ont lieu a la surface de la partie collée pour I’ensemble des échantillons.
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Considérant la position de la rupture aprés I’essai de traction, on peut en conclure que
l'adhé&ence entre le rev&ement et le substrat augmente avec l'augmentation de la
tempé&ature de preshauffage du substrat. Le préhauffage du substrat favorise donc la
formation d'une liaison plus forte qui contribue a renforcer l'adhé&ence entre le

rev&ement et le substrat.

Figure 4-21 La rupture des sp&imens pour les essais de traction en fonction de la

tempé&ature de pré&hauffage du substrat: (a) 25<C, (b) 400<C, (c) 600<T, et (d) 700C

4.7. Conclusion

Dans ce chapitre, les rev&ements inox 316L ont &ée fabriqués sur des substrats de
m@éne nature, 316L inox pour diffé&entes tempé&atures de pré&hauffage du substrat.
Le pré&hauffage du substrat au prélable de la projection a &éré&lisé par pistolet

flamme.

Dans un premier temps, I’analyse de I’interface aprés impact d’une particule
individuelle a éé&mené& en fonction de la tempé&ature de pré&hauffage. On a pu
constater que le film d'oxyde sur la surface du substrat est fracturépar la vitesse des
particules a I’impact, mais que celui-ci était d’autant plus épais que la tempé&ature de
préchauffage 1’était et que dans ces conditions, il empéchait la création du jet de métal
servant a retirer les débris d’oxyde de I’interface. Cependant encore, paralléement a

ce premier examen, un deuxiéne constat ressort basésur la plus grande déformation
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plastique obtenue gr&e au préehauffage et qui profite au phéomeéne de verrouillage
meeanique. En cons&juence, une plus importante quantitéd'oxydes libres sera produit
lors de la dé&formation de la surface du substrat. Et simultanément, la tempé&ature du
substrat augmente favorisant du coup la formation d’une liaison métallurgique entre le

rev&ement et le substrat.

Dans un deuxiame temps, les effets des tempé&atures de préhauffage sur les
microstructures du rev&ement ont &é éudiés. Les propriéé&s mesaniques des
rev&ements ont &jalement &ée analysees. Les ré&ultats ont montré que la force
d'adhéence entre le rev&ement et le substrat augmente avec l'augmentation de la
tempé&ature de préchauffage du substrat, et que ce paramére n’a pas d’influence

significative sur la porositédu rev&ement et sur sa microdureté

En conclusion, il peut &re affirméque la tempé&ature de préhauffage du substrat
conduit &une force d'adhé&ence entre le rev&ement et le substrat plus éevee, conduit
aune déormation des maté&iaux plus intense aussi et ades films d'oxyde en surface
du substrat plus éais. Ainsi, il est clair que le pré&hauffage du substrat joue un rde
important dans I'am@&ioration de la force d'adhé&ence entre le rev&ement et le substrat
en raison de l'augmentation du phé&omene de verrouillage et de la liaison
méallurgique. Finalement, une modification de la tempé&ature de pré&hauffage du

substrat permet d'optimiser la liaison entre les particules et le substrat.
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Conclusion gené&rale et perspectives

L’objectif de ce travail de these consistait aéudier les meéanismes de liaison al’impact
des particules projetées par proc&léde projection afroid. L observation de la surface
de contact entre particules et substrat a &épresisénent analysé pour comprendre les
origines des mé&anismes de liaison apparaissant entre les particules projetées et le
substrat puis entre le rev&ement et le substrat. Le choix du type de maté&iaux projetés et
de substrat a @éguidépar la maniée de révder les phéomenes de déformation et
encore des caract&istiques de la liaison interfaciale. Dans ce but et selon les
phéomenes amettre en &idence, les essais ont portésur la projection de particules de
Ni sur substrat d’Al ou sur la projection de particules d’inox sur substrat inox. Pour
chaque expé&ience, les paraméres opé&atoires ont &€ adapté&s en conséjuence.
Paralldement aces essais, une approche par simulation a &&conduite qui a permis de
comparer les réultats et d’asseoir certaines hypotheses sur la formation des
meeanismes de liaison par projection afroid. Enfin, cette recherche s’est appuyée sur
une analyse des propriéé meeaniques des rev&ements (adhé&ence et microduretd. Au

travers des réultats obtenus, certaines conclusions peuvent &re dégagees concernant :

