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Introduction générale

La projection a froid est une méthode de fabrication additive innovante devenue prometteuse dans le
domaine du traitement des matériaux. Elle utilise un principe de collision de poudres a des vitesses
trés élevées (de 300 a 1200mm/s) sur un substrat. Sous I'effet de tels impacts, les poudres et le substrat
subissent alors une déformation plastique (dépendante des propriétés mécaniques du couple de
matériaux) et les poudres se consolident sans changer d’état car elles restent a I'état solide. Depuis
ces dernieres années, la projection a froid a été largement explorée pour développer des composants
fonctionnalisés et produire des structures ou des formes. Cette méthode d’innovation présente
également des avantages tels que la réduction des co(ts de fabrication, la perte limitée de matériaux,
une certaine simplicité et une grande polyvalence. Il existe deux types de procédé, similaires sur le
principe mais différents a plusieurs égards comme en particulier la pression des gaz propulseurs :
élevée (plage de pression de 15 a 60bar) et basse (5 - 9 bar). Ainsi, deux procédés de projection a froid
coexistent : le procédé haute pression (HPCS) et le procédé basse pression (LPCS). Outre les moyens
nécessaires pour atteindre de telles pressions gazeuses, il est clair que la principale différence entre
ces deux processus réside dans la vitesse transmise aux particules injectées (300 a 700m/s pour les
systémes LPCS et 600 a 1200m/s pour les systémes HPCS). A la surface du substrat, les particules
impactent alors le subjectile dans des conditions énergétiques (énergie cinétique) radicalement
différentes, ce qui peut conduire a des effets plus ou moins prononcés (densité, contraintes, ...). De
plus, le gaz propulseur peut étre préchauffé ou non pour accélérer les particules tout en les rendant
plus ou moins malléables en surface.

L'un des principaux parametres de la projection a froid est I'efficacité du dépot ou rendement de
projection. Il est généralement défini comme le pourcentage de poudres ayant formé le revétement
par rapport a la masse de poudre totale projetée. L'une des problématiques considérées en projection
a froid est donc le niveau de ce rendement qu’il convient de maximiser pour réduire au mieux le rejet
de poudres. Outre les nombreuses voies d’amélioration, diverses études témoignent aujourd’hui du
caractére crucial que représente le rendement de projection afin de développer de nouvelles
applications. Ainsi, lorsque I'on considére la métallisation des polymeres, la grande diversité en termes
de propriétés de ces deux familles de matériaux (métaux / polyméres) complexifie le processus. Outre
les caractéristiques finales du systéme qui se distinguent des autres assemblages (densité, adhérence,
etc.), 'efficacité de dépot reste toujours une question latente dés lors qu’elle se voit réduite par les
phénomeénes d'érosion et/ou de délamination du revétement. Néanmoins, avec I'allégement des
structures et autres applications environnementales, la métallisation des matériaux organiques
représente encore aujourd’hui un sujet d’actualité.

L'objectif principal de cette thése fut donc d'améliorer et d'optimiser le rendement de projection en
particulier dans le cas d’assemblages métal-polymere en particulier pour la métallisation du PEEK. Pour
développer I'ensemble de cette problématique, cing chapitres structurent le travail de these. Le
premier chapitre traite d’'une revue de la littérature sur le procédé de projection a froid y compris la
problématique de métallisation des polymeres, la formation de revétement, I'importance de la vitesse
critique et les améliorations envisageables pour augmenter le rendement de projection. Le chapitre 2
présente ensuite les matériaux utilisés pour cette étude ainsi que les conditions expérimentales et
techniques de caractérisation utilisées. Le chapitre 3 porte sur I'analyse phénoménologique du
comportement cinématique des poudres a partir d'une visualisation dynamique expérimentale. Cette
analyse, combinée aux résultats de la littérature permet d'une part de discuter des raisons susceptibles
de limiter les performances de projection basse pression, et d'autre part d'enrichir la maitrise
opératoire de la projection LPCS. Les phénomeénes favorables a I'augmentation du rendement de
dépot, ou au contraire néfastes a la croissance du revétement, peuvent alors étre identifiés
notamment dans le cadre de la métallisation du matériau polymeére par projection a froid. Le chapitre
4 s’intéresse ensuite a I'explication phénoménologique de la cinématique des poudres dans le jet

11



supersonique. Cette étude s’appuie sur une simulation numérique capable de reproduire
phénoménologiquement les observations expérimentales du chapitre 3. Enfin au chapitre 5, les études
expérimentales consacrées a I'optimisation du rendement de projection lors de la métallisation de
substrat PEEK a I'aide de poudres de cuivre seront exposées. Premiérement, la problématique de
formation des revétements aussi bien en projection basse pression que haute pression sera abordée,
puis une solution sera suggérée via une analyse paramétrique discriminante. Une caractérisation des
différentes propriétés du revétement sera alors effectuée. Une conclusion générale restituera enfin
les principaux résultats et avancées apportées par les travaux de cette thése. Elle met aussi en exergue
les perspectives futures qui en ressortent.
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Introduction

Les études de recherche et de développement sur le procédé de projection a froid ont conduit a de
nombreuses références, prouvées d'intéréts, pour le déploiement du procédé en particulier dans
I'industrie. Il existe de nombreuses applications potentielles pour les revétements élaborés par
projection a froid dans le but d’améliorer la résistance a |'usure et a la corrosion, ou de promouvoir la
conduction thermique/électrique des matériaux. Cependant, I'adhésion du revétement sur son
substrat et/ou le rendement de projection (DE) restent encore aujourd’hui des facteurs a maitriser,
notamment dans le cas de nouveaux revétements ou d’associations de matériaux fortement
dissemblables. De nombreux parameétres de projection influencent en effet directement les conditions
d’élaboration et de fait les propriétés finales des matériaux nouvellement élaborés. Afin de mieux
appréhender de tels impacts, I'objectif de ce travail résume donc les études relatives a de telles
optimisations dans le cas de projections a froid basse (LPCS) et haute pression (HPCS).

La premiére partie de ce chapitre traite de la place de la projection a froid parmi les différents procédés
de projection thermique. Il s'ensuit alors un bref apercu de I'histoire du procédé et de son évolution.
Les principaux éléments et différents systémes disponibles sur le marché sont alors mentionnés. La
deuxieme partie abordera ensuite les mécanismes de formation des revétements et les notions de
vitesses critiques particulierement sensibles dans ce domaine. En troisieme lieu, les notions de
rendement de projection et I'impact des divers parameétres de projection seront présentés. Enfin, pour
clore ce chapitre, le cas particulier de la métallisation des polymeres par projection a froid sera
envisagé. Les nombreuses expérimentations permettront de détailler les limites encore détectables
aujourd’hui justifiant I'approche de ce travail.

1.1 La projection a froid

1.1.1 Position de la projection a froid parmi les procédés de projection thermique

La projection thermique est un terme générique qui regroupe tous les procédés de création de
revétements métalliques ou non métalliques sur divers matériaux en projetant des particules a basse
ou haute température et a faible ou grande vitesse [1]. Parmi I'ensemble des procédés de projection,
la Figure 1.1 illustre la position du procédé de projection a froid (Cold Spray).

Themmal
[

Figure 1.1. Classification des différents procédés de projection thermique [1].

Les procédés de projection thermique reposent sur différentes approches énergétiques pour conférer
aux jets des énergies thermiques et cinétiques suffisantes pour la formation du revétement. Parmi
ceux-ci, se distinguent des procédés basés sur I'énergie thermique et initiés par la combustion d’un
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gaz ou la génération d’un arc électrique tandis que d’autres se reposent plutét sur I'énergie cinétique
[2]. Se dénotent alors les procédés de flamme, D-Gun et HVOF/HVAF (sur la base de la combustion
d’un gaz), des procédés plasma et arc-fil (a partir d’'une décharge électrique en milieu gazeux) ou enfin
la projection a froid (ou cold spray) a partir de I'énergie cinétique d’un gaz [1]. L'impact sur la vitesse
et la température des particules via la température des jets pour ces divers procédés est présenté en
Figure 1.2.

20000

Increased phase transformations

let temperature (°C)

Reduced porosity

0 200 400 600 800 1000 1200 1400
Particle velocity (m/s)

Figure 1.2. Classification des différentes procédés de projection thermique selon la température des
jets et la vitesse des particules [3].

Si 'ensemble des procédés permet de couvrir une large gamme de température et de vitesse des jets
de particules, le Cold Spray se distingue aisément de par des vitesses de particules extrémement
élevées (>1000m/s) pour des températures de flux relativement faibles (<800°C). De tels facteurs
critiques permettent ainsi au procédé de se différencier des autres technologies en envisageant le
traitement de matériaux sensibles ou réactifs vis-a-vis de I'environnement. Ainsi, la diversité des
conditions de traitement permet d’aborder de nouvelles structures de revétements difficilement
envisageables de fagon conventionnelle.

1.1.2 Les origines de la projection a froid

La projection a froid est apparue il y a quelques années comme un procédé innovant et une technique
prometteuse pour traiter les matériaux en particulier sensibles a la température et permettre ainsi une
fonctionnalisation des surfaces. Ce procédé est I'un des plus récents de la famille des procédés de
projection thermique, mais des prémices ont émergé au début du XXe siécle. Avec Thurston et al., en
effet, la technique de l'impact d'un métal sur un autre (particules de métal sur une substance
métallique) par un souffle de gaz afin que les particules soient incrustées en surface a été testée [4].
Mais aucune explication quant au processus de réalisation des couches en surface n’était alors donnée.
Dans les années 1950, Rocheville a apporté une innovation majeure en ajoutant au systéme existant
une tuyére convergente-divergente (Buse de Laval) afin de faciliter la détente du gaz et améliorer ainsi
I"accélération du jet [5]. Ce complément d'équipement au travers de la buse De Laval a permis alors
une réelle accélération des particules pour conférer de meilleurs revétements minces et uniformes [6].
Au milieu des années 1980, un groupe de scientifiques de I'Institut de Mécanique Théorique et
Appliquée de I'Académie des Sciences de Russie de Novosibirsk [7] (ITAM SB RAS), dirigé par le
professeur Anatolii Papyrin, alors qu’il expérimentait un écoulement a deux phases (particules + gaz),
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a découvert accidentellement un procédé appelé aujourd'hui procédé de projection a froid [8]. Dans
leurs expériences aérodynamiques, des particules d’aluminium étaient projetées sur un cylindre et une
couche épaisse d’aluminium, exempte de pores, a été obtenue, constituée de particules hautement
déformées. Ces expériences aérodynamiques ont ouvert de fait une nouvelle méthode de dépét de
matériaux particulaires. Les évolutions dans ce domaine se sont alors focalisées sur la compréhension
du processus et des phénomeénes de projection lors du traitement de particules «froides» de taille
micrométrique [8]. Dans le cas de particules d’Aluminium projetées a différentes vitesses (V,) sur des
substrats de cuivre poli, les résultats ont mis en exergue par exemple deux régions séparées par un
terme nommé «vitesse critique» : Vi [8]. Lorsque la vitesse des particules est inférieure a celle-ci (Vp
<V.i), une érosion de la surface du substrat par les particules est observée, ce qui n’est pas acceptable
pour la construction d’un revétement. A l'inverse, lorsque la vitesse dépasse cette valeur critique (Vp>
Vi), la croissance du revétement devient alors possible, comme illustré sur la Figure 1.3.

Figure 1.3. Images photographiques d’un substrat de cuivre apres l'impact de particules d'Aluminium
de taille moyenne (30.2um) et a différentes vitesses: Vpm = 730m/s (a), Vem = 780m/s (b), Vpm =
850m/s (c) [9].

A partir de telles analyses expérimentales, les images photographiques ont montré que toutes les
particules de vitesse inférieure a la vitesse critique Vi rebondissent, ce qui laisse quelques empreintes
sur la surface du substrat. A mesure que la vitesse des projectiles augmente ou dépasse la valeur Ve,
I'interaction particule-substrat change de maniere radicale et une accumulation de matiere est
constatée. L'effet d'érosion constaté s’est transformé alors en adhésion.

Fort de telles expériences, il a été mis en évidence pour la premiere fois que la principale cause des
revétements n’était pas la température du gaz mais plutét la vitesse d’impact des particules. Un
nouveau procédé venait donc d’étre découvert, connu sous le nom de projection a froid. Depuis, ce
comportement phénoménologique a largement été étudié et a donné lieu a de nombreux brevets
(Alkhimov et al. 1990a, 1990b, 1990c, 1991, 1992, 1994a, 1994b, 1994b, 1995, 1997b, 1997c) et autres
publications [10]-[12]. Une gamme conséquente de revétements a base de métaux, d’alliages et
méme de composites sur diverses natures de substrats ont pu alors étre élaborés pour diverses
applications comme dans les secteurs du médical, de I'aérospatial, de I'automobile et de I'énergétique
[13]-[20]. Ainsi, aprés de nombreuses recherches qui ont conduit au développement du procédé de
projection a froid, des efforts ont été menés pour améliorer et optimiser le processus [6]. Il devenait
nécessaire, en effet, de comprendre le comportement de I'écoulement a l'intérieur de la buse,
I'adhérence particule-substrat, la dynamique des gaz, le transfert de chaleur entre le flux gazeux et les
matériaux, etc. [21]. Pour illustrer toutes ces évolutions, la Figure 1.4 témoigne des changements
chronologiques opérés dans le domaine [8] :
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Decouverte et developpement du procede de pulverisation a froid ITAM de RAS,
Nowvosibirsk, Russie

(1985-présent)

1ére démonstration du procédé de projection a froid aux Etats-Unis par le Dr A.Papyrin
(1994-1995)

A4

Industries ASB, Inc. Barberton, OH, USA
(1995-present)

Universite des forces armees federales, technologie du gaz froid, Linde AG, EADS,
Allemagne

(1997 -présent)

A4

Consortium de 8 entreprises américaines de Sandia National Laboratories
(2000-2003)

2

Plus de 30 entreprises et instituts de recherche du monde entier
(2000-présent)

Figure 1.4. Evolution chronologique du développement du procédé de projection a froid [8].

C’est début des années 2000 que divers équipements de projection a froid ont été commercialisés, ce
qui a permis de diffuser le processus au sein de nombreux instituts de recherche, entreprises et
laboratoires. Aujourd'hui, un grand nombre de centres de recherche sont a leur apogée pour s'efforcer
de développer et d'optimiser le procédé de projection a froid par des choix adaptés de combinaisons
de poudre et de substrat.

1.1.3 Les différents systemes et équipements de projection a froid

Sur le marché, il existe deux types de systémes Cold Spray (CS) qui se distinguent en particulier suivant
la pression du propulseur : basse et haute pression (Figure 1.5) [18], [22]. La principale différence entre
ces deux processus est évidemment la pression du gaz propulseur, de différente nature possible (Air,
Azote ou Hélium) qui affecte la vitesse des particules (300 a 700 m/s pour LPCS contre 600 a 1200 m/s
pour HPCS). Pour atteindre de telles cinétiques (en particulier a haute pression), il est possible, de plus,
de préchauffer le gaz avant de l'injecter a l'intérieur de la buse ol aprés compression. Un échauffement
supplémentaire pourra alors s’opérer et conduire ainsi a une accélération accrue du flux lors de son
expansion dans la partie divergente de la buse [23].
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(a) high pressure cold spray system
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— e b 4
LAl l
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deposit  substrate
(b) low pressure cold spray system

Figure 1.5. Systémes de projection a froid : a haute pression HPCS (a), a basse pression LPCS (b)
[18].
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Généralement, dans un systéme haute pression, le gaz comprimé est divisé en deux flux lors de son
entrée dans le systeme. Un flux entre directement dans le systéme tandis que l'autre passe a travers
un réchauffeur de gaz [18]. Le flux de gaz passant directement dans le systeme transporte la poudre
dans la buse de projection ol le gaz se dilate pour générer un flux supersonique qui accélere les
poudres. Il est important de noter que pour réaliser |'injection des particules, la pression du gaz
provenant du réchauffeur doit étre inférieure a celle du mélange gaz-particules entrant directement
dans le systéeme.

A contrario, dans un systéme basse pression, les particules pénetrent directement dans la buse (aprés
la gorge), de facon radiale par un effet d'aspiration. Cette injection radiale permet d’éviter tout
colmatage a l'intérieur de la buse [24].

Ainsi, il existe deux différences notables entre les deux systemes : la pression du gaz comprimé et
I'injection des poudres. Par l'utilisation d’'un compresseur portable, le systeme basse pression devient
plus flexible et moins cher [12], [25]. Il devient alors plus approprié pour la restauration des
composants endommagés [16], [26]. Cependant, la vitesse des particules de ce systeme est beaucoup
plus faible qu’a haute pression en raison des différents niveaux d'entrée de pression et de température
(mentionnés ci-dessus). De telles limitations restreignent donc I'utilisation du dispositif a une certaine
gamme de matériaux en particulier ductiles comme le cuivre ou I'aluminium par exemple [18]. Bien
que les systemes soient différents en termes de capacités, le probleme du faible rendement de
projection est inévitable pour ce genre de dispositif. Ceci est principalement d{ a la faible vitesse des
particules tout comme la nature ou la géométrie des particules projetées [27], [28]. Jusqu'a présent, il
n'y a pas ou peu de comparaison directe entre les deux procédés (LPCS et HPCS) en termes d'efficacité
de dépot car les conditions de fonctionnement sont différentes. Brewer et al. , par exemple, ont
mesuré le rendement de projection pour différentes poudres inoxydables projetées sur des substrats
de fer et ont montré des différences significatives variant de 12% a 40% par LPCS contre 80% par haute
pression (HPCS) [29], [30]. Ainsi, méme si les procédés ont permis de développer largement de
nouvelles applications dans divers secteurs, il subsiste néanmoins le probleme critique de I'efficacité
des dépots (DE). Les différents modes de fonctionnement et paramétres opératoires apparaissent
alors fortement influent.

1.1.4 Principe général de fonctionnement et parametres opératoires des
procédés de projection a froid

Le principe du procédé de projection a froid est illustré sur la figure (Figure 1.6). Un échauffement du
gaz peut étre envisagé pour accentuer I'accélération du flux gazeux par expansion du gaz dans la
section divergente de la buse [18], [23]. Le niveau thermique atteint reste néanmoins toujours
inférieur a la température de fusion du matériau des poudres, ce qui justifie le terme de projection a
froid car celles-ci impactent toujours le substrat a |'état solide ou semi-solide [5].

Buse convergente-divergente

Revétement

Elément chauffant

Chambre haute
pression chauffée

I Impact des particules

Injection de poudre
Gaz de procédé Substrat

Figure 1.6. Schéma de principe du procédé de projection a froid [18].
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La capacité du procédé de projection a froid de déposer des matériaux a basse température devient
donc I'un des plus grands avantages d’un tel procédé par rapport a la grande famille de projection
thermique. En effet, cette capacité supprime ou limite toute transformation métallurgique ou toute
réaction chimique entre le projectile et I'environnement voire le matériau déposé et son substrat [31].
De ce fait, une large gamme de matériaux réactifs et/ou sensibles en température peut donc étre
envisagée. De plus, des structures particulierement denses de morphologies atypiques, peuvent étre
observées (Figure 1.7) dans le cas de dép6ts de cuivre élaborés par plasma et cold-spray [21], [31]. Par
plasma, une structure accidentée, composée de particules écrasées ou encore sphériques, de fissures
et autres porosités peut étre observée. La fusion du matériau d’apport peut en effet générer des
éclaboussures lors de I'impact des particules et conduire alors a des porosités résiduelles parfois
élevées (5%). A l'inverse, par projection a froid, I'impact des projectiles solides ou semi-solides conduits
a une structure nettement plus dense (1%) de géométrie plus uniforme. De plus, les particules solides,
projetées a grande vitesse générent aussi un effet de martelement ou de grenaillage sur la surface
sous-jacente ce qui tend a compléter la déformation du matériau précédemment déposé. Une
densification du matériau apparait alors progressivement au fur et a mesure de la construction du
revétement [32]. Ce processus de compaction progressive peut générer aussi des contraintes
résiduelles de compression au sein des particules au fur et a mesure de leur déformation et donc au
sein du dépot. A l'inverse, par projection plasma, la fusion des particules conduit plutét a la génération
de contraintes en traction apres refroidissement et solidification de la matiere [32]. Des phénoménes
de fissuration peuvent donc étre détectés au sein de tels revétements ce qui n’apparait pas en
projection a froid. Pour illustrer ces dires, la Figure 1.8 montre par exemple une distribution des
contraintes résiduelles mesurées expérimentalement a travers un systéme revétement/substrat
élaboré par projection a froid [33]. Les profils confirment que les contraintes résiduelles principales du
systeme sont bien compressives quel que soit la direction d’analyse et I'épaisseur du matériau [33].

pa w'-'"vsv:ln. v,
PRI B
100 um

Figure 1.7. Comparaison de deux revétements de cuivre produits a partir du méme lot de poudre par
plasma (a), ou projection a froid (b) [32].
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Figure 1.8. Distribution des contraintes résiduelles a travers un systéme de revétement/substrat
élaboré par projection a froid avec une épaisseur de revétement de 613um et 730um et mesurées
dans deux directions (o1 et 0,) [33].

La Figure 1.9 illustre I'ensemble des parameétres influents lors de I'élaboration d’un revétement par
projection a froid. lls concernent a la fois les paramétres du gaz propulsif (pression, température et
nature), du distributeur de poudre (débit du poudre) et des conditions de projection (vitesse
transversale, balayage, distance de projection, angle de projection et trajectoire). Tous ces parametres
peuvent affecter, de fait, le processus d’élaboration du dép6t et donc la qualité du revétement ou du
composant. Néanmoins, parmi tous ces facteurs, ce sont certainement les caractéristiques du gaz
propulsif (pression, température, nature) qui apparaissent comme les plus importants dés lors qu'ils
déterminent directement la vitesse et la température d'impact des particules, et donc la qualité et les
propriétés du dépot [18], [34].

Pression du gaz b
Température du gaz*~
Type du gaz

Figure 1.9. Schéma de principe des parametres influents lors de I'élaboration d’un revétement par
projection a froid [18].

Des études antérieures ont prouvé par exemple qu'une pression élevée tout comme une température
élevée ou un faible poids moléculaire du gaz propulseur entrainent une meilleure accélération du flux
gazeux a travers la buse de Laval [18], [35]. L'utilisation d'hélium est en effet le moyen le plus efficace
pour augmenter la vitesse des particules en raison de son faible poids moléculaire (4.0002 g/mol)
comparé al'azote (28.014 g/mol) et a I'air (18.015 g/mol). Mais I'hélium est cher car difficile a produire
sous sa forme pure. Enfin, il a été largement admis que I'augmentation de la vitesse d'impact et de la
température des particules améliore considérablement les conditions de construction du revétement
(efficacité du dépot) et donc ses propriétés (porosité, adhérence interfaciale, etc.) par réduction des
défauts inhérents [35], [36].
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En outre, certains autres parametres tels que la vitesse d'alimentation en poudre, la vitesse
transversale du pistolet et son angle de projection, la distance de séparation buse-substrat, la taille et
la morphologie des particules ou encore la rugosité et la température en surface du substrat sont
également des facteurs importants qui doivent étre pris en compte [35], [37]-[40].

Ainsi, méme s'il existe de nombreuses voies d’amélioration (compte tenu de la grande diversité de
parametres), le procédé CS a d’ores et déja démontré sa grande capacité pour |'élaboration de
revétements spécifiques. Outre les assemblages similaires de matériaux (métal-métal par exemple)
largement démontrés, de nouvelles associations atypiques substrat-revétement tendent a se
développer encore aujourd’hui pour élargir la gamme d’applications. La maitrise du processus de
projection se doit simplement d’étre optimisée suivant la nature des deux matériaux considérés.

1.1.5 Développement de solutions a partir d’assemblage hybrides
revétement/substrat

L’assemblage hybride revétement/substrat est récemment apparu dans le domaine de la projection
dynamique de gaz froid (CGDS). Une littérature limitée est disponible montrant tout le potentiel de la
projection a froid pour ce type de développements innovants [13]. Des dépots ont été effectués sur
diverses combinaisons : oxyde/céramique, oxyde/polymére, métal/céramique, métal/polymeére,
métal/composites a matrice polymeére (PMC), polymére/métal, céramique/métal et cermet/métal
(Tableau 1.1).

Tableau 1.1. Combinaisons hybrides dép6t/substrat développées par projection CGDS [13].

CS Hybride nature Combinaisons de revétement hybride/substrat Réf.
Oxide/céramique TiOz/verres FTO, ITO [41]
Oxide/polymére TiO2/PEEK, PES, PET, PSU, PFVD [42]
Métal/polymére Al/ABS [43]
Sn/ABS, PC, PP, PS, PVC, Ti/PEEK [44]

Métal/PMCs Al/CFR-PEEK, Cu/GFRC, Zn/CFR-Epoxy [45]
Polymeére/métal PE/AI [46]
Métal/céramique Al/glass, Al/LZT, Cu/glass [47]
Céramique/métal SiC/SS [48]
Cermet/métal WC-Co/Al, steel, SS [49]

Pour les applications de métallisation, la projection a froid a été démontrée comme une méthode
souvent appropriée en particulier dans le cas du traitement de substrats en céramique, polymere ou
PMC pour augmenter leurs performances surfaciques. Des revétements de cuivre minces et
homogenes sur verre ou silicone ou encore de cuivre épais sur des substrats en PVC ou en époxy ont
par exemple été produits pour améliorer la conductivité électrique en surface [50]. De méme, des
revétements de titane sur substrats organiques de PEEK ont démontré tout leur intérét pour
contribuer a une meilleure biocompatibilité des implants chirurgicaux [51]. Les combinaisons
céramique/métal et/ou cermet/métal sont aussi des cas hybrides intéressants. Par exemple, les
revétements de carbure de silicium (SiC) sur des substrats Inconel conférent une résistance a la
corrosion a haute température [48]. Des revétements cermets a base de WC-Co sur des substrats
métalliques (Al, SS, acier) produisent d'excellentes propriétés tribologiques et électrochimiques [49],
[52], [53]. Le dépot élaboré a basse température voit sa dégradation réduite de par les changements
structurels potentiels ou encore la décarburation de la phase WC thermosensible [54]. En outre, la
piece oxyde TiO,/polymeére présente une bonne adhérence et produit des activités photo catalytiques
pour les applications de traitement de purification [42].
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En bref, la projection a froid est une technologie intéressante par rapport aux autres procédés de
projection thermique et en particulier pour les matériaux thermosensibles comme les polymeres, les
composites a matrice organique, etc.

1.2 Mécanisme de formation du revétement et notion de vitesse
critique

Pour appréhender la construction d’un revétement, il est nécessaire de comprendre les mécanismes
d’impact et d’adhérence des particules sur le substrat. Trois étapes sont alors identifiées lors de la
formation d’un revétement [12].

- Impact des premieres particules et rupture du film d’oxyde de surface,

- Accroche des premiéres particules et faconnage de la surface,

- Adhérence des particules et construction du revétement.

1.2.1 Formation de la 1°¢ couche

La condition préalable pour former un revétement dépasse la vitesse critique des particules de poudre
[35]. En effet, au cours de la premiére étape et compte tenu de leur grande diversité dimensionnelle
(plage granulométrique), certaines particules rebondissent en surface, en formant des crateres, tandis
gue d’autres adhérent (Figure 1.10). Une activation de la surface s’opére donc par rupture de la couche
d'oxyde ou de contaminants et par augmentation de la rugosité.

Bien évidemment, de telles transformations sont fortement conditionnées par la nature des matériaux
considérés et leur capacité de déformation. Deux configurations peuvent se présenter :

- création d’une liaison physique entre les deux matériaux [56],

- encastrement [50] ou ancrage des particules sur la surface du substrat [57]—-[59].

La liaison interfaciale est souvent le résultat d'une déformation complexe. Le dépét et le substrat se

mélangent dans la zone affectée en particulier dans le cas d’interfaces métalliques pour constituer une
interface mixte (Figure 1.11).
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Figure 1.11. Mélange complexe de matériaux Cu/Al formé lors de la projection a froid de particules
de cuivre sur une surface d'aluminium (a) [56], a I’échelle des particules de cuivre (b) [60].

L’ancrage mécanique quant a lui correspond plutét a I'incrustation des particules au sein du substrat
due a une pénétration profonde du projectile de par sa dureté plus élevée que celle du substrat (Figure
1.12). De telles configurations peuvent s’observer pour différentes combinaisons de matériaux comme
: métal/polymeére [50] [61], oxyde/polymeére [42], céramique/métal [48] ainsi que métal/métal[62].

L'ancrage mécanique de Cu sur le substrat
acrylonitrile butadiene styrene (ABS)

Figure 1.12. Exemple d'incrustation de particules de Cu sur un substrat ABS [61].

L'affinité métallurgique est la conséquence d’une réaction chimique se produisant aux interfaces
revétement/substrat ce qui nécessite une interface sans oxyde (éliminé pendant le temps d'activation)
et favorisé lors d’'un contact homogene tel que métal-métal par exemple. Dans la littérature, la
caractérisation fine d'interfaces dépot/substrat a généralement conduit a cette affirmation et divers
phénomeénes de liaisons métallurgiques ont été suggérés lors de la recristallisation dynamique ou la
formation d’intermétalliques en particulier de matériaux de haute ductilité [13] [63], [64]. Pour
expliquer de tels mécanismes, il a été établi une instabilité de cisaillement adiabatique dans la région
fortement déformée résultant du chauffage et/ou du ramollissement localisé du matériau [8],
[65].Cependant, de tels comportements sont difficilement exploitables dans le cas de matériaux
organiques de types thermoplastiques ou thermodurcissables. Ganesan et al. ont comparé par
exemple le comportement interfacial de particules métalliques (Cu) avec du Polychlorure de Vinyle
(PVC) et un substrat époxy [50]. Les résultats ont montré que les particules peuvent facilement
adhérer/pénétrer dans le PVC (Figure 1.13a). A l'inverse, dans le cas de substrats époxy, le caractére
rigide et fragile du matériau (thermodurcissable) conduit a un contact plus dur entre les deux
matériaux et qui peut résulter en une érosion de la surface (Figure 1.13b) et piégeage des particules
(Figure 1.14).
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Chapitre 1. La projection a froid — application a la métallisation des polymeres
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Figure 1.13. Morphologie de surface du PVC (a) et de I'époxy (b) aprés projection de particules de
Cu [50].

Ainsi, suivant la nature des matériaux, différents mécanismes peuvent étre observés pour lesquels les
processus ne sont pas encore totalement maitrisés compte tenu de la grande diversité des matériaux
considérés.

1.2.2 Développement du dépdt : mécanismes d'accumulation de matiere

Une fois I'adhésion de la premiére couche réalisée, le développement du dépot dépend de la capacité
des particules déposées a se rejoindre. Fondamentalement, leur comportement mécanique lors de la
collision sur le substrat décide de leur cohésion au sein du dépot. Actuellement, deux natures
différentes de consolidation ont été suggérées selon que les particules subissent ou non une
déformation plastique [13]. Il est considéré que la déformation ductile favorise une liaison métallique.
Suivant la nature des matériaux, la cohésion inter particulaire peut étre aisément produite par liaison
métallurgique. La déformation plastique peut aussi activer des transformations structurelles. Le terme
« liaison métallurgique » est utilisé par Van Steenkiste et al. lors de la caractérisation des mécanismes
de construction des revétements pour les métaux ductiles [66]. Apres la formation de la 1ére couche
(étape 1), trois étapes plus (étape Il, étape Il et étape IV) principales ont été identifiées, chacune
apportant sa contribution au mécanisme de consolidation du revétement :

Etape Il - Déformation et mouvement de rotation des particules lors de la collision avec le
substrat,

Etape IIl - Déformation plastique des particules et création de liaisons inter particulaires,
Etape IV - Densification du dépét par déformation plus importante des particules.
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Caractérisés par Van Steenkiste et al., ces mécanismes (Figure 1.15) ont été considérés pour expliquer
la formation d’un dépot lors de la fabrication additive par projection a froid de particules ductiles, y
compris métalliques [66].

onset O
end \‘{
PoSamihaea !
Etape| Etapell Etape lll Etape IV
Adhésion — 15t couche déformation et réalignement des collage des particuleset déformations supplémentaires

particules réduction des vides

Figure 1.15. Présentation graphique de la croissance des dépots [13].

Concernant le cas des particules non ductiles, un autre mécanisme d'accumulation de matiere a été
proposé [67]. Des recherches menées sur la construction de dépdts céramiques ont montré par
exemple que la croissance du revétement est principalement régie par un compactage des particules.
Les particules cassantes sont brisées en fragments lors de la collision sur le substrat. Les fragments
sont alors empilés ensemble et la croissance du dépot se produit par auto-compactage au fur et a
mesure des impacts (Figure 1.16). Le dépot se réalisant couche par couche, un renforcement de la
matiére par densification se produit alors assurant sa propre cohésion [68]. Bien évidemment, un tel
phénoméne est fortement tributaire de la morphologie des particules (taille, forme) qui tend a
renforcer la cohésion finale du matériau en couche [69]. Ce mécanisme d'empilement-emboitement
de fragments rigides donne des agglomérats compacts apparents qui produisent le dép6t final. A titre
d’exemples, divers revétements a base de matériaux non ductiles ont été élaborés sur une centaine
de nanometres tels que W03 [69], Y203 [69] et Al,03[70] ou encore 100um pour du TiO, [67].

(a) (b)  Certains (SiC) rebondissent (c) (d)

‘ 27 SiC ’ Rebouned SiC
by 2 spray
i+ Aller a I'impact

& -

/ | /
¢ v 4
_ Substrat Substrat Substrat

Figure 1.16. Représentation schématique des différentes étapes du dépot de particules de
céramique SiC : avant I'impact (a), les particules de SiC impactent et se fragmentent (b), avec I'impact
des particules suivantes (c) et les fragments se déposent puis s'empilent ensemble (d) [68].

1.2.3 Notion de vitesse critique

Comme cela a pu étre démontré par D.L. Gilmore et al., il existe une vitesse critique pour chaque nature
de matériau au-dela de laquelle un dépot peut étre obtenu [28], [35]. Les particules déposées a la
surface du substrat subissent alors une déformation d’autant plus importante que la vitesse augmente
(Figure 1.17) [28].
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Figure 1.17. Représentation graphique de la variation de la déformation des particules a différentes
vitesses et rendement de projection associé [28].

A faible vitesse, la particule subit peu de déformation a l'interface particule/substrat (Figure 1.17 et
Figure 1.18). A I'inverse, un aplatissement continu de la particule est a noter dés lors que la vitesse
augmente[28].
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Figure 1.18. Déformations de particules lors des impacts représentées par simulation numérique a
faible vitesse (300 m/s), vitesse intermédiaire, et vitesse élevée (>700 m/s) pour différentes natures

de matériaux (Cup/Cu (a), Niy/Cu (b), & MS,/Cu (c)) [28].

/

/

La vitesse critique dépend également d'autres parametres tels que la forme des particules, la nature
du substrat ainsi que la température des particules [71]. La Figure 1.19, illustre par exemple I’évolution
de la vitesse des particules (et de leur vitesse critique Vit ) suivant la taille de ces derniéres [64], [72].
Il existe donc une plage dimensionnelle et cinétique optimale pour I'élaboration des revétements. De
part et d’autre, les conditions ne permettent pas la construction du revétement dans des conditions
satisfaisantes.
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Figure 1.19. Influence de la taille des particules sur leurs vitesses pour conditionner les plages
optimales d’élaboration des revétements par projection a froid [72].

La température des projectiles joue également un réle important dans ces processus d’'impact. En
effet, la déformation plastique d’'un matériau est directement proportionnelle a la température de ce
dernier. Plus le niveau thermique des particules sera élevé, plus la déformation plastique sera alors
facilitée [73]. Une diminution progressive des conditions de projection en termes de vitesse des
particules apparait donc avec I'augmentation de la température de ces derniéres (Figure 1.20). De part
et d’autre de la zone optimale, il devient toujours difficile de construire un revétement par manque de
liaison et/ou par érosion du matériau [28].

strong erosion i

partice (IS 00 - -
impact [N ... -------"
velocity
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condition
no deposition, slight erosion
particle impact temperature [*C]
Figure 1.20. Influence de la température des particules sur les conditions cinétiques de projection
[28].

Ainsi, il semble que la température et la vitesse des particules soient les facteurs les plus importants
pour conduire a I'élaboration d’un revétement. Pour mieux comprendre de tels phénomenes, il est

possible d'introduire un nombre sans dimension n définit dans I'Eq. 1.1 [74].
n= Vi Eq. 1.1

Vcrit(Tp)
Ou Vet Ty sont respectivement la vitesse et la température de la particule.

Lorsque n < 1, un rebond des particules apparait et entraine parfois une érosion du matériau. A
I'inverse, si n devient supérieur a 1, la formation du dép6t devient alors théoriquement possible.
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Assadi et al. ont aussi proposé pour la premiere fois une formule semi-empirique pour calculer la
vitesse critique de la particule [55]:

Ve = 667 -14p+ 0,08 T, +0,10,-04T; Eq. 1.2

p étant la masse volumique du matériau (g/cm?), T sa température de fusion (°C), o, sa résistance a
la rupture (MPa) et T; la température a I'impact des particules (°C).

Tout comme Schmidt et al. [64]:

Ti—Tr Eq. 1.3
F1X4XO'T5X(1—W
Ver = 5 + F, XCp X (T, = Ty)

ou p est la masse volumique de la particule en g.cm™, T, est la température de fusion en °C, gy est la
résistance a la traction en MPa (qui peut étre remplacée par la dureté de la poudre), T; est la
température avant impact en °C, F; et F;sont des coefficients égaux a 1.2 et 0.3 respectivement, T est
la température de référence égale a 20°C et C, est la capacité calorifique a pression constante en J.kg
LK1

Ainsi, considérant 6 matériaux différents (Al, Ni, 316L, Ta, Zn, Ti), comparés au cuivre (matériau de
référence), différentes vitesses critiques ont pu étre relevées (Figure 1.21). Pour quelques métaux
comme le Cuivre ou I’Aluminium, des vitesses centrées respectivement sur 560-580 et 680-700m/s ont
pu étre mesurées suivant la taille des particules ce qui correspond assez bien aux valeurs
expérimentales [22], [24].
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Figure 1.21. Comparaison des vitesses critiques pour différents matériaux [31].