1. Le mé&anisme de liaison interfaciale entre le rev&ement dur de Ni sur le substrat
mou Al. D’une part, il a &&prouvéque le contact méal-méal et par conséjuent la
liaison méallurgique al’interface particule Ni/substrat Al sont absents en raison de la
structure en forme de pont cré&& par les débris d’oxyde. D’autre part, il a &€observé
que le contact mé&al-méal et la liaison méallurgique existent dans le dég& complet.
Sur la base de ces observations, une nouvelle théorie a é&&proposé pour expliquer
I’occurrence d’un contact mé&al-méal et la liaison méallurgique applicable au couple
particules Ni et substrat Al. Cette thérie se base sur I”’effet de martelage des particules
déosées. Lors de leur impact avec le substrat ou avec les particules dgadéosés,
celles-ci vont continuer abriser les oxydes resté al’interface et les casser en de plus
petits @éments de taille nanomérique. Cela accentue la déormation des mat&iaux en
provenance des particules et du substrat. En cons&juence acet effet de martelage répé&e
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les pores généé& par les débris d’oxyde se emplissent un contact discontinu
méal-méal peut se crér. Enfin, due al’existence de la pression éevé al’interface
entre rev&ement/substrat, la liaison mé&allurgique se forme. Il en réulte ainsi que
I’effet de martelage peut aider ala cohé&ion du rev&ement en compactant les

nano-pores et en induisant un contact méal-méal al’interface entre les particules.

2. Dans le méne temps, les mé@nes exp&iences de de projection de particules de Ni
sur substrat Al ont &é conduites pour expliquer les problémes de meéanisme de
formation d’une liaison mé&anique par verrouillage ou par méange de maté&iaux. Il a
éé dénontré que le mé&anisme de liaison se modifiait au cours du processus de
construction du rev&ement. Ces analyses comparatives, qui prennent en compte
I’ éaisseur du rev&ement ont &e€ont permis de révéer la transformation du mé&anisme
de verrouillage mé&anique en une combinaison entre verrouillage mé&anique et liaison
méallurgique, puis la cré&tion d’’instabilités interfaciale apparaissant sous la forme
d’un mdange de maté&iaux al’interface rev&ement/substrat en projection afroid. Les
résultats exp&imentaux ont &jalement rév@é que dans la zone de médange de
maté&iaux, les grains du substrat Al préentaient une morphologie allongée avec leurs
axes longitudinaux approximativement parallées al’interface rev&ement-substrat ce
qui peut @re analysécomme une cons&juence de la recristallisation. Cependant, une
telle transformation de la microstructure qui est observable dans le rev&ement est
absente dans la particule impactég, seule dans le substrat sur la base de cette déeouverte,
une nouvelle thérie sur I’instabilitéinterfaciale a &é& proposé, asavoir que cette
instabilitésous la forme d’un mdange tourbillonnaire &l’interface est principalement
attribuable au ramollissement thermique du substrat Al due ala préence de chaleur de
I’onde de choc aproximité du substrat. La pression interfaciale éevée reste le
paramétre principal pour induire un éoulement plastique du substrat Al ramolli qui
conduit par suite asa déformation et acelle des particules par action de la force de
cisaillement. Enfin, les rebords extr@nement d&formés des particules Ni fracturées se
m@&angent facilement avec le maté&iau Al pour former le mé&ange tourbillonnaire

observable au sein du rev&ement.
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3. Par les observations en coupe transversale de la morphologie des particules, il peut
é@re convenu que la déormation de la particule et le déplacement de la surface de
contact sont intimement corréé& al’angle de projection de la torche vis-avis du
substrat. 1l a &@&constatéque la force de liaison entre particules et substrat diminue
lorsque I’angle de projection diminue. Il a @éegalement confirmeépar I’observation de
la morphologie de surface du substrat, la diminution graduellement de la quantitéde
particules déposéss et a fortiori la quantitécroissante du nombre de cratéres. Pour cette
phase d’analyse, une mé&hode pour observer directement la fracture surface de contact
entre la particule et le substrat a @€&mise au point par utilisation de la machine de
traction. Gr&e acette technique, il a @émontréque des caracté&istiques «fossette >
existent quel que soit I’angle de projection. Cependant, les caractéistiques «fossette »
qui sont analysées comme un signe de liaison méallurgique, sont préentes tout autour
de la région centrale pour le cas de la projection sous un angle de 90<alors qu’elles se
situent que d’un cGeéuniquement pour la projection angulaire. En plus, il a &éénotéque,
ces caracté&istiques «fossette >>sont plus importantes dans le cas perpendiculaire que
ceux dans les autre cas, cela se concréisant par un haut taux de liaisons plus fort pour le
premier cas. En complément, les réultats de la moddisation FEA ont éabli que
I’emplacement des caracté&istiques <«fossette >>correspondaient &la zone contact de
haute pression. Ce dernier constat indique que la pression de contact est le facteur

critique qui déermine la qualitéde la liaison mé&sallurgique entre particules/substrat.