Néanmoins, bien évidemment, de tels résultats ne peuvent étre considérés sans intégrer la nature du
substrat et son état géométrique. Comme démontré préalablement, le couple revétement-substrat
conditionne le processus d’'impact des particules tout comme l'interaction étre les deux matériaux.
Selon leur affinité chimique ou leurs propriétés mécaniques, le processus de construction du
revétement se trouve alors fortement influencé.
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1.3 Notion de rendement de dép6t et effet des parametres du procédé

1.3.1 Définition et mesure du rendement de projection

Le rendement de projection est généralement défini ou déterminé comme le rapport du gain de masse
du matériau support, lors de son exposition devant le flux de particules, par rapport a la quantité de
poudre projetée [75]. Néanmoins, comme discuté préalablement, de nombreux parametres peuvent
influencer les conditions de vol et d’'impact des particules qu’il s’agisse des conditions de projection
(pression et température de gaz, buse) ou des caractéristiques des particules (géométrie,
granulométrie...). Raletz et al. a suggéré la possibilité d'obtenir la vitesse critique des particules a partir
du rendement de projection [76]. lls ont supposé que la variation granulométrique des particules peut
étre liée au rendement et que les particules de plus grand diametre, participant au revétement, ont
atteint cette vitesse minimale (Figure 1.22a). A titre d’illustration, Gartner et al. ont déterminé la
vitesse critique des particules (taille 5-25 um) lors de I'utilisation de différentes géométries de buses
(nommeées A, B, C et D) [77] ( Figure 1.22b).
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Figure 1.22. Détermination du diameétre de la particule suivant sa vitesse critique (a) [72] et
détermination de la vitesse critique des particules a I'aide du rendement (b) [73].

Néanmoins, en raison de la complexité des procédés de projection (de par les nombreux parameétres
influents), il est assez difficile de mesurer avec précision le rendement de projection. En effet, outre
les paramétres physiques, le dépot se construit suivant 3 phases successives qui contribuent de fait a
I'incertitude des mesures : temps d'activation, formation de la premiéere couche, construction du
revétement [78].

D’une fagon générale, il est possible de mesurer le rendement de maniére simple expérimentalement
en mesurant le poids du revétement a comparer avec la quantité totale de poudre projetée (Eq. 1.4).

DE % = Meoar 100 Eqg. 1.4
Msprayed

OU Mcoat est la masse des particules de poudre appliquées sur le substrat et Msprayed €St la masse totale
des particules projetées.

Une autre méthode de mesure peut aussi étre envisagée en calculant théoriquement la masse de
poudre pulvérisée devant le substrat [79] comme indiqué ci-dessous (Eq. 1.5).
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Mp*S*W Eqg. 1.5

M = 60

Avec Mp le débit massique mesuré de la poudre (g/min), S le nombre de balayages de projection de la
buse sur le substrat, W la largeur du substrat (mm), V, la vitesse de déplacement de la buse (mm/s).

Quoiqgu’il en soit, pour ajuster au mieux les conditions d’élaboration du revétement, diverses mesures
pourraient étre envisagées suivant les différentes étapes de construction du matériau en couche et de
facon a intégrer de facon plus juste la grande influence des paramétres opératoires de projection.

1.3.2 Effet des parametres opératoires de projection sur le rendement

De nombreux parametres peuvent influencer les conditions de construction d’un revétement qu’il
s’agisse des conditions physiques (pression et température de gaz, buse) ou des caractéristiques des
matériaux (géométrie, granulométrie des poudres, substrat...). Suivant I'état physique du couple de
matériaux et des conditions en vol des particules, un impact direct sur le rendement de projection peut
étre observé. Chaque parameétre influence donc les conditions d’élaboration d’un revétement.

1.3.2.1 Effet du flux de gaz

Pour de nombreuses raisons, il est trés difficile d'obtenir un rendement de projection unitaire. Comme
I'illustre la Figure 1.23, un écoulement latéral du flux gazeux apparait en surface du substrat avec une
onde de choc en partie centrale [75] [80]. Pour cette raison, les particules les plus fines rencontrent
des difficultés a atteindre le substrat voire peuvent impacter la surface suivant des angles différents
de la normale [20], [35], [37], [81]. En effet, un tel comportement des particules peut s'expliquer par
la nature dynamique du gaz en mouvement qui fluctue suivant la zone considérée. De plus, comme la
vitesse du gaz est plus faible aux frontieres du jet, une diminution de la vitesse des particules peut étre
mesurée [82]. S'observent alors des décélérations et une déviation du flux gazeux en face avant du
substrat.
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Figure 1.23. Représentation de I'impact d'un jet de gaz supersonique sur un substrat plat (Z, = 20

mm, h = diamétre de la buse, Z,, = distance a laquelle la transition de la vitesse élevée a I'écoulement
a basse vitesse se produit sur I'onde de choc) [80].

De fait, la vitesse des particules au contact du substrat tend donc a diminuer ce qui peut étre un
parameétre critique pour la construction d’un revétement. Papyrin et al. ont démontré justement cette
variation de vitesse au sein d’un jet de particules [21]. Un tel comportement peut par exemple
s’expliquer par les frottements induits aux parois de la buse qui tendent a diminuer la vitesse du gaz
et donc des particules. Comme démontré par Wu et al. [83], |a distribution de la vitesse des particules
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en sortie de buse se caractérise suivant un schéma gaussien (Figure 1.24). Il est donc évident que la
vitesse des particules en périphérie du jet est inférieure a celles placées au centre du flux. Pour contrer
de tels phénomenes, une optimisation de la géométrie de la buse peut étre envisagée afin
d’homogénéiser les vitesses [84]. Pour ce faire, Fukumoto et al. ont travaillé sur la gé¢ométrie des buses
en modifiant le diamétre de sortie ainsi que la longueur des zones divergentes [84]. De telles évolutions
ont permis alors d'atteindre des vitesses de particules au-dela de 590 m/s (tout en réduisant I'effet
d’onde de choc), largement supérieures a celles obtenues avec une buse conventionnelle (350 m/s)
pour une plage granulométrique de particules resserrée (5-15 um).
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Figure 1.24. Distribution de la vitesse des particules pour une température de gaz (hélium) de
400°C et une pression de 2,5 MPa [83].

Enfin, les caractéristiques du flux gazeux justifiant la vitesse des particules, de nombreux paramétres
conditionnent le rendement de projection [85]. Pour contréler la vitesse des particules, outre la
pression et la nature du gaz, la température du jet est aussi a noter comme I'ont démontré Guosheng
Huang et al. [85] (Figure 1.25). La température du gaz dans la chambre a en effet deux objectifs
principaux, I'un étant de fournir I'énergie sous forme d'énergie cinétique a la particule et lui permettre
ainsi une certaine accélération et |'autre pour préchauffer la matiére et faciliter ainsi sa déformation
pendant I'impact sur le substrat [86]. Comme en témoigne la Figure 1.25 une variation du rendement
de projection suivant la température et le temps d’activation est a noter [87].
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Figure 1.25. Effet de la température du gaz dans la préchambre sur le rendement de projection de
poudres d’aluminium pures ou mixtes [85].
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Pour des conditions de vitesse de particules données, le rendement semble d’ailleurs plus influencé
par la température que par la pression du gaz [87]. Lee et al., par exemple, ont obtenu un DE de 50%
a 400°C contre 20% a plus a 500° C avec une pression de gaz constante de 17MPa (Figure 1.26). A
I'inverse, a température de gaz constante (500°C), une faible influence de la pression (1.7 - 2.9 MPa),
a pu étre mesurée d’un point de vue rendement. Cela est principalement di a I'effet significatif de la
température du gaz sur la vitesse des particules (en particulier les plus petites d’environ 10 um) par
transfert d'énergie sous forme de chaleur tandis que la pression du gaz influe davantage sur les plus
grosses particules (environ 50 um) en raison du coefficient de trainée plus important [88]. Le flux
gazeux et sa température imposent donc un effet certain sur les mécanismes de construction des
revétements.
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Figure 1.26. DE avec vitesse moyenne des particules a température et pression d'azote variables
pour de la poudre de bronze (17um) sur Al [87].

Ainsi, il apparait fondamental de contrbler les caractéristiques du flux gazeux pour maitriser les
conditions de vol des particules et leurs impacts sur la surface du substrat. Néanmoins, outre la
pression et la température du gaz, d’autres variables peuvent aussi opérer sur les conditions de
construction du revétement telle que la distance de projection.

1.3.2.2 Effet de la distance de projection

Li et al. ont rapporté que, selon leurs résultats de simulation, les vitesses des particules augmentent
apres la gorge (zone divergente) et s'accélérent encore jusqu’a une valeur maximale apres la sortie de
la buse sur 50 a 100 mm (selon la nature du matériau et sa granulométrie) [89]. Pour le méme type de
poudre, la distance optimale augmente évidemment avec la taille des particules. De la méme fagon,
pour des matériaux de différentes natures mais de méme granulométrie, la distance de travail
s’allonge avec la densité de ces derniers. En bref, cela confirme que pour une particule plus légere, la
distance de projection optimale est plus courte, ce qui est cohérent avec les résultats rapportés selon
lesquels elles sont plus facilement influencées par le flux de gaz [90], [91], [92].

De méme, Karthikeyan et al. ont rapporté que I'augmentation de la distance de projection (5 a 20 mm)
diminue le rendement pour une poudre de Titane donnée [93]. Les auteurs expliquent ce phénomene
par la réduction de vitesse des particules lorsque la distance de projection augmente. Li et al. [89]
d’ailleurs, ont mis aussi en évidence, pour des particules de cuivre, une augmentation du rendement
de projection relatif jusqu'a une valeur maximale, a une distance de séparation d'environ 30 mm, pour
diminuer ensuite progressivement (Figure 1.27). Mais pour d'autres poudres comme I’Aluminium ou
le titane par exemple, une diminution du rendement est a noter avec I'augmentation de la distance de
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projection. Par conséquent, il est a considérer que de telles différences peuvent étre causées par divers
comportements d'accélération de la matiere suivant la granulométrie et la densité des particules.
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Figure 1.27. Efficacité de dép6t relative pour des poudres d'Al, Ti et Cu avec la distance de
séparation dans le cas de projections a I'air a 28 bars et 520°C [89].

Compte tenu de la réduction de la vitesse des particules avec la distance entre la buse et le substrat,
une optimisation de la distance de projection se définit alors suivant le critére de vitesse maximale des
particules [25]. Le niveau de déformation des particules (qui dépend de I'énergie cinétique des
particules) étant lié au mode de construction du revétement et a son rendement, la recherche des
meilleures conditions de vitesse et d’'impacts du matériau d’apport s'impose donc au travers de la
distance de projection [94].

Dans une étude expérimentales menée par Patisson et al., on observe qu'il existe une évolution de la
structure des chocs avec la distance du substrat qui pourrait affecter la vitesse des particules et donc
éventuellement le rendement [95]:

- a proximité de la buse (courte distance) avec la présence d’une onde de choc dans la partie
supersonique du jet (Figure 1.28a).

- a distance moyenne ou les ondes de choc disparaissent (Figure 1.28b) mais ou la vitesse du gaz est
toujours supérieure a la vitesse des particules.

- a grande distance de séparation ou il devient difficile de détecter I'influence de la perturbation du

gaz.
T ‘

Figure 1.28. Images Schlieren du choc de I'arc a différentes distances de projection : (a) 10, 20 et
30 mm ; (b) 40,50,60 mm [95].

Les conditions cinétiques des particules étant fondamentales pour garantir un mode de construction
efficace des revétements, c’est la seconde région qui apparait la plus propice selon les études de
Patisson et al.. Pour les particules de granulométrie élevée et de haute densité par exemple, I'impact
de la trainée du gaz est plus élevé que dans le cas de particules de petites dimensions [74], [96]. Il suffit
alors d’augmenter la distance de projection pour réduire cet effet mais avec précaution puisque

34



lorsque la vitesse du gaz tombe en dessous de la vitesse des particules, une décélération des particules
s’opére générant une réduction de rendement.

Enfin, si le comportement du gaz peut influencer la vitesse des particules, il en va de méme pour
d’autres facteurs cinétiques tels que la vitesse de déplacement de la buse devant le substrat qui
conditionne I'écoulement du fluide en surface du matériau.

1.3.2.3 Effet de la vitesse de balayage transversale

La vitesse de balayage du pistolet de projection pendant I'élaboration du revétement est I'un des
facteurs clés qui affectent la qualité des revétements car elle influence I'accumulation thermique et la
guantité de matiére déposée par passe [97]. Comme démontré sur la Figure 1.29, la température du
substrat diminue avec lI'augmentation de la vitesse de déplacement qu’il s’agisse de la simple action
du flux gazeux ou du jet de particules.
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Figure 1.29. Profils de température en fonction du temps par impact du jet gazeux (a) et pendant le
dépot de particules (b) [97].

De telles conditions (vitesse de balayage) apparaissent donc fondamentales pour I'optimisation des
conditions d’élaboration des revétements (température du jet et du flux de particules) et présentent
un effet direct sur les propriétés ultimes des matériaux en couche. L'analyse en coupe des revétements
a montré par exemple que le taux de porosité diminue avec la réduction de la vitesse de déplacement
de 3,2 2 0,5% (Figure 1.30) [97]. De fait, les caractéristiques des jets étant modifiées, Guosheng Huang
et al. ont démontré alors I'influence de la vitesse transversale sur le rendement de projection [85].
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Figure 1.30. Evolution de la porosité et de I'épaisseur des revétements par passe en fonction de la
vitesse de déplacement [97].
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Comme l'indique la Figure 1.31 par exemple, lorsque la vitesse transversale augmente, le rendement
diminue linéairement. Deux éléments peuvent étre envisagés pour expliquer de telles évolutions :

- a forte vitesse de balayage, la plupart des particules impactent la surface du matériau sans
étre totalement utiles pour la réalisation du revétement. A chaque passage, la surface est donc
systématiquement réactivée ce qui réduit considérablement I'efficacité du processus de
projection,

- alinverse, a faible vitesse, le temps d’interaction jet-substrat étant plus long, I'activation du
matériau se trouve alors accrue ce qui permet d’augmenter le rendement de matiere déposée
[13]

{— DE of mixed powders
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Figure 1.31. Evolution du rendement de projection en fonction de la vitesse de balayage [85].

Richer et al. ont rapporté de plus que l'utilisation d'une faible vitesse transversale de projection conduit
a la formation de revétements épais et trés denses par amplification de |'effet de compactage
provoqué par l'impact des particules (cas d’un revétement de CoNiCrAlY projeté sur un substrat en
alliage Al 6061) [98].

Ainsi, outre la distance de projection, il apparait une influence certaine de la vitesse de balayage du
pistolet de projection. Une gestion des flux thermiques et d’'impacts des particules peut donc étre
envisagée pour optimiser les conditions d’élaboration du revétement (rendement) ainsi que les
propriétés du matériau nouvellement élaboré. Mais considérant I'impact des particules, qu’en est-il
de l'effet de I'angle de projection ?

1.3.2.4 Effet d’angle de projection

Plusieurs recherches sur l'influence de I'angle de projection lors de la projection a froid de particules
de cuivre par jet d’azote ou d’hélium ont montré que le rendement pouvait étre facilement corrélé a
I'angle d'impact [35], [99]. Binder et al. [99] par exemple ont étudié I'influence des angles de projection
sur la microstructure et les propriétés d’un couple Ti/AIMgs et ont démontré que les microstructures
les plus denses (porosité ~ 0,13%) pouvaient étre élaborées dans des conditions de projection
normales a la surface du substrat en raison de la forte déformation plastique des particules (Figure
1.32). Avec un angle d'impact de 70° (Figure 1.32b), la microstructure des revétements montre déja
plus de défaut et une porosité globale légerement plus élevée de 0,3%. Enfin, avec un angle d'impact
de 45°, une microstructure colonnaire, reflétant I'angle d'impact, avec de larges pores alignés apparait
(Figure 1.32c). Une porosité de plus de 6% peut alors étre relevée.
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Chapitre 1. La projection a froid — application a la métallisation des polymeres

Pour mieux expliquer de tels écarts de microstructure et de porosité, des suivis morphologiques de
particules impactées ont été réalisés a différents angles (Figure 1.33). Les résultats ont montré que
lorsque I'angle de projection diminue de 90° a 45°, une différence notable de la géométrie des
particules de titane est constatée. Outre les variations en termes de répartition de matiére, un
décollement de plus en plus prononcé apparait a l'interface substrat-particule accompagné d’une
déformation morphologique de la particule. En bref, la liaison entre la particule et son substrat diminue
avec l'angle de projection, ce qui génere une mauvaise accroche (adhésion) entre les deux matériaux
et conduit donc a un faible DE tout comme une porosité élevée (mauvais contact) [100].

(b) (c)

Figure 1.32. Microstructures de revétements de Titane projetés a froid sur substrats de AlMgs pour
différents angles de projection, (a) 90°, (b) 70°, (c) 45° [99].

Figure 1.33. Morphologies d'impact de particules de Ti pulvérisées sous différents angles de
projection (a =90°, b =85° ¢ =70° d =45°) sur un échantillon d'acier poli a faible teneur en carbone

[99].

Pour confirmer de tels effets, Li et al. ont étudié I'impact d'une particule de cuivre sur un substrat de
méme nature pour différents angles de projection [101]. Les morphologies de surface et de section de
la particule déformée sur son substrat ont montré la encore une déformation de plus en plus
prononcée avec la diminution des angles (de 90° a 70°) ainsi qu’un mauvais contact (Figure 1.34). En
effet, a I'échelle de la particule, un écart avec le substrat tend a s’accentuer lorsque l'angle de
projection diminue (Figure 1.34), ce qui témoigne d'une mauvaise adhérence entre les deux matériaux.
Pour les angles les plus faibles, les zones d’accroche tendent a diminuer considérablement pour se
réduire a néant a 30°justifiant I'absence de particule.
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Chapitre 1. La projection a froid — application a la métallisation des polymeres

(a)

(b)

(c)

Figure 1.34. Surface et coupe transversale de particules individuelles projetées a différents angles
d'impact : 90° (a et d), 70° (b et e), 50° (c et f) & 30° (g) [101].

Suivant I'angle de projection, I’évolution de la déformation des particules aprés impact peut donc
modifier la microstructure des revétements par défauts de recouvrement des particules entre elles

(Figure 1.35). Par conséquent, il était clair que I'angle de projection a un impact significatif sur la
construction du revétement et de fait sur le rendement.

i .:.\‘.. ‘—‘}‘.—P.

Figure 1.35. Effet de I'angle de pojection sur la microstructure de revétements de cuivre élaborés
par projection Cold-spray avec différents angles: 60° (a), 70° (b), 80° (c) & 90° (d) [102].

Comme en témoignent les Figure 1.36 et Figure 1.37, les revétements présentant le plus faible taux de

porosité et le meilleur rendement peuvent étre obtenus dans des conditions normales de projection
par rapport a la surface [99].
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Figure 1.37. Effet de I'angle de projection sur le rendement de projection de cuivre sur substrat
d’acier inoxydable [37].

Ainsi, I'angle de projection apparait la encore comme un facteur influent du processus de projection
tant sur le processus d’impact des particules, conditionnant leur déformation, que sur I'adhérence
entre les deux matériaux mis en contact. Un revétement se construisant par multiplication des

particules impactantes, I'effet de ce parametre de projection semble donc fondamental a considérer
afin de maitriser les processus de construction.

Enfin, outre les caractéristiques du flux gazeux pour matftriser les conditions de vol des particules et
leurs impacts sur la surface du substrat, qu’en est-il du flux de matiere au travers en particulier des
caractéristiques de la buse de projection ?

1.3.3 Effet des caractéristiques de la buse

Pour prétendre a des cinétiques de jet gazeux suffisantes, il est d’'usage d’employer des buses de
projection de géométrie optimale imposant une convergence et une divergence du jet pour garantir
un flux supersonique [103] (Figure 1.38). La partie convergente aide a augmenter la pression du gaz
(compression) tandis que la partie divergente porte l'expansion du gaz. Il en résulte alors une
accélération supersonique du gaz avec une transition de Mach=1 au passage de la gorge de la buse.
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CL- Longueur de section convergente SL- Longueur de la section supersonique

ITCA— Zone de coupe transversale de la gorge

ICA—Zon tion transversale d'entré . .
one de section transversale d'entrée ECA —Sortie de la section transversale

Figure 1.38. Etude dimensionnelle des buses de projection [103].

Comme étudié par Lupoi [103], quatre géométries de buse ont été testées a conditions de traitements
constantes : Pn; = 3 MPa et Tgs; = 350°C (Tableau 1.2). Sur la base des rendements de projection, il est
apparu alors des différences notables suivant la géométrie de la buse qui poussent a considérer la forte
influence de tels parametres sur les vitesses de particules. Pour mieux comprendre de tels effets, une
étude approfondie a donc été conduite pour prédire |'accélération des particules et I'’écoulement du
fluide par la simulation numérique CFD. Cependant, de telles variations de rendement ne peuvent pas
étre aisément expliquées dés lors que les résultats n'ont montré aucune différence de vitesse des
particules. De plus, si les phénomeénes d'interaction solide-gaz restent difficiles a modéliser, seules les
pertes de vitesses des particules peuvent justifier les baisses de rendement [103].

Tableau 1.2. Etude dimensionnelle des buses de projection et mesures des rendements de projection
induits. [ICA : section transversale d'entrée, CL : longueur de section convergente, TCA : zone de
section transversale de gorge, SL : longueur de section supersonique ; ECA : croix de sortie-Zone

sectionnelle] [103].
Etude dimensionnelle des buses de projection

Buses ICA/mmz CL/mm TCA/mmz SL/mm ECA/mmz DE %
DLV 1 314 30 3,1 180 28,3 16,3
DLV 2 314 30 >3,1 180 28,3 20,1
DLV 3 44,2 15,5 5,7 190 47,8 32,5
DLV 4 314 20 5,7 190 47,8 33,3

Mais d’autres auteurs se sont aussi intéressés a un tel sujet. Comme l'illustre la Figure 1.39, Sova et al.
ont tenté d'améliorer le processus de projection en utilisant des micro-buses afin de réduire la largeur
du faisceau de particules (diameétre de 1,3 mm) [104]. Pour des particules d’aluminium et de zinc, des
vitesses proches des valeurs critiques, définies de fagon conventionnelle, ont alors pu étre obtenues
(Figure 1.39).
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(b) différentes valeurs de pression d'hélium

Figure 1.39. Expérimentations de projections dans le cas de micro buses [104].
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R. Lupoi and W. O’Neill ont abordé un probleme similaire, mais a travers I'analyse de la dispersion des
particules avec une solution de buse différente [105]. Dans leur article, quatre configurations de buses
(Figure 1.40) ont été examinées et caractérisées par diverses longueurs de canaux d'accélération, et
différentes géométries et emplacements des injecteurs de poudre. Lorsque la poudre est libérée
axialement en amont de la gorge de la buse, les trajectoires des particules ne restent pas proches de
la ligne médiane, mais ont tendance a se propager sur tout le volume du canal. La taille du flux de
particules a I'impact avec le substrat est donc dans ce cas comparable au diameétre de la section de
sortie de la buse. La simulation CFD a montré néanmoins que les principales causes de cet effet sont
un niveau de turbulence du gaz relativement élevé au voisinage de la gorge de la buse qui affecte les
trajectoires des particules par déviations dues aux nombreux impacts contre les parois des canaux. La
formation d'un faisceau plus étroit peut donc étre obtenue grace a I'emploi d'injecteurs de plus petit
diametre et de systémes en aval.

(b)

$ 8 8838 TEEE

s 8§ 8 % 8 & & éé§§§§
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r (c) E

Figure 1.40. Buses de projection et configurations expérimentales d'injecteurs de poudre (a) ;
Analyse CFD du flux de particules de cuivre (20um) dans les configurations 1 et 2 (b) ; et d’étain
(20um) avec les configurations 3 et 4 (c) [105].

En complément, d'autres auteurs comme Tabbara et al. [106], ont comparé des buses de sections
transversales circulaires, carrées et elliptiques et ont constaté que les sections circulaires et carrées
présentaient une distribution de poudre la moins dispersée avec les plus grandes vitesses moyennes
de particules (Figure 1.41). Le choix de sections circulaires ou carrées s'impose donc pour promouvoir
les vitesses de particules. En revanche, une certaine diminution de la vitesse ainsi qu’une dispersion
des projectiles semble apparaitre avec la distance radiale. Un gradient de vitesse entre la paroi et le
centre du jet est en effet a noter de par la faible distance considérée ce qui est susceptible de créer
des contraintes de cisaillement plus importantes dans I'écoulement. Il en résulte une augmentation
des turbulences au sein du jet ainsi que des fluctuations de vitesse. Ainsi, malgré I'absence de données
plus détaillées, le comportement phénoménologique des gaz a l'intérieur et a I'extérieur des buses
semble fondamental a étudier. Leurs impacts sur le flux de particules est évident des lors que la
dispersion des particules s'élargit au fur et a mesure que la distance augmente et conduit a une perte
de vitesse.
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Figure 1.41. Vitesses et distribution des particules suivant les morphologies de buses : sections
circulaires (a), carrées (b) et elliptiques (c) [106].

Comprendre le flux de gaz et de particules ne suffit donc pas pour augmenter le rendement de
projection mais impose aussi une parfaite connaissance des caractéristiques des poudres.

1.3.4 Effet des matériaux considérés

Plusieurs facteurs peuvent influencer les propriétés d’'un revétement et ses conditions d’élaboration.
Outre les variations liées a la nature méme des matériaux, des facteurs géométriques peuvent aussi
influencer les conditions de traitement comme la granulométrie des poudres ou leur morphologie
(morphologie des poudre, état de surface du substrat).

1.3.4.1 Effet de la taille des particules

En pratique, méme si 'hydrométrie des poudres se doit d’étre la plus faible possible pour faciliter
I’écoulement de la matiére, la granulométrie de ces dernieres est aussi un facteur tres influent sur
I’élaboration du revétement. D’une fagon générale, une gamme de particules inférieures a 100 um de
diametre est généralement préconisée pour faciliter I'accélération de la matiere dans le jet gazeux [6].
Bien évidemment, pour des poudres de faible granulométrie, des vitesses de particules élevées
peuvent étre relevées, proches des cinétiques du gaz propulseur, en raison de leur faible inertie
inhérente. Mais des problémes surviennent apres la sortie de la buse ou plusieurs ondes de choc
peuvent ralentir leur vitesse [107]. Ce point particulier est d’ailleurs d’autant plus notable que la
densité des particules est faible. Les résultats de la modélisation du jet de projection pour cette zone
comprimée (couche de gaz a haute pression et haute densité) estiment une épaisseur de la couche a
seulement 1 mm, ce qui laisse peu de place et de temps pour la décélération des plus grosses particules
[108], [109].

King et Jahedi ont remarqué que toutes les particules d'Aluminium d'un diametre supérieur a 25 um,
n'étaient pas visibles a la surface du substrat de titanate de zirconate de plomb (PZT) [107]. Une
explication plausible a de tels résultats peut étre due au fait que les plus grosses particules (supérieures
a 25um) ne peuvent pas atteindre la vitesse suffisante (supérieure a sa vitesse critique) pour
promouvoir leur adhésion au substrat [8]. Ainsi, ils ont souligné que pour une efficacité de dépot
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maximale et la réalisation d'un dépot dense, la plage granulométrique optimale des particules pour la
projection a froid d'aluminium sur un substrat PZT se situait entre ~5 um et ~25 um.

Il est déja bien établi que la pression et la température du jet gazeux améliorent la vitesse des
particules et par conséquent conduisent a un rendement plus élevé. Mais a cette notion de vitesse se
rajoute aussi de facon significative I'influence de la granulométrie des particules qui conditionne
directement leur vitesse d’impact. Comme l'illustre la Figure 1.42, différentes vitesses de particules de
cuivre (et donc de vitesses critiques) sont décelables suivant la taille des projectiles [74]. Pour un
matériau donné, le rapport relatif vitesse d’impact/vitesse critique est donc systématiquement
identifiable pour optimiser le rendement de projection.
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Figure 1.42. Evolution de I'efficacité de dépot en fonction de la vitesse d'impact des particules (a) ou
du rapport V,i/Ve pour des particules de cuivre de différentes tailles moyennes (b) [74].

Cependant, certaines limites subsistent en particulier dans le cas de particules de petits diametres, tres
sensibles a I'échauffement dans la gorge de la buse, au colmatage ou encore au phénomene de
compression sur le substrat. Afin de surmonter ces limitations, Chun et al. ont suggéré alors, pour des
particules de cuivre de 5um de diameétre, une conception de buse spécifique en termes de longueur
de canon (150mm) et de diametre de sortie (7mm) basée sur les vitesses des particules [84]. Dans de
telles conditions, ils ont pu relever une augmentation significative du rendement tout comme de
I’adhésion du revétement sur son substrat ce qui n’était pas possible a de tels niveaux avec une buse
conventionnelle. L'augmentation de la vitesse de collision des projectiles sur le substrat tout comme
I"amélioration de I'écoulement du flux de matiere sont donc autant de facteurs susceptibles de pouvoir
améliorer les conditions de projection.

1.3.4.2 Effet de la morphologie des poudres

Wong et al ont étudié différentes poudres de géométries variables : sphériques (Raymor, Montréal,
Canada), aciculaires et poreuses (HC Starck, Goslar, Allemagne) et aciculaires et denses (CERAC,
Milwaukee, USA)) pour mieux comprendre leur écoulement (Figure 1.43a) [110]. Sur la base de
conditions de pression (30 a 40bar) et de température (300 a 800°C), les résultats ont montré alors
que les vitesses d'impact des particules étaient plus élevées pour les morphologies irrégulieres et
denses que pour les poudres poreuses ou encore sphériques [111]. En effet, plus la forme des
particules est irréguliére, plus le coefficient de trainée des matériaux tend a augmenter [111], [112].
Un tel effet s’amplifie bien évidemment avec la densité de matiére considérée ce qui conduit alors a
des conditions d’élaboration optimales (Figure 1.43b). De la méme fagon, Munagala et al. ont
démontré aussi I'élaboration d’un revétement de Ti6AI4V sur un substrat en acier doux avec un
rendement de projection plus élevé a partir de poudres de morphologie irréguliére (Figure 1.44) [113].
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Chapitre 1. La projection a froid — application a la métallisation des polymeres

Avec une vitesse de particules plus élevée et une surface spécifique plus large, les particules aciculaires
présentent en effet une meilleure déformation au sein du dépot. L'analyse de la porosité des
revétements (microstructure en coupe) montre clairement d’ailleurs les différences générées suivant
les caractéristiques des matériaux précurseurs (Figure 1.45). Une structure largement poreuse peut
étre facilement révélée a partir de poudres sphériques contrairement aux poudres irrégulieres qui
conduisent plutot a un revétement dense. De telles variations peuvent conduire alors a différentes
propriétés des matériaux en couche comme la dureté par exemple [110], [111]. Pour mieux
comprendre les variations microstructurales, des images par contrastes électroniques (ECCI) ont révélé
d’ailleurs une recristallisation des grains fortement déformés (cas des poudres irrégulieres) ce qui
n’apparait pas a partir des particules sphériques (structure identique aux particules initiales) (Figure
1.46).
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Figure 1.43. Evolution du rendement de projection de poudres de titane traitées par projection a
froid (30 a 40 bar et 300 a 800°C) suivant la morphologie des poudres [110].

Figure 1.44. Observation en coupe de revétements de Ti6Al4V sur acier doux suivant la
morphologie des poudres : sphérique (a) & irrégulier (b) [113].
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Figure 1.46. Imageries ECCI de revétements de Ti6Al4V suivant la géométrie des poudres (a)
Sphérique (c) irréguliére et images a fort grossissement aux limites des éclaboussures
respectivement (b) et (d) [113].

Considérant une autre gamme de matériaux (aluminium), Jodoin et al. ont adopté la méme approche
en comparant deux morphologies de poudres élaborées par atomisation (sphérique) et cryogénie
(irréguliere). Si les mesures de vitesses confirment de telles tendances (716 * 132 m/s) pour les
poudres irrégulieres et 641 + 98 m/s pour les poudres sphériques), des résultats contradictoires ont
par contre été obtenus en termes de porosités [111]. En effet, les revétements élaborés a partir des
poudres cryogéniques présentent des porosités plus élevées (supérieures a 5%) que les sphériques
(Figure 1.47). Un tel comportement peut étre attribué au fait que la poudre cryogénique est beaucoup
plus dure et difficile a déformer que la poudre atomisée. La dureté du matériau précurseur joue donc
un réle fondamental dans le processus de projection.

45



Chapitre 1. La projection a froid — application a la métallisation des polymeres

Figure 1.47. Microstructure en coupe de couples Aluminium/Aluminium suivant la morphologie de
la poudre initiale : sphérique (a) & irrégulier (b) [111].

Mais considérant la dureté du matériau précurseur, la microstructure des poudres est bien
évidemment aussi a envisager. Par exemple, dans la littérature, des poudres de structure dendritique
ont été étudiées et ont produit des revétements particulierement denses avec un rendement élevé
par rapport aux poudres sphériques [38], [114]. La géométrie particuliere des dendrites procure en
effet ici des espaces libres susceptibles de se comporter comme une structure poreuse [114]. Ainsi,
une baisse de la vitesse critique peut étre constatée pour de telles structures et faciliter alors les
conditions d’élaboration (baisse de la température par exemple) [38]. Le traitement de matériaux
sensibles thermiquement peut par exemple étre envisagé a I'aide de poudres dendritiques telles que
pour les polyméres, ou pour améliorer le rendement lors de traitements par projection a froid basse
pression (LPCS) [115]-[117].

En bref, une granulométrie optimale des poudres entre 20 et 50 um peut étre retenue pour une
amélioration des propriétés du revétement et du DE. La forme irréguliére de ces dernieres permet de
plus une épaisseur de revétement plus élevée (rendement amélioré) en raison du compactage favorisé
ainsi qu’une densité plus élevée. Mais si la morphologie des poudres influe de fagon si significative sur
les conditions d’élaboration, qu’en est-il de la morphologie du substrat placé en vis-a-vis ? Le couple
de matériaux est en effet important a considérer dans le processus de construction du revétement.

1.3.4.3 Effet de la nature et de la morphologie de surface du substrat

Alkhimov et al. ont rapporté les données expérimentales en particulier d’un point de vue rendement
en variant la nature du substrat (Figure 1.48) [118]. Les résultats suggerent que la déformation
plastique des particules joue un réle dominant dans la création de la liaison particule-substrat et du
dépot. Pour le couple Al/Cu par exemple, les particules d'Al ou de Cu ne subissent pas les mémes
déformations lors de leur impact sur le substrat (de Cu ou d’Al) ce qui peut justifier de telles variations
de rendement. Un fort taux de rebond des particules d'Al (aprés la création de cratéres sur le substrat)
peut par exemple étre détecté pour le couple Al/Cu (faible rendement) [119]. A I'inverse, de fortes
déformations et accumulations de particules de Cuivre peuvent étre notées lorsqu’elles sont projetées
sur substrat d’aluminium avec large pénétration en surface des particules. Des niveaux plus élevés de
rendement ont donc été relevés dans ce cas. Evidemment, les résultats different pour le couple Cu,/Cu,
ol malgré la déformation possible des deux matériaux, les résultats (Figure 1.48) montrent une
réduction du rendement en raison du plus faible niveau de déformations plastiques et du fort taux de
rebonds des particules de Cu.
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Figure 1.48. Variation du DE en fonction de la vitesse des particules pour différentes natures de
substrats [43], [119].

La combinaison du systeme dépobt-substrat est donc fondamentale lors de la construction du
revétement et de I'optimisation de ses parametres. Les propriétés mécaniques en particulier des deux
éléments (dureté, ductilité...) apparaissent fortement influentes. Néanmoins, méme si les résultats par
exemple de métallisation de substrats polymeéres (particules dures sur substrat malléable) semblent
satisfaisants, ils souffrent encore a ce jour d'un faible rendement (inférieure a 40%) [61]. De nouveaux
facteurs se doivent donc d’étre optimisés afin d’améliorer encore plus les conditions d’élaboration des
revétements par projection a froid.

Si la température des particules projetées reste faible (spécificité de la projection a froid), il peut
sembler efficace par exemple de jouer sur la température du substrat. A ce titre, Fukumoto et al. [120]
ont démontré l'influence d’'un tel facteur en suivant le rendement par rapport a différentes
températures de surface du substrat (Figure 1.49a). Comme illustré, les résultats confirment I'effet
bénéfique de la température du matériau sur les conditions de projection, pouvant atteindre méme
80% de rendement. De plus, d'aprés les observations microscopiques (Figure 1.49), une réduction du
nombre de cratéres et accentuation du nombre de particules en surface du substrat peuvent étre
relevés avec I'augmentation de la température. Une telle augmentation semble promouvoir alors le
ramollissement du matériau et favoriser ainsi I'accroche des particules.
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Figure 1.49. Evolution du rendement de projection en fonction de la température du substrat (a)
et suivi morphologique des particules collectées (0,3 MPa) pour différentes températures du substrat
(100-400°C) (b) [120].

L'état de surface du substrat est aussi un facteur important et inévitable qui affecte de maniére
significative les caractéristiques et les propriétés d’adhésion. En effet, le contact entre les particules et
le substrat se produit dans un laps de temps extrémement court (moins de 0,1 us) pendant lequel la
vitesse de déformation de la matiére dépasse 107s* [55], [121]. La personnalisation de I'état de surface
du substrat modifie donc la pression d'impact et le comportement a I'écoulement (ou la déformation)
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de la matiére qui peuvent modifier I'énergie d'adhésion et bien éventuellement le rendement de
projection (DE).

En projection a froid, une surface « bien préparée », exempte de contaminants et d'oxydes et de
morphologie adaptée est propice a la création de liaisons [13]. Pour y prétendre, des étapes de
dégraissage sont normalement utilisées en particulier dans le cas de matériaux inorganiques ou
organiques. Pour les métaux, la pratique consiste plutot en un sablage ou un grenaillage, meulage
et/ou polissage afin de conférer a la surface un état géométrique favorable au processus d’accroche
des matériaux. Le sablage et le grenaillage sont généralement suggérés pour éliminer l'oxyde de
surface mais également pour fournir une surface nouvellement rugueuse, considérée comme une
surface activée. La surface activée peut étre définie comme la surface fraichement créée et préte a
conduire a I'adhésion des particules. Richer et al. par exemple, ont constaté qu'un grenaillage a gros
grains améliore I'efficacité de dépot d'une poudre d'Al-Mg sur un substrat de Mg [122]. Ceci est d{i en
grande partie a la rugosité de surface élevée qui fournit une plus grande surface de contact entre les
particules et le substrat. Le processus de « labour » imposé par des particules dures projetées sur un
substrat tendre ou ductile semble donc étre favorable au processus de projection. Tous ces facteurs
contribuent a I'augmentation de masse du substrat et donc a I'efficacité de dépdt. La Figure 1.50
témoigne justement de I'évolution du rendement de projection pour différents états de surface
(obtenus par projection de grains de différentes tailles) dans le cas du couple Cu/Cu. Il est observé une
évolution du rendement avec la taille des grains abrasifs (40, 80, 150, 320, 600) et donc la morphologie
de surface du substrat. Les premieres couches déposées révelent d’ailleurs un allongement plus sévere
des particules des lors qu’elles impactent une surface rugueuse par rapport a une surface plane. Mais
un tel effet est malgré tout limité a une certaine morphologie de surface des lors que dans les
conditions extrémes (taille de grains 80-40), une baisse du rendement peut étre relevée. Une
optimisation de I'état de surface est donc a définir en particulier avec le matériau projeté.
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Figure 1.50. Efficacité de dép6t en fonction de différentes tailles de grains abrasifs (a), interface
dépot-substrat a partir d’une surface plane (b) et d’une surface sablée (320) (c) [123].

Meng et al. ont étudié deux modeles par éléments finis (FEM) de construction des revétements suivant
|’état de surface du substrat (plan ou avec des cavités) [94]. Sur la base de leurs résultats, le mécanisme
de liaison dominant a partir d’'une surface plane est attribué aux particules et leur déformation
plastique (Figure 1.51a). A l'inverse, en présence de crateres, outre la déformation des particules, un
piégeage physique des particules au cceur des cavités vient s’ajouter au processus, en particulier au
stade initial d’élaboration du dépot (Figure 1.51b).
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Figure 1.51. Modélisation du taux de déformation et du rendement de projection pour des couples
Cu/Cu et Cu/Al suivant la morphologie de surface du substrat — cas d’une surface plane (a), cas d’'une
surface a crateres (b) [94].

Une surface préalablement structurée semble donc plus propice a la construction d’'un revétement
(amélioration du rendement) par accentuation du taux de déformation des particules et piégeage de
ces derniéres [94]. Outre les techniques conventionnelles de préparation de surface telles que le
grenaillage (GB) ou le sablage, il existe de nouvelles technologies récemment développées (lasers,
projection de glace carbonique, jet d'eau, etc.) qui permettent de préparer les surfaces de facon
controlée tout en limitant les contaminations (poussiéres) [124]. Si il existe peu de littérature
concernant |'utilisation des techniques de projection de glace carbonique ou de prétraitement de
surface par jet d'eau, la texturation de surface par laser, en revanche, a récemment montré son intérét
en particulier du point de vue de I'adhésion revétement/substrat pour les matériaux sensibles ou
ductiles tels que I'aluminium, le titane, le magnésium, etc. [125]. Par un contréle de la topographie de
surface, Kromer et al. ont mesuré par exemple, des forces d’adhérence largement supérieures aux cas
conventionnels (apres sablage avec une rugosité de surface=2.7um) aprés texturation de surface par
laser (Figure 1.52) [126], [127].
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Figure 1.52. Effet de la texturation de surface sur les propriétés d’adhérence d’un revétement
d’aluminium projeté sur un substrat d’aluminium — a) surface texturée avec 150um d’espacement
entre les motifs ; b) surface texturée avec 100um d’espacement entre les motifs ; c) valeurs
d’adhérence [126].

Pour mieux comprendre les phénomeénes, la modélisation numérique d'impact de particules sur
surfaces planes et concaves a été réalisée. Les résultats ont montré que la déformation plastique ainsi
qgue la température interfaciale lors de I'impact sont différentes selon les cibles. Sur une surface
texturée, la déformation plastique des particules est relativement faible tout comme la température a
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I'interface. La zone de contact est plus grande (Figure 1.53). A I'inverse, sur une surface plane, une
large déformation de la particule s’observe et la température du matériau s’accroit en particulier dans
la zone de frottement (a l'interface) favorable a la création de liaisons physico-chimiques entre les
matériaux. Un processus similaire peut étre envisagé par projection de glace carbonique (CO; sous
forme solide) susceptible de créer des cavités en surface. Méme si essentiellement développé pour les
revétements élaborés par plasma [128]. [129], des travaux ont néanmoins été testés en projection a
froid par Quentin Blochet [130]. Comme l'illustre la Figure 1.54, 'usage d’une telle technique de
préparation de surface permet d’améliorer considérablement la structure du revétement en particulier
d’un point de vue porosité. La présence de microcavité en surface du substrat favorise en effet le
piégeage des particules des les premieres passes du jet. Ainsi, la rugosité de surface et I'élimination
des oxydes du substrat, contribuent a un meilleur contact entre les matériaux comme en témoigne
I'interface substrat-dépot (Figure 1.54b).
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Figure 1.53. Etude de la déformation des particules a Vpare = 500 m/s pour le cas de surfaces planes
(a) et convexes (b) : Comparaison des observations numériques (coté gauche) et expérimentales
(coté droit) en tenant compte de la déformation plastique et de la température interfaciale [126].
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Figure 1.54. Mécanismes d'activation de la surface du substrat par projection de carboglace [131]
(a) et Images MEB en coupe des revétements d'aluminium pur 1050 projetés sur substrat
d’aluminium 2024-T3 en fonction de la stratégie de préparation de surface par projection de
carboglace (b) [130].
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Pour accéder a de telles morphologies de surface, le jet d’eau peut aussi étre employé. Méme si peu
développé encore dans le domaine de la projection a froid, Samson et al. a adopté cette technique
(Figure 1.55a) pour améliorer I'adhérence des revétements [132]. Pour ce faire, différentes fréquences
de jet d'eau pour créer différents profils de rugosité de surface ( Figure 1.55b) ont donc été testées et
comparées a d'autres techniques conventionnelles (Tableau 1.3). Comme préalablement, une
amélioration systématique de I'adhésion interfaciale peut étre mesurée par accentuation du processus
de piégeage et d’ancrage des particules (Figure 1.55c).
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Figure 1.55. Schéma du systéme a jet d'eau (a), profils de rugosité des différentes surfaces traitées
par jet d'eau (b), observation SEM en coupe (cas jet d'eau B) (c) [132].

Tableau 1.3. Evaluation des surfaces développées et adhérences suivant les traitements de surface

[132].

Echantillon Augmentation de la surface % Force d'adhérence, MPa
Poli 1.4+0.1 25.5%5.5
Grenaillé 3.7+0.6 12.8+1.4
Waterjet A 6.4+4.2 23.9t7.6
Waterjet B 13.1+4.6 30.6+2.38
Waterjet C 49.3+8.1 51.0+4.3
Waterjet D 60.8 + 20.2 42.5+4.8

Ainsi, divers facteurs peuvent influencer le rendement de projection d’un dépot élaboré en surface de
matériaux métalliques ou non. Mais il existe encore peu d'études liées a la métallisation des polymeres
et en particulier aux problémes de rendement toujours limité. Un état de I'art de la métallisation des
polyméres gagne donc aujourd’hui a étre abordé compte tenu de ses nombreuses applications
industrielles [115].

1.4 Etat de |'art sur la métallisation de polymeéres par projection a froid

Il est reconnu que la métallisation d’'un matériau est largement développée sur des composants
mécaniques pour les protéger de leur environnement (potentiellement agressif) ou améliorer leurs
performances et leur durabilité. Le procédé de projection a froid a déja démontré sa grande capacité
dans ces domaines mais présente aussi de nombreux intéréts en particulier sur les surfaces organiques
ou inorganiques (a base de polymeéres ou céramiques) en vue d’améliorer leurs propriétés électriques
ou biomédicales, etc. [13]. En effet, la nature sensible ou fragile de ces matériaux rend difficile le
processus d’élaboration des revétements et il existe peu de rapports actuellement pour en témoigner.

Zhang et al. par exemple ont étudié la métallisation (Aluminium) de différents matériaux (ABS de

dureté 0.17 GPa et verre de 4.45 GPa) [43]. Quelle que soit la nature des substrats, un aspect chaotique
en surface avec de nombreux impacts est constaté témoignant aussi de I'absence de revétement
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(Figure 1.56). Malgré la grande déformabilité de I'aluminium, aucun contact satisfaisant n’a pu étre
obtenu entre les particules et le substrat.

(b)

Figure 1.56. Observations MEB en surface des substrats apres projection a froid d'aluminium (Sous
Hélium a la pression de 25 bars) : cas de I’ABS (a) et cas du verre (b) [43].

D'un autre c6té, Sturgeon et al. ont déposé avec succées des revétements d'aluminium, d'une épaisseur
de 600um, sur un polymere renforcé de fibres de carbone (CFRP) en utilisant de I'hélium comme gaz
propulseur chauffé jusqu'a 300°C a une pression de 20bar [133]. Le résultat a montré de bonnes
caractéristiques de dépot sans aucun dommage du substrat, mais I'épaisseur du revétement et le
niveau de contraintes dans le revétement se doivent d’étre soigneusement controlés des lors que des
défauts d’adhérence ont pu étre constatés pour des épaisseurs plus élevées (Figure 1.57).

Figure 1.57. Coupe transversale d’un revétement d’aluminium projetés sur CFRP (Hélium, 20 bar &
300°C) [133].

Lupoi et O’Neill ont mis alors en évidence les énergies d’impact requises pour permettre le dépot de
matériaux métalliques (cuivre, I'aluminium et I'étain) sur des substrats organiques tels que I'ABS, le
polyamide-6, le polypropyléne et le polystyréne (Figure 1.58) [44]. Les résultats témoignent de la
grande sensibilité de ces matériaux polymeéres des lors que la fenétre de dépdt est extrémement
restrictive (de 0 a 0.0025 mlJ) avant de basculer dans des conditions d’érosion [38].
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Figure 1.58. Estimation des énergies d’'impact pour différents matériaux métalliques projetés par
CS sur substrats organiques [44].

Pour contrer les difficultés de construction d’un revétement métallique (aluminium), Affi et al [134]
ont étudié I'influence de la granulométrie des poudres. Dans le cas de projectiles de 15um de diameétre,
la projection des particules directement en surface du CFRP provoque une forte érosion du matériau
(Figure 1.59a). L’énergie d'impact devant étre trop élevée pour garantir la santé du matériau sous-
jacent, de nouveaux tests ont donc été réalisés avec des particules plus fines (3um) tels qu’illustrés
Figure 1.59b. Un dépodt a pu alors se construire méme si son épaisseur apparait tres limitée avant
décollement (quelques microns).

Figure 1.59. Images MEB de particules d'Al projetées a froid sur CFRP (taille 15 um) (a), et Coupe
transversale d’un revétement d’aluminium élaboré sur CFRP (10bar, 600°C, 3um) (b) [134].

Cependant, les particules déposées ne semblent présenter aucune déformation significative ce qui
tend a réduire le contact entre les matériaux. Les mécanismes de liaison se révelent donc difficiles a
expliquer compte tenu de I'ancrage mécanique limité. Seul le processus physique peut alors étre
envisagé dans ce cas (création de liaisons physiques). Pour conforter de telles notions, Zhou et al. ont
observé une irrégularité interfaciale avec incrustation de particules dans le cas de la métallisation (Al
et Cu) de substrats a base de PEEK renforcé de fibres de carbone [56]. L’échauffement des matériaux
lors du processus de projection (accumulation thermique par la présence de gaz chauds) associé a
I’énergie des particules implique en effet dans ce cas un ramollissement du substrat (en particulier de
la matrice organique) susceptible de se déformer plus aisément alors sous I'impact des particules. Une
premiere couche épaisse d’aluminium (~ 500-600um) a pu alors étre élaborée avec néanmoins une
certaine porosité (2,9%). Pour densifier la structure, une seconde épaisseur a base de cuivre a donc
été réalisée tirant bénéfice de I'augmentation de I'énergie d’'impact des particules de cuivre (par
rapport a I'aluminium) (Figure 1.60). Un effet immédiat sur la micro dureté du revétement ainsi que
sur la conductivité de surface du matériau a donc pu étre décelé.
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Interface

SEI  20kV WD11mm §546
Figure 1.60. Coupe transversale d’un revétement multicouches Al/Cu élaboré sur un composite a
base de PEEK renforcé fibres de Carbone [56].

De la méme facon, dans le cas de revétements d’Aluminium élaborés en surface de polyamide 6.6
(PA66), Damien et al. ont constaté aussi la formation d’une interface mixte par immersion des
particules métalliques au sein du polymeére (Figure 1.61) [135]. Evidemment, compte tenu des
différences de propriétés entre les deux matériaux, la forme des particules reste inchangée sur les
premieres couches (absence de déformation plastique) par absorption de I'énergie d’impact par le
polyamide. L'interface résulte donc d'un écoulement du matériau organique autour des particules
métalliques impactantes.

Substrate

(b)
Figure 1.61. Coupes transversales de revétements d’Al sur PA66 (a 25 bar et 250°C) (a) et vue de
dessus de la pénétration des particules (b) [135].

Néanmoins, avec un systeme de projection a froid a basse pression, I'absence de déformation des
particules peut préter préjudice a la construction du revétement compte tenu du déficit d’énergie
cinétique des particules [136]. En effet, dans le cas du couple Cu/PA6, quelles que soient le nombre de
balayages en surface du substrat, aucune évolution de la structure du revétement n’est décelable
(Figure 1.62). Outre les faibles vitesses de particules, un manque de résistance mécanique du matériau
support peut certainement expliquer un tel constat.
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A D7.6 x1.0k 100 um A D77 x1.0k 100 um
Figure 1.62. Observation en coupe de revétements de cuivre projetés par cold-spray basse

pression sur un substrat de PA6 apres 1 passe (a) et 3 passes (b) a 200°C [136].

Pour accélérer les particules, une augmentation de la température du gaz (300°C) a été testée mais a
conduit a des phénomenes similaires de formation de couches discontinues sur des profondeurs de
pénétration néanmoins plus importantes (Figure 1.63). Les vitesses plus élevées des particules ainsi
que l'augmentation en température du substrat induisent en effet un ramollissement plus marqué de
la résine d’ol une pénétration accrue des particules. Pour compenser ces phénoménes, I'idée d'une
sous-couche composite Sn + Al,03 a alors été proposée afin de durcir les caractéristiques de surface
du substrat et ainsi renforcer la résistance aux chocs des particules pour favoriser leur déformation
plastique (Figure 1.64). La structure du revétement de cuivre en surface du composite apparait alors
nettement plus acceptable et caractéristique des revétements élaborés par projection a froid haute
pression (revétement dense) [136]. Toujours avec cette méme approche, une nouvelle méthode a
aussi été proposée par Gillet et al. dans le cas d'un revétement de cuivre élaboré par projection a froid
basse pression sur des composites a base de PEEK renforcés de fibre de carbone (CFRP) [137]. Plut6t
qgue de projeter des poudres de cuivre directement sur le CFRP, une couche de PEEK de quelques
micrometres a alors été rajoutée en surface du substrat afin de maintenir le caractére malléable de la
matrice organique vis-a-vis des particules impactantees. Sur la base du processus d’'impacts, une
utilisation justifiée de poudres de différentes granulométries a alors été testée pour construire le
revétement. Trois granulométries différentes ont par exemple été envisagées, nommées comme Fines
(F - 5-18 um), Moyennes (M - 14-39 um) et Larges (L - 19-69 um). Renseigné dans le Tableau 1.4, 3
revétements ont alors pu étre élaborés se différenciant aisément d’un point de vue rendement et
structure.

Det WD Bxp

st 1000 )i 100 pum

Figure 1.63. Observation en coupe d’un revétement de cuivre projeté par cold-spray basse
pression sur un substrat de PA6 apres 3 passes a la température de 300°C [136].
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Chapitre 1. La projection a froid — application a la métallisation des polymeres

Main area of porosity

A DB2 x200 500 um U8 UK uuun

Figure 1.64. Observation en coupe d’un revétement de cuivre projeté par cold-spray basse
pression sur un substrat de PA6 avec une sous-couche de Sn+Al,03 aprés 3 passes a la température

de 300°C [136].

Tableau 1.4. Morphologie de la surface, rendement des projections et observations transversales de
la premiére couche de particules de Cu déposées sur CFRP en fonction de la granulométrie des
poudres [137].

Poudre Surface DE (%) Vue en coupe
Fine (F) 28.2 (£5.5) AP

Moyenne (M) 8,2(+1.2)
Large (L) 5,2(£1.2)

En utilisant de fines particules, une premiere couche homogéene de matiére, d’épaisseur plus élevée
par rapport aux particules de taille moyenne et grande a pu étre élaborée. Des rendements de
projection de 28.2% - 8.2% et 5.2% respectivement ont alors été mesurés qui ont pu s’expliquer par
I’'exces d’énergie cinétique des particules les plus larges (M et L) et visualiser par une dégradation par
érosion du matériau support (cercles noirs présentés dans le Tableau 1.4). Différentes combinaisons
de poudres par variation de leur granulométrie au fur et a mesure de la construction du revétement
ont ensuite été testées pour constituer un revétement dense et épais comme en témoigne la Figure
1.65. Certaines combinaisons présentent une érosion de la premiére couche déposée ou une
délamination de la couche suivante par un excés d'énergie cinétique (cas toujours particulier des
poudres M & L). Néanmoins, sur la base d’une premiere couche, un revétement a pu malgré tout étre
envisagé par comblement des interstices en particulier a I'aide des particules les plus fines. En effet,
des revétements de structure satisfaisante (dense) peuvent étre observés quelques soit la structure
de la premiere couche (élaborée a partir de poudres F, M ou L) mais comblé lors de la seconde couche
a I'aide de fines particules. L'interface du revétement entiérement construit a partir de poudre fines
(F/F) présente encore une certaine porosité compte tenu du manque de compaction.

Ainsi, fort de tels constats, I'élaboration d’un revétement de cuivre sur composite CFRP peut enfin étre

envisagé par alternance de couches a partir de particules de granulométrie variable (Tableau 1.5).
Comme évoqué préalablement, I'énergie d’'impact des particules reste toujours un point limitant
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(particules M par rapport a L) d’'un point de vue rendement ou densité mais des revétements
d’épaisseur croissante peuvent néanmoins étre élaborés.

15 Moins de compaction
mm par effetde
bombardement

F/F: Construction M/F : Construction L/F: Construction

L/M: Erosion

M/L: Erosion L/L: Erosion

(a) (b)
Figure 1.65. Morphologie de surface des échantillons avec 2 couches de cuivre élaborées en surface
de CFRP suivant la combinaison des lots de poudres (a) et observations en coupe (b) [138].

F/M: Délamination M/M: Erosion

F/L: Délamination

Tableau 1.5. Rendement couche par couche, épaisseur et taux de porosité des échantillons avec trois
couches de cuivre sur substrat de CFRP. (Le DE de la 2éme couche pour L/F/L est manquant d{ a une
erreur de mesure de masse de I"échantillon) [138].

DE 1% DE 2°me DE 3%me Epaisseur (um) Porosité (%)

couche (%) couche (%) couche (%)
M/F/M 7,9 31,9 11,8 149+ 8 0,35+0,09
L/F/L 5,3 / 13,0 118 £ 20 0,50+0,12

Enfin, le dép6t direct de poudres métalliques sur un substrat non métallique est toujours difficile a
réaliser dans des conditions optimales (en raison de |'érosion de surface excessive pendant le
traitement). Suivant la nature des particules (densité), des phénomeénes de rebondissements voire
méme d’endommagements peuvent toujours étre constatés. Lorsque le substrat se ramollit, il permet
de plus la pénétration des particules (encastrement) sans aucune déformation de ces dernieres. Un
déficit de liaison inter-particulaires peut alors apparaitre par manque d’énergie thermique.
Néanmoins, 'utilisation de matériaux légers reste tres demandé aujourd’hui pour de nombreuses
applications.

1.5 Applications potentielles développées

A I'heure actuelle, les revétements organiques sur substrats métalliques ainsi que les revétements
métalliques sur substrats polymeéres intéressent de plus en plus d'applications technologiques. Le
Polyether-ether-ketone (PEEK), par exemple, connu pour sa stabilité thermique exceptionnelle, ses
bonnes propriétés mécaniques, résistance a l'usure et résistance chimique (méme a température
élevée) en fait un matériau de choix [139]. Les polymeres sont largement utilisés dans les véhicules
terrestres et aériens en raison de leur faible densité (Iégéreté), de leur facilité de formage et de leur
soudabilité [140]. Ainsi, au cours des deux derniéres décennies, |'utilisation de polymeéres, pour réduire
le poids des composants, a augmenté dans diverses industries [140]. Cependant, les applications des
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polymeéres sont toujours limitées par des propriétés intrinseques inférieures aux métaux (faible
résistance, faible résistance a I'érosion, mauvaise conductivité électrique, sensibilité aux UV,
températures de service basses) [45]. La métallisation des polymeres peut donc étre une approche
efficace pour atténuer ces lacunes. De ce fait, de nombreuses applications peuvent étre envisagées ol
les caractéristiques particulieres des dépots élaborés par Cold Spray s'averent trés intéressantes. Une
revue concise des études en cours sur la métallisation des polymeéres par projection a froid est alors
donnée Tableau 1.6.

Tableau 1.6. Synthése des applications potentielles de revétements métalliques projetés a froid sur
polymeres [141].

Matériau du Matiere Parametres de Applications Epaisseur du Références
substrat premiére processus revétement

PEEK HA-Ag 150-160°C & Comportement antibactérien 30-40um [142]

11 bars
PEEK Ti N/A Biocompatibilité - implants 1000pum [51]
HDPE Cu 100°C & Antifouling - Marine <100um [143]

20 bars
PVC Cu 100-400°C Conductivité électrique - Secteurs 800-1000um [115]

& 10-30 bars automobiles pour les voitures

économes en carburant, les
secteurs de |'électronique et de

I'énergie
Epoxy renforcé de Al 300-600°C Conductivité électrique - Aviation 30um [134]
fibre de carbone & 5-20 bars
Polyamide 6 Cu 200-300°C Conductivité électrique - 500um [136]
& 9 bars Electronique

Fort de ces nombreuses applications potentielles, la problématique de la construction d’un
revétement sur substrats polyméres et de son faible rendement est toujours un point crucial. Si de
nombreux chercheurs s’y attélent, une différence significative suivant la nature méme du matériau
organique est d'ores et déja a noter qu’il s’agisse de polymeres thermoplastiques ou
thermodurcissables [132], [50], [51]. Il semble en effet plus efficace de projeter sur matériaux
thermoplastiques compte tenu du comportement thermique de ces derniers (fusibles) propice au
ramollissement de la surface par échauffement localisé [61]. Dés lors que le flux gazeux induit une
montée en température au-dela de la transition vitreuse du matériau (T), les particules impactantees
peuvent venir alors s’incruster en surface du matériau pour constituer une interface mixte de
composition. En revanche, si la température du substrat reste inférieure au T, le matériau reste dans
son état vitreux dur et cassant, ce qui rend la pénétration des particules difficile et entraine un rebond
et/ou une érosion de la surface. Pour les résines thermodurcissables, la structure moléculaire (réseau
3D) procure aux matériaux des propriétés différentes d’un point de vue mécanique (rigidité accrue) et
thermique (matériaux infusibles) ce qui rend de fait plus complexe la construction d’un revétement.
La dureté de surface du matériau conduit alors plus facilement a des phénomeénes de rebonds et/ou
d’érosion malgré I'élévation de température du matériau.

Ainsi, différentes configurations peuvent étre observées suivant la nature méme du matériau support
et conduire a différents modes d’interactions (construction d’un revétement par incrustation des
particules, rebonds des particules ou érosion de la surface...). Un point commun persiste malgré tout
quelle que soit la configuration et concerne le rendement de projection qui reste toujours relativement
faible. Comme le synthétise la Figure 1.66, 3 facteurs sont particulierement influents suivant la nature
méme des matériaux considérés et leurs propriétés physiques. Une étude approfondie de chacun de
ces facteurs s’'impose alors systématiquement lors du développement de nouveaux revétements ou
du traitement de nouveaux matériaux organiques.
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Figure 1.66. Représentation graphique des différents facteurs pouvant influer sur I’efficacité du
dépot.

Conclusion et positionnement

Sur la base de la recherche documentaire, |'utilisation de la technique de projection a froid pour la
métallisation de polymeres est devenue un point crucial compte tenu des nombreux intéréts
technologiques. Quelques points bloquants persistent malgré tout encore aujourd’hui relatifs aux
propriétés interfaciales limitées (compte tenu de la faible déformation des particules), aux faibles
rendements (malgré les solutions palliatives testées) et la multitude de paramétres influents du
processus de projection. De plus, malgré les nombreux travaux de développement, la littérature reste
toujours relativement limitée quant a I'écoulement des particules au sein des jet énergétiques.

L'objectif principal de cette thése f(it donc d'améliorer et d'optimiser le rendement de projection. Il se
justifie par I'optimisation du rendement de projection au travers de :

- Il'influence des paramétres de projection sur I'écoulement des particules de poudre au coeur
du jet énergétique,

- lavisualisation du jet de particules a I'extérieur de la buse de projection,

- l'optimisation du processus de projection dans le cas d’une métallisation d’'un matériau
organique,

- la compréhension du mode de construction d’un revétement
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Chapitre 2 : Matériaux, Procédés et Techniques de caractérisation
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Introduction

Pour aborder I'ensemble des travaux conduits au cours de cette these, ce chapitre répertorie les
matériaux utilisés, tout comme les procédés sélectionnés ainsi que les techniques de caractérisation
mises en ceuvre pour répondre aux nombreuses questions posées.

Afin de mieux appréhender le comportement des poudres lors de I'impact sur le substrat, Les
propriétés physiques et les morphologies des matériaux précurseurs sont décrites. L'équipement de
projection a froid et les parametres utilisés sont ensuite discutés. Enfin, les techniques de mesure du
rendement de projection (DE) avec des mesures de température et de vitesse de particules sont
présentées. Une caractérisation précise des matériaux permet en effet d’appréhender les conditions
d'impact des particules sur le substrat et d'étudier alors I'influence des conditions de projection sur les
propriétés finales des matériaux. Une série de techniques de caractérisation post-projection
permettent enfin de relever les propriétés mécaniques et électriques des dépoOts obtenus et
d’envisager une meilleure compréhension des conditions de traitement notamment liées aux
propriétés de surface des substrats.

2.1 Les matériaux

Pour aborder I'impact de matériaux précurseurs sur un substrat et l'influence des nombreux
paramétres de projection sur les propriétés finales des revétements, une caractérisation précise de
ces matériaux est nécessaire.

2.1.1 Les Poudres

Afin de faciliter la compréhension des phénomeénes, différentes natures de particules ont été
sélectionnées pour visualiser leur impact au sein du jet de gaz et sur le dép6t.

Dans le domaine de la projection, il est connu que la morphologie, la nature et la taille des particules
projetées influent sur le schéma d'écoulement pendant le processus de projection. Cing natures de
poudres ont donc été testées pour la visualisation du flux de matiere et analyser leur influence sur le
rendement de projection. Elles se distinguent suivant leur nature (métalliques, organiques et
cermet) et leur densité (Tableau 2.1) :

Tableau 2.1. Spécification des poudres utilisées pour la visualisation du flux de particules.

Poudres Fournisseur Densité (kg/m?3)

Cuivre
Cu_1l Laboratoire ICB- LERMPS 8960

Cu_2
PEEK 150G Victrex France 1320
WC-Co Sulzer Metco, France 16000
Aluminium (AL 1070) ECKA, Allemagne 2700
Magnésium (Mg-AZ91D) Tangshan Weihao Magnésium 1738

Poudre Co. Ltd, Nanyang, Chine

Les plages granulométriques sélectionnées pour ce travail s’équilibrent sur une large plage adaptée
aux procédés de projection (Figure 2.1, Tableau 2.2). La sélection a été faite de telle maniére que la
gamme de granulométrie puisse étre comparable pour différentes valeurs de densité (par exemple
PEEK et WC-Co). L'influence de telles grandeurs sur le comportement de ces matériaux précurseurs
dans le flux pourra donc étre estimée.
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Volume (%)
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Figure 2.1. Distributions granulométriques des poudres considérées (Malvern Mastersizer 2000).

Tableau 2.2. Granulométrie des poudres testées au cours de ce travail (granulométrie laser Malvern

Mastersizer 2000).
Powders Cu-1 Cu-2 Al Mg PEEK WC-Co
D10 (um) 30.53 36.23 17.13 16.38 8.02 8.07
D50(pum) 50.13 79.70 41.29 55.24 19.25 18.55
D90(um) 79.28 154.19 80.66 80.65 36.04 38.22
Size range (um) 30-80 36-160 17-81 16-81 8-37 8-38

Suivant les processus d’élaboration, différentes morphologies de particules peuvent aussi étre
observées. La Figure 2.2 illustre I'ensemble des morphologies de poudres retenues. On distingue des
morphologies plut6t sphériques (cas du cuivre et du magnésium) ou non (Aluminium, PEEK) avec des
densités différentes (cas des particules WC-Co avec présence de pores).

Figure 2.2. Observations MEB des poudres de : cuivre Cu-2 (a), cuivre Cu-1 (b), magnésium (c),
aluminium (d), PEEK (e) et WC-Co (f).
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L’objectif de ce travail portant sur I'amélioration du rendement de projection dans le cas de la
métallisation de matériaux organiques, c’est donc le couple cuivre-PEEK qui a été retenu au final pour
les essais de projection. Pour la plupart des essais préliminaires, la poudre Cu-1 a majoritairement été
projetée sur le PEEK mais la granulométrie, certainement trop élevée des poudres, a conduit a des
rendements de projection extrémement bas. Afin de poursuivre la démarche, deux lots de cuivre, de
granulométrie plus fine (17-44pum et 15-34um) ont donc été étudiés (Figure 2.3 &Tableau 2.3).

Volume (%)
16 1

14 ©-Cu-15-34pm
=-Cu-17-44pm
12 4§

10 A

1 10 100 .
Size (um)

Figure 2.3. Distributions granulométriques des lots de cuivre élaborés au laboratoire ICB de
I'UTBM et tamisés

Tableau 2.3. Poudres utilisées pour I'élaboration de revétement métallique sur polymere
thermoplastique.

Poudres Cu (15-34um) Cu (17-44um)
D10 (um) 15.12 17.607
D50(pum) 22.723 27.92
D90(pm) 33.978 43.543
Size range (um) 15-34 17-44

Cette poudre, produite par atomisation gazeuse au laboratoire ICB de 'UTBM, présente une forme
tres réguliere et sphérique comme illustré Figure 2.4.

Figure 2.4. Observations MEB des poudres de : Cu (17-44pum) (a) et Cu (15-34um) (b).

2.1.2 Les substrats

Dans cette étude, le couple métal/polymeére a principalement été considéré et motivé industriellement
afin d’améliorer la conductivité électrique et thermique des matériaux organiques par dépot de cuivre
[61]. Pour ce faire, des substrats de PEEK (Poly Ether Ether Ketone) ont donc été approvisionnés (RS-
PRO RS 514-679, densité : 1310 kg/m?3). Le matériau PEEK retenu est un thermoplastique semi-cristallin
présentant un point de fusion (Tm = 342°C) et une température de transition vitreuse (Tg = 160°C) élevés
[141]. Ce matériau est largement utilisé dans les domaines pétroliers, gaziers, automobile, nucléaire,
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chimique mais aussi et surtout dans I'industrie aéronautique et aérospatiale grace a ses excellentes
propriétés mécaniques et thermiques [144]. Il a montré qu’il peut remplacer le verre, I'acier inoxydable
et méme le titane dans une large gamme d’applications [145]. Les échantillons se présentent, selon les
cas, soit sous forme de plaques de dimensions 50 x 5 mm, soit sous forme de pions (25mm de diamétre
et 10mm d’épaisseur). Les propriétés mécaniques et thermiques du PEEK sont résumées dans le
Tableau 2.4.

Tableau 2.4. Propriétés mécaniques et thermiques du PEEK [145].

Module Résistance Résistancea Température  Température Conductivité
d'Young a la traction la flexion de transition de fusion thermique
en verre
Propriétés 4200 MPa 116 MPa (DIN 175 MPa 150°C 342°C 0.27 W/mK
(DINENISO ENISO527-2) (DINENISO (DIN EN ISO (DIN EN ISO (ISO 22007-4
527-2) 178) 11357) 11357) 2008)

2.2 Les Procédés d’élaboration des revétements par projection a froid
(cold spray)

Pour I'élaboration de revétements métalliques sur substrats organiques (PEEK), des dispositifs de
projection a froid ont été utilisés afin de préserver I'intégrité des matériaux. Les équipements de
projection, les différentes buses utilisées ainsi que les procédures mises en ceuvre sont donc décrites
dans ce chapitre. On distingue d’ailleurs deux procédés de projection a haute et basse pression dont
la principale différence se justifie par la variation de vitesse des particules induite par la pression du
gaz propulseur.

Pour le traitement de matériaux organiques thermosensibles, c’est bien évidemment le systéeme basse
pression qui est en général envisagé. Ceci est principalement di a ses faibles conditions de
fonctionnement (d’un point de vue pression et température) qui aident a maintenir les propriétés des
polymeéres. En premier lieu, c’est donc le procédé basse pression (LPCS) qui sera étudié pour
comprendre le comportement des différents matériaux au sein du jet. En revanche, d’un point de vue
rendement, lors de I'élaboration des revétements de cuivre sur PEEK, le dispositif a haute pression
(HPCS) permet d’atteindre des résultats plus significatifs. C'est donc ce systéeme qui sera
principalement utilisé pour I'optimisation des revétements métalliques sur PEEK.

2.2.1 La Projection a froid basse pression (LPCS)

Le systeme basse pression est principalement connu pour ses faibles capacités de fonctionnement
dans lesquelles les faibles valeurs de température et de pression du gaz sont utilisées. Il en devient
alors le mieux adapté aux matériaux sensibles a la température comme les polymeéres
thermoplastiques.

L'équipement sélectionné pour ce travail est un modéle DYMET 423 (Figure 2.5a), fabriqué par le
centre de projection de poudre de la société Obninsk (OCPS, Obninsk, Russie) et distribué en Europe
par Dycomet (Akkrum, Pays-Bas). Le systéme se compose de différents composants : d’un pistolet de
projection équipé d'une buse en acier (DYMET K6-CK-20) de 139mm de long et d’un contréleur
d'alimentation de poudre (Figure 2.5). L'ensemble du systeme se caractérise par sa simplicité, tant
dans sa conception que dans son utilisation. En effet, cette machine a été congue pour étre portable
(seulement 20kg, pistolet inclus), son application principale étant la réparation de piéces réalisable sur
site [138]. La pression d'entrée du gaz est limitée a 10bar, pour une consommation généralement
comprise entre 0,3 et 0,4 m3/min (pour I'air comprimé). Le gaz peut étre utilisé directement sans
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préchauffage ou chauffé a 5 niveaux de température variant de la température ambiante a environ
600°C en sortie de buse par créneaux de 100°C. Il est impossible d'ajuster la température du gaz a une
autre valeur que ces 5 niveaux, ce qui peut s'avérer problématique pour optimiser les conditions de
projection.

Pistolet compact
comprenant la buse

Figure 2.5. Dispositif expérimental de projection a basse pression. Systéme portatif DYMET 423 muni
d’un pistolet compact équipé d’une buse De Laval (a) ; montage du pistolet sur le robot ABB de
pilotage spatial (b) et spécification des principaux composants de I'appareil (c).

De géométrie spécifique, la buse est congue pour aspirer les poudres depuis le poudrier par effet
Venturi (Figure 2.6). La discontinuité géométrique au point d’injection suivant I'axe radial crée donc
une zone de dépression ol les mesures donnent des valeurs sub-atmosphériques (de 0.3 a 0.5 bar) qui
aspirent alors les poudres pour les conduire et les accélérer. Généralement, une buse en acier
inoxydable de référence DYMET K6-CK-20 est proposée avec ce systeme. En raison de son haut point
de fusion, cette buse présente une trés bonne résistance a la température (600°C au maximum) [146].

. (a) | (b)

DEmm
i
i
i

dinjection des
poud

e > - I fﬁn ple— som | — 30m _ 30m
138

mm

Figure 2.6. Description géométrique de la buse De Laval équipant le pistolet compact de I'appareil
DYMET 423, avec spécification de la zone d’injection radiale des poudres dans la zone d’écoulement
supersonique (a), et aspect extérieur de la buse (b).

2.2.2 La Projection a froid haute pression (HPCS)

Le systéme de projection a froid haute pression a aussi été choisi en raison de sa capacité a accélérer
les particules de taille micronique a des vitesses plus élevées qu’avec le systeme a basse pression.
L'intérét d’un tel systéme permet en effet une plus large gamme de traitement a la fois d’un point de
vue cinétique et thermique des particules.

Le systeme de projection a froid haute pression de référence CGT Kinetics 3000 a été retenu pour ces
travaux et caractérisé par des plages de pression et de température variables (1-3 MPa et 30-550°C).
Il se constitue d’un poudrier, d’un réchauffeur de gaz, d’'un module de contréle de gaz et de son
systeme de contréle. Comme illustré Figure 2.7, un robot ABB 6 axes manipule la buse de projection
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placée en vis a vis des substrats a recouvrir. Par mouvements répétés en X et en Y, des revétements
peuvent alors étre élaborés suivant la morphologie des pieces traitées et les épaisseurs voulues (Figure
2.8). Le gaz retenu pour ces travaux est ici aussi de I'air.