4. Des rev&ements de Ni ont &é&fabriqués sur des substrats Al pour suivre I’effet du
parameétre pression du gaz principal sur les phé&omenes de liaison al’interface. En tout
premier lieu, il a &&remarquéque des rev&ements denses présentant une adhé&ence
plus forte &aient obtenus par augmentation de la pression de gaz principal. Lorsque la
pression du gaz principal augmente, les analyses ont montréque le maté&iau affichait
une déormation plastique plus intense qui contribue adé&eiorer le film d’oxyde
préent &la surface des particules et du substrat. De cette fagn, une surface sans oxyde
plus éendue existe favorable al’&ablissement de la liaison méallurgique. Toutefois,

les ré&ultats exp&imentaux résélent aussi que, avec I’augmentation de la pression du
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gaz principal jusqu’a3,7 MPa, la liaison méallurgique ne peut pas ére géné&&
directement lors de processus unique d’impact d’une particule et que c’est I’effet de
martelage dOal’impact successif des particules qui permet de renforcer les zones de
liaison mésallurgique. Enfin, I’augmentation du phé&omene déverrouillage meéanique
avec celui de liaison méallurgique conduit aoptimiser la force de liaison des particules

de Ni au cours de la projection.

5. Enfin, les relations entre I’adhé&ence du rev&ement/substrat et la temp&ature du
substrat de pré&hauffage ont &érecherchees. Le rev&ement complet en inox 316L et
I’impact de particules individuelles ont &&fabriquées sur un substrat en inox 316L sous
difféentes tempé&atures préehauffage du substrat. Les résultats ont montré que
I’adhé&ence entre le rev&ement et le substrat augmente avec I’augmentation de la
tempé&ature de pré&hauffage du substrat, que les films d’oxyde ala surface du substrat
sont plus éoais. La conclusion de ces expé&iences confirme que pour une haute
tempé&ature de substrat de préehauffage, le substrat subit une déformation plastique
plus intense qui profite au verrouillage méanique. En cons&juence, une plus grande
quantité d’oxydes libres sera produite ala surface du substrat et simultanénent,
I’augmentation de la tempé&ature de pré&hauffage du substrat favorise la formation
d’une liaison méallurgique. Cela signifie qu’une adhé&ence plus deve existe et cela
méne en dépit de I’augmentation de I’éaisseur du film d’oxyde. Ainsi le pré&hauffage
du substrat joue un rde important dans I’am@ioration de la force d’adhéence entre le
rev&ement et le substrat gr&e al’augmentation du méanisme de verrouillage et de la

formation d’une liaison méallurgique.
En perspective, certaines idées d’am@ioration pourront compléer I’&ude actuelle:

1. En observant directement la surface fracturé& de contact entre la particule et le
substrat avec diffé&entes combinaisons (Cu/Cu, Cu/Al, Cu/lnox, Ti/Ti, Ti/Al,
Ti/Cu...) et de&eler ainsi une meilleure compréhension du comportement des

particules a I’'impact au cours de la construction du dépét.
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2.

En éudiant de fagn systématique les caracté&istiques des débris du film d'oxyde.
Une éude plus approfondie de I'é@at de I'interface sans oxyde entre les particules
et le substrat pourrait s’avérer important pour définir le lien entre la force

d'adhéence et la qualitédu rev&ement final.

En adaptant le dispositif de mesure des températures des particules a I’impact et
en vol, avec par exemple un pixel pour une observation du champ de 100 <100
pm. Dans ce cas 13 le signal serait 6 fois plus fort et serait 6 fois sup€&ieur au
bruit. Nous espé&ons alors pourvoir en deluire la tempéature atteinte au moment
du choc al'interface entre la bille et le substrat et estimer aussi le coefficient de

Tayeon Hobsou pour caracté&iser I'efficacité&thermique en projection afroid.
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