Buse couverte par
le systeme de

refroidissement
Substrat

par eau

(a) Support de substrat ( b)

Figure 2.7. Visualisation du systéeme de projection haute pression en cabine de projection.

Moc-24

Substrat de plaque

(2] ]

Figure 2.8. Schémas des traitements de projection suivant la morphologie des échantillons traités.

Pour la projection de matiére, plusieurs buses sont disponibles sur le marché en fonction de la nature
du revétement. Se distinguent en effet des buses composées de matériau organique (type PB -
Polybuténe) ou céramique (SiC) suivant I'agressivité ou abrasivité des particules.

Dans notre étude, des revétements de cuivre pur sont réalisés sur des substrats de PEEK. Pour ce faire,
des buses en céramique (SiC) de référence MOC 24 sont alors fortement recommandées afin de limiter
les effets de colmatage et d’usure [147]. Compte tenu de la grande ténacité du SiC, son abrasion
interne est en effet beaucoup plus lente que celle d'une buse en polymére. Cependant, les
phénomeénes d'usure par érosion des particules métalliques peuvent néanmoins modifier la gé¢ométrie
de la buse et notamment le diamétre de la gorge (Figure 2.9) [148]. De telles variations peuvent alors
réduire considérablement les pressions atteintes et entrainer une baisse de la vitesse des particules.
Une vérification réguliére des dimensions de cette zone critique de la buse est donc décisive pour la
reproductibilité du processus de projection.

Les paramétres étudiés dans ce travail sont résumés Tableau 2.5. Différents paramétres ont en effet

été testés afin de comprendre leurs impacts sur le rendement de projection lors de la métallisation du
matériau PEEK.
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Figure 2.9. Détails dimensionnels d’une buse cold spray haute pression (a) en coupe (b) vue
extérieure.

Tableau 2.5. Parametres de projection testés au cours de ce travail.

Cu/PEEK

Condition Condition Condition Condition Condition Condition Condition Condition Condition Condition Condition Condition Condition
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13
Gas température
") 30 200 200 200 300 300 400 400 400 400 500 500 500
Transverse speed
(mm/s) 500 500 500 500 500 100 100 100 100 200 200 200 300
standoff distance (mm)
a5 45 75 105 105 105 105 120 120 120 120 135 135
Particule size (um) Cu Cu Cu Cu Cu Cu Cu Cu Cu Cu Cu u Cu

(17-84pm)  (17-44pm)  (17-84pm)  (17-84pm)  (17-24pm)  (17-43pm)  (17-44pm)  (17-44pm)  (15-33pm)  (15-33ym)  (15-33pm)  (15-33ym)  (15-33um)

Les matériaux alors traités et les revétements élaborés, différentes techniques de caractérisation sont
ensuite nécessaires afin de comprendre les phénomeénes et caractériser les propriétés des matériaux
nouvellement élaborés. La section suivante met en évidence les différentes techniques de
caractérisation retenues pour ce travail.

2.3 Les Moyens de caractérisation mis en ceuvre

Aprés élaboration des revétements, différents moyens d’analyses peuvent étre retenus pour évaluer
I'impact des parametres sur le résultat final. Le premier objectif de cette partie consiste donc tout
d’abord a évaluer les conditions de projection pour I'élaboration des revétements. Un suivi de
températures des matériaux traités et des vitesses de particules en vol est donc fondamental en
premier lieu pour mieux appréhender le résultat final. S’en suit ensuite la réponse de ces
caractéristiques énergétiques et thermiques sur les conditions d’élaboration (mesures du rendement
de projection) et les propriétés du matériau alors élaboré. Une présentation des différentes techniques
de caractérisation retenues pour ce travail constitue I'essentiel de ce chapitre.

2.3.1 Caractérisation en cours de projection
Pour comprendre le comportement du fluide et/ou des particules lors du processus de projection,

différentes analyses ont été envisagées qu’il s’agisse du rendement de projection ou encore des
températures atteintes en surface, les vitesses de particules et la géométrie des flux.

2.3.1.1 Mesures des rendements de projection et du débit de poudre

Couramment estimé dans le domaine de la projection thermique, le rendement de projection (ou DE,
Deposition Efficiency) permet de caractériser I'efficacité d'un procédé de projection et de limiter ainsi
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la surconsommation de poudre. Le DE est calculé en effectuant le rapport entre la masse du dépdt
obtenu (maepst) €t la masse théorique (m:w) qui serait obtenue si toutes les particules projetées
adhéraient au substrat (Eq. 2.1) [138].

MAysma
DE = Mdépot 4 ;00 Eq. 2.1
Mip
La masse théorique mw,, exprimée en g, est déterminée par I'Eq. 2.2:
PLp, Eqg.2.2

M = Gov

Avec :

- pvle débit massique de poudre (g/min)
- Ple nombre de passages de la torche devant I’échantillon
- Llalargeur de I'échantillon (mm)
- Vlavitesse de balayage (100 mm/s)
Ainsi, quelle que soit la taille des particules, le débit massique correspondant est mesuré.

2.3.1.2 Mesures de la température du substrat

L'analyse thermique du substrat est réalisée a I'aide d'une caméra thermique (Flir SC 5000 série,
commercialisée par Flir Systeme (Belgique) comme l'illustre la Figure 2.10. Les caméras thermiques de
ce type conviennent en effet aux applications éducatives, industrielles et thermographiques [149].
Equipées d’une lentille en germanium, qui peut laisser passer la lumiére infrarouge, I'énergie
infrarouge provenant d'un objet est alors focalisée sur un détecteur IR qui envoie les informations a
|'électronique du capteur pour traiter les images. Ensuite, I'électronique traduit les données en images
qui peuvent étre visualisées sur un écran d'ordinateur. Cette observation est effectuée pour observer
la variation de température sur la surface du substrat en faisant varier les vitesses de balayage du
pistolet ainsi que la distance de projection. Une telle information peut étre cruciale suivant la nature
des matériaux traités. En effet, en particulier dans le cas des matériaux organiques, les faibles
températures de transition vitreuse rendent ces éléments fortement sensibles aux flux thermiques.
Une surveillance thermique s’impose donc lors du processus de traitement.

D’un point de vue expérimental, la caméra thermique est placée prét du substrat (Figure 2.10b) et
maintenue sur un support pour déterminer la température atteinte en surface lorsque le flux de gaz
chaud impacte. Les points de mesures (marqués 1,2,3) peuvent étre ajustés en fonction des besoins
pendant la projection ou le temps de post-traitement.
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Buse

Substrat

(b)
Figure 2.10. Configuration expérimentale de la mesure de la température du substrat a I'aide de la
cameéra Flir série SC5000 : mise en place de la caméra dans la cabine (a) et points de mesure (b).

Comme présenté précédemment, le rayonnement émis par le substrat est mesuré en différents points
et la température respective peut alors étre tracée en fonction du temps (Figure 2.11). Cet exemple
montre clairement la variation temporelle de la température de surface due aux mouvements de la
torche devant chacun des points sélectionnés. Ainsi, différentes réponses peuvent alors étre obtenues
d’un point de vue thermique en particulier concernant le substrat comme :

e est-ce que le substrat PEEK a atteint sa transition vitreuse ?
e est-ce que le substrat a atteint sa température de fusion ? etc.

De telles données s’averent particulierement importantes et intéressantes pour comprendre le mode
de construction du revétement et les interactions d’un point de vue matériaux.

T (°0)
160 4

140 -

PEEK 100 ]

80 7 30bar-200°C

60 —Point 1

——Point 2

40 4 —Point 3

20

t(s)
Spot de mesure 0 5 10 15
(a) (b)

Figure 2.11. Points de mesure de la température du substrat sur le PEEK (a) et évolution de la
température en fonction du temps (b).

2.3.1.3 Mesures de la vitesse des particules
Pour évaluer les conditions réelles de projection et d'impact des particules en fonction des parameétres
(température et pression du gaz), il est important de déterminer la vitesse des particules qui peut étre

mesurée par DPV-2000 (Tecnar Automation Ltée, Saint-Bruno-de-Montarville, Canada) [150]. Le DPV
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2000 se compose d'une téte de détection (capteur), reliée a un module de détection au moyen d'un
cable optique. La téte du capteur optique est équipée d'un masque contenant deux fentes. Maintenue
perpendiculaire au flux de particules, un faisceau laser (d'une longueur d'onde de 780 nm) est alors
utilisé pour éclairer les particules traversant la région du capteur (Figure 2.12). Généralement par
projection thermique, les particules sont fondues pendant le procédé ce qui génere alors suffisamment
de lumiere pour pouvoir déterminer la vitesse des particules. En projection a froid, par défaut de
lumiere émise, un éclairage externe (laser) est donc nécessaire. Lorsqu'une particule passe la premiere
fente du masque, le capteur enregistre un signal, puis la particule continue son chemin et passe devant
la deuxieme fente en générant un deuxieme signal [150]. La distance entre les deux fentes étant un
facteur connu, la vitesse des particules peut alors étre calculée par mesure de l'intervalle de temps
entre les deux pics du signal.

Dans notre étude, le DPV 2000 a été placé exactement comme représenté schématiquement sur la
Figure 2.12. L'acquisition se fait sur une mesure au centre du spot de projection sur un nombre
statistiquement représentatif de particules, soit 30 000 particules détectées environ. Les données
d'acquisition sont analysées plus en détail et extraites avec un écart-type. Le dispositif DPV a été
maintenu a 30 mm de la projection et a été utilisé dans chacune des conditions de fonctionnement.

Buse De Laval

——>

Particule en vol

U

Signal

Chargeur de poudre

¢,
6“‘6,
Téte de capteur

P

Fibre optique

Fibre optique vers I'unité de traitement

Figure 2.12. Schéma de fonctionnement du DPV-2000 [150]

2.3.1.4 Evaluation de I'écoulement des particules

Pour observer I'écoulement des particules dans le jet gazeux, la technique d'observation par
ombroscopie permet une visualisation dynamique des poudres au sein de I'écoulement supersonique
en dehors de la buse. Pour ce faire, le dispositif commercial SprayCam a été sélectionné [151] [152]. Il
est composé d’un capteur CCD a haute résolution qui capture I'ombre des poudres dans I’écoulement.
Cette ombre est créée par une illumination intense a I’aide d’une diode laser stroboscopique qui utilise
des impulsions extrémement courtes (40ns). La zone d’observation devant la buse est alors placée
entre la source lumineuse et la capteur CCD (Figure 2.13a). L'impulsion produite par la diode laser est
synchronisée avec l'obturateur électronique a grande vitesse du capteur CCD pour enregistrer
périodiquement 'ombre des poudres micrométriques générée par ce principe de rétro-éclairage.
L'obturateur est aussi synchronisé avec |’acquisition numérique du logiciel équipant le dispositif
SprayCam. Le temps d’obturation minimal est de 5us approximativement. Le capteur CCD a une
résolution de 16um/pixel et une fréquence d’acquisition de 20fps c’est-a-dire une image toutes les
50ms (Figure 2.13b). Ce dispositif convient donc pour des poudres de taille supérieure a 20um et la
vitesse maximale mesurable est de 500m/s.
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La fenétre d’échantillonnage étant limitée par une longueur de 15mm, la zone d’observation devant la
buse a donc été subdivisée en une série de fenétres de 15x15mm?, en reculant la buse par incréments
de 15mm entre chaque observation (Tableau 2.6). Il est possible ainsi d’étendre la visualisation des
poudres sur une large distance devant la buse, soit jusqu’a 90mm pour notre étude.

Tableau 2.6. Fenétre d’observation incrémentale et zones associées.
Distance 0-15mm 15-30mm 30-45mm 45-60mm 60-75mm 75-90mm

N° zone 1 2 3 4 5 6

Pour la campagne d’observation ombroscopique, de |'azote pressurisé propulsé a une pression de 6bar
a été sélectionné. Le débit des poudres injectées a été fixé a 5g/min.

Zone d'observation des flux
de poudres en sortie de buse

® .

[T i L
Capteur CCD capturant 'ombre

des poudres avec une fréquence

d'images de 20fps

Diode post-laser
fournissant des impulsions
nanosecondes laser

Figure 2.13. Dispositif de visualisation ombroscopique SprayCam : montage en vue de dessus
montrant le principe de rétro-éclairage (a), image typique de la zone observée capturée par le
capteur CCD (résolution de 16um/pixel et fréquence d’acquisition de 20fps) (b).
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2.3.2 Analyses structurales des revétements

Cette section donne un apercu de toutes les analyses réalisées sur les matériaux nouvellement
élaborés afin de faciliter leur caractérisation et de relier les conditions d’élaboration des matériaux a
leurs propriétés d’usage.

2.3.2.1 Estimation des profils de surface

Afin de caractériser I'état de surface des revétements apres projection a froid, des analyses en surface
des échantillons traités ont été réalisées avec un profilometre optique Altisurf 500 (Figure 2.14). Pour
ce faire, des surfaces de dimensions 35 * 1.88 mm avec 1001 points et 48 traces ont été définies et la
vitesse de mesure a été fixée a 1 mm/s afin d’optimiser la capture des points. Le profil de surface
extrait de telles mesures peut alors étre visualisé a I'aide d'une suite logicielle (Altimap) ce qui permet
de reconstruire la surface du matériau en tous points. La résolution du profilométre est relativement
fine (jusqu’a 1um) ce qui permet ainsi de bénéficier de données relativement précises de I'état de
surface des échantillons élaborés.

(a) (b)

y

Figure 2.14. Pr.ofilométre optique Altisurf 500 (a), extraction du profil a partir des données (b).

2.3.2.2 Préparation des échantillons

Une grande majorité des caractérisations post-projection sont basées sur des observations
microscopiques en coupe des échantillons. Pour cette raison, les échantillons se doivent donc d’étre
sectionnés suivant un axe défini (ligne noire de la Figure 2.15) puis recouverts d'une résine
polymérisable a froid (type époxy) avant d'étre polis mécaniquement (Figure 2.15).

Des attaques chimiques ont ensuite été effectuées sur certains échantillons afin de révéler la forme
des particules impactées au sein du dépoét. Le choix de la solution d'attaque s’est fixé sur une
composition de 5g de FeCl; dissous dans 2ml d'acide chlorhydrique et 96 ml d'éthanol. La solution est
ensuite versée sur I'échantillon et maintenue 20 secondes avant un ringcage a |'eau distillée.

SiC —#1200 — lubricant -water
MD-Largo - DiaPro—9um
MD-Mol - DiaPro Mol R3 - 3um
MD-Chem — OP-S-Nondry — 1um

1.
2.
3.
4.

Copper/PEEK

Epofix RESIN + Polissage
Epofix hardener d'échantilions
de haute qualité

— Strucer 1. SiC-#1200 —lubricant -water
Copper/PEEK Tegramin 2. MD-largo —-DiaPro—9um
3. MD-Dac-DiaPro Mol R3 - 3um
4. MD-Chem —OP-5-Nondry —1um

Figure 2.15. Schéma de principe de la procédure de préparation des échantillons.
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2.3.2.3 Observations microscopiques

Pour observer finement la structure des échantillons (porosités, impuretés, etc.), différents dispositifs
microscopiques ont ensuite d(i étre sélectionnés au cours de ce travail.

Pour permettre une observation globale des échantillons, un microscope a réflexion optique (Nikon
Microscope Epiphot-TME inversé) a tout d’abord été utilisé. Il a été principalement utilisé pour
mesurer |'épaisseur des dépots, puis pour observer les échantillons aprés polissage. Habituellement,
différents grossissements de 5x, 20x et 40x sont utilisés pour les observations.

Pour approfondir les moyens d’observations, un microscope électronique a balayage (MEB) a été
ensuite utilisé. Pour ce faire, un microscope a émission de champ thermique (JEOL JSM7800F), avec
des résolutions extrémes de 0,8 nm a 15 kV et 1,2 mm a 1 kV, a été sélectionné pour Il'imagerie en
électrons secondaires (SE) avec une tension d'accélération de 0,01 a 30 kV.

En effet, 'utilisation d’un matériau tel que le PEEK, matériau isolant, conduit a I'apparition de charges
électriques a la surface des échantillons qui peuvent fausser les observations. Afin d'éviter cela, un film
de carbone a la surface de I'échantillon est souvent nécessaire, ce qui réduit, voire élimine,
complétement les charges électriques et permet donc d'obtenir des images de meilleure qualité. Dans
le cadre de cette étude, le microscope électronique a ainsi été principalement utilisé pour voir le coeur
des revétements (déformations des particules), leur surface (forme des particules, cratéres,
caractéristiques de rebond), la morphologie des poudres et |'épaisseur de certains revétements
optimaux.

2.3.2.4 Mesure de la porosité des revétements

Afin d'approfondir le degré d'analyse des revétements nouvellement développés, la porosité des
matériaux a ensuite été calculée a partir d'images acquises par microscopie optique. Le choix de ce
dispositif se justifie en effet par I'obtention d'un meilleur contraste entre le dépot et les porosités.

Aprés chargement de I'image sous le logiciel Imagel et définition de I’échelle, la conversion de I'image
en pixels est nécessaire. Les mesures sont ensuite effectuées sur différentes zones du matériau telles
que a l'interface substrat/dépot, au coeur du revétement ou encore en surface. Pour cela, une zone
rectangulaire de 744 * 200 um (1600 * 429 pixels) est alors extraite de l'image comme le montre la
Figure 2.16. Ensuite, une définition de I'image sur 8 bits est réalisée de facon a faciliter I'analyse par le
logiciel et permettre ainsi une binarisation de l'image. Imagel permet alors, grace a l'outil
d'histogramme, d'obtenir le pourcentage de pixels blancs ou noirs sur l'image, et d’estimer ainsi le
pourcentage de porosité. Il est a noter que cette valeur ne prend en compte que la porosité présente
dans la zone rectangulaire (choisie).

Ce protocole est appliqué a 10 images optiques par dépot, prises sur la longueur de I'échantillon afin
de garantir une mesure représentative.
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Figure 2.16. Protocole de traitement d’images par le logiciel Imagel.

2.3.2.5 Evaluation de I'adhérence des revétements

Parce qu’un dépot ne peut prétendre a toute application si son adhésion sur le substrat n’est pas
suffisante, une évaluation de I'adhérence substrat-dépot s’avére donc fondamentale. Dans le domaine
de la projection thermique, le test le plus fréqguemment utilisé est le test de traction (Norme ASTM
C633-79), qui permet d'obtenir une valeur globale de I'adhérence d'un revétement sur son substrat
par mesure de sa résistance a la rupture [153]. Pour ce faire, des revétements métalliques, d'une
épaisseur environ de 300um, ont donc été élaborés sur des pions de PEEK cylindriques (@ = 25mm) de
morphologie adaptée au test (épaisseur de 10mm). L'échantillon revétu est ensuite collé sur deux
contre-piéces en acier de méme diameétre et d'environ 50mm de long au moyen de I'adhésif FM1000,
recommandé pour ce type de test. Une fois la mise en place des films sur les deux surfaces de
I’échantillon, un traitement thermique en étuve a 190°C pendant 2 heures est alors appliqué pour
permettre la polymérisation de la résine.

Pour estimer alors la résistance a la rupture des systemes, I'ensemble est ensuite placé sur une
machine de traction (50 kN-500 mm IC ESCOTEST) et est fixé a la traverse a l'aide de filetages usinés
dans les contre-piéces (Figure 2.17). Tous les essais de traction ont été réalisés avec une vitesse
constante de 1,26 mm/s jusqu'a rupture. L'adhérence (Ra, en MPa) a pu étre alors calculée en divisant
la force de traction a la rupture (Fm, en N) par la section sollicitée (S, en mm?) ( Eq. 2.3) :

E, Eq. 2.3

Contre pions

Substrat
Figure 2.17. Machine de test d'adhérence et configuration du test pour I’évaluation de I'adherence
des échantillons.
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Selon la norme, le test doit étre effectué sur au moins 5 éprouvettes pour garantir la répétabilité des
résultats. Les résultats d'adhésion considérés dans ce travail de thése correspondent donc a une
moyenne de 5 valeurs minimum.

La rupture apres le test d'adhérence peut se produire néanmoins a différents endroits en fonction de
la zone de fragilité du matériau. La rupture peut donc étre une rupture adhésive (c'est-a-dire qu'elle
apparait a l'interface substrat-dépot), cohésive (se produit dans I'épaisseur du dépdt) ou encore dans
I'adhésif [154]-[156] comme illustré schématiquement sur la Figure 2.18. Des ruptures mixtes peuvent
d’ailleurs aussi étre observées par mixité des modes. Une observation microscopique de chacun des
facies de rupture se doit donc d’étre réalisée systématiquement afin d’estimer les points de fragilité
des systémes revétus.

< 2
Contre part
/ - Défaillance
M e— adhésif de I'adhésif
SRR
\‘__,,J‘\ -
T Substrat

Défaillance
.- - du
revétement

Défaillance
cmmpnanaannaen - al'interface

Figure 2.18. Schéma d’un test de traction d’adhérence et des trois modes de rupture [154].

2.3.2.6 Mesures de conductivité des revétements métalliques

Pour répondre aux objectifs principaux de cette étude, des mesures de conductivité électrique des
surfaces ont donc dues étre mises en ceuvre. La conductivité électrique des revétements de Cu déposés
sur des substrats de PEEK a été mesurée en utilisant un testeur par courant de Foucault de type
Verimet M4900C (Verimation Technology Inc., USA) et référencé suivant la norme ASM E1004-91. Le
test Verimet M4900C est un instrument de lecture numérique directe qui mesure la conductivité
électrique des métaux non ferreux et compare son résultat par rapport a la référence internationale
d’un cuivre recuit (IACS). Pour information, le cuivre 100% IACS affiche 58,0 Méga Siemens (MS) [157].
Un transducteur (sonde) est alors placé sur I'échantillon perpendiculairement a la surface métallique
de telle sorte que la surface supérieure de la couche soit parfaitement en contact (ce qui justifie un
polissage fin du revétement au préalable) (Figure 2.19) pour afficher la conductivité électrique sous la
forme d'un nombre simple (61,2 par exemple qui signifie 61,2% IACS). Pour identifier une valeur
représentative du matériau, ce protocole est suivi 10 fois sur la surface en modifiant les positions de
facon a estimer ensuite une valeur moyenne de la conductivité électrique du matériau.
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de cuivre

Figure 2.19. Représentation schématique de la mesure de la conductivité thermique a |'aide de
I"appareil Verimet M4900C.

Cet instrument combine une résolution de 0,1% et une stabilité exceptionnelle avec un étalonnage de
précision. Le M4900C lit la conductivité a 0,5% sur la plage de 12 a 110% IACS.

Conclusion et positionnement

Afin de bien comprendre |'effet des paramétres de projection sur les propriétés des matériaux
élaborés, une revue générale des matériaux sélectionnés ainsi que des moyens d’analyses a donc été
proposée dans ce chapitre. Tout d’abord, les caractéristiques des poudres et des substrats,
sélectionnés pour cette étude, ont été présentées. Les procédés de fabrication des revétements par
projection a froid, a haute et basse pression, ont également été décrits ainsi que les conditions
expérimentales mises en place.

Enfin, les techniques de caractérisation ont alors pu étre développées selon les exigences de cette
étude. Certaines, permettant le calcul du rendement de projection, du flux thermique imposé aux
matériaux et des vitesses des particules ont tout d’abord été développées pour qualifier les conditions
de projection suivant les paramétres de projection.

Les matériaux tels que les substrats de PEEK ou encore les revétements sont ensuite qualifiés aux
moyens d’outils micrographiques et/ou de profilomeétrie afin de comprendre I'effet du compactage
des particules sur la structure du revétement.

Enfin, I'application principale des dépdts de cuivre sur matériaux organiques étant d'obtenir une

couche électriquement conductrice, les moyens expérimentaux ont alors été présentés afin de pouvoir
estimer les propriétés globales de ces matériaux bi-couches.
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Introduction

Si le chapitre 1 a mis en exergue les perspectives technologiques diverses et variées nourries par la
projection a froid ces dernieres années, il se conclut aussi sur la problématique du taux de rejet trop
important des poudres lorsqu’il s’agit surtout de développer des solutions innovantes a I'exemple de
la métallisation de polymere. Un probléme de perte substantielle de matiére premiére (plus de la
moitié de la quantité initiale des poudres peut étre rejetée lors de la projection) apparait notamment
dans les conditions de travail a basse pression qui sont pourtant compatibles aux matériaux
thermosensibles comme les polymeres. En effet, le taux de rejet des poudres demeure trés élevé
(jusqu’a 60%) pour des granulométries éprouvées en projection a froid (taille moyenne typique
d50=30um) et malgré les nombreuses études exploratoires [158]-[163]. Travailler avec une
granulométrie fine (en dessous de 20um en général) demeure néanmoins une préconisation toute
autant délicate a fiabiliser en raison des difficultés d’écoulement et de problemes d’agglomération a
I'intérieur de la buse susceptibles de perturber I'écoulement du gaz par colmatage des grains au
contact de la paroi chaude de la buse [164]-[166]. Ainsi, pour s’affranchir de telles difficultés, les
granulométries standard de poudres restent toujours a préconiser tout en cherchant a adapter au
mieux les parameétres de projection du procédé. Malgré tout, le gain en termes de rendement de dépot
reste toutefois faible. C'est le constat actuel (cf. chapitre 1, 3). Une limitation cinématique imputable
a la plage opératoire de la projection LPCS en est par exemple une des raisons principales. Le faible
rendement est en effet généralement attribué a un manque de vitesse des poudres qui altere leur
adhésion lors de leurs collisions sur les couches additivement formées. L'ajustement des paramétres
opératoires avec la diversification de la nature des poudres ne suffit plus pour réduire drastiquement
un tel facteur. Méme si les résultats de la littérature s’accordent a souligner ce réle fondamental de la
vitesse des poudres, on est toutefois amené a mieux comprendre leur comportement en vol pour en
déduire les voies optimales potentielles, ou a défaut, dépeindre les limites de la projection LPCS.

C’est justement I'objectif de ce chapitre qui dresse d’abord un état de I'art des connaissances
développées sur le comportement des poudres dans le flux de gaz depuis I'intérieur de la buse vers
I'extérieur. Ensuite, une analyse phénoménologique a partir d’une visualisation dynamique
expérimentale est proposée pour donner une bonne caractérisation de I'écoulement des poudres en
sortie de buse. Cette analyse, combinée aux résultats de la littérature, permet d’une part de discuter
les raisons susceptibles de limiter le rendement de projection a basse pression, et d’enrichir d’autre
part la maitrise opératoire de la projection LPCS. Les phénomenes favorables a 'augmentation du
rendement de dép6t, ou au contraire, préjudiciable a la croissance du revétement pourront alors étre
identifiés en particulier dans le cas d’une métallisation de matériaux polymeres par projection a froid.

3.1 Etat de I'art des connaissances développées sur le comportement
en vol des poudres

Dans la littérature de la projection a froid, le comportement en vol des poudres a beaucoup été
caractérisé sur la base des travaux de Assadi et Schmidt qui ont identifié, pour les matériaux ductiles,
une fenétre d’adhésion suggérant une plage optimale de rendement de dépdt. Au-dela d'une vitesse
d'adhésion critique, le rendement peut augmenter jusqu'a 100% mais les vitesses d’impact trop
élevées peuvent produire I'effet inverse en raison d’une érosion trop forte en surface du substrat [36],
[55]. Les auteurs préconisent alors des seuils de vitesse critique bornant la fenétre d’adhésion. Les
valeurs établies pour plusieurs métaux ont été restituées dans le chapitre 1 avec les modeles
génériques formulés [36], [55], [64], [74]. lls ont permis ainsi le développement de fenétres opératoires
basées sur cette notion de vitesse critique [64], [65], [74]. Les auteurs suggérent alors des variantes de
criteres :
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- soit a partir d’'un ratio vitesse de poudre/vitesse critique en fonction des parameétres de gaz et
des caractéristiques de poudre,

- soit en termes de corrélations plus généralisables décrites par des vitesses critiques (cf.
chapitre 1, 2.3) mais qui impliquent de connaitre la vitesse des poudres pour prédéterminer
les conditions de projection adéquates.

La majorité des travaux sur la caractérisation du comportement en vol des poudres a été réalisée par
mesure vélocimétrique. Aujourd’hui, les avancées en technologie électronique permettent des
mesures de vitesses supersoniques de poudres micrométriques adaptées aux granulométries utilisées
en projection a froid. Plusieurs résultats expérimentaux sont présentés dans la littérature [83], [104],
[150], [167]. lls ont été obtenus pour la plupart a I'aide d’un dispositif laser DPV2000, ou a I'aide
d’autres systemes offrant une résolution spatiale plus enrichie tels que par Laser-2-Focus (L2P) ou
Laser Image Velocimetry (LIV). De telles mesures sont plutot privilégiées pour leurs capacités a fournir
une évaluation numérique fiable d’un parametre cinématique qui permet de contréler I'adhésion des
particules sur le substrat. D’autres corrélations peuvent aussi étre établies entre les parameétres
opératoires et les caractéristiques dimensionnelles (épaisseur), structurales (porosités, déformation,
phases) ou fonctionnelles (propriétés) du revétement élaboré. Ainsi, pour répondre a de tels besoins,
I'analyse du comportement en vol des poudres a généralement été orientée vers une mesure
vélocimétrique au détriment de la compréhension phénoménologique de I'écoulement des poudres
durant leur détente supersonique. Les études disponibles dans la littérature permettent toutefois de
dresser des connaissances sur la cinématique des poudres pendant la détente supersonique du gaz
dans I'atmosphére ambiant.

Dans la littérature de la projection a froid, on peut distinguer les travaux de Van Steenkiste et al. qui
ont introduit pour la premiére fois, I'utilisation d’un appareil de projection a haute vitesse assisté par
ordinateur. Par asservissement et contréle des parametres opératoires, I'influence des parameétres
procédés sur les propriétés du revétement peuvent alors étre identifiées [168]. Si les résultats ont
démontré le role du débit de poudre et de la température du gaz sur I'augmentation de I'épaisseur de
revétement, leurs études paramétriques ont aussi le mérite de mettre en évidence le r6le majeur de
la distance de projection (SoD). En particulier, avec des poudres légeres, de granulométrie similaire
(dgo=40um et d<45um), une étude comparative entre poudres d’aluminium et de cuivre, a paramétres
de projection identiques a pu étre établie. Les auteurs observent une épaisseur de revétement plus
faible pour les poudres en aluminium, et expliquent ce résultat par une déviation radiale de la
trajectoire des poudres. Une forte sensibilité des poudres légeres a ce phénomene peut alors étre
réduite par une diminution du parametre SoD [168].

Sur la problématique du comportement des poudres en projection a froid, beaucoup d’efforts ont été
portés sur la caractérisation en termes de distribution spatiale et distribution vélocimétrique. La
trajectoire multidimensionnelle des poudres est en effet souvent occultée dans les études
paramétriques, réduites a I'approche isentropique 1D. Cette analyse de distribution est généralement
focalisée dans la zone de travail, ¢’est-a-dire en sortie immédiate de la buse ou dans le jet libre externe.
Différents effets paramétriques ont néanmoins été présentés dans la littérature et s’accordent a
montrer une dispersion des poudres dans cette zone. C'est un comportement générique nuancé d’une
étude a une autre par les effets des paramétres opératoires, des caractéristiques de buse et/ou des
caractéristiques des poudres.

Raletz et al. ont utilisé une imagerie 2D (SprayWatch) pour évaluer d’une part le flux de particules
devant le substrat et d’autre part leurs vitesses [169]. L’étude a été menée avec des poudres de cuivre
de granulométrie +10um-33um projetées sur un substrat de cuivre a différentes pressions de gaz
(azote ; 2-10 bars). L'observation du flux en surface du substrat témoigne du rebondissement des
poudres avec une distribution radiale large qui évolue en une gaussienne de plus en plus confinée
axialement avec l'augmentation de la pression (Figure 3.1). Les auteurs mettent ainsi en évidence
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I’évolution de la vitesse des poudres en fonction de leur distribution dans le jet et le rendement de
déposition associé (Figure 3.2). De tels résultats démontrent qu’en dépit de tout, c’est bien la vitesse
des poudres qui joue un réle discriminant dans I’'amélioration du taux de rendement DE. La distribution
gaussienne des projectiles apparait toutefois comme un indicateur de jet caractérisé par une absence
de rebond significatif.
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Figure 3.1. Visualisation du flux de poudres devant un substrat a différentes pressions de
projection : 2bars (condition A), 5bars (condition B) et 10bars (condition C) [169].
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Figure 3.2. Distribution de poudre devant le substrat. (a) : jet large d{ au rebond des poudres
(condition A) et jet gaussien a rebond atténué avec I'augmentation de la pression de projection
(condition B et C). (b) Distributions sans rebond de poudres et rendements associés [169].

Pour compléter de tels effets, Meyer et al. démontrent I'importance du débit de poudre sur le
phénoméne de dispersion en sortie de buse. A titre d’exemple, a faible débit, les poudres sont
relativement confinées dans I’axe de la buse et atteignent ainsi les vitesses les plus élevées (Figure 3.3)
des lors que la vitesse du gaz est maximale au niveau de lI'axe de la buse. A l'inverse, avec
I"augmentation du débit, la vitesse moyenne des poudres tend a diminuer en raison d’une plus grande
dispersion. La distribution radiale de la vitesse moyenne tend toutefois a s"homogénéiser malgré la
dispersion notable des poudres [170]. Si de tels résultats ont pu étre observés en considérant des lots
homogenes de poudres (granulométrie centrée autour de 45um), d’autres études se sont intéressées
a l'effet du point d’injection de ces dernieres. Pour minimiser justement les dispersions et ainsi
confiner axialement les poudres le long de I'axe de la buse, une injection dans la zone supersonique
est préconisée [171]. Une configuration d’injection axiale a I'entrée de la buse mene
systématiquement a une dispersion des poudres en sortie de buse. En s’appuyant sur une simulation
CFD, les auteurs attribuent a ce comportement une turbulence de I'’écoulement du gaz au voisinage
du col de la buse. Injecter les poudres axialement au-dela de cette zone a travers le col de la buse
permet d’atténuer I'effet de cette turbulence sur la trajectoire des poudres.
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Figure 3.3. Effet du débit de poudres sur leur comportement en sortie de buse [170].

Faizan et al. présentent a I'aide d’une simulation 3D que les vitesses d’écoulement supersonique
élevées confinent les poudres dans la zone centrale du jet, indépendamment de leurs tailles pour des
conditions standard de projection (30bar, 800°C) [172]. Avec des parameétres opératoires réduits
(14bar, 550°C), les poudres tendent alors a se disperser avec une distribution de vitesse plus
importante en particulier pour la granulométrie fine (Figure 3.4). Les auteurs expliquent cette
dispersion par un effet d’onde de choc qui prévaut devant le substrat. Un arc de choc se crée en effet
en générant une zone comprimée en surface susceptible d’augmenter localement la pression. Les
poudres peuvent alors étre déviées par cette élévation de pression lorsqu’elles traversent la zone
d’onde de choc. La prépondérance de cet éventuel arc de choc n’a pas été toutefois comparée entre
les deux conditions de projection ce qui rend difficile I'interprétation de la théorie avancée par les
auteurs. En projection a froid, les ondes de chocs sont des phénomeénes qui peuvent bien caractériser
I’écoulement supersonique mais leurs interactions cinématiques avec les poudres demeurent délicates
a déceler. Ces ondes de chocs se manifestent en effet par un saut brutal de vitesse, de pression et de
température. C'est surtout la discontinuité de température qui peut agir significativement sur des
poudres en modifiant leur champ thermique. Sur I'aspect cinématique, les poudres accumulent le long
de la buse une énergie cinétique qui leurs confére une inertie axiale importante. La maniére dont les
ondes de chocs gouvernent la cinématique des poudres demeure toutefois un sujet de discussion dans
la littérature en particulier dans le cas des poudres de faible taille [173].
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Figure 3.4. Effet de la granulométrie des poudres sur leurs vitesses et dispersion pour deux
conditions opératoires : 30bars et 800°C (a) et 14bars, 550°C (b). Tendance de confinement au centre
de la section de la buse en cas d’écoulement supersonique a vitesse élevée (a) et dispersion dans le
cas opposé (b) [172].
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Chapitre 3. Analyse expérimentale et caractérisation du comportement en vol des poudres en projection a
froid

Ning et al. se sont focalisés sur la projection a basse pression de poudre de cuivre en considérant
comme granulométrie une distribution fine de +2um-25um. La distance de projection étudiée varie
autour de la valeur préconisée dans littérature, c’est-a-dire 10mm. Les auteurs ont couplé la simulation
de vitesse axiale des poudres a une observation strioscopique en dehors de la buse [173]. La détente
supersonique est caractérisée par une apparition d’ondes de choc oblique qui forment des disques de
Mach périodiques mais évanescents au fur et a mesure qu’on s’éloigne de la buse (Figure 3.5). Trois
tailles de poudre de cuivre (2um, S5um et 20um) ont été comparées. Sur la plage de distance étudiée
(0-25mm), plus la poudre est fine, plus la vitesse décroit rapidement (Figure 3.6). La simulation pour
une poudre de diamétre 2um présente une chute de vitesse immédiatement dés la sortie de buse pour
les deux gaz étudiés (azote et hélium). A 22mm, la vitesse est réduite de moitié dans le cas azote (Figure
3.6a), et d’un tiers dans le cas hélium (Figure 3.6b). Expérimentalement, c’est le cas azote qui présente
la formation de cellules de choc pendant la détente supersonique (Figure 3.6a). Le cas hélium semble
exempte de ce phénomene a I'extérieur de la buse (Figure 3.6b). En prenant la précaution de choisir
un modele de force de trainée sensible aux ondes de choc produites par I’écoulement, les auteurs
expliquent la réduction de la vitesse axiale des poudres fines par un effet d’onde de choc sur leur
cinématique sans toutefois observer ces phénomeéenes dans le cas hélium. Il en ressort une incertitude
guant au role réel des ondes de choc sur le comportement en vol des poudres fines mais aussi de taille
supérieure. Le comportement réel des poudres a granulométrie fine s’avére ainsi complexe a élucider.

Il ressort de I'ensemble de ces études cinématiques que la vitesse ne suffit pas a caractériser la réponse
cinématique des poudres en projection a froid. Les résultats restitués dans cette revue succincte
montrent en effet une variété d’observations qui peut conduire a une difficulté d’interprétation et
d’identification du comportement des poudres. De plus, la sensibilité cinématique des poudres fines
qui ressort de cet état de I'art met aussi en exergue une problématique de déficience cinématique a
laquelle peut étre sensible la projection a froid a basse pression. Bien que |'utilisation de ces poudres
puisse étre envisageable théoriquement [163], il est laborieux de maitriser leur travail en raison de
leur comportement méconnu en projection a froid. Dans la littérature, la granulométrie étudiée se
situe généralement entre 20um et 40um au détriment du rendement de dépot qui demeure
généralement en-dessous de 50% malgré les nombreuses études d’optimisation [158], [160], [161],
[161]-[163], [174]. Il apparait alors indispensable d’étudier le comportement phénoménologique des
poudres en projection a froid pour établir des pistes d’amélioration du rendement de dépét ou
identifier les phénomeénes préjudiciables a cette perspective.

Mach number Mach number

Density

et un écoulement hélium [173]; observation virtuelle et expérimentale . Formation de cellules de
chocs évanescentes en sortie de buse dans le cas azote (a, b), et écoulement sans onde de choc dans
le cas hélium (c, d).
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Figure 3.6. Simulation de la vitesse axiale des poudres a I'aide d’'un modele de force de trainée
sensible aux ondes de chocs. Effet de la distance SoD sur la vitesse des poudres en cas de gaz azote
(a), et en cas gaz hélium (b) [173].

3.2 Description des attributs des poudres étudiées avec leur
représentativité

Pour I'obtention de visualisations exploitables, la résolution du capteur CCD de I'appareil SprayCam
impose une granulométrie supérieure a 20um ce qui ne permet pas d’envisager des tailles adéquates
a un rendement optimal en projection a basse pression (cf. chapitre 2, 2.3.1.3). On peut néanmoins
proposer un choix qui s’affranchit de ce critére exclusivement dimensionnel en s’appuyant sur la
résolution analytique du modeéle de description cinématique de l'interaction entre les poudres et
I’écoulement du gaz de projection. La seconde loi de Newton donne cette description cinématique qui
s’écrit en formulation Lagrangienne par I'équation du mouvement (Eq. 3.1) sans considération ni de
I'interaction entre les poudres ni de la force gravitationnelle. La seule force externe qui décrit la
cinématique des poudres dans la formulation analytique de linteraction poudre/écoulement
supersonique est alors la force de trainée qu’on modélise dans la littérature de la projection thermique
par I’équation (Eqg. 3.2).

dv, Eq. 3.1
D _
mpE = FD

3p,m
FD=_p_g_p

| Eq. 3.2
4 p, Dy

Co(Vg = Vo)V =V

Ou les termes p, D, Cp, m et V désignent respectivement une densité, diametre, coefficient de trainée,
masse et vitesse. Les indices ‘p’ et ‘g’ signifient poudre et gaz respectivement.

La vitesse du gaz étant généralement supérieure a celle des poudres lors de I'écoulement
supersonique, |'écriture |I{g — Vp| = (I{g — Vp) simplifie la formulation du probléeme de comportement
cinématique des poudres décrite par les équations (Eq. 3.3 - Eq. 3.4 - Eq. 3.5).

variable temps:ty = t Eqg. 3.3
variable vitesse V,: Vi,o(t = tg) = V,(t)
variable distance Xp,: Xpo(t = to) = Xp(t)

X, Eq. 3.4

—=V
dt p
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dp _3PgCp

2 Eqg. 3.5
dt _4ppr(V:f]_V;’)

L’intégration du probléme non-linéaire (Eqg. 3.3 - Eq. 3.4 - Eq. 3.5) conduit a la solution analytique (Eq.
3.6) qu’on peut établir grace a la propriété W (xe*) = x de la fonction de Lambert W [175]. La branche
W-; de la fonction de Lambert donne les valeurs finies de la vitesse des poudres en fonction de la
vitesse de I'écoulement, de la densité du gaz et du coefficient de trainée. On peut surtout remarquer
gue I'expression analytique de la vitesse des poudres dépend du groupement de parametre p,D, qui
décrit un effet combiné du diamétre de la poudre et de sa densité massique permettant en cela une
considération d’un effet global des caractéristiques des poudres sur leur réponse cinématique via cette
variable p,Dp. La figure (Figure 3.7a) donne la variance expérimentale de p,D, extraite de données de
la littérature qui renseignent une taille minimale de poudres expérimentées en projection a froid [176].
A défaut de pouvoir visualiser des poudres en cuivre a granulométrie fine, il est alors possible de les
représenter en considérant une notion de poudres légéres qu’on caractérise a |'aide de faibles valeurs
de pyD, a 'exemple du cas de I'aluminium. D’autres combinaisons permettent aussi de diminuer
progressivement p,D, vers des valeurs encore plus réduites pour obtenir une variance un peu plus
étendue dans la gamme des poudres légeres. D’ou la considération des cas de poudres de magnésium
et de polymeére PEEK. La valeur minimale que nous obtenons correspond au cas des poudres de PEEK
dont la taille moyenne (Dso=19.25um) est compatible a I'appareil SprayCam. A titre comparatif, un cas
de poudres Cermet de granulométrie trés similaire pour analyser I'effet de la densité sur le
comportement des poudres fines a de plus été considéré. Ces cas de poudres légeres ont donc été
analysés complémentairement au cas des poudres a p,D, élevé pour nuancer au mieux la variance du
facteur ppD,. Le cas Cu_1 (Dsp=50.13um) représente une granulométrie assez répandue dans la
littérature alors que le cas Cu_2 (Dso=79.70um) sert uniquement de référence en termes de poudres
grossieres en plus de permettre une bonne visualisation du comportement cinématique dans le jet
supersonique. L'ensemble de ces variantes de p,D, est synthétisé sur la figure (Figure 3.7b).

( ) Eg. 3.6
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Figure 3.7. Variance de p,D,,. Données extraites de la littérature [176] (a), et variante
expérimentée dans notre étude représentant les poudres légéres (équivalent des poudres fines)
comparativement aux poudres grossiéres (Cu_1) de la littérature (b).
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3.3 Caractérisation expérimentale du comportement
phénoménologique des poudres en projection a froid

3.3.1 Cinématique des poudres dans le jet supersonique

A partir des séries d'images instantanées enregistrées toutes les 50 ms avec un temps d’obturation
minimal de 5us approximativement, le cliché enregistré par ombroscopie correspond a un flux de
particules pendant un temps fini ‘dt’ de 5us au moins. Le temps d’obturation a certainement un effet
sur la quantité de poudres capturées mais il n’est pas possible d’en tenir compte puisqu’on ne peut
pas agir sur ce parametre. Par conséquent, seule une observation cinématique (et non quantitative)
des poudres est alors considérée. La Figure 3.8 montre I'image instantanée de poudres a I'extérieur de
la buse. Le long de I'écoulement (de la zone 1 a la zone 6), chaque cliché indique un jet a faible quantité
de poudres et donc individuellement indentifiables. Leur position respective dans ces jets révele leur
comportement cinématique. En quittant la buse, les poudres occupent des positions aléatoires mais
confinées dans un espace qui correspond a la prolongation du diamétre de la buse sur une certaine
distance (zones 1 et 2). A partir de la zone 3, des poudres commencent a apparaitre a I'extérieur de
cet espace de confinement ol elles se répartissent progressivement dans un plus gros volume au fur
et a mesure de I'éloignement de la buse. En zone 5, une large dispersion apparait alors ce qui donne
déja un premier élément de compréhension sur la cinématique des poudres malgré leur faible
concentration. Pour aborder de telles évolutions de fagon fiable, une succession d’'images instantanées
est considérée.

Zon; 1 0-15m7m Zoeé: 15-30mm Zone 3:30-45mm

EA ER -

Zone 4: 45-60mm Zone 5: 60-75mm Zone 6: 75-90mm
Figure 3.8. Image instantanée du jet de poudres en dehors de la buse, de la zone 1 a la zone 6.

Une répétabilité de la position aléatoire des poudres peut étre envisagée considérant la variance des
clichés. Ainsi, la densification des poudres peut révéler un comportement du groupe grace a
I’échantillonnage fréquentiel d’empilement tous les 750ms (série de 15 images). Ainsi, en dépit de
leurs positions aléatoires, les poudres demeurent dans un jet central en sortie immédiate de la buse,
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relativement stable malgré I'absence de régime établi. Le confinement dans I’espace limité, induit par
le prolongement de la buse, est en cela un phénomeéne répétitif. Il en est de méme pour le
comportement des poudres au fur et a mesure de I'éloignement de la sortie de buse comme l'illustre
la Figure 3.8. Un début d’élargissement par rapport a la zone de confinement axial apparait (zone 3)
pour se poursuivre enfin par une dispersion progressive (Figure 3.9 - Figure 3.11). Il ressort de cette
répétitivité dans le temps, une cinématique de groupe a caractere permanant depuis la zone 1 a la
zone 6.

Figure 3.9. Série séquentielle d’empilement de 15 images dans la zone 1 devant la buse.
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Figure 3.10. Série séquentielle d’empilement de 15 images dans la zone 3 devant la buse.

e b

Figure 3.11. Série séquentielle d’empilement de 15

Un empilement de 100 images (Figure 3.12) représentatif d’une durée de 5s reproduit les faits
constatés sur les séquences courtes de 50ms (cliché instantané) et 750ms (empilement 15 images).
Notons qu’en projection a froid, le temps caractéristique d’une poudre pour parcourir une distance
unitaire de Imm varie de 1 a 20 ps typiquement [175]. Une buse en position stationnaire produit alors
une couche de revétement sur un temps caractéristique de I'ordre de 1ms. Autrement dit, c’est la
durée théorique typique du trajet d’une poudre depuis la zone d’injection dans la buse jusqu’au
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substrat. La durée d’observation associée a I'empilement de 100 images couvre suffisamment la durée
caractéristique de I'’écoulement des poudres et permet en cela de conforter la notion de stationnarité
imputée a la répétitivité des observations ombroscopiques.

Zone 1: 0-15mm Zone 3: 30-45mm

Zone 4: 45-60mm Zone 5: 60-75mm Zone 6: 75-90mm
Figure 3.12. Série séquentielle d’empilement de 100 images dans la zone 1 a la zone 6.

Indépendamment de leurs comportements individuels gouvernés par leurs tailles et leurs positions a
un instant ‘t’ dans I’écoulement du gaz supersonique, on peut confirmer en effet que les poudres
adoptent une cinématique de groupe invariante dans le temps et décrite par des régimes stationnaires.

Le premier régime stable est celui du confinement axial. Le jet de gaz supersonique pénétre
immédiatement dans I'atmosphére en sortie de buse avec une forte vitesse. La force de trainée qui
agit sur les poudres est alors essentiellement axiale, c’est pourquoi elles quittent la buse en formant
un jet axial de taille uniforme correspondant au diamétre de celle-ci, sur une certaine distance (Figure
3.12a). Néanmoins, la trainée axiale ne demeure pas prédominante le long de I’écoulement en raison
de la présence progressive de poudres en-dehors de I'espace de confinement (Figure 3.12b). Une force
radiale commence en effet a dévier la trajectoire des poudres a partir d’'une zone intermédiaire
particulierement visible (zone 2) dans le cas des poudres de cuivre 2. Le jet de poudre n’est plus
complétement axialement uniforme mais commence a présenter une répartition un peu plus étendue
radialement. C'est le deuxieme régime de groupe. Méme si le confinement axial s’atténue, il subsiste
malgré tout puisque la population de poudres reste prédominante dans I'espace axial. On observe ce
second régime stable dans les zones 2 et 3 (Figure 3.12b, c). Ensuite, avec I'éloignement, la zone axiale
s’appauvrit progressivement en poudres (zone 4 a 6). On peut évaluer la proportion de poudres dans
cette zone axiale a I'aide d’un traitement d’image. La zone axiale quantifiée est celle limitée par la
prolongation fictive du diametre de la buse depuis la zone 1 jusqu’a la zone 6. Les ombres générées
par les poudres étant de couleur sombre, les pixels qui les constituent sont encodés d’un niveau de
gris contrasté a celui du fond d’image. Sur I'échelle d’encodage de la nuance de gris de I'image, la
transition de gris a travers une ombre de poudre donne donc un pic numérique qui permet un seuillage
des pixels des poudres. Le nombre total de pixels des poudres par rapport au nombre global de pixels
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de la zone considérée donne ainsi la proportion de poudres dans cette zone. Comme l'illustre la Figure
3.13, I’évolution de ce ratio de la zone 1 a la zone 6 montre de facon quantitative la variation des
poudres dans le jet. Le confinement des poudres dans la zone 1 indique en effet un pourcentage de
matiere de 97.8% essentiellement centrée dans I'axe du jet pour ensuite évoluer vers un taux de 73%
dans la zone 6 en raison de la dispersion (Figure 3.13).

Le jet épars caractérise le troisieme régime stable en termes de comportement cinématique de groupe.
Notons que la dispersion apparait des deux c6tés de I'espace axial, c’est-a-dire qu’il y a autant de
déviation ascendante que descendante. Cette double déviation exclue un role pertinent de la gravité
dont I'effet devrait plutét produire une déviation majoritairement descendante, ce qui n’est pas le cas
ici. Les poudres micrométriques peuvent en effet étre sensibles a un effet de gravité lorsqu’elles sont
surtout soumises a une vitesse de trainée faible [71], [177]. Une faible vitesse de trainée peut prévaloir
par manqgue de pressurisation du gaz principal, ou lors de I'épuisement de I'énergie cinétique des
poudres a une distance assez éloignée de la buse. Ce n’est pas non plus le cas observé ici dés lors que
la dispersion débute dés la zone 2, c’est-a-dire a une distance de 15-30mm devant la buse, alors qu’une
telle distance représente une distance de projection largement utilisée en projection a froid. Une
sensibilité aux perturbations de I’écoulement gazeux semble donc ici plus propice a de tels
phénoménes qu’il devient donc important d’étudier.

100%

1 |ene%

0% 1 92,4%

i 88,1%
80% 82,2%

i 77,3%
0% o 73,1%
60% -
50% -
40%
30%
20%
10% -
0%

1 2 3 4 5 6
Zone

Figure 3.13. Progression du ratio de poudres dans le jet central en raison de la déviation radiale le
long de I'’écoulement axial.

3.3.2 Caractérisation des régimes de jet de poudres

La nature stationnaire du comportement de groupe des poudres a conduit a I'identification de régimes
de confinement et de dispersion. On peut aussi apporter une caractérisation quantitative a partir de
la position spatiale des poudres sur I'image ombroscopique. Le profil de niveau de gris, tracé
radialement a travers le jet, rend en effet mesurable le confinement et la dispersion des poudres le
long de I'écoulement a la sortie de la buse. Le saut de valeur numérique di a la présence de poudres
le long de ce tracé met alors en exergue la zone du jet de poudres. Des profils typiques issus de tels
tracés sont présentés sur la figure (Figure 3.14a). A I'aide des coordonnées de chaque pixel de I'image
observée, on peut alors reconstruire graphiquement le profil de jet le long de I'’écoulement avec ses
caractéristiques dimensionnelles. La variation de la distribution des poudres depuis la sortie de buse
peut donc étre suivie pour en déduire deux parametres principaux : le diametre du jet (noté @jet) et la
longueur du jet uniforme (nommeée distance critique, D). Pour le cas des poudres Cu_2 (Figure 3.14b),
cette distance est de 10mm approximativement. Au-dela, le régime de jet éparse se produit avec un
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diametre de dispersion qui augmente le long de I'écoulement axial (Figure 3.14b). Préconiser un jet
uniforme impose alors de respecter une certaine distance maximale de projection, en I'occurrence
10mm pour cette poudre Cu_2. Cette préconisation est pertinente si la dispersion induit un effet
négatif sur la cinématique des poudres. Comme le phénomene de dispersion est imputable a une
déviation radiale des poudres, un tel effet est envisageable. L’augmentation du diametre du jet,
dispersé le long de I'’écoulement (Figure 3.14b), suggere donc une déviation oblique de la trajectoire
des poudres pouvant entrainer une collision oblique si la distance de projection est supérieure a la
distance critique Dc. Plus le substrat est éloigné de la buse, plus la dispersion est importante et plus la
collision devient oblique !

r (mm)

D;(mm)
6 3 18 4
59 16
44 0 ?9 luo
3 143 l h‘il- |
? o {4
1] [FrT
03 3 : o 2 \l l 'll 1 ' ¥
-14 89 | s
8 1 3
= [l. ||l “i( h,\!u ' ' | g 4%
43 61 o
i
-4 4 4 4
51
61 24
2 2 . X (mm)
i Al zone 1 zone 2 zone 3 zone 4 zone 5 zone 6 0 y ! : . ! : y N ! ¥
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
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Figure 3.14. Profils typiques de niveau de gris dans chaque zone d’observation qui mettent en
évidence la localisation du jet de poudres (a). Reconstitution du diamétre de jet de poudres le long
de I’écoulement pour le cas Cu_2 (b).

En projection a froid, quelques études ont été consacrées a |'effet de collisions obliques [178]—-[184].
Contrairement a une collision normale a la surface d’un substrat, une collision avec un angle
d’incidence impose une vitesse d’impact tangentielle et en conséquence un mouvement tangentiel
des poudres lors de leurs collisions sur le substrat [181], [182]. La poudre se déforme
préférentiellement dans la direction tangentielle. L'impact oblique peut ainsi faciliter un aplatissement
de la matiére mais aussi s’accompagner d’'un mouvement tangentiel qui favorise une décohésion
localisée entre la poudre et le substrat (Figure 3.15).

Effective
plastic strain

Figure 3.15. Effet de I'angle de projection sur le comportement a I'impact d’une poudre : 90° (a),
75° (b), 60° (c) et 45° (d) [182].
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Bien évidemment, un tel phénomeéne tend a s’accentuer avec I'augmentation de I'angle de collision.
L'adhésion entre les deux matériaux se trouve alors réduite tout comme les performances du
revétement [182]-[184]. Une étude comparative entre plusieurs collisions obliques a montré de plus
une réduction de I'épaisseur du revétement avec I'augmentation de I'angle d’impact. Le phénomeéne
de rebond des poudres devient en effet de plus en plus prédominant. Des évaluations de rendement
de dépot montrent d’ailleurs clairement une diminution rapide au-dessous d’'un angle critique de
collision (Figure 3.16) (réduction de la vitesse de collision [178]—[180] en plus des effets de cinématique
tangentielle [181], [182]).
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Figure 3.16. Effet d’une collision oblique sur le rendement de dépot. Existence d’angles critique de
collision (a) et réduction du rendement a cause de I'angle d’impact qui réduit la vitesse de collision
normale (b) [178].

Mais il existe aussi un second seuil critique en dessous duquel le rendement devient négligeable (angle
d’incidence trop important) di aux forts rebondissements des particules. Dans la littérature, des
études empiriques et analytiques évaluent ce second seuil critique entre 40° et 60° [178], [180]. Des
angles importants peuvent ainsi empécher la formation de revétements [178], [180], [185]-[188]. Ces
résultats mettent donc en exergue un réle préjudiciable d’une collision oblique qui prévaut dans un jet
dispersé en raison de la déviation radiale de la trajectoire des poudres comme précédemment
explicité. La dispersion étant plus significative en s’éloignant de la buse, cet effet de collision oblique,
imputable a une dispersion, est d’ailleurs identifiable [189]. Sur plusieurs distances de projection
expérimentées (de 10mm a 110mm), une dispersion a été mise en évidence grice a la largeur du
revétement qui augmente avec la distance de projection (Figure 3.17). En outre, I'aspect visuel du
revétement montre un état d’oxydation plus important pour la distance de projection la plus courte,
et de moins en moins prononcé avec I'augmentation de la distance de projection. On peut attribuer a
cet état d’oxydation une élévation de température plus importante compte tenu du fort taux de
déformation plastique. Le jet de poudre étant moins dispersé, il favorise en cela une forte quantité de
poudres a collision normale et une vitesse normale plus élevée. Bien évidemment, avec I'augmentation
de la distance de projection, il a aussi été démontré que I'épaisseur du revétement diminue. Ce constat
a été généralisé a tous les cas de poudres étudiées par les auteurs (Cu, Al, et Ti). Il en ressort un effet
de dispersion négatif et généralisable qui peut limiter davantage la capacité de la projection a basse
pression a produire un rendement de dép6t élevé. Les conditions opératoires optimales deviennent
alors difficiles a identifier, surtout pour les poudres fines, plutot adéquates pour optimiser la vitesse
de collision. Aujourd’hui, il n'y pas de résultats factuels qui permettent de bien cerner le
comportement cinématique des poudres fines en projection a froid.

94



Chapitre 3. Analyse expérimentale et caractérisation du comportement en vol des poudres en projection a
froid

ce de projection révélant une nature de jet dispersé identifiable par la
largeur du revétement et son aspect oxydé [189].

o
o

3.3.3 Optimisation des jets des poudres selon les caractéristiques matieres

Dans la perspective de pouvoir étudier la réponse cinématique des poudres a faible taille, c’est-a-dire,
en-dessous de 10um, un effet en termes de p, D), a donc été privilégié. Suivant la nature des poudres
étudiées (Cu_2, Cu_1 Al, Mg et PEEK), une diminution progressive du facteur apparait ce qui permet
une analyse comparative de chacune d’entre elles. Les poudres PEEK et Cermet sont des cas
supplémentaires a granulométrie fine (d10=8um) qui permettent d’analyser le comportement des
poudres légeres. Comme en témoigne la Figure 3.18, plus la valeur de p,D,, diminue, plus il y a de
dispersion du jet. Dans tous les cas, le diamétre du jet augmente dans le sens de I'’écoulement mais
cette augmentation évolue suivant les matériaux (cas Cu_2 au cas Mg) et plus particulierement pour
les poudres légeres (Mg) sensibles au phénomene de dispersion par la composante radiale de la vitesse
d’écoulement du gaz.
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Figure 3.18. Comparaison du profil de diamétre de jet de poudres le long de I'écoulement :
confrontation entre les cas Cu_2, Cu_1, Al et Mg.

La loi de Newton (Eq. 3.1-Eq. 3.2) décrite au chapitre (§3.2) conduit ici a une explication. La résolution
analytique de cette loi donne en effet la variation incrémentale de position d’'une poudre selon le
terme &y, représentatif de cette variation (Eq. 3.7). Une évolution en fonction de p,D, peut
apparaitre :

4 p, Dy 3pyCp Eq. 3.7

Sy, = V.ot —~ 2 Pogl1 + 2L 2 sy — v
p g 3ngD 9 4‘Ppr (g pO)
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OuU py est la densité du gaz et V; sa vitesse. 8t représente le temps de résidence sur la distance 6y,
parcourue par la poudre.

Dans une préoccupation d’interprétation plutdt qualitative que quantitative, des valeurs
représentatives pour les autres parametres de I'équation (Eqg. 3.7) ont été adoptées (dt=5us). C'est la
durée typique pour une distance maximale de 1mm correspondant a la plage de nombre de Mach
(Mach 1-2) en projection a basse pression [190]. Pour le coefficient de trainée Cp, la valeur de 0.4
(objets a forme sphérique) a été fixée. Concernant la valeur initiale V}, c’est-a-dire la vitesse de la
poudre lorsque 8y, = 0, on considere une approximation Vy,, = alj, en utilisant une faible valeur du
coefficient a (¢ = 0.1).

Avec ces données approximatives, la variation incrémentale 8y, est simulée en fonction de V; sur la
plage rencontrée en projection a froid a basse pression (300-600m/s). 8y, étant une fonction
croissante sur la plage V; et décroissante sur la plage de p, D), I'évolution de 6y, avec I'augmentation
de p, D), et de V; est donc facilement mise en évidence (Figure 3.19). De tels constats expliquent Ia
sensibilité cinématique des poudres légeres dont la trajectoire peut étre facilement déviée par la
composante radiale de V. La sensibilité des poudres Mg a V; est d’autant plus probant si on observe
I’évolution du ratio de poudres dans la zone axiale. Il a pu étre constaté que ce ratio chute
progressivement pour les poudres Cu_2, Cu_1 et Al (Figure 3.14). La zone axiale contient en effet, de
moins en moins de poudres le long de I’écoulement en raison de la dispersion progressive (Figure 3.20).
Pour la poudre Mg, un appauvrissement brutal de la zone axiale, dés la zone 2 est a constater. D’ailleurs
dans cette zone, le diamétre du jet de poudres Mg est supérieur a celui des autres et atteint sa taille
maximale dés la zone 2. De la zone 2 a la zone 6, il n’a pas d’ évolution significative du ratio de poudres
dans la zone axiale. Ce ratio reste donc stable alors qu’il diminue progressivement dans les cas Cu_2,
Cu_1 et Al. Cette stabilisation s’explique aussi par la sensibilité de I'incrément de position a p,D,, et
V. Comme la vitesse du gaz est plutét dirigée axialement le long de I’écoulement dans la zone axiale,
la faible valeur p, D, des poudres Mg, combinée a la composante axiale de 1, entraine les poudres
axialement en les confinant ainsi dans la zone (axiale). Une partie des poudres de Magnésium semble
donc moins sensible a la composante radiale de Vj; et reste dans la zone axiale. L'autre partie des
poudres est déviée dés la zone 1 pour se disperser ensuite progressivement pour former le large jet
de matiére. Les images enregistrées dans chaque zone donnent une visualisation qualitative de ce
phénomeéne. Pour les cas Cu_1 (Figure 3.21) et Al (Figure 3.22), la dispersion ne devient importante
gu’a partir de la zone 3 alors que dans le cas Mg, elle est tres significative des la zone 2 aprés un début
d’évolution dés le milieu de la zone 1 (Figure 3.23).
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Figure 3.19. Variation incrémentale analytique de position d’une poudre typique révélant la
sensibilité aux déviations de trajectoires avec la variation de V; et de p,, D,,.
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Figure 3.20. Progression du ratio de poudres dans la zone centrale du jet axial le long de
I’écoulement : comparaison entre les différents cas de poudres.

Zone 1: 0-15mm Zone 2:15-30mm

Zone 4:45-60mm Zone 5: 60-75mm Zone 6: 75-90mm

Figure 3.21. Evolution du jet de poudres pour le cas Cu_1.
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Zone 2:15-30mm

Zone 4:45-60mm Zone 5: 60-75mm Zone 6: 75-90mm
Figure 3.22. Evolution du jet de poudres pour le cas Al.

Zone 1:0-15mm Zone 2:15-30mm Zone 3:30-45mm

Zone 4: 45-60mm Zone 5: 60-75mm Zone 6: 75-90mm

Figure 3.23. Evolution du jet de poudres pour le cas Mg.

Ainsi, comme l'illustre la Figure 3.23, une dispersion éparse des poudres les plus légeres apparait

clairement et semble plus facilement dépendante de la variance du terme p,D,. A partir de tels

résultats, il est aussi possible de quantifier la distance critique de jet uniforme et de comparer les
différents cas de poudres selon I’évolution axiale du diametre de jet par rapport a la valeur du diametre
en sortie immédiate de la buse. Connaissant le ratio @jet/@x-omm évalué le long de I'écoulement, une
distance critique comparable entre les cas Cu_2, Cu_1, Al et Mg a pu étre estimée a partir d’un critére
de jet uniforme correspondant a une valeur de @jet/®x-omm proche de 1 (Figure 3.24a). La distance
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critique D¢ est comprise entre 2mm et 4mm ce qui révele un jet uniforme a taille caractéristique
identique pour ces quatre cas de poudres.
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Figure 3.24. Variation du ratio @jet/@x=0mm le long de I'écoulement montrant les régimes de jet
uniformes et dispersés avant et aprés une distance critique en sortie de buse. Tendance de
dispersion a travers les variantes Cu_2, Cu_1, Al et Mg (a) non extrapolable vers des valeurs de PpDp
plus faibles (b).

La sensibilité unique a la vitesse axiale du gaz au voisinage immeédiat de la sortie de buse est
prédominante pour ces cas. Bien que p,D,, diminue a travers les variantes Cu_2, Cu_1, Al et Mg, le
seuil de D, est relativement similaire malgré la dispersion variable constatée au-dela de ce seuil en
particulier pour les poudres les plus légéres. Si cette tendance de dispersion a pu étre mise en évidence
avec la diminution progressive du facteur p,D,,, elle ne semble plus extrapolable pour des valeurs de
pPpDyp plus faibles. En effet, ce qui a été observé avec la poudre de Mg ne I'est plus dans le cas de
poudre PEEK. Tout d’abord, la dispersion des poudres de PEEK n’apparait qu’aprés une distance
relativement longue devant la buse, au moins trois fois supérieure a la distance critique de la poudre
Mg (Figure 3.24b). Ensuite, la densité de poudre dans la zone centrale du jet axial diminue
progressivement sans chute brutale, suivie d’'une absence d’évolution significative comme dans le cas
de la poudre Mg (Figure 3.20). En outre, le long de I'écoulement, aucune dispersion significative n’est
observée. Contrairement au Magnésium, la dispersion des poudres de PEEK n’occupe pas I'intégralité
de la fenétre d’observation. Bien au contraire, elles restent relativement dans la partie centrale tout
au long de I'écoulement axial depuis la zone 1 jusqu’a la zone 6 (Figure 3.25). Ce constat est également
observé pour la poudre de Cermet, laquelle a en effet une granulométrie identique a celle de la poudre
de PEEK (Figure 3.26).

Le comportement paradoxal entre les poudres de Mg et de PEEK rend difficile I'établissement d’une
réponse cinématique généralisable au cas des poudres légeres. Il est trés clair que I'équation
analytique (Eqg. 3.7) ne peut pas étre utilisée pour bien expliquer le comportement paradoxal du PEEK.
Peut-étre, il y a une force qui peut expliquer le comportement mais a I'heure actuelle, ce n'est pas tres
clair. Il semble alors exister d’autres effets dissociables du parametre groupé p,D,, comme I'écart de
diameétre. La poudre de Mg présente en effet une granulométrie standard (Dso=55pm) un peu éloignée
de la taille des poudres de PEEK (Dsp=19um, D1o=8um). La différence de jet entre ces deux poudres
peut alors étre attribuée a un effet granulométrique. La comparaison avec la poudre Cermet conforte
d’ailleurs une telle hypothese. La granulométrie identique a celle de la poudre PEEK reproduit
phénoménologiquement et quantitativement la réponse cinématique de la poudre PEEK (Figure
3.24b), mais avec une dispersion un peu plus atténuée au-dela de la distance critique De.
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Chapitre 3. Analyse expérimentale et caractérisation du comportement en vol des poudres en projection a

froid

Zone 1: 0-15mm Zone 2: 15-30mm Zone 3:30-45mm
Zone 4: 45-60mm Zone 5: 60-75mm Zone 6: 75-90mm

Figure 3.25. Evolution du jet de poudres pour le cas PEEK.

Zone 3:30-45mm

Zone 1: 0-15mm Zone 2: 15-30mm
Zone 4: 45-60mm Zone 5: 60-75mm Zone 6: 75-90mm

Figure 3.26. Evolution du jet de poudres pour le cas Cermet.

Le ratio @jet/ @x-omm Varie plus faiblement par rapport au cas PEEK. Cette atténuation est imputable a la
densité massique du Cermet qui est normalement plus élevée que celle du PEEK bien que la poudre
Cermet soit de nature poreuse. Elle est en effet constituée d’agglomérats de poudres sphériques tres

fines (Figure 3.27a).
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(b)
Figure 3.27. Caractéristiques morphologiques des poudres de Cermet : agglomérats poreux a
forme sphéroidal (a) et de PEEK : forme irréguliere (b).

Toutefois, la densité massique du Cermet est en général dix fois plus élevée que celle du polymere
PEEK. Ce ratio est suffisamment élevé pour que l'incertitude liée au volume de porosités dans les
agglomérats puisse rapprocher la densité réelle de la poudre Cermet a celle de la poudre PEEK. Pour
s’en convaincre, la compacité d’'un empilement cubique simple peut étre considérée. Dans une telle
configuration (la plus défavorable), la compacité vaut 0.51 (C=mt/6), ce qui correspondrait a une poudre
Cermet de densité réelle au moins cing fois celle de la poudre PEEK. L'effet de la densité atténue donc
aisément la dispersion du jet de Cermet par rapport a celle du jet de PEEK. La poudre Cermet apparait
moins sensible a la dispersion en raison de sa densité massique plus élevée (Figure 3.24b). Mais outre
la densité de matiére, le facteur de forme des particules peut aussi influencer de tels comportements.
On remarque en effet que la morphologie des poudres Cermet est de nature sphéroidale (Figure 3.27a)
alors que les poudres PEEK présentent une forme irréguliere (Figure 3.27b). Dans la littérature de la
projection a froid, il est reconnu que les poudres de forme irréguliére atteignent des vitesses en vol
plus élevées de par leur inertie plus importante [191]-[193]. Cet effet d’inertie augmentée s’explique
par la morphologie irréguliere qui accélére une séparation de la couche limite a la surface externe de
la poudre, et en conséquence un gradient de pression qui produit plus d’inertie.

Le coefficient de trainée s’en trouve augmenté et la poudre devient alors plus sensible a la vitesse
d’écoulement du fluide. Avec un tel effet, les poudres de PEEK (irréguliéres) deviennent plus sensibles
aux composantes radiales du fluide supersonique, d’ou leur dispersion plus prononcée
comparativement aux poudres Cermet. Bien évidemment, I'effet de dispersion, lié a la forme des
poudres, peut se cumuler a I'effet de dispersion lié a la densité.

Notons également qu’avec la considération de compacité minimale (C=m/6), I'effet granulométrique
apparait aussi comme un facteur d’influence sur le comportement paradoxal des poudres légeres. En
considérant C=rt/6, la poudre Cermet présente en effet une variance p, D,, similaire a celle de la poudre
Al (Figure 3.28), alors que son comportement cinématique est identique a celui de la poudre PEEK
(Figure 3.24b). Une telle confrontation laisse donc apparaitre une difficulté de discernement quant au
comportement des poudres fines basée essentiellement sur le terme p, D,,. D’ailleurs, sur la base de
ce parametre, des poudres fines de diametre [5-10um] donnent une plage de p, D, proche de celle de
I"aluminium (Figure 3.27). Ceci suppose que ces poudres se comportent comme les poudres Al, c’est-
a-dire qu’elles sont tres sensibles a une dispersion alors que les diameétres fins favorisent I'effet opposé
(poudres confinées).
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Figure 3.28. Variance expérimentale de p,D,, pour les poudres légeres (Al, Mg, PEEK, WC-Co) et
identification de la plage granulométrique fine proche de la variance p,D,, de la poudre PEEK
laquelle produit expérimentalement un jet uniforme sur une distance longue devant la buse.

Pour obtenir une valeur de p, D,, proche du cas PEEK, afin de favoriser un jet confiné sur une distance
plus longue, des poudres de granulométrie encore plus fine [1-5um] devraient donc étre considérées
bien que le comportement réel de telles poudres demeure encore un facteur inconnu. Ces deux plages
de granulométrie fine appliquées a I'aluminium indiquent une variance proche du cas PEEK et suppose
en cela un comportement cinématique également similaire a celui des poudres PEEK. Rappelons que
le jet uniforme sur une longue distance produit par les poudres PEEK et Cermet représente une
situation qui permet de minimiser le phénomeéne de dispersion et ses effet négatifs sur le rendement
tel que spécifié dans la section précédente (cf. §3.3.2). Préconiser des poudres fines (8-20um) peut
donc convenir pour un gain vélocimétrique avec un jet plus homogéne sur une distance de projection
plus large. En effet, les distances de projection en projection a froid sont généralement comprises
entre 10mm et 50mm [191]. Dans la littérature, des courtes SoD sont trés souvent utilisées sur la base
d’un argument d’énergie cinématique maximale en sortie immédiate de la buse. Lorsque le rendement
de dépot devient tres sensible aux conditions opératoires, comme c’est le cas en projection a basse
pression, travailler dans la zone de jet uniforme (sans dispersion) peut donc garantir un rendement
maximal. Toutefois, lors de la métallisation de polymére, une courte distance de projection peut
présenter un effet préjudiciable : le revétement se délamine ou s’érode [194], [195]. L’état de I'art a
ce sujet met en exergue d’ailleurs toute la difficulté pour optimiser les conditions d’élaboration des
revétements. Si les faibles distances de projection apparaissent inappropriées pour la métallisation de
polymeéres, les grandes SoD quant a elles sont plutot sujettes aux phénomenes de dispersion pouvant
altérer alors le rendement. D’ou I'intérét d’un jet uniforme et long tel qu’observé avec les poudres
PEEK et Cermet. Sur la base de notre étude comparative, la préconisation de poudres fines semble
convenir mais il subsiste une interrogation sur I'effet granulométrique qui a montré un comportement
paradoxal des poudres légeres. Il a été impossible de cerner par notre analyse expérimentale
ombroscopique, I'effet de taille des poudres pourtant factuel. Ceci est sans doute lié a I'origine du
phénoméne de dispersion que nous n’avons pas pu clairement identifier avec |'observation
expérimentale. Cette analyse phénoménologique, avec une approche par la simulation numérique
devient donc intéressante.

102



Conclusion et positionnement

L’état de I’art en projection a froid a basse pression souffre de maniere générale d’un faible rendement
de dépot (limité a 40%) malgré différentes tentatives d’amélioration. Le r6le fondamental de la vitesse
des poudres est bien évidemment toujours un point de discussion majeur dans la littérature et les
perspectives d’'amélioration du rendement de projection s’orientent toujours vers |’optimisation de ce
parameétre cinématique. Pour aider a de tels objectifs, ce chapitre a dressé une revue concise sur la
compréhension du comportement cinématique des poudres en projection a froid. Cette revue inclue
le cas des poudres a granulométrie fine, majoritairement pressenties pour optimiser les rendements.
Néanmoins, par diverses interprétations, il ressort une difficulté de bien cerner le comportement des
poudres y compris celui des poudres fines. La projection a froid a basse pression de ces poudres semble
en effet laborieux et nécessite une compréhension phénoménologique de leur comportement en vol.
C'est précisément |'objectif de ce chapitre qui a privilégié une observation expérimentale du jet de
poudres a l'aide d’une visualisation dynamique. Pour ce faire, un systeme d’imagerie rapide a
illumination intense par impulsions laser nanosecondes projette les ombres des poudres sur un
capteur haute résolution CCD. C’'est un systeme commercial (SprayCam) qui permet une acquisition de
20 images par seconde dont la résolution de 16um/pixel est compatible a la granulométrie standard
en projection a froid, mais aussi aux poudres fines de taille typique Dso=15um explorables pour
I'optimisation du rendement. Des tailles inférieures a celles-ci n’étant plus appropriées a I'observation
expérimentale, une gamme granulométrique adéquate mais associée a différentes densités massiques
pour considérer des poudres légeres et fines a donc été étudiée. Pour cela, la variance proposée est
basée sur le terme de parametres groupés p,D,, lequel décrit la force de trainée qui gouverne la
réponse cinématique des poudres selon la loi de Newton. La variance de poudres a donc été considérée
sur les valeurs de p, D, élevées a faibles, a travers différentes nuances de poudres : Cu_2 (Dso=79um),
Cu_1 (Dso=50um), Al (Dsg=41um), Mg (Dso=55um), PEEK (Dsop=19um), Cermet (Dso=18um). C’est le cas
des poudres de PEEK, faible taille et faible densité massique, qui a été retenu comme cas représentatif
du comportement des poudres fines.

La comparaison de ces poudres a révélé un comportement générique. Elles adoptent unanimement
un comportement phénoménologique décrit par un jet uniforme en sortie immédiate de la buse suivi
d’une dispersion lorsqu’on s’en éloigne. Une caractérisation quantitative a donc été proposée a partir
de cette observation. Le régime de jet uniforme est caractérisé par son diametre et sa longueur. Pour
toutes les poudres, un diameétre quasi-identique et correspondant au diamétre interne de la section
droite de I'extrémité de la buse a été identifié. L'écoulement supersonique en sortie immédiate de la
buse étant axialement prédominant, les poudres se trouvent entrainées axialement formant ainsi le
jet uniforme. La transition vers le jet dispersé donne la limite en longueur du jet uniforme, appelée
distance critique dés lors que la dispersion peut altérer les conditions d’élaboration du rendement. En
effet, une telle variation de trajectoire peut entrainer une collision oblique des particules sur le
substrat. Or, une revue de la littérature sur les essais de projection a collision inclinée montre une
réduction du rendement de projection en raison des vitesses tangentielles créées lors de I'écrasement
des poudres sur le substrat. Plus I’angle de collision est incliné, plus le rendement chute en s’annulant
drastiquement. Cette sensibilité met en évidence I'intérét de distinguer la zone de jet uniforme par
rapport a la zone de jet dispersé a travers la notion de distance critique. La caractérisation quantitative
de la dispersion des particules a porté essentiellement sur I'évolution du diamétre du jet le long de
I'écoulement. Il a été clairement observé que la variance de p, D, affecte ces deux parametres
caractéristiques. Pour les cas Cu_2, Cu_1, Al et Mg, le diametre de dispersion augmente lorsque p, D,
diminue. Ce résultat semble trivial puisque plus les poudres sont Iégeres, plus elles sont sensibles a la
vitesse radiale du gaz au-dela de la distance critique, qui est toutefois quasi-identique pour ces quatre
poudres. Ce constat peut supposer par déduction que la poudre PEEK, plus Iégére que la poudre Mg,
présente une dispersion plus importante avec une distance critique plus petite. Pourtant, c’est le cas
contraire qui se produit révélant en cela un comportement paradoxal des poudres fines. Les poudres
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PEEK sont en effet confinées axialement sur une longueur quatre fois supérieure a la distance critique
de la poudre Mg. Le diameétre de dispersion en de¢a demeure faible puisque les poudres restent dans
la fenétre d’observation sur toute la longueur de la zone d’observation (0-90mm). On constate
d’ailleurs le méme comportement pour la poudre Cermet qui présente une granulométrie fine,
identique a celle de la poudre PEEK, mais une valeur p, D, plut6t proche de celle de la poudre Al. Il en
ressort alors un effet de taille des poudres qui explique I'absence de dispersion significative dans les
cas PEEK et Cermet. Une suggestion de granulométrie de I'ordre 10-19um pour une projection a
dispersion minimisée peut alors étre proposée. Néanmoins, malgré ces résultats factuels, les
observations expérimentales n’ont pas permis d’identifier clairement ni I'origine de ce phénomeéne de
dispersion, ni son effet contradictoire dans la gamme des poudres a faibles p,D,. Une analyse
phénoménologique a partir d’'une simulation numérique est alors proposée dans le chapitre suivant
pour mieux cerner cette problématique.
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Chapitre 4. Etude des interactions poudres/écoulement supersonique
en projection a froid : analyse phénoménologique par la simulation
numérique CFD
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse
phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Introduction

Bien que le procédé Cold Gas Dynamic Spray (CGDS) ne soit plus une technologie émergente, il y a
encore des phénomenes qui laissent beaucoup de place a I'amélioration, en particulier en ce qui
concerne 'optimisation du rendement de dépét. Pour ce faire, la compréhension du comportement
des poudres dans l'écoulement supersonique est une étape indispensable. Comme évoqué
précédemment, différentes réponses du jet de poudres peuvent étre observées en raison notamment
de la sensibilité des poudres tout comme le comportement réel de I'’écoulement supersonique en
sortie de buse. Fondamentalement, les études actuelles relient rarement les résultats aux principes
fondamentaux de la mécanique des fluides, seuls quelques-uns de ces aspects sont considérés. Par
exemple, aucun lien n'est établi avec les écoulements chargés de particules ([196]) ou la dispersion
des particules dans les jets ([197], [198]), la recherche fondamentale dans ces domaines est toujours
en cours. De méme, les études sur les jets libres compressibles sont toujours d’actualité et fournissent
fréquemment de nouvelles informations (effet des structures de choc et d'expansion dans le régime
supersonique sur l'autosimilarité du jet et les distributions moyennes du nombre de Mach) ([199]). De
plus, la collision inter-particules au sein d’une buse susceptible de conduire a une dispersion de ces
derniéres est aussi pertinente a étudier [200]. Les effets de I'augmentation du nombre de Stokes et de
la polydispersité sur les fréquences de collision ([201]) deviennent donc particulierement pertinents
pour I’étude des phénomenes de projection a froid.

Néanmoins, les connaissances qui émergent de ces travaux sont rarement trouvées dans la littérature
appliquée a la projection a froid. Bien que l'imagerie Schlieren soit possible [202], il est généralement
impossible de mesurer la phase gazeuse avec la phase solide présente de maniére quantitative. Dans
certaines applications, de faibles concentrations de gouttelettes accompagnées de procédures de
mesure avancées peuvent atteindre de tels objectifs [203]. Malheureusement, dans le cas du cold-
spray, la phase solide n'est pas combinable avec les traceurs de la phase gazeuse. Bien que ce probleme
reste encore aujourd’hui non résolu, des techniques avancées telles que la vélocimétrie astigmatique
(PTV) peuvent malgré tout fournir des détails intéressants sur les trajectoires des particules et leurs
conditions d'impact proches du processus considéré [204]. Il existe plusieurs méthodes pour
surmonter de telles recherches. Pour simuler des phénomenes complexes en deux dimensions, la
simulation dynamique des fluides (CFD) est souvent utilisée. Pour compléter, la détermination
expérimentale du comportement d'écoulement réaliste est également possible mais reste complexe
et colteuse. Enfin, la simulation du comportement du flux de gaz a I'aide de la méthode de résolution
directe des équations de Navier-Stokes conduit au comportement phénoménologique du gaz a
I'intérieur et a I'extérieur de la buse.

La turbulence est un régime d'écoulement avec des fluctuations de vitesse chaotiques. Celui-ci est
présent dans la majorité des applications d'ingénierie et reste encore aujourd'hui un enjeu important.
Pour mieux comprendre I'écoulement phénoménologique en projection a froid, une investigation
approfondie utilisant la méthode de résolution directe des équations de Navier-Stokes est adoptée
dans cette étude, puis comparée a une analyse avec la méthode RANS (Reynolds Averaged Navier-
Stokes). Ce Chapitre commence alors par un état de I'art sur la modélisation et simulation numérique
de I'écoulement diphasique en projection a froid pour situer I'intérét de l'utilisation d’une telle
approche. La capacité de prédiction réaliste de cette approche, et plus particulierement la
reproduction de la cinématique expérimentale de dispersion des poudres, sera alors discutée.
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4.1 Etat de I'art sur la modélisation et simulation numérique d’un
écoulement diphasique en projection a froid

Dans la littérature de la projection a froid, le comportement phénoménologique du gaz supersonique
a la sortie de la buse est souvent étudié expérimentalement a |'aide de dispositif strioscopique depuis
le début des années 1990. Ce type d'observation visuelle a surtout permis de caractériser les variations
brutales de densité dues a la détente du gaz pressurisé. Il en ressort essentiellement une description
de phénomenes d’ondes de choc selon la pression atteinte en sortie de buse. La détente est en général
exempte d’onde de choc lorsque la pression décroit en convergeant parfaitement vers la valeur de la
pression externe. La pression en sortie de buse est alors égale a la pression ambiante. Ce régime
d’écoulement, dit isentropique, est en général considéré comme optimal pour atteindre une vitesse
supersonique réguliere en sortie de buse. Il est préconisé pour éviter des discontinuités de vitesses et
permettre en cela une énergie cinétique maximale. L'obtention d’un écoulement isentropique limite
toutefois la latitude des parameétres opératoires alors que les buses de travail en projection a froid sont
exploitées sur une large plage de pression et de température pour couvrir un large spectre de
matériaux. La projection a basse pression utilise la plage 6-12bar et celle a haute pression se situe en
général entre 20-40bar. Dans ces conditions, la pression en sortie de buse lors de la détente est
respectivement en-dessous ou en-dessus de la pression atmosphérique ambiante. On parle
d’écoulement sur-détendu ou sous-détendu. La pression s’adapte dans le milieu ambiant le long du jet
axial jusqu’a ce gu’elle atteigne la valeur de la pression atmosphérique. Cette adaptation produit des
discontinuités brutales de densité qui forment des ondes de choc observables expérimentalement. A
I"aide d’un dispositif commercial SprayWatch, Ning et al. ont mis en évidence expérimentalement cette
perturbation lors d’une projection a basse pression [205]. La visualisation montre une description
claire de la structure des ondes de chocs. (Figure 4.1). En utilisant le modéle isentropique, une partie
de la littérature [88] calcule des caractéristiques du jet pouvant inclure ainsi les parameétres de la
buse, la poudre, les conditions de fonctionnement et effectuer des analyses paramétriques rapides
[206], [207]. Cependant, cette approche reste un outil préliminaire de détermination qui ne permet
pas d'analyser le comportement réel de I'écoulement lequel nécessite en effet une simulation
numérique CFD.

Buse
Disque de mach

Onde de choc oblique

o \
= J‘ p A ]
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¢ v .

30mm 20mm  10mm Sortie de buse
Figure 4.1. Observation par SprayWatch du jet de gaz sous N, [205].
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La compréhension du comportement phénoménologique des particules demeure un sujet d'analyse
intéressant. Les performances informatiques actuelles permettent un calcul CFD plus rapide pour les
problémes d’écoulement complexe et compressible [106]. Schmidt et al. [36] ainsi que Yin et al. [208]
ont démontré des méthodes numériques couramment utilisées pour étudier des parameétres
d’écoulement en projection a froid. lls ont généralement souligné la capacité de la simulation RANS k-
€ (Reynolds Averaged Navier-Stokes) a caractériser I’écoulement supersonique en projection a froid
par rapport a diverses mesures expérimentales. En général, cette approche donne une bonne
description des ondes de choc a I'extérieur de la buse [108], [202], [209], tout comme a l'intérieur
[209], [210].
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Schmidt et al. (Figure 4.2) ont analysé avec la simulation RANS k-€ , différentes distributions de vitesse
de gaz selon le type de buse en forme de trompette (type 2: Papyrin) [211], [212] , ou en forme de
cloche (MOC 24)). Les résultats ont montré que la distribution de vitesse semble plus homogéne pour
le type MOC en raison d’un écoulement du gaz qui réduit le mélange avec I'atmosphére environnante.
Il a aussi été constaté que plus I'homogénéité est élevée, plus les vitesses de gaz contribuent a une
accélération efficace des particules.
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Figure 4.2. Contours de vitesse des jets libres aux sorties de buses suivant leurs forme : buse en
forme de trompette (a), buse en forme de cloche (b)[36].
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L'approche RANS k-E peut ainsi donner une meilleure connaissance de I"’écoulement du gaz et des
particules[106]. Tabbara et al. ont aussi utilisé un modeéle 2D RANS k-& pour observer les ondes de choc
en sortie de la buse (Figure 4.3).
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Figure 4.3. Contours de vitesse (m/s) a la sortie de la buse avec les différents régimes
d'écoulement [106].

Ainsi, plusieurs études ont adopté la simulation RANS k-E dans le développement du procédé de
projection a froid. On peut citer I'optimisation du profil de buse en faisant varier sa longueur et son
taux d'expansion [213], [214] afin de visualiser son influence sur les phénomeénes de choc d'arc, sur la
vitesse des particules [89], [108], les conditions d'écoulement du gaz [46], les trajectoires des particules
[215] ou enfin sur les aspects thermodynamiques [88]. Winnicki et al. décrivent la présence d'ondes
de choc a une pression d'entrée de 7bar et ont démontré, lors de I'augmentation de la pression, le
mouvement d'ondes de choc vers I'extérieur de la buse. Il ont également observé que I'augmentation
de la pression réduit l'intensité de I'onde de choc [88]. Face a de telles variations, la vitesse des
particules de poudre est affectée par la taille des particules [89], [213], [214], [216] et par la nature du
matériau (effet de la densité de matiéere) [89], [108], [217]. Han et al. par exemple, ont proposé une
analyse 3D pour étudier l'effet du choc de l'arc sur la vitesse des particules pour différentes
granulométries d'aluminium [218]. lls ont remarqué, qu'a travers le choc de l'arc, les particules
pouvaient étre ralenties en raison de I'augmentation de la densité du gaz et de la diminution de sa
vitesse. D'apres leurs résultats, les particules de petite taille sont plus facilement ralenties par les chocs
de compression. Pour ce faire, Karimi et al. [215] ont développé un modele plus spécifique avec une
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buse de forme ovale dans le but de générer une vitesse de particules élevée. La validation de la vitesse
avec les résultats expérimentaux a I'aide d’'un anémometre laser Doppler (LDA) nécessite néanmoins
des améliorations supplémentaires. De plus, Tabbara et al. ont utilisé un modele 3D pour étudier la
dispersion des particules en utilisant différentes buses a section droite différentes [219]. Les onde de
choc apparaissent devant le substrat en raison d'une sous-expansion du jet [220]. Il est difficile pour
les poudres, alors, de se déposer a la surface du substrat. A I'aide d’'un modéle 3D, Huang et al. ont
également étudié le champ d'écoulement du gaz d'entrainement a l'intérieur et a I'extérieur de la buse
[221]. La pression du gaz diminue jusqu'a la pression ambiante peu de temps apres la gorge de la buse
(Figure 4.4a). Le but de I'étude est donc de trouver le meilleur emplacement du distributeur de poudre
en concevant différentes connexions (direction radiale) dans les sections convergentes. La simulation
numeérique a permis d’identifier I'emplacement ou la pression est trés faible de telle sorte que le débit
massique soit le plus élevé (effet d'aspiration), puis la force de trainée la plus élevée pour les particules.
Ce débit massique peut étre contrdlé en faisant varier la dimension du trou et le diametre d'entrée du
gaz. Mais les auteurs ont également indiqué une érosion sur la buse en raison de la l'impact des
particules sur la paroi. Ce comportement semble principalement d( aux phénomeénes d'écoulement
(onde de choc normale) mais la vitesse des particules differe (Figure 4.4b). Une buse d'alimentation en
poudre axiale a donc été suggérée.

100603
2604402
9206002
8806002 |
8408402 |

800e+02 = ———————

7800002 /’.,,’——“\ - e
71200002 -~ \ \

G800+ 02
6400002
600402

5609402 Noral  Mach  Weaker
5 200402 2hock Dizk  ®ach disk
I 4800002
4408402
400602
3808002
3208002
| 2806002
2408002 —
2000402
1600402
1.200402
5008401
4 00ae01
000800
(a)
injecting site lc 80002
s Y direction
5820002
\ X, possible worn
‘/out site
A 180002
= 37Tes02
e W
f N TR 2720002
i 5 _'\J ‘.‘0«‘. 3 -
possible worn R R L—
out site s e o

N Isu«-ou
000e+00

(b)
Figure 4.4. Contour de vitesse pour une buse de Laval sans ouverture (a), trajectoires des
particules sous la condition de 0.75 MPa et 673 K (cOté gauche) et illustration des phénomenes
d’érosion aprés 6 heures de pulvérisation (b) [221].

Alhulaifi et al. ont utilisé aussi la simulation numérique pour mieux comprendre la dynamique des gaz
et ont souligné que divers phénomeénes tels que les ondes de choc (modéle de compression) et les
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ondes d'expansion peuvent modifier le mouvement des particules [46]. L'étude décrit l'impact de la
vitesse du gaz et des forces de cisaillement présentes dans la couche limite du substrat, ce qui réduit
le rendement de dépot par l'action de contraintes de cisaillement et une élimination du matériau
préalablement déposé (Figure 4.5). Afin de surmonter ces difficultés, un diffuseur en sortie (par
augmentation de la longueur de buse) a été ajouté afin de réduire la vitesse d'impact du gaz et baisser
ainsi l'effet de cisaillement et créant une onde de choc normale qui chauffe les particules.

Model

Onde de
choc
oblique

Onde de choc
Plan de sortie normale

de la buse

Substrat

Figure 4.5. Illustrations des lignes centrales cylindriques SST d’une buse de pulvérisation a froid en
vis-a-vis du substrat (substrat a 10 mm de la sortie de la buse) [46].

En complément, Jen et al. ont effectué une simulation numérique (RANS RNG k-€) a deux phases (gaz-
particules) avec un lot de particules variant de 100 nm a 50 um et accéléré par azote (25bar et 400°C)
[222]. La vitesse médiane des particules de Cu et platine a alors pu étre démontrée (Figure 4.6). lls ont
également observé |'apparition ou I'existence de chocs d'arc devant le substrat qui empéchent les
particules de petite taille (inférieur a 0,5 um) d’adhérer en surface du substrat. La Figure 4.7 illustre les
tracés vectoriels de la distribution de vitesse dans cette région. On observe que la direction
d'écoulement autour de la ligne médiane est opposée a la direction du jet principal en raison du vortex
formé dans cette région fermée. De tels résultats indiquent alors que les particules de petite taille
(100nm) peinent a perforer 'onde de choc (Figure 4.8). Par conséquent, afin d’assurer suffisamment
d’énergie (vitesse) a de telles particules, des augmentations de pression de gaz, de température, voire
au moyen d'autres approches, peuvent étre considérées pour augmenter de maniére significative la
vitesse des particules.
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Figure 4.6. Contour de vitesse (a), et Contour de pression (b) pour un flux de gaz de N, a I'extérieur
de la buse [222].
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Suo et al. ont aussi réalisé des études numériques 3D en considérant |'effet de la dimension des buses
sur la distribution des particules en projection a froid [223]. La hauteur de la sortie de la buse
(rectangulaire), de la gorge et de l'injecteur de poudre ont systématiquement été modifiés en
maintenant un taux d'expansion constant afin d’étudier leurs effets sur la distribution et la vitesse des
particules. La distribution des particules semble principalement influencée par I'énergie cinétique
turbulente du flux de gaz a la sortie de la buse (Figure 4.9). En effet, considérant des particules de
magnésium de granulométrie 20-120um, pulvérisées a 'aide d’'une buse de section rectangulaire
(dimensions de sortie 2*11,5 mm), une dispersion des particules de petite taille dans la direction Y est
particulierement notable. La dimension des particules présente donc un effet significatif sur leur
distribution. Confirmé par Tabbara et al. [219] et Samarech et al. dans le cas de particules de Cu (5um)
[224], une large dispersion apparait aussi. Les grosses particules de Cu (30um) en revanche sont
difficiles a dévier de la turbulence en raison de leur fort nombre de Stokes, elles ont donc une
distribution étroite. Cependant, le Mg présentant une densité plus faible que le Cu, les particules de
Mg de gros diameétre sont donc également sensibles a la turbulence du flux gazeux (déviation) [90].
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Figure 4.9. Distribution de particules de granulométrie variable ( 20 um a 120 um) a une distance
de 30 mm de la sortie de la buse [223].

4.2 Description du modele de simulation numérique diphasique
gaz/poudres

4.2.1 Equations du comportement de |’écoulement compressible

L’écoulement supersonique compressible en projection a froid est fondamentalement gouverné par
les variations locales de densité, de vitesse et de température du fluide. Ce sont des variations a
I’échelle macroscopique dont la considération permet de traiter le fluide comme un milieu continu.
Les propriétés et les champs qui décrivent son évolution sont alors définies en tout point du milieu et
a tout instant ‘t’. Le bilan local sur un volume infinitésimal a un instant t permet donc d’établir le
principe de continuité et d’équilibre mécanique et thermique. Ces principes étant suffisamment décrits
dans les ouvrages sur la mécanique des fluides, une breve description suivie d’'une présentation des
équations de conservation qui en résultent pour formuler mathématiquement le probléme de
I’écoulement compressible en projection a froid sera donc suffisante. L'équation de continuité est
décrite par le bilan de masse dans le volume infinitésimal. Le taux de variation de masse est égal a la
différence entre le débit massique entrant et le débit massique sortant, ce qui donne I'écriture
générale de I'équation de conservation de la masse sous la forme conservative (Eq. 4.1) ou non
conservative par la dérivée particulaire (Eq. 4.2). La densité et la vitesse sont les inconnues principales.
L’équation d’équilibre mécanique est décrite quant a elle par la 2° loi de Newton appliquée au volume
infinitésimale. Elle permet d’établir I'équation de conservation de la quantité de mouvement. En
utilisant la dérivée particulaire pour définir I'accélération, on obtient alors la forme non conservative
(Eq. 4.3) qui prend bien en compte les forces volumiques ainsi que les forces surfaciques via le tenseur
de contraintes. La décomposition additive du tenseur de contrainte en un tenseur de pression et un
tenseur visqueux donne une nouvelle forme (Eq. 4.4). Quant a I'’équation d’équilibre thermique, elle
considere le bilan énergétique sur le volume infinitésimal dans lequel le taux de variation de I'énergie
du fluide est égal au travail des forces surfaciques et volumiques ajoutées a la quantité de chaleur
apportée au fluide s’il y en a. La description du taux de variation de I'énergie a I'aide de la dérivée
particulaire conduit donc a I’équation de conservation de I'énergie (Eq. 4.5). En définissant I'énergie
par la somme d’'une énergie cinétique et d’une énergie spécifique interne, puis en utilisant la
formulation enthalpique pour décrire cette derniere, on obtient I'expression générale (Eq. 4.6) dont
les inconnues pour le probléeme thermique sont la température et le flux.
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ap - Eq. 4.1
—+V.(pU)=0
-+ V- (0U)
Ou"V. " est 'opérateur divergence.
Dp R Eq. 4.2
—4pV.U =
pr P
by . Eq. 4.3
Dt =F,+ Vg

—
Ou F, est la force volumique et o le tenseur des contraintes décomposé en tenseur des contraintes de

pression et tenseur des contraintes visqueuses pour donner I'équation suivant :

pU . _— £q. 4.4
Dr =F,—-Vp+ V.g
ou V_p) est la force de pression et g le tenseur des visqueuses.
P%=—V- (pﬁ)—V.(gﬁ)+§ﬁ—V.ﬁ+Qv £q. 4.5
Eq. 4.6

DT .
pCpD—tz —V.q+Qv+£:l7

J=)

OU "V" est I'opérateur gradient. C, et g sont respectivement la capacité calorifique et le vecteur flux
de chaleur.

Dans notre probleme d’écoulement supersonique anisotherme en projection a froid, il n'y a pas de
guantité de chaleur apportée au fluide (Qv = O). La seule création de chaleur interne provient de

I’auto-échauffement di a la dissipation visqueuse représentée par le produit contracté 7: VU.

Ces équations de Navier-Stokes compressibles (Eq. 4.3 - Eq. 4.4), couplées avec I'équation énergétique
sous la formulation enthalpique (Eq. 4.6), régissent donc le probleme d’écoulement supersonique que
nous étudions. La fermeture du probléme se fait par les lois de comportement thermodynamique,
thermique et mécanique du fluide. La loi des gaz parfait (Eq. 4.7) décrit la variation des variables d’état
thermodynamiques (p, T, p). La loi de conduction thermique de Fourier (Eq. 4.8) relie quant a elle la
température au flux thermique via la conductivité thermique du fluide. Enfin, le fluide est considéré
Newtonien ce qui permet de décrire le tenseur des contraintes visqueuses en fonction de la vitesse
par un comportement mécanique linéaire (Eq. 4.9) dépendant de la viscosité u. Nous utilisons la loi de
Sutherland pour rendre compte de I'effet de la température sur la viscosité (Eqg. 4.10).

_ PM,, Eqg. 4.7
P="Rr
G=AVT Eq. 4.8
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Avec M, étant la masse molaire, R la constante universelle des gaz parfaits, et A la conductivité
thermique.

L2 Eq. 4.9
£=,u<w+l7 U—§V.U£)
Ou [ est le tenseur Identité.
3 Eq. 4.10
_ T \2Tres + Tegy I
u uref Tref T + Teff

Atitre d'illustration, la viscosité de référence w,, la température de référence T ¢ et la température
effective Teff sont définies dans le Tableau 4.1 pour l'air et I'azote, gaz couramment utilisés en
projection a froid.

Tableau 4.1. Propriétés de I'air et de I'azote décrivant la loi de Sutherland.

Gaz ”ref (kg/m's) Tref (K) Teff (K)
Air 1.716 10° 273.15 110.4
Azote 1.663 10° 273.11 106.6

La résolution directe de ces équations par la méthode des éléments finis permet une simulation
phénoménologique de I'écoulement compressible lors de la projection a froid. La cinématique de
turbulence est ainsi phénoménologique contrairement a I'approche RANS qui calcule les moyennes
temporelles des variables des équations de conservation. Comme il a déja été précisé précédemment,
I"utilisation d’une viscosité turbulente (ti7) permet au calcul RANS de rendre compte des effets de la
turbulence sur la cinématique de I'écoulement. Dans la littérature, le modéle standard a deux
parametres k- (Eq. 4.11) est largement utilisé pour décrire la viscosité turbulente. K est I'énergie
cinétique turbulente et € représente sa dissipation par frottement interne. La modélisation de pr a
I'aide du concept k-g, considére donc de cette maniere le principe de dégradation de I'énergie
cinétique par dissipation visqueuse, et la vitesse de I'’écoulement qui en résulte. L’énergie cinétique
turbulente k et le taux de dissipation & sont décrits donc par des équations de transport (Eq. 4.12-Eq.
4.13), et calculés de maniere ségrégée a lissue de la résolution simultanée des équations de
conservation (solveur implicite basé sur la densité dans le logiciel Ansys). Pour la simulation CFD, un
critére de convergence de 10 peut étre retenu [225].

ur = Cpk?/e Eq. 4.11
d(pk N Eqg. 4.12
k) v (k) = 7. [(“—T) Vk] + upS% — pe I
at (%
d(pe) o Ur € €? Eq. 4.13
— 7 (peU) = V. [(a_e) \76] +Crey urSE — pCaey
0uSy = [2(X5,S:;) avec S= %(Q+ Lﬁ) C =0.09, C, = 1.44, C,, = 1.92, g, = 1.0

et o, = 1.3.
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4.2.2 Modeéles d’interaction diphasique écoulement/poudres

En projection a froid, le comportement en vol des poudres est essentiellement gouverné par laréponse
cinématique et thermique du jet de gaz. Avec la prépondérance de I'action du gaz sur les poudres, un
couplage faible convient pour décrire I'interaction diphasique écoulement/poudres. Les poudres sont
modélisées par une phase discréte sans interactions mutuelles dont les équations de comportement
cinématique et thermique sont définies par une formulation Lagrangienne en appliquant les lois
physiques de Newton. En considérant la sollicitation des poudres par une force de trainée exercée par
I’écoulement, la 2" loi de Newton donne la description mathématique de leurs mouvements (Eq.
4.14).
dV, 3p;,m Eq. 4.14
™o =p, D, ol el (5 )
Oulestermesp, D, Cp, m et Vsignifient respectivement densité, diametre, coefficient de trainée, masse
et vitesse. Les indices p et g signifient poudre et gaz respectivement.

Le coefficient de trainée est défini par la corrélation de Morsi and Alexander (Eq. 4.15) laquelle utilise
un nombre de Reynolds associé aux poudres [226].

az a3 EC[ 4.15

CD = a1 + —+ — o
2

Re, Rej
OU ay, &, a3 sont des coefficients tabulés selon la valeur de Re,, (Tableau 4.2). Re,, est défini par la
relation suivante :

pD, |V9 — Vp| Eq. 4.16
e = —-———
P
u
Tableau 4.2. Valeur des coefficients aj, ay, as.
Re, a1 az as

1-10 1.222 29.1667 -3.8889
10-100 0.6167 46.5 -116.67

100-1000 0.3644 98.33 -2778
1000-5000 0.357 148.62 -4.75 10*
5000-10000 0.46 -490.546 57.87 10*

L’interaction thermique poudre/écoulement est modélisée par un échange de chaleur entre la poudre
et I"’écoulement par convection thermique pariétale a la surface de la poudre. Pour les poudres
micrométriques, combinées a I’écoulement supersonique en projection a froid, I'ordre de grandeur du
nombre de Biot de cet échange est suffisamment négligeable (<<1) pour admettre une température
uniforme au sein des poudres. Une comparaison de temps caractéristique du comportement de ces
poudres montre en effet que leur champ thermique peut étre considéré comme instantanément
uniforme. Dans le cas des poudres métalliques, la durée de la conduction thermique transitoire jusqu’a
I'établissement d’un champ quasi-uniforme est inférieure au temps de résidence de la poudre (10 -
10%s) [227]. La variation de la température des poudres dépend alors essentiellement de I’échange
convectif pariétal avec I'écoulement et de I’échange radiatif avec le milieu ambiant. La partie radiative
est toutefois négligeable en raison du faible niveau de température lors de la détente supersonique
en projection a froid. Le modéle du comportement thermique en vol des poudres est ainsi décrit par
la relation (Eq. 4.17).

dT, Eq. 4.17
b _
mpCppE = Aph(Tg - Tp)
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OU Cpp est la capacité calorifique de la poudre. A, est la surface d’échange pariétal. Tg est la
température locale du gaz prise aux coordonnées de la particule, a I'instant calculé. Le coefficient de
convection h est déterminé a partir du nombre de Nusselt gu’on modélise par la relation de Ranz-
Marshall (Eq. 4.18).
hD, 11 Eq. 4.18
Nu=——=12+ 0.6 Pr2Re2

g

Ou le nombre de Reynolds est défini par la relation (Eqg. 4.16) et le nombre de Prandtl par I'expression
(Eq. 4.19) suivante :

HCpg Eqg. 4.19

ou Cpg est la capacité calorifique du gaz et /1g la conductivité thermique.

4.2.3 Discrétisation spatio-temporelle et capacité de calcul

La simulation phénoménologique de la turbulence a partir de la résolution des équations de
conservation nécessite une discrétisation spatio-temporelle raffinée. L’approche de Kolmogorov est
généralement considérée en mécanique des fluides pour identifier les ordres de grandeur associés a
la turbulence phénoménologique. La théorie de Kolmogorov décrit la turbulence par des tourbillons a
différentes échelles au sein de I'’écoulement. Les tourbillons larges produisent une énergie cinétique
qui est dissipée par frottement visqueux dans les tourbillons de tailles inférieures. C'est un principe de
dégradation de I'énergie cinétique par un mécanisme de cascade autosimilaire vers les petites échelles
grace aux interactions énergétiques des tourbillons. La discrétisation temporelle minimale est définie
par la relation (Eq. 4.20) tandis que la discrétisation spatiale minimale est donnée par les relations (Eq.
4.21-Eq. 4.22) pour les calculs 2D et 3D.

T 1

NAt = O ReZ Eq. 4.20
Tk

N2D = l_l _ Re% Eq. 4.21
ly

N3D = l_l _ Re% Eq. 4.22
ly

Ou T est le temps caractéristique des tourbillons de large échelle et [; leur longueur caractéristique.
Tj et sont [, ceux des tourbillons de petite échelle.

Le nombre de Reynolds dans ces relations (Eq. 4.20-Eq. 4.22) est défini par la vitesse et la longueur
caractéristique (v; et [;) des tourbillons de large échelle :

pvlll Eq. 4.23
e =
v

En projection a froid, la turbulence en sortie de buse est imputable au cisaillement du milieu ambiant
par le jet supersonique. En admettant que la longueur caractéristique des tourbillons est en cela
comparable a la taille de la section droite en sortie de la buse, on peut considérer des valeurs de [; de
I'ordre de 5mm. Pour v;, les vitesses atteintes en sortie de buse définissent des valeurs typiques. Pour
la projection a basse pression et dans les conditions opératoires étudiées, un calcul analytique a partir
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du modele isentropique donne un ordre de grandeur de vitesse de 800m/s susceptible d’étre associé
aux tourbillons larges. L'application du principe de Kolmogorov selon les relations (Eq. 4.20-Eq. 4.23)
renseigne donc le niveau de discrétisation spatio-temporelle indispensable pour une simulation
représentative des turbulences aux différentes échelles (Tableau 4.3). Pour bien prendre en compte
temporellement les tourbillons larges, il faudrait alors un pas de temps de I'ordre de 10°s ou de 108s
pour les tourbillons de petite échelle. Concernant la discrétisation spatiale, un calcul 2D nécessiterait
un nombre de nceuds de l'ordre de 10° contre 10 pour un calcul 3D, soit un nombre de degré de
liberté (ddl) typique de 4*10° et de 5*10* respectivement.

Tableau 4.3. Discrétisation typique évaluée a |'aide de la théorie de Kolmogorov.
ll 4] T Tk NZD N3D

5mm 800m/s 6.10”s 4.108s 4.10° 2.10%*

Ces calculs montrent que la prise en compte de la cinématique de la turbulence a différentes échelles
exige des ressources considérables. Les estimations obtenues (Tableau 4.4) indiquent des
discrétisations marginales qu’on ne pourra pas traiter pour raison de ressources inappropriées. Afin
d’entreprendre la simulation phénoménologique de la turbulence de I'’écoulement lors de la projection
a basse pression, nous proposons alternativement des discrétisations raffinées au mieux pour des
calculs réalisables sur un cluster. Les arguments sur le choix de discrétisation sont rapportés dans la
section (§4.3.1). Dans le cadre d’un partenariat entre I'Université de Technologie de Belfort-
Montbéliard et du centre de calcul Mésocentre de Bourgogne-Franche Comté, les études de
simulations numériques de cette these ont été réalisés sur le cluster a haute performance "Lumiére"
dont les ressources globales sont spécifiées dans le tableau (Tableau 4.4). Considérant les ressources
allouées a I'exécution d’un calcul typique pour la simulation directe CFD de I’écoulement en projection
a basse pression, les données sont résumées dans le tableau (Tableau 4.5).

Tableau 4.4. Performances globales du cluster "Lumiére" du centre de calcul "Mésocentre" de
Bourgogne-Franche Comté.

Nombre de Nombre de Mémoire Puissance GPU Stockage Vitesse
nceuds coeurs (To) (Tflops) (To)
141 2292 9.2725 68.48 290 66.33 Tflops

Tableau 4.5. Performances typiques allouées a un calcul de simulation de CFD de la projection a
basse pression (cas d’'un modele 2D pour une durée transitoire de 0.05s).

Capacité allouée Discrétisation typique Performance de calcul
Ceeurs Nceuds At Temps de calcul Temps de calcul
96 823901 lus 0.05s 36Hrs14min

4.2.4 Modele géométrique avec les conditions aux limites (CAL) et les conditions
Initiales (Cl)

Pour une simulation abordable qui convient aussi a I'observation expérimentale réalisée
précédemment, le probleme 3D a été simplifié en une géométrie 2D. Ainsi, la simulation est focalisée
dans le plan vertical de I'’écoulement. Cette visualisation permet d’alléger la simulation et de raffiner
au mieux la discrétisation spatio-temporelle. Le modéle géométrique 2D (Figure 4.10) est discrétisé
avec un maillage quadrangulaire a éléments linéaires. Le pas de temps de calcul est fixé a 1us pour
étre conforme a I'échelle de la turbulence caractérisée par le temps caractéristique de Kolmogorov (<
T; = 10ps). L'entrée de I'écoulement dans la buse est alors modélisée par une pression et une
température qui sont définies par les parameétres opératoires du gaz Py et To. La paroi de la buse est
considérée isotherme et immobile. La zone d’expansion du gaz en sortie de la buse est modélisée par
un domaine suffisamment large (100mm x 100mm) aux frontiéres duquel on applique les conditions
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ambiantes, c’est-a-dire la température ambiante pour la condition aux limites thermiques, et la
pression atmosphérique pour la condition aux limites cinématiques. Les conditions initiales de
I’écoulement correspondent alors a un fluide au repos avec des parametres définis par la condition
ambiante.

{ T = Tamb
P =Pgm
P = Pamb
{ T =Tg) __ _ . -~ t=o0 T=Tomp _ | .
P=P, " )P =Pym
T =Tamp V=0
{ P=Pinjouv=m

Figure 4.10. Modeles géométrique 2D avec les contions aux limites et les conditions initiales.

Comme évoqué au chapitre précédent, le détail géométrique de la buse de travail a basse pression est
déja connu. Cette buse a été concue pour aspirer les poudres par effet Venturi. Elle présente un
épaulement au niveau du point d’injection dont le role consiste a créer une dépression locale en
dessous de la pression atmosphérique. Les poudres sont alors aspirées radialement vers l'intérieur de
la buse grace ala dépression locale. Cette aspiration peut étre modélisée par une condition de pression
ou de vitesse du gaz a I'endroit de I'injection ou la température ambiante est aussi appliquée pour la
condition aux limites thermiques (Figure 4.10). Des mesures expérimentales a I'aide d’'un manometre
ont permis de relever la pression a |'orifice d’aspiration des poudres. Sur la plage de fonctionnement
du systéme de projection a basse pression DYMET423, la pression d’aspiration mesurée est de I'ordre
de 0.4bar pour une pression de travail de 6bar (Tableau 4.6). Elle varie peu (0.5bar) si on augmente la
pressurisation du gaz a 8bar. La considération de telles mesures expérimentales de pression
d’aspiration ne permet pas toutefois d’avoir une distribution réaliste des poudres en sortie de buse.
Une étude de sensibilité aux conditions d’injection devra donc étre considérée pour fixer la condition
cinématique adéquate a l'orifice d’aspiration des poudres. Notons aussi que les poudres peuvent
interagir cinématiquement avec la paroi de la buse a I'aide d’'un modeéle de réflexion. Un coefficient de
restitution définit donc le ratio entre la vitesse aprés et avant collision. Pour les deux composantes de
la vitesse des poudres (normale et tangentielle), le coefficient de restitution est égal a 1. Cette valeur
(par défaut dans le logiciel Ansys) considere la conservation totale du moment normal et tangentiel
durant les collisions sur la paroi de la buse. En sortie de buse, les poudres n’interagissent pas avec les
frontieres ambiantes du modele 2D.

Tableau 4.6. Pression relevée a l'orifice d’injection des poudres selon les parametres du gaz.

To(°C)
Po (bar) 20 200 300 400 500 600
6 0,378 0,389 0,393 0,398 0,399 0,401
8 0,488 0,502 0,507 0,511 0,514 0,518

4.3 Etude préalable de sensibilité

4.3.1 Sensibilité au maillage et choix de discrétisation

A défaut de pouvoir utiliser une taille de maille fine conforme au principe de Kolmogorov, nous
suggérons une étude comparative en raffinant au mieux le maillage. Dans la littérature, la taille de
maille souvent utilisée est de 'ordre de 0.1-0.5mm. Un maillage de 0.2mm est alors considéré et
comparé a plusieurs raffinements jusqu’a 50um. Une discrétisation plus poussée n’a pas été
exploitable en raison d’une lenteur marginale dans le traitement du modéle de simulation. Le nombre
de noeuds et ses DDL associés qu’il a été possible de traiter est de I'ordre de 1 000 000 et de 4 000 000
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respectivement (Tableau 4.7). Les calculs durent entre 21h et 43h CPU sur le cluster. A titre informatif,
le calcul n® 3 (~2 000 000 DDL) n’a pas été terminé aprés 720h (1 mois) sur une station de calcul
classique (Station LERMPS -186 : vitesse de 2.6GHz, RAM de 64Go, 16 cceurs). Cette étude préalable
sur cette station a motivé davantage la limitation du maillage a 50um comme nous I'avons suggéré
dans le Tableau 4.7.

Tableau 4.7. Durée de calcul pour différentes discrétisations du maillage, pour une durée transitoire
de simulation de 0.1s.

N° cas Discrétisation Nombre de nceuds DDL Durée du calcul Espace
occupé

1 50um 918 270 3673 080 43 hrs 23 mins 50 secs 84.0 GB

2 60um 651 084 2 604 336 36 hrs 02 mins 26 secs 59.5 GB

3 70um 494 330 1977 320 27 hrs 25 mins 33 secs 43.8 GB

4 80um 456 819 1827276 27 hrs 23 mins 27 secs 34.3GB

5 90um 432 416 1729 664 26 hrs 07 mins 31 secs 27.5GB

6 100pum 416 676 1666 704 23 hrs 59 mins 40 secs 23.0GB

7 200pum 349 194 1396776 16 hrs 32 mins 08 secs 5.4 GB

La figure (Figure 4.11) montre I'effet des différentes discrétisations sur La vitesse le long de I'axe de
I’écoulement, a différents temps. Dans la partie convergente de la buse, il n’y a pas de turbulence.
L’écoulement est insensible au maillage. Les courbes se superposent tres bien. C'est lorsque que la
turbulence commence a apparaitre que la discrétisation du maillage produit un effet. Les premiéres
fluctuations apparaissent dans la partie divergente de la buse avant de s’amplifier progressivement
pour devenir importantes en sortie de buse. Il est difficile de mener une étude de convergence
asymptotique en raison du comportement chaotique généré par la turbulence. On peut toutefois
discuter en termes de niveau de fluctuation produit par les différentes discrétisations. Dans la buse, la
fluctuation de la vitesse le long de I'écoulement est assez faible dans le cas d’un maillage grossier. Le
niveau de fluctuation commence a étre comparable pour les discrétisations inférieures a 80um. Il n’y
a pas de différence significative entre les cas 80um, 70pum, 60um et 50um. En dehors de la buse, les
fluctuations présentent ensuite des variations similaires aussi bien pour les discrétisations raffinées
qgue pour les maillages grossiers, mais avec moins de fluctuations. Ces études de convergence de
maillage sont importantes pour comprendre la capacité du maillage en termes de temps de calcul et
en méme temps sans compromettre la description de la turbulence. Le cas de maillage de 70um offre
donc un compromis acceptable que nous adopterons pour la suite de cette étude.

t=0,01sec

900 -

Gorge de buse

800 -

- . Sortie de buse

700 1! ARNTE
600 ¢

s00 1 ¥

V, (m/s)

400
300 4

200 g

100

o
0 50 100 150 200 250

x in mm (along axis)
(a)

120



t=0,05sec
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Figure 4.11. Effet des différentes discrétisations sur la vitesse le long de |’axe de I'écoulement, a
différents temps. Fluctuation de vitesse a I'intérieur et a I'extérieur de la buse : t=0.01sec (a),
t=0.05secs (b), et t=0.1sec (c).

4.3.2 Sensibilité aux conditions d’injection des poudres et choix de CAL
d’aspiration

La premiére étude de sensibilité numérique aux conditions d’injection des poudres considére
différentes valeurs de pression d'entrée allant de 0,4bar a 0,8bar, la valeur de 0,4 étant
approximativement celle obtenue par les mesures expérimentales au point d’injection des poudres. La
figure (Figure 4.12a) montre que la valeur de 0,4bar en simulation numérique permet bien une
aspiration des poudres dans la buse, mais contrairement aux observations expérimentales (cf.
chapitre 3), ces derniéres semblent se confiner du c6té inférieur de la buse sans se disperser (Figure
4.12a). Il en est de méme lorsqu’on augmente la pression d’injection a 0.6bar ou un confinement du
cOté supérieur de la buse peut étre visualisé (Figure 4.12b). Cette inversion de comportement peut
étre attribuée a I'écart de pression qui agit sur le fluide en provoquant une poussée des particules vers
la paroi supérieure de la buse. Enfin, en augmentant la pression d’injection a 0,8bar, le comportement
cinématique des poudres reste inchangé (Figure 4.12c). Ainsi, il en ressort que la modélisation de la
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condition d’injection des poudres par une pression d’aspiration est discutable sans qu’on puisse
obtenir un résultat phénoménologiquement similaire aux observations expérimentales. A défaut de
pouvoir disposer d’autres données expérimentales, nous proposons une étude paramétrique basée
sur la considération des vitesses d’injection appliquées aux poudres directement.
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= Particle Traces Colored by Particle Velocity Magnitude (m/s) %\
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Figure 4.12 . Sensibilité de I'écoulement des poudres a différentes pressions d’injection : 0.4bar
(a), 0.6bar (b), et 0.8bar (c). Tendance de confinement des poudres aux parois en contradiction
factuelles avec la distribution observée expérimentalement en sortie immédiate de la buse.

Pour compléter I'étude de sensibilité numérique sur la modélisation de I'injection des poudres, une
autre approche porte sur la considération de la vitesse. Sur une plage de 30-50m/s, les poudres
parcourent la buse avec une certaine fluctuation. Méme si la répartition des particules semble plus
adéquate, une tendance de concentration des particules vers le bas de la buse est a noter (Figure
4.13a). A une vitesse d’injection de 40m/s, on remarque une meilleure répartition dans le profil de la
buse (Figure 4.13b) qui tend a se confirmer pour une condition d’injection de 50m/s. Une distribution
en sortie immédiate de buse semble comparable aussi aux observations expérimentales. Notons
toutefois que le phénomene de dispersion des poudres au-dela d’une distance critique devant la buse
n’est pas reproduite par la simulation. Ce manque de concordance devra donc faire I'objet d’une
discussion approfondie, apres I'étude phénoménologique en particulier de la turbulence de
I’écoulement supersonique.
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse
phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Figure 4.13. Sensibilité de I'écoulement des poudres a différentes vitesses d’injection : 30m/s (a),
40m/s (b), et 50m/s (c). Tendance de répartition spatiale des poudres en adéquation factuelle avec la
distribution observée expérimentalement en sortie immédiate de la buse.

4.4 Analyse phénoménologique de |'écoulement du fluide et des
poudres

4.4.1 Onde de choc, Turbulence phénoménologique de I'écoulement du fluide
(RANS vs résolution directe des équations de Navier-Stokes)

Les conditions expérimentales qui ont fourni les résultats au chapitre 3 sont reprises ici. La simulation
numérique est conduite alors avec une pressurisation de 6bar, un préchauffage du gaz (azote) a 400°C
et une injection radiale des poudres. Lorsque le gaz traverse la section de la gorge, une formation
d'ondes de choc dans la section divergente est observée (Figure 4.14) en raison de la diminution du
rapport de contre-pression du gaz propulseur. Ce rapport peut en effet étre défini comme le rapport
de la pression de sortie sur la pression d'entrée. Une diminution du rapport de contre-pression
entraine donc la formation d'ondes de choc dans la section divergente générant ainsi un flux
supersonique. Au fur et a mesure que I'écoulement traverse ces chocs, des changements de propriétés
apparaissent néanmoins tels que la pression, la température et la densité qui tendent a augmenter ou
diminuer. De multiples ondes de choc sont alors identifiées a l'intérieur de la partie divergente en
raison de la faible pression du gaz sortant et qui tend a s'égaliser avec les conditions atmosphériques
extérieures (Figure 4.15).
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse
phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Figure 4.14. Génération d'une onde de choc a I'intérieur de la buse.
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Figure 4.15. Formation d'une onde de choc a I'intérieur de la buse formulée a l'aide de résolution
directe des équations de Navier-Stokes et RANS.
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Avant la gorge (convergent), les deux formulations (résolution directe des équations de Navier-Stokes
& RANS) présentent des champs d'écoulement similaires ( Figure 4.16). Passé cette convergence, la
variation de pression devient alors périodique avec une variation réguliere jusqu'a une stabilisation
progressive a l'extérieur de la buse. Cependant, de telles variations ne prennent pas en compte
I'ensemble du comportement de I'écoulement car elles correspondent a des discontinuités dues aux
seules ondes de choc. En effet, |'analyse résolution directe des équations de Navier-Stokes capture
tous ces comportements ce qui correspond aux fluctuations aléatoires avec des variations irrégulieres.
La comparaison des deux formulations est clairement illustrée Figure 4.16 et distingue bien les
turbulences (comportement phénoménologique) calculées par la méthode résolution directe des
équations de Navier-Stokes par rapport a la méthode RANS ol une égalisation de pression apparait.
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Figure 4.16. Distribution de la pression médiane : variation réguliere d'un RANS par rapport aux
fluctuations irrégulieres d'un calcul résolution directe des équations de Navier-Stokes (t = 0,03s).

Ainsi, lorsque le flux gazeux atteint la position d'entrée des particules (Figure 4.17)), l'interaction du
gaz conducteur des particules avec le gaz propulseur principal est totalement différente. Par la
méthode RANS (Figure 4.17b) il devient difficile de reproduire le comportement réaliste du flux de gaz
a l'intérieur de la buse. A l'inverse, la formulation résolution directe des équations de Navier-Stokes
capture ces comportements réalistes (Figure 4.17a). Le gaz propulseur principal est dévié par le gaz
secondaire.
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse
phénoménologique par la simulation numérique CFD

(a)

= Contours of Velocity Magnitude {m/s) b 4

1.50e+

1.18e+02

T.BEe+01

3.BBe+01

1.00e+00 1 § lnnl

Point d'injection de particules

(b)

B Contours of Velocity Magnitude (m/s) x

2.07e+02
1.65e+02
1.24e+02
B.27e+ll
. 14e+01
0.00e+00 1 § lem|

Point d'injection de particules

Figure 4.17. Contour de I'amplitude de la vitesse et de I'emplacement de I'injection de particules :
résolution directe des équations de Navier-Stokes (a) et RANS (b).

De fagon plus générale, la Figure 4.18 donne un apergu de I'impact des deux simulation RANS et
résolution directe des équations de Navier-Stokes. La formulation donnant une valeur moyennée des
variables de I'écoulement du gaz, il n’y a pas de fluctuation contrairement a I’analyse résolution directe
des équations de Navier-Stokes qui capture les variations brusques a la sortie de la buse en révélant
une turbulence significative de I’écoulement (Figure 4.18a).
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse
phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Figure 4.18. Vue globale : contour de I'amplitude de la vitesse en m/s montrant |'oscillation
irréguliére de I'écoulement due a la turbulence (a) et la distribution étroite de I'amplitude de la
vitesse dans le cas de RANS (b).

4.4.2 Formation, cause et propagation de |'oscillation

La formation du motif oscillatoire commence prés de I'orifice d'injection des particules ol il est possible
d’observer la déviation du flux sur les parois de la buse (Figure 4.19). Néanmoins, en plus de
I'interaction entre les deux gaz (gaz secondaire des particules et gaz principal), des turbulences
provoquent l'oscillation instable du gaz (Figure 4.20) par mouvements de rotation du fluide qui
modifient alors la direction du flux entrant (Figure 4.21).
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Figure 4.19. Emplacement d'occurrence de la déformation du flux dans le cas de la résolution
directe des équations de Navier-Stokes (t=0.03secs).
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse
phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Figure 4.20. Apparition d'un flux de rotation qui dévie le flux de la paroi supérieure de la buse
(t=0.03secs).
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Figure 4.21. Apparition d'un flux de rotation qui dévie le flux de la paroi inférieure de la buse
(t=0.03secs).

Ainsi, la formation d'un tel flux de rotation a l'intérieur de la buse peut conduire a la génération d'un
mouvement oscillatoire du gaz. Un tel phénoméne peut étre aisément observé dans la section
médiane arriere de la buse (section divergente) ou des tourbillons sur les cotés des parois de la buse
sont observés (Figure 4.22). Le cisaillement du flux est lui aussi évident et peut étre représenté par le
taux de rotation (Figure 4.23). Un tel effet peut s’expliquer en raison de I'écoulement du gaz secondaire
des particules avec la force du gaz propulseur principal ce qui entraine un effet de cisaillement d’une
amplitude élevée de I'ordre de 10° s. L'amplitude des tourbillons varie a l'intérieur de la buse, le
cisaillement du flux se produisant principalement du c6té inférieur de la buse en raison du point
d’injection du flux de gaz secondaire (Figure 4.23). Il est d’ailleurs intéressant de noter I'absence de
tourbillon au coeur de la buse compte tenu de la vitesse supersonique du gaz propulseur aprés son
expansion. L'amplitude du tourbillon sur les lignes 1, 2, 3 et 4 apparait donc de nature différente et les
fluctuations générent alors le mouvement oscillatoire du flux de gaz.
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse
phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Figure 4.22. Tourbillons aprés la section médiane de la buse entrainant la génération d'un chemin
oscillatoire.
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Figure 4.23. Amplitude du tourbillon a différents points aprés la section médiane de la buse :
emplacement (a), graphique (b).

Ainsi la formation et la cause des fluctuations de I'écoulement semblent évidentes mais il est
également important ici d'identifier le court comportement transitoire de I'écoulement. Au bout de 2
Us secondes, la simulation RANS devient en effet stationnaire (Figure 4.24) alors qu’en réalité il n'y pas
de stationnarité de I'écoulement de par les phénoménes de turbulence comme le montre bien la
simulation résolution directe des équations de Navier-Stokes (Figure 4.25). Il est également intéressant
de voir I'évolution de la variation de champs données par la formulation résolution directe des
équations de Navier-Stokes qui montre une instabilité de I'écoulement a la sortie de la buse (Figure
4.26). Cette instabilité, ainsi que la déviation d'écoulement, due a la formation de tourbillons a
I'intérieur de la buse, conduit donc a la formation de ces fluctuations irrégulieres.
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse
phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Figure 4.24. Amplitude de la vitesse le long de la ligne centrale pour divers pas de temps (analyse

transitoire courte RANS).
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Figure 4.25. Amplitude de la vitesse le long de la ligne centrale pour divers pas de temps (analyse

transitoire courte résolution directe des équations de Navier-Stokes).
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Figure 4.26. Comportement transitoire court du gaz a la sortie de la buse a différents intervalles de
temps : 0,001sec (a), 0,002secs (b) et 0,003secs (c).

Ainsi, dans cette courte analyse transitoire, il a été montré que le flux sortant de la buse posséde deux
régimes :

1. Un régime de cisaillement en sortie de buse, en raison de l'interaction avec le milieu
atmosphérique,
2. Unrégime oscillatoire irrégulier qui augmente avec la distance de sortie de la buse.

Prés de la sortie de la buse, un cisaillement de I'écoulement est généré par reflux du milieu
atmosphérique (Figure 4.27). A la sortie, l'instabilité en amont perturbe également le flux aval ce qui
génere l'apparition de tourbillons asymétriques dans le jet (Figure 4.28). Des tourbillons instables se
produisent donc dans la région des couches cisaillées, au-dessus puis en dessous et vice-versa
alternativement a des intervalles de temps sporadiques (Figure 4.29). Avec I'éloignement de la buse,
I'écoulement devient ensuite séverement turbulent et il y a un mélange rapide des flux. Il est
maintenant clair que le débit de gaz n’est pas linéaire et qu'il y a beaucoup de perturbations, de
discontinuités a l'intérieur et a l'extérieur de la buse. La compréhension de l'impact d’'un tel
comportement irrégulier du fluide gazeux sur le flux de particules s'impose donc.
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Figure 4.27. Cisaillement de I'écoulement di a l'interaction avec le milieu atmosphérique
(t=0.02secs).
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Figure 4.28. Amplitude du tourbillon asymétrique a la sortie de la buse.
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse

X

phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Figure 4.29. Des tourbillons instables dans la région des couches cisaillées, en haut puis en bas et
vice-versa alternativement a des intervalles de temps sporadiques.
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Contours of Vorticity Magnitude (1/s)

Figure 4.30. Mélange de gaz propulseur avec le milieu atmosphérique entrainant un violent
écoulement turbulent et un élargissement du vortex.

4.4.3 Comportement des particules de poudre lors du processus de projection a
froid a basse pression avec loi de trainée et sans rotation

Dans la section précédente, |'apparition du régime instable en sortie de buse montre une faible
déformation du jet sur une certaine distance du fait de la vitesse axiale élevée imposée par
I'écoulement sortant. Ce régime de jet (stable) s’établit sur une courte distance en correspondance au
régime de jet de poudre observé expérimentalement (chapitre 3). Toutefois, la simulation ne reproduit
pas la dispersion expérimentale des poudres (Figure 4.31). La trajectoire des poudres, lors de la
simulation, montre en effet un confinement axial sur une longue distance sans dispersion radiale
significative lorsqu’on s’éloigne de la buse. Ceci montre qu’avec |'utilisation de la loi de trainée, il n'est
pas possible de reproduire la dispersion des particules, observée expérimentalement, lorsque la
distance augmente. Il existe donc une autre force déviante que privilégie un phénomeéne de déviation
des trajectoires due a une portance. Pour les objets sphériques, la portance de Magnus peut agir sur
les trajectoires. Différentes lois de portance Magnus ont donc été étudiées afin de mieux étudier les
résultats expérimentaux (chapitre 3).
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Figure 4.31. Comportement des particules avec les contours de support (t = 0,03 s) : amplitude de
la vitesse des particules (a), de la vitesse du gaz (b), de la vorticité (c) et contour de la température du

4.4.4 Effet Magnus sur la dispersion des poudres

4.4.4.1 L'effet Magnus

gaz (d) -.

L'effet Magnus est un phénomeéne visible se produisant sur un objet en rotation lors de son passage
dans un milieu fluide. L'objet en rotation peut donc étre dévié vers différents cotés selon la distribution
de pression induite par la rotation de I'objet autour de lui-méme. Pour expliquer un tel effet (effet
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Magnus) d’un point de vue physique, il faut s’appuyer sur la troisieme loi de Newton qui représente
chaque action agissante avec des forces égales et opposées. De méme, en raison de la différence de
pression, une force se généere et forme une action égale et opposée qui dévie la trajectoire des
particules. En bref, I'air pousse le corps dans une direction tandis que le corps pousse |'air dans l'autre
direction. Il en résulte une déviation de I'objet dans une direction différente. La prédiction de la force
exercée par un fluide sur une particule [228] est d'un grand intérét pour étudier le comportement en
écoulement des particules. La modélisation de I'effet de Magnus peut donc générer le comportement
réaliste des particules lors de leur déplacement dans un domaine fluide.

4.4.4.2 Importance de la loi d'Oesterle Bui Dinh Magnus sur la loi de trainée

Pour mettre a I'échelle de tels effets, la force du Magnus est en fait équilibrée par un coefficient de
portance rotationnelle définit par la loi de Oesterle et al. [229] et qui dépend a la fois du nombre de
Reynolds rotationnel et du nombre de Reynolds des particules (technique trajectographique). Cette
technique permet de générer ainsi le coefficient de portance pour un nombre de Reynolds supérieur
(entre 100-2000) et pour des vitesses angulaires sans dimension allant de 1 a 6.

C’est précisément ce modele de simulation qui a été utilisé pour ce travail. L'effet Magnus présente un
impact énorme sur la dispersion des particules (Figure 4.32). La propagation des particules a l'intérieur
de la buse est évidente avec une distribution aléatoire. En sortie de buse, aprés une courte zone de
stabilité, une dispersion des particules apparait et s’intensifie au fur et a mesure de I'éloignement de
la buse (Figure 4.33).
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Figure 4.32. Comportement global de la dispersion des particules en utilisant la loi de portance de
Magnus (t = 0,03 s).

Deux parametres principaux influent le modéle de force de portance Magnus de notre étude : un
coefficient de portance rotationnelle et une vitesse angulaire relative des particules (Eq. 4.24).

. Eq. 4.24

_, mD2 |I7|
Q)

Fyp = ?pngMLﬁ(V) A

Ou Dy, pg, Cumi, V, Q représentent respectivement le diamétre de la particule, la densité du gaz, le
coefficient de portance par effet Magnus, la vitesse relative gaz/poudre, et la vitesse de rotation
relative gaz/poudre.
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Figure 4.33. Zoom sur la zone stable courte et la zone de dispersion.

Bien qu'il soit difficile de mettre en évidence un gradient de pression sur des distances infinitésimales
a l'échelle des poudres micrométriques en projection a froid, on peut cependant considérer cette force
inertielle de Magnus pour régir la vitesse des poudres au sein de |'écoulement. L'ajout de cette force
avec le modele de force de trainée a permis donc de reproduire le comportement phénoménologique
de la dispersion des poudres tel qu’elle a été caractérisée expérimentalement au chapitre 3. Le régime
uniforme du jet de poudre est clairement visible sur une courte distance dés la sortie de la buse pour
s’étendre ensuite avec I'augmentation de la distance. Une telle concordance suggere bien le réle
majeur de I'effet Magnus pour reproduire le comportement cinématique réaliste des poudres.

4.4.5 Capacité de prédiction du modéle de simulation résolution directe des
équations de Navier-Stokes avec effet Magnus sur la cinématique des poudres

Pour prédire le comportement réaliste de la cinématique des particules lors d'une projection a froid a
basse pression, la simulation résolution directe des équations de Navier-Stokes avec effet Magnus a
été étendue aux autres poudres investiguées expérimentalement au chapitre 3. La Figure 4.34
présente justement la comparaison expérimentale/numérique pour le cas de poudres de magnésium
(Mg). Semblable aux résultats expérimentaux, la modélisation des particules de Mg présente une
tendance a la dispersion lorsque la distance de séparation augmente. La Figure 4.35 illustre quant a
elle le modeéle prédictif de la dispersion des particules de PEEK qui présentent bien une longue zone
de stabilité aprés la buse.
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Chapitre 4 : Etude des interactions poudres/écoulement supersonique en projection a froid : analyse

phénoménologique par la simulation numérique CFD
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Figure 4.34. Dispersion de particules (contour de I'amplitude de la vitesse) de Mg avec effet Magnus
(a), données zoomées du modele (b) et, données expérimentales (c).
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Figure 4.35. Dispersion de particules (contour de I'amplitude de la vitesse) de PEEK avec effet
Magnus (a), partie zoomée de la piece de simulation (b) et, partie expérience (c).

Pour valider I'écoulement des jets de particules avec les résultats de simulation, une comparaison du
diameétre des jets a aussi été réalisée (Figure 4.36). Sur les 30 premiers millimeétres de la sortie de la
buse, une bonne corrélation entre les résultats expérimentaux et numériques a été obtenue.
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Figure 4.36. Comparaison du diamétre du jet de particules avec la direction de I'écoulement par
analyse d’images (Imagel).

La fluctuation aléatoire des particules de Mg et de PEEK est principalement due aux caractéristiques
d'écoulement irrégulier combinant I'effet de rotation avec la portance Magnus. Il s’agit justement de
I'une des parties les plus délicates de ce travail qui nécessite un approfondissement. Sur la figure
(Figure 4.37), I'amplitude de la vitesse du gaz a 0,03 secondes est illustrée et la déformation du flux est
clairement visible en raison de la turbulence et du cisaillement du gaz. Pour corréler les variations du
flux déformé avec le flux de particules, le contour du diamétre des particules a alors été relevé (Figure
4.38). Les particules de petite taille suivent ces fluctuations du flux (turbulences).
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Figure 4.37. Contour de la magnitude de la vitesse du gaz a 0,03 s (a 6 bar et conditions de
température ambiante).
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La trainée et la force de portance inertielle régissent donc la migration des particules au travers d’un
milieu fluide [230]. La force de trainée entraine les particules alignées sur leurs lignes de courant,
tandis que la force d'inertie les éloigne du centre de la buse. Le nombre de Reynolds des particules,
défini comme le rapport de la force d'inertie a la force visqueuse (Eq. 4.25), est donc un paramétre clé
déterminant la dérive des particules [231].

Force inertielle pg|l{q - V;,|dp Eqg. 4.25

Re, = - =
Force visqueuse U

p

Ou Rep est le nombre de particules Reynolds, p, densité de gaz, 1, vitesse du gaz, 1, vitesse des
particules, d, est le diamétre de la particule, u est la viscosité.
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Figure 4.38. Contour du diamétre des particules de magnésium (mm) a 0,03 s (a 6bar et conditions
de température ambiante).

Lorsque le nombre de Reynolds est inférieur a 1, la force visqueuse domine la force inertielle, ce qui
signifie que la migration des particules ne se produit pas et qu’elles suivent les lignes de courant du
flux (comportement de turbulence de I'écoulement). A I'inverse, lorsque le nombre de Reynolds est
supérieur a 1, les particules ont tendance a dériver des lignes de courant en raison de leur force
d'inertie plus élevée [230]. Comme observé Figure 4.38, il est donc évident que les particules de grande
taille présentent une tendance plus forte a dériver des lignes de courant

Ainsi, plus le nombre de Reynolds des particules est élevé, plus la force Magnus a un effet prononcé
sur la vitesse des particules ce qui peut méme influencer le mouvement de translation des particules.
A l'inverse, les particules a faible valeur de Reynolds (les petites particules) subissent une plus grande
influence des turbulences du flux gazeux. Puisque l'inertie est négligeable par rapport aux forces de
trainée et de portance des fluides, les petites particules suivent donc préférentiellement les lignes du
fluide tandis que les particules de plus gros diametre donnent lieu a des trajectoires plus complexes
régies par leur propre inertie. De plus, il est notable que la réduction en vitesse des grosses particules
est moindre par rapport aux petites. En effet, méme si la vitesse du gaz a tendance a diminuer au fur
et a mesure que la distance augmente, les particules de grande taille ont plutot tendance a décélérer
lentement ce qui donnera lieu a une plus grande dispersion.
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Conclusion et positionnement

L'étude menée sur le processus de projection a froid basse pression via la simulation nous a montré
qu'il y a des perturbations dans I'écoulement et que cela a un impact sur la cinématique de
|'écoulement des particules. Le comportement phénoménologique de I'écoulement et les effets
négatifs de I'expansion du gaz supersonique sur la cinématique des particules ont donc été étudiés a
|'aide d'un calcul résolution directe des équations de Navier-Stokes et corrélés avec le diametre
expérimental du jet d'écoulement des particules. Des oscillations le long de I'écoulement, caractérisant
la turbulence phénomeénologique de I'expansion supersonique, sont observées. Des oscillations auto-
entretenues du flux a la sortie de la buse généerent d’ailleurs des pics répétitifs de température et de
vitesse prés de la paroi de la buse. L'oscillation de I'écoulement développe donc des couches de
cisaillement dissymétriques séparées avec un confinement thermique et cinématique plus élevé sur la
paroi supérieure de la buse. Le flux instable a la sortie de la buse forme ainsi des tourbillons
intermittents qui sont auto-entretenus. Le cycle se répete encore et encore et change donc le
comportement du jet en un flux induit par oscillations avec une fluctuation auto-entretenue. Ces
instabilités croissent dans la direction aval avec un changement brusque di au développement de
tourbillons. Une série de noyaux de tourbillons élevés apparait donc de maniere alternée en haut et
en bas de I'écoulement. Le modeéle résolution directe des équations de Navier-Stokes appliqué a
différentes densités et tailles de particules a montré une bonne corrélation avec les observations
expérimentales. Le nombre de Reynolds met en évidence |'effet de dérive des particules de grande
taille par rapport aux lignes d'écoulement. L'utilisation du calcul résolution directe des équations de
Navier-Stokes a donc permis de comprendre le comportement phénoménologique du gaz ainsi que la
cinématique des poudres au sein de I"’écoulement. Elle a aussi permis de comprendre les difficultés
d’augmentation du rendement lors d’une projection a basse pression en raison de la dispersion des
poudres imputable a un effet Magnus. Pour poursuivre les recherches sur la métallisation du PEEK, des
projections a haute pression ont donc été testées en raison des différentes limites de la projection
LPCS.
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Introduction

Les chapitres précédents ont mis en évidence les difficultés qui limitent le rendement de dépot en
projection a froid a basse pression. Le seuil de 40% communiqué dans la littérature est en effet
difficilement améliorable en raison de phénomenes préjudiciables. Par exemple, la turbulence de
I’écoulement provoque un phénomene de dispersion et rend difficile 'optimisation cinématique des
poudres fines pourtant préconisées pour accroitre le rendement. Une courte distance de projection
est de plus recommandée pour obtenir un jet de poudre uniforme non dispersé mais pour de telles
distances, le revétement a tendance a se dégrader par délaminage. Cet effet indésirable a d’ailleurs
déja été observé lors de la métallisation de substrat PEEK a basse pression selon la littérature (chapitre
1). ll existe alors une fenétre de projection directement liée par la distance de projection et bornée par
deux phénomenes : la dégradation du revétement d’une part et la dispersion des poudres d’autre part.
Cette fenétre est trés réduite en projection a basse pression en raison de I'insuffisance de la vitesse en
vol des poudres. Cette carence implique donc généralement de travailler plut6t a pression plus élevée
afin d’augmenter les vitesses des particules et optimiser ainsi les conditions d’élaboration des
revétements.

Dans ce chapitre, nous investiguons la faisabilité de la métallisation d'un substrat de PEEK pour
atteindre un rendement élevé d’au moins 80% par projection a haute pression. Dans un premier
temps, la fenétre opératoire favorable a une faible dispersion des poudres et une faible exposition
thermique du substrat est alors explorée due au préchauffage du gaz incontournable pour obtenir une
vitesse de détente propice. Pour ce faire, des observations cinématiques seront alors couplées avec
des mesures thermiques sans contact. Fort des résultats alors obtenus, une adaptation progressive
des paramétres opératoires sera alors recherchée afin d’obtenir un rendement de projection maximal.
Les variances de rendement, de conditions opératoires et de propriétés de dépbts seront alors
caractérisées. Cette caractérisation comprendra entre autres une mesure de la conductivité électrique
des revétements nouvellement développés.

5.1 Analyse expérimentale paramétrique pour |'optimisation du
rendement de dépot.

5.1.1 Etude préalable pour I'identification des paramétres permettant un
rendement élevé

En utilisant les résultats tirés des observations de flux de gaz et de particules par caméra CCD a grande
vitesse (SprayCam), la zone optimale permettant la plus faible dispersion des particules a pu étre
sélectionnée. Bien évidemment, la pression du gaz aide a augmenter la zone de stabilité a I'extérieur
de la buse. Au fur et a mesure de son augmentation, I’'expansion du gaz devient de plus en plus
importante et se traduit par une plus grande vitesse des particules [88]. Puisque la pression maximale
atteignable sur le systéeme a basse pression (LPCS DYMET 423) est limitée a 9bar, des essais a 10bar
ont alors débutés a I'aide du systeme a haute pression afin de compléter le tableau expérimental. Trois
niveaux de pression ont ensuite été considérés (10bar, 20bar, 30bar) avec une température de
préchauffage du gaz de 200°C (Tableau 5.1). La pression de 30bar est la valeur maximale délivrée par
le systeme utilisé dans le cadre de ce travail. La température de 200°C permet quant a elle de limiter
I’exposition thermique du substrat PEEK et de minimiser ainsi sa dégradation. Notons qu’au-dela de
tels paramétres, les vitesses des poudres deviennent supérieures a la limite d’observation préconisée
par le dispositif SprayCam (500m/s) et ne permettent plus une visualisation nette du jet de poudres a
I’extérieur de la buse. L'observation du jet de poudre de cuivre révele en effet qu’avec I'augmentation
de la pression du gaz, la zone uniforme du jet augmente (Figure 5.1) par 'augmentation de la force de
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pression pour le lot de matiere testé (17-44um). A 10bar, le jet de poudre est uniforme jusqu’a une
distance de 45mm pour s’étendre a 60mm pour des pressions plus élevées. Le jet commence a étre
dispersé sur une distance de projection de 60-90mm et devient éparse au-dela. Contrairement a la
projection a basse pression, la longueur de jet uniforme est donc nettement plus élevée et permet
ainsi d’éloigner le substrat pour le protéger d’'une exposition thermique excessive et d’éviter en cela
des phénomeénes indésirables thermiquement activés. Comme l'illustre la Figure 5.2, la zone la plus
reculée a dispersion minimale pour les conditions de pression élevées est a environ 45mm de la sortie
de buse. C’'est précisément cette distance qui a été retenue comme valeur de départ pour I'étude de
la métallisation du PEEK avec des poudres sphériques de cuivre.
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Figure 5.1. Reconstitution du diameétre de jet de poudres le long de I'écoulement pour le cas Cu (17-
44um) en fonction de la pression du gaz propulseur.
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Figure 5.2. Caractérisation de la stabilité du jet de poudre de cuivre de granulométrie 17-44um par
observation SprayCam dans des conditions de fonctionnement de 10bar, 20bar et 30bar a
température constante de 200°C.

L’exposition thermique du substrat a quant a elle été caractérisée a l'aide du systeme d'imagerie
thermique FLIR-ONE en utilisant une émissivité de 0,95 fournie dans la littérature [41]. La température
du substrat due a la convection avec le jet de gaz préchauffé a 200°C a été mesurée et comparée au
cas préchauffé a 100°C et au cas non préchauffé. Comme I'indiquent les données du Tableau 5.1, il n’y
pas d’effet significatif de la vitesse de balayage de la buse sur la température a la surface du substrat.
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En outre, la température du substrat reste faible dés lors que pour un préchauffage a 200°C, elle
n’excede pas 150°C. Enfin, il est important de noter la réduction de la température du substrat avec la
distance de projection dans la mesure ou les conditions d’échanges du gaz avec I'atmosphere
augmentent. Cette chute de température avec la distance de projection est toutefois faible, en
I'occurrence de 10°C et quasi inexistante dans les autres cas (Tableau 5.1). Dans ces conditions de
projection, I'effet thermique sur le substrat s’avere ainsi dérisoire.

Tableau 5.1. Mesures de température a la surface du substrat par imagerie thermique suivant les
conditions de projection.

Numéro de série Pgaz Tga: SoD Vitesse transversale (mm/s) Tmax
(Bar) (°C) (mm) (°c)
1 100 135
2 30 200 15 500 130
3 1000 125
4 100 135
5 30 200 45 500 125
6 1000 125
7 100 135
8 30 200 75 500 125
9 1000 125
10 100 125
11 30 200 105 500 120
12 1000 120
13 100 64
14 25 100 15 500 62
15 1000 60
16 100 60
17 25 100 45 500 60
18 1000 60
19 100 60
20 25 100 75 500 60
21 1000 60
22 100 60
23 25 100 105 500 60
24 1000 60
25 100 24
26 23 37 15 500 22
27 1000 20
28 100 20
29 23 37 45 500 20
30 1000 20
31 100 20
32 23 37 75 500 20
33 1000 20
34 100 20
35 23 37 105 500 20
36 1000 20

En projection, un gaz non chauffé convient généralement afin de prévenir les effets thermiques
indésirables. Or, la pression du gaz maximale susceptible d’étre sélectionnée sur le systéme haute
pression sans préchauffage est de 25bar. Ainsi, afin de maximiser le comportement cinématique des
poudres, une distance de projection de 45mm, conformément aux observations SprayCam (Figure 5.2)
et une vitesse de balayage de la buse de 500 mm/s ont tout d’abord été retenus (avec un déplacement
incrémentiel (IncD) entre deux trajets linéiques successifs de 3mm). Pour couvrir la surface du substrat,
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un cycle de dépot a de plus été défini comprenant 10 balayages répétés 5 fois pour atteindre une
épaisseur d’environ 350-460um (Figure 5.3). En outre, des dép6ts comprenant un seul cycle ou deux
cycles ont également été réalisés afin d’étudier la croissance du revétement.

Tenant

Substrat de plaque

Figure 5.3. Schéma d'un cycle de rojection comprenant un pas de 3 mm entre chaque piste.

Pour favoriser le rendement, une pression de travail élevée (30bar) afin de maximiser la vitesse des
particules est souvent a conseiller. Toutefois, de telles conditions nécessitent aussi un préchauffage
du gaz qui se doit d’étre suffisant pour les conditions cinématiques de matiére sans impacter
thermiguement le substrat. Considérant les températures caractéristiques du matériau (Te= 323°C;
T,=160°C), deux températures de préchauffage du gaz (200°C et 400°C) ont donc été sélectionnées
avec de larges distances de projection. Pour confirmation, la température du substrat lors des essai a
blanc (sans poudre) montre une élévation de la température de surface jusqu’a 250°C au maximum
(Figure 5.4).

w(C1)  <{C2) =(C3)

Gas Pgai Tgai SOD vﬂDlZ'E InCD Nn
conditions (MPa) (°C) (mm) (mm/s) (mm) case
Unheated 2.5 29 45 (C1)

200 75 500 3 (c2)
Preheated 30 ——mmm—— —
reneate 400 105 (c3)

(a)
Figure 5.4. Parametres opératoires pour I'identification préalable de la fenétre de projection (a) et
température a la surface du PEEK pour les différentes conditions d’étude préliminaires C1-C3 (b).

Pour rappel, la formation d’un revétement par projection a froid s’opéere en deux grandes étapes : la
formation de la 1% couche, caractérisée par I'adhésion des poudres sur le substrat, suivie de la
croissance du dépot, régie par la cohésion des poudres lors de leurs collisions additives sur la couche
préalablement formée. Différents mécanismes de formation d’un dépo6t ont été identifiés jusqu’alors
[4]. En particulier, dans le cas d'un substrat ductile, les poudres impactantes pénétrent le substrat par
ancrage mécanique et le revétement métallique se développe alors par liaison métallique sur la
premiere couche. Bien évidemment de tels phénomenes sont fortement tributaires des conditions
thermiques employées. Lors de la métallisation du PEEK a froid par exemple (condition C1), les
conditions thermiques de traitement ne semblent pas suffisantes pour former la premiére couche
(Figure 5.5). La projection des poudres de cuivre laisse, en effet, quelques traces de rebond
observables a la surface du substrat comme le montre le changement de couleur apparent dans la
zone de balayage de la buse (Figure 5.5a). La compétition entre I'ancrage et I'érosion rend alors difficile
la formation du revétement et ce malgré I'augmentation du nombre de cycles de projection (Figure
5.5b) oli seulement quelques traces de cuivre peuvent étre observées sur la surface du substrat. Bien
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qgue le niveau de pression du gaz soit supérieur a celui accessible par projection a basse pression
(25bar), les conditions de projection des poudres de cuivre (vitesse, température) ne semblent
néanmoins pas suffisantes pour permettre un ancrage en surface du PEEK dont la température reste
d'environ 29°C (mesure effectuée a l'aide du dispositif de caméra thermique FLIR).

(a) (b)

Figure 5.5. Projection sans préchauffage du gaz (condition C1) montrant une érosion superficielle
du substrat PEEK aprés deux cycles de projection (a) ou apres 5 cycles de projection (b).

En préchauffant le gaz a 200°C a la pression de 30bar (condition C2), un seul cycle de projection ne
permet pas la formation de la 1% couche sur toute la surface du substrat. Les poudres de cuivre
adherent en effet de fagon dispersée, sans recouvrir toute la surface soumise au jet (Figure 5.6a). C’'est
par 'augmentation du nombre de cycles de projection qu’un revétement tend alors a se former
progressivement en surface avec des rendements de 7.6% et 34% au bout de deux et cinq cycles
respectivement. Pour justifier une telle discontinuité (Figure 5.6b), une premiere explication pourrait
étre liée a I'effet granulométrique des poudres (Cu 17-44um). En effet, alors que les poudres de petite
taille peuvent aisément atteindre la vitesse requise pour permettre un effet d’ancrage, les particules
de plus gros diameétre peuvent provoquer en revanche une érosion de la surface en raison du manque
de vitesse. C’est ainsi que certaines poudres se trouvent ancrées dans le substrat pour former une
couche discontinue (Figure 5.6c). Au fur et a mesure du processus (multiplications des passes), une
partie des poudres adhere donc sur la couche de cuivre préalablement déposée tandis que l'autre
partie provoque plutot une érosion aléatoire par déficience cinématique. De maniere apparente, la
zone érodée se révele plutot par la zone de cuivre la plus sombre tandis que la zone la plus claire
correspond a la couche en cours d’élaboration (Figure 5.6c). Une vue MEB en surface du revétement
montre d’ailleurs la structure d'une couche intermédiaire composée de PEEK (zone brillante) qui
émerge par l'indentation des particules (Figure 5.7a). Des grosses particules de Cu déformées ainsi que
des traces de cratéres peuvent aussi étre observés justifiant ainsi une mauvaise cohésion générale du
revétement (Figure 5.7b).
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(a) (b) (c)
Figure 5.6. Vue en surface de revétement de cuivre sur PEEK lors du premier cycle de projection

(a), apres deux cycles (rendement de 7.6%) (b), et aprés 5 cycles (rendement de 34%) (c) - dépots
obtenus dans la condition C2 avec un préchauffage du gaz a 200°C.

(b)
Figure 5.7. Observation MEB en surface de revétements obtenus dans les conditions (C2) aprés 5
cycles.

Enfin, c’est dans les conditions C3 (préchauffage du gaz a 400°C) que la formation du revétement peut
étre réalisée. Comme l'indiquent les mesures thermiques de surface (Figure 5.4), le flux de gaz chauffe
le substrat jusqu'a environ 250°C, ce qui peut étre propice a un ramollissement thermomécanique de
la surface compte tenu de la température de transition vitreuse du PEEK (Tg=160°C). Combiné aux
vitesses accrues des particules, cet effet thermique renforce donc I'ancrage mécanique du cuivre sur
le polymeére et forme une couche solidement ancrée sur toute la surface du substrat des le premier
cycle de balayage (Figure 5.8a) avec un rendement de 60%. La collision entre les particules de cuivre a
partir du deuxieme passage conduit ensuite a une formation continue et réguliére du revétement tant
que la cohésion structurale du matériau résiste a I'érosion. Dans ces conditions (2 cycles de projection),
la formation du revétement se poursuit (Figure 5.8b) mais avec un rendement légérement diminué a
52 %. Une telle baisse peut étre imputable justement au phénomene d’érosion dii a I'impact des
particules de cuivre. Enfin, apres cinqg cycles de projection, le revétement atteint une épaisseur de 160
pum (Figure 5.9a) avec un rendement qui s’éléve a 67 %. Les conditions de projection (400°C, 30bar)
favorisent donc une meilleure déformation plastique du matériau comme on peut I'observer sur la vue
en surface du dépot (Figure 5.9b). Les poudres se déforment comparativement a celles du revétement
obtenu a 200°C et 30bar (Figure 5.7b). En effet, malgré ces conditions (400°C, 3MPa), un délaminage
du revétement apparait en surface avec de larges zones écaillées (Figure 5.8c).

154



Chapitre 5 : Optimisation de revétements de cuivre sur substrats de PEEK par projection a froid

(a) (b) (c)
Figure 5.8. Revétements obtenus avec un préchauffage du gaz a 400°C et 30 bars de pression
(condition C3). (a) : apres le premier cycle de projection, rendement de 60% ; (b) : apres 2 cycles de
projection ; (c) : apres 5 cycles de projection ; rendement de 70%.

(a)
Figure 5.9. Observations en coupe (a) et en surface (b) par MEB d’un revétement de cuivre suivant les
conditions C3

Bien évidemment, de tels phénomenes d’érosion et de délaminage présentent des effets
préjudiciables au matériau nouvellement élaboré qu’il est donc important d’étudier. Malgré tout, cette
étude préliminaire a permis d’identifier les plages opératoires favorables a la formation et
I'optimisation du revétement qui conseille donc une pression de 30 bars avec une température
minimale de 200°C de gaz. Les rendements de projection sont récapitulés dans le Tableau 5.2.

Tableau 5.2. Récapitulatif des conditions de projection testées pour I'identification de la fenétre
opératoire optimale.

Cas  Pg(Bar)  Tgaz (°C) Distance de projection (mm) Balayage (mm/s) Rendement

c1 25 29 45 Lcyde: ™0

5 cycles : ~0

1cycle:~0

2 2 2 1 7.69
C 30 00 75 500 cycles : 7.6%

5 cycles : 34%
1 cycle : 60%
c3 30 400 105 2 cycles : 52%
5 cycles : 67%

5.1.2 Influence des paramétres opératoires et optimisation de la plage
paramétrique

Les études de Vincent Gillet ont révélé les problématiques d’érosion/délamination qui altérent la
formation d’un revétement méme a des niveaux bas de pression et de température de gaz comme
c’est le cas en projection a basse pression [137]. En effet, il a été montré qu'avec une pression de 8
bars et une température de gaz en sortie de buse de 330°C, il est possible d'obtenir une couche de
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cuivre sur un substrat polymere [232]. Toutefois, la formation de la premiéere couche n’empéche par
|’érosion du matériau en raison de la nature ductile du polymere par absorption de I'énergie cinétique
des projectiles. Les faibles vitesses en vol des particules rendent difficile la création de liaisons
métallurgiques entre les grains. Les collisions générées entre grains de poudres ne sont pas toujours
suffisantes en termes d’énergie d’'impact pour créer de I'adhésion. A l'inverse, a haute pression
(30bar), la vitesse des particules s’accroit mais I'énergie d’impact devient parfois trop élevée pour
construire le revétement et une érosion de la couche peut apparaitre [232]. L'ancrage des poudres
dans le substrat ne résiste donc pas a la force de collision des particules projetées qui érodent alors la
premiere couche formée. Une chute du rendement de projection est ainsi a noter compte tenu des
conditions excessives de pression et de température [232]. Pour limiter de tels effets, divers auteurs
préconisent une augmentation de la distance de projection [89], [224]. Sur la base de telles données,
une distance de 105mm a donc été retenue dans notre cas, malgré la dispersion des poudres
engendrée, accompagnée de différents parametres tels que la température du gaz (réglée a 200°C) et
les vitesses de balayage (100mm/s et 500mm/s).

D’un point de vue thermique, la température du substrat a tout d’abord été mesurée et indique 130°C,
pour la vitesse de balayage de 100mm/s, et 120°C pour le cas 500mm/s (Tableau 5.1). L'exposition
thermique du substrat semble alors comparable dans les deux cas tandis que le bilan de projection
change radicalement suivant la vitesse de balayage du pistolet en surface (Figure 5.10). En effet, a
500mmy/s, la couche obtenue en une passe peine a se former tandis qu’un revétement de forte
épaisseur se construit dés la premiére passe a plus faible vitesse (100 mm/s). Une telle différence est
notable d’ailleurs méme au cceur de la matiere (Figure 5.11). En effet, plus la vitesse de balayage est
élevée, plus la quantité de poudres qui impacte le substrat est réduite. Le deuxieme passage confirme
d’ailleurs bien cet effet dés lors qu’une augmentation significative du revétement est a noter a plus
faible vitesse (Figure 5.10, Figure 5.11) avec un rendement de projection négligeable a 500mm/s.

il e, (3)

(b)

50mm

e ————

50mm

S50mm

Figure 5.10. Observations en surface des cordons de revétement élaborés dans les conditions
suivantes (30bar, 200°C, 105mm) : une passe a 500mm/s (a), deux passes a 500mm/s (b), une passe a
100mm/s (c), deux passes a 100mm/s (d).
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Figure 5.11. Coupes macrographiques des revétements élaborés dans conditions suivantes (30bar,
200°C, 105mm) : une passe a 500mm/s (a), deux passes a 500mm/s (b), une passe a 100mm/s (c),
deux passes a 100mm/s (d).

Par observation en surface des dép6ts (MEB), I’origine de tels résultats peut étre observée. La collision
des premiéres particules en surface produit en effet I'ancrage individuel des grains a la surface du
substrat mais les cratéres observés a plusieurs endroits de cette surface dévoilent aussi une érosion
ponctuelle de la matiére (Figure 5.12). Le revétement peut alors se reconstruire par ré ancrage des
poudres lors des collisions suivantes ou s’éroder en I'absence de liaisons métallurgiques suffisantes.
La vitesse de balayage élevée favorise d’ailleurs cet effet par rapport aux conditions plus douces. A
100mm/s par exemple, le rendement de projection évolue de 25% a 28% (entre 1 et 2 passes) ce qui
laisse apparaitre un certain accroissement de matiére et donc prédominance du phénomene
d’adhésion par rapport a I’érosion. Dans notre cas, le revétement atteint une épaisseur de 100um des
deux passes de balayage a 100mm/s sans aspect de délaminage. Toutefois, I'épaisseur du revétement,
observée en coupe, n’apparait pas uniforme (Figure 5.11d) et présente toujours des irrégularités
topographiques. Ce profil imputable a une érosion par collision des poudres explique donc en partie le
faible rendement obtenu. Par manque de vitesse, les poudres érodent le revétement au fur et a
mesure de sa formation. C'est la compétition entre I'adhésion cuivre/cuivre et I’érosion cuivre/cuivre
qui gouverne alors le rendement lors de la formation des premiéres couches. Comme la quantité de
poudres impactant le substrat est plus importante lors d’un balayage lent, il s’en suit une quantité de
poudres plus importante susceptible de pénétrer le substrat PEEK (Figure 5.11). Une sous-couche plus
épaisse se forme alors et résiste mieux aux collisions des particules par déformation plastique. A
I'inverse, a forte vitesse de balayage, une fine sous-couche de matiere se forme en surface et c’est
plutét le substrat PEEK qui absorbe I'énergie d’impact des grains en se déformant. Un tel phénomeéne
limite alors la déformation des poudres lors de la collision et facilite I'érosion des poudres ancrées. On
observe bien ces deux phénomeénes par comparaison des revétements obtenus a une vitesse de
balayage de 500mm/s (Figure 5.12a) et de 100mm/s (Figure 5.12b). Pour le cas 100mm/s, la
morphologie des particules révele une forme aplatie par la collision, et en cela, une déformation
plastique qui produit la croissance du revétement lors des collisions multiples. Pour améliorer le
rendement de dépét, il convient alors de favoriser la déformation plastique des poudres par
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Chapitre 5 : Optimisation de revétements de cuivre sur substrats de PEEK par projection a froid

I'accroissement de leur vitesse en vol. La pression de travail étant a sa capacité maximale, le
préchauffage du gaz devient donc la seule variable opératoire ajustable pour augmenter la vitesse de
détente de I'écoulement supersonique et donc de celle des poudres

(b)
Figure 5.12. Vue en surface MEB du revétement montrant I'ancrage des poudres et I’érosion lors
d’un balayage a deux passes a 500mm/s (a), et a deux passes a 100mm/s.
Jeu de parameétres :30bar, 200°C, 105mm.

Par augmentation du préchauffage du gaz a 300°C, toutes choses égales par ailleurs (balayage de
100mm/s, distance de projection de 105mm, pressurisation de 30bar, granulométrie de 17-44um), des
effets fulgurants se démarquent par rapport a la littérature. Dés la premiere passe, un revétement
homogéne (Figure 5.13a) avec un rendement de 53% est en effet obtenu. Les particules de poudre
adherent sur celles ancrées dans le substrat PEEK mais la croissance du revétement s’accompagne
aussi de phénomenes d’érosion comme le montre les cratéres observés sur la face supérieure (Figure
5.13b). Compte tenu de la granulométrie des poudres (Cu 17-44um), une large dispersion de vitesse
des grains est en effet a noter. Les poudres qui n’atteignent pas la vitesse critique d’adhésion
produisent un effet de martelage qui peut faciliter I'adhésion des grains de matiere ou au contraire,
éroder les poudres mal ancrées ou mal adhérentes pour ne laisser que les particules résistantes aux
collisions ultérieures. Bien évidemment, ces deux effets contribuent en I'augmentation du rendement
qui tend a augmenter jusqu’a 67% dés la deuxiéeme passe. Toutefois, de mauvaises cohésions
intergranulaires peuvent encore étre observées et plus particulierement a I'interface immédiate avec
le substrat PEEK. La déformation plastique du PEEK empéche donc la formation d’'une couche de liaison
résistante au voisinage du substrat. Lors du deuxieme passage, un délaminage sélectif face aux
contraintes de collision peut ainsi apparaitre (Figure 5.13c). Par observation MEB du faciés de rupture
(Figure 5.13d), il est possible d’ailleurs de visualiser les défauts de cohésion entre les particules de
poudre susceptibles de faciliter I’écaillage du matériau (Figure 5.13c). Ce phénomeéne de délaminage
est donc le facteur limitant le rendement de projection. La sollicitation mécanique responsable de ce
phénomeéne peut étre attribuée a la force de pression de I'écoulement au point de contact avec le
substrat ou a la contrainte de collision générée par la vitesse d’'impact des poudres. Eloigner le substrat
de la buse peut contribuer a la réduction de cette sollicitation mécanique car, d’'une part la force de
pression de I'écoulement diminue avec le frottement dans I'atmosphére ambiant, et d’autre part la
dispersion des poudres sur les distances de projection élevées permet de répartir les collisions sur le
substrat et abaisser ainsi la contrainte de collision.
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sEM

Figure 5.13. Revétements élaborés a une température de préchauffage de 300°C (balayage de
100mm/s, distance de projection de 105mm, pressurisation de 30bar, granulométrie de 17-44um).
Essai a une passe (a) avec érosion du revétement (b) pour un rendement de 53%, et essai a deux

passes (c) avec un délaminage sélectif (d) qui limite le rendement a 70%.

Tenant compte des derniers résultats expérimentaux, la distance de projection est alors augmentée a
120mm pour observer son effet sur le phénomeéne de délaminage. Pour accroitre la vitesse des
particules, la température de préchauffage du gaz a en revanche aussi été modifiée (400°C) tandis que
la pression de projection et la vitesse de balayage restent inchangées (30bar et 100mm/s) tout comme
la granulométrie des poudres (17-44um). En revanche, afin de pouvoir élaborer un revétement d’une
épaisseur significative, |'essai a été produit avec 5 passes de projection. Comme l'illustre la Figure 5.14,
un revétement sans délaminage apparent avec un rendement de 82% est alors obtenu. Ce rendement
élevé s’explique par I'amélioration de la vitesse de collision des poudres (grace a I'augmentation a
400°C de la température de préchauffage du gaz), combinée a la distance de projection plus large.

Figure 5.14. Revétement obtenu avec un granulométrie de 17-44um dans les mémes conditions
opératoires de projection (30 bars, 400°C,100mm/s et 120mm).

Alors que la vitesse atteinte par les poudres permet une meilleure adhésion entre elles, leur dispersion
évite le délaminage par dilution de la concentration de pression. Notons toutefois que le revétement
présente quelques points d’érosion révélant la présence persistante de liaisons défectueuses.
Optimiser simultanément la qualité du revétement ainsi que le rendement de projection implique alors
I’exploration d’autres parametres. Pour ce faire, le r6le majeur de la cinématique des poudres emmeéne
a considérer une granulométrie plus fine (15-34um) pour optimiser la vitesse de collision.
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Malheureusement, dans les mémes conditions opératoires (pression de 30bars, préchauffage a 400°C,
5 passes avec un balayage de 100mm/s et une distance de projection de 120mm), la granulométrie de
(15-34um) ne donne pas d’évolution considérable du rendement de projection. Une valeur de 83% est
toujours a noter ce qui est similaire de la granulométrie précédente (17-44um). Toutefois la qualité du
revétement est significativement dégradée par un délaminage qui couvre des surfaces plus étendues
(Figure 5.15).

5cm

Figure 5.15. Revétement obtenu avec un granulométrie de 15-34um dans les mémes conditions
opératoires de projection (30 bars, 400°C,100mm/s et 120mm).

Ce délaminage se produit d’ailleurs aprés la deuxiéme passe. La succession des passes regénerent ainsi
une croissance du revétement dont |'épaisseur n’est plus uniforme et conduit a I'apparition de défauts
morphologiques dis au rebouchage des zones écaillées. On peut attribuer a ce délaminage significatif
une pression de collision importante puisque la granulométrie fine favorise des vitesses en vol plus
importantes. Il subsiste ainsi au sein du revétement des zones présentant de faibles liaisons
interfaciales susceptibles de céder aux pressions de collisions élevées. La généralisation de ce
phénoméne au cas des poudres fines, pourtant adéquates pour une optimisation de vitesse, rend donc
difficile I'extrapolation des résultats relatifs a la granulométrie des poudres. Pour répondre a de tels
effets, I'absorption des impacts de collision par le substrat PEEK peut étre une des raisons a avancer.
L’optimisation du rendement dans le cas d’une combinaison dissymétrique cuivre/PEEK consiste alors
a trouver les conditions qui favorisent I'effet de martelage, minimisent I’érosion et ne provoquent pas
d’écaillage. Il a été impossible d’obtenir un revétement sans ces phénomeénes préjudiciables bien que
le rendement de projection ait été augmenté jusqu’a 83% suivant le protocole empirique résumé dans
le Tableau 5.3. Par la suite, I'identification des conditions optimales pour accroitre le rendement
comme la température de préchauffage du gaz, la vitesse de balayage mais aussi la distance de
projection pour contréler au mieux le phénomeéne d’écaillage ont donc été recherchés. Une démarche
empirique a toujours été recherchée pour ajuster ces parametres pour les deux granulométries testées
(15-34pm et 17-44um) afin d’éviter les phénomeénes préjudiciables a la formation d’un revétement
exempt de défauts.
Tableau 5.3. Récapitulatif de I’étude des phénomeénes préjudiciables.

Poudres Pgaz Teaz Distance de Balayage Rendement Phénomeénes
(Bar) (°C) projection (mm/s) préjudiciables
(mm)
17-44pum 30 200 105 500 1 passe : ~0 -
2 passes : ~0 Erosion 1% couche
17-44um 30 200 105 100 1 passe : 25% Erosion 1% couche
2 passes : 28% Décohésion poudres
17-44pm 30 300 105 100 1 passe : 53% Erosion 1% couche
2 passes : 67% Délaminage
17-44pm 30 400 120 100 5 passes : 82% Erosion en surface
15-34pm 30 400 120 100 5 passes : 83% Délaminage
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5.1.3 Optimisation du rendement de projection et des qualités du revétement

L'approche empirique a donc été adoptée au cours de ce travail pour générer vigoureusement le plus
haut rendement de projection (DE) possible sur des polyméres thermoplastiques tels que le PEEK. Le
changement de paramétre (un seul parametre a la fois) a donc été effectué pour chaque étape afin
d’éviter les problémes néfastes (érosion et délaminage) lors de la métallisation du PEEK et en méme
temps utiliser le parametre approprié (identifié a partir de nos préliminaires (cf Section 5.1.1) et études
préjudiciables (cf section 5.1.2)) pour I'amélioration du DE.

Quatre parameétres importants tels que la température du gaz, la vitesse transversale de la buse, la
distance de projection et la taille des particules, connus pour affecter fortement le rendement de
projection et les caractéristiques du revétement, ont donc été discutés en détail. Les gammes de
parametres de fonctionnement testées dans cette étude empirique sont listées dans le Tableau 5.4. La
pression d'entrée du gaz a été fixée a 30bars sur la base de la capacité maximale que le systéme de
projection a froid haute pression peut fournir et de son influence sur le DE. Pour les autres parametres,
tels que la vitesse transversale, la distance de projection et la taille des particules, des plages de valeurs
ont été testées plus largement.

Tableau 5.4. Gammes de parameétres étudiée avec une pression de gaz maintenue constante a 30bars.

Paramétres Gamme
Température du gaz (°C) 300-500
Vitesse transversale (mm/s) 100-300
Distance de projection (mm) 105-135
Taille de particule (um) Cu (17-44pum) — Cu (15-34um)

Comme mentionné préalablement, la pression du gaz est adoptée a sa valeur maximale compte tenu
de la limite du systéme retenu mais aussi parce qu’elle permet d'assurer une longue distance de
stabilité du jet des sa sortie de buse et permettre ainsi des vitesses de particules plus élevées.
Concernant la température du gaz, son but principal est d'augmenter la vitesse des particules et de
permettre une élévation thermique des matériaux (PEEK et cuivre).

Différentes vitesses de buses transversales sont aussi adoptées afin de fournir une accumulation de
chaleur différente en surface du substrat tout comme différentes quantités de particules (débit
massique de la particule). En d'autres termes, une vitesse de buse transversale, ou vitesse de balayage,
plus élevée conduit a une faible accumulation de chaleur dés lors que le temps de conduction du flux
est moindre. De plus, de telles vitesses produisent un effet mécanique en surface du substrat. Par
exemple, a faible vitesse transversale, la quantité de particules projetées en surface est plus
importante, ce qui se traduit par un compactage plus élevé, une meilleure cohésion des grains de
poudre entre eux, couplé a un ramollissement du substrat. Mais de tels effets (thermiques et
mécaniques) ne sont pas uniquement dus aux notions de vitesse. En effet, la distance de projection
(SoD) est aussi d'une grande importance des lors, qu’a faible valeur, un flux thermique plus élevé sur
le substrat et une force de pression plus importante sur les revétements peuvent étre relevés. Un
changement approprié de la distance peut donc fournir la chaleur requise et la force de collision
optimale (force mécanique/force de pression) sur les revétements. Enfin, un changement de |a taille
des particules peut aussi influencer I'effet de martelage mécanique lors de la projection. C'est
pourquoi, considérant tous ces éléments, il a été décidé de caractériser ces effets thermiques et
mécaniques induits durant le processus de projection en fonction des différents parameétres
opératoires tels que la température du gaz, la vitesse transversale et la distance de projection :

Effect thermique = F (Tgaz, Vbuse, SOD)

Effect mécanique = F (Pga;, SOD, Viuse, taille de particule)
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C'est bien évidemment l'effet combinatoire du chauffage, de la déformation plastique (effet
mécanique) et de la pression du gaz qui régit la qualité du dépét et son DE. Par exemple, |'effet
thermique peut évoluer suivant la température du gaz, la vitesse transversale de la buse et la distance
d'écartement. Pour I'effet mécanique, en plus des autres parametres préalablement cités, la taille des
particules joue aussi un réle, dés lors qu’une vitesse de particule élevée peut entrainer une force de
collision plus élevée en particulier lors de I'utilisation de particules de petite taille.

De nombreuses études ont déja fait part de certaines influences en particulier dans le cas de couples
dissemblables tels que pour la métallisation d’'un polymeére. Chen et al., par exemple, ont constaté le
défaut de déformation plastique et d’adhérence pour le couple Cuivre-PEEK [141]. De tels effets
apparaissent principalement dés la premiére couche qui n’est pas toujours continue de par les
phénomeénes d'érosion et de délaminage. L'optimisation du rendement de projection dans le cadre de
telles associations de matieres rend donc difficile la démarche d’investigation.

Dans notre cas, la démarche (Figure 5.16) s’est appuyée majoritairement sur I'étude préliminaire car il
était clair que la réduction de la vitesse transversale peut augmenter le rendement de projection.

En premier lieu, le cas V1 (30bar,300°C,105mm) avec une faible vitesse transversale de 100 mm/s a
donc été testé. Dans de telles conditions, I'objectif a été de permettre au plus grand nombre de
particules d'atteindre la surface du substrat afin d'augmenter le temps d'impact (plus de temps
d'indentation), I'effet de grenaillage et I'accumulation de chaleur.

Chemin 1
o P...(bar)
Tear °C)
300
SoD (mm)
105
— Vbuse [mmlsl
100
Taille de particule (um)
Cu (17-44pm)

Figure 5.16. Chemin paramétrique défini pour V1.

Par ce choix, la température du gaz d'entrée a été maintenue a 300°C et le SoD a 105mm, distance
suffisamment éloignée de la sortie de la buse. Le rendement de projection s'est ici avéré étre de 67%,
valeur relativement élevée due a l'effet cumulatif de la température du gaz et de la vitesse
transversale. Par ramollissement du substrat PEEK (T, = 160°C) et I'impact élevé des particules, un
adoucissement supplémentaire aux interfaces peut de plus étre avéré. Pour cette raison, les particules
pénetrent facilement le matériau placé en vis-a-vis et retardent leur processus de refroidissement.
L'effet combinatoire joue donc un réle majeur apres I'élaboration de la premiére couche puisque les
particules de Cu se déforment plastiquement [233] tandis que d’autres, a faible énergie d'impact
(faible vitesse), entrainent une érosion de la matiere. Comme l'illustre la Figure 5.17, I'observation en
surface du dépot sur PEEK montre clairement la formation du revétement avec de I’érosion (cercle) et
un léger phénoméne de délaminage (carré). Pour justifier de tels phénomenes, I'accumulation de
chaleur et la différence de coefficient de dilatation thermique entre les deux matériaux (Cu : 17*10
6/°C; PEEK : 72*10%/°C) peuvent étre avancés.
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Figure 5.17. Observation en surface d’'un dépdt de cuivre sur PEEK suivant les conditions V1
(30bar, 300°C, 100mm/s, 105mm) donnant lieu a un DE élevé de 67 %.

Pour poursuivre le processus d’amélioration du rendement de projection, I'approche empirique
consistant a utiliser un autre parametre a donc été proposée en particulier vis-a-vis de la vitesse des
particules. Il est connu que l'accélération des particules peut étre obtenue en augmentant la
température du gaz [99]. Par cette augmentation paramétrique, une pénétration plus importante des
particules peut alors étre observée, générant plus de déformation plastique pendant la croissance du
revétement et ainsi un dépot de meilleure « qualité ». C'est pourquoi, le chemin paramétrique V2
(400°C,100mm/s,105mm) a donc été déployé (Figure 5.18).

Chemin 1
% Pg.(bar)
Chemin 2
Tgaz{.c)
SoD (mm)
Vpuse (MM/s)

Taille de particule (um)

Cu (17-44pm)
Figure 5.18. Chemin paramétrique défini pour les conditions de test V2.

Malheureusement, une température de gaz plus élevée avec une distance de projection relativement
courte (105mm) transfére un flux de chaleur conséquent au substrat et aux particules. Comme en
témoigne la Figure 5.19, Il apparait alors un certain nombre de conséquences néfastes au sein méme
du revétement telles que des phénomeénes d’érosion, de délaminage (DE réduit de 30%) voire méme
d’oxydation par changement de couleur en surface. Une croissance significative de la température du
matériau peut en effet étre mesurée. Par caméra thermique, la température du substrat atteint 230°C,
température bien supérieure a la température de transition vitreuse du PEEK. Ainsi, les variations de
dilatation thermique des matériaux, associées a I'impact fort des particules (vitesse et force de collision
beaucoup plus élevées) peuvent provoquer le décollement de la couche par délaminage.
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R

5cm 5cm 5cm
@ (b) (c)
Figure 5.19. Observations en surface des dépots de cuivre sur substrat de PEEK élaborés a |'aide de
différentes variantes : V2 (a), V3 (b), and V4 (c).

Bien évidemment, d'un point de vue industriel, la qualité des revétements est mauvaise et doit encore
étre optimisée. Pour poursuivre ce processus et réduire I'effet de la température, une voie possible
peut étre d'augmenter la distance de projection. Augmenter la distance entre la buse et le substrat
réduit en effet le flux thermique échangé et c’est pourquoi, les conditions V3
(400°C,100mm/s,120mm) (Figure 5.20) ont donc été testées.

Chemin 1

" Pg..(bar)
Chemin 2
Teaal °C)
400
ﬂmin 3
SoD (mm)
105 120
Viuse (MM/s)

Taille de particule (um)

Cu (17-44pum)

Figure 5.20. Chemin paramétrique défini pour les conditions V3.

Comme l'illustre la Figure 5.19, une amélioration du revétement en construction apparait conduisent
a un DE plus élevé (d'environ 82%). En effet, a mesure que la distance de projection augmente, la
température sur le substrat diminue et la vitesse et la température des particules auraient pu devenir
optimales pour un meilleur rendement de projection. Le dépo6t présente donc une épaisseur (120um),
témoin toujours des phénomenes d'érosion et de rebonds des particules (Figure 5.19b). L'érosion et le
rebond peuvent étre expliqués par la dispersion de certaines particules (effet de la granulométrie des
poudres) a une distance de projection plus élevée (chapitre 3). Pour éviter une érosion supplémentaire
due a la faible vitesse des particules et aux phénomenes de dispersion, une option peut étre proposée
relative a la taille des particules susceptible d’augmenter la vitesse de ces derniéres et de favoriser
I’écoulement du jet (écoulement confiné) [90]. La réduction de la granulométrie entraine en effet
théoriqguement une augmentation de la vitesse des particules en raison de leur perte de masse [74].

Pour explorer un tel changement, les conditions V4 (400°C,100mm/s,120mm, Cu-15-34um) ont donc
été testées avec une gamme de particules plus faible (Figure 5.21).
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Figure 5.21. Chemin paramétrique défini pour les conditions V4.

Contrairement aux conditions précédentes (V3), les particules de petite taille gagnent ainsi en vitesse
et conduisent a un DE plus élevé (d'environ 83%). L'épaisseur des revétements a été estimée au-dessus
de 300um et ceci indique la formation d'un dépot de particules avec une densité certainement plus
élevée en raison de la vitesse accentuée des particules. Par simulation 2D, une vitesse de 488mm/s a
d’ailleurs pu étre calculée, ce qui est supérieur a la vitesse critique (412m/s — 1D simulation) de ce
couple de matériaux [234]. Néanmoins, comme l’illustre la Figure 5.19¢c, quelques déformations par
fissurations au sein du revétement peuvent encore étre relevées ce qui ne permet pas la finalisation
compléte du processus d’optimisation.

Sur la base de telles distorsions au coeur des revétements, divers effets liés a la quantité de particules
impactant le substrat, I'accumulation de température (accumulation de chaleur) et la différence de
coefficient de dilatation thermique peuvent encore étre évoqués. Ainsi, afin de réduire le nombre de
particules projetées en surface, il est important d'augmenter légérement la vitesse transversale de la
torche/buse. C’est pourquoi, un changement de la vitesse de balayage a aussi été retenu dans les
conditions V5 (400°C,200mm/s,120mm, Cu-15-34um) (Figure 5.22).

Chemin 1
™ P...(bar)
Chemin 2
Tgaz(nc,
SoD (mm)
Chemin 5
Viuse (MmM/s)

I
Cu (17-44pm) Cu (15-33um)

Taille de particule {um)

Figure 5.22. Chemin paramétrique défini pour les conditions V5.

Si théoriquement par le calcul de masse (chapitre 2) il peut étre estimé une quantité de 7,01g de
particules impactant le substrat dans les conditions V4, avec les conditions V5, cette valeur chute a
3,52g. L'augmentation de la vitesse transversale réduit donc I'accumulation de chaleur et le martelage
mécanique pour conduire a un revétement comme illustré Figure 5.23. D’une épaisseur supérieure a
450um (Figure 5.23b) avec un DE d'environ 87%, un revétement prometteur peut étre attendu d’un
point de vue structural (grande densité) avec des conditions d’élaboration tres favorables. Comme en
témoigne la Figure 5.23c, une déformation des particules de grande taille peut étre observée malgré
guelques zones de rebond en raison de |'effet granulométrique.
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(a) (b)
Figure 5.23. Dépot de Cu sur PEEK élaboré dans les conditions V5 aprés 5 passes : vue en surface

du revétement (a), vue en coupe MEB (b), image MEB de la surface du revétement (c).

Enfin, afin d'améliorer encore le rendement de projection, une augmentation de la température du
gaz a encore été envisagée comme mentionné dans les conditions V6 (500°C,200mm/s,120mm, Cu-
15-34um (Figure 5.24) afin d'augmenter toujours la vitesse des particules (515m/s) [234].

Chemin 1
Pga.(bar)

Tg.u{ ﬂc}
SoD (mm)

Viuse (MM/s)

Taille de particule (um)
Cu (17-44um) Cu (15-33um)

Figure 5.24. Chemin paramétrique défini pour les conditions V6.

Dans de telles conditions, le rendement de projection a légerement augmenté a 88%, ce qui n'est pas
si élevé par rapport aux conditions précédentes (V5). En effet, aprés le 1% passage de torche, une
érosion de la matiére a en effet pu étre observée tandis qu’aprés la 2" passe, un délaminage sur
guelques zones du substrat est a noter. Il est tres clair ici que des phénomenes d'érosion et de
délaminage perdurent apres 5 passes (Figure 5.25). La zone interfaciale entre le revétement et le
substrat n'est d’ailleurs pas dense et peut étre corrélée a la température du substrat (Figure 5.25b).
En effet, malgré I'absence de mesure de la température en surface du substrat PEEK a 500°C, les
valeurs mesurées a 400°C ont conduit néanmoins a 230°C, valeur largement supérieure au Tg du
matériau (Figure 5.4).

(a) (b)
Figure 5.25. Dépot de Cu sur PEEK obtenu dans les conditions V6 aprés 5 passes : vue de dessus du
revétement (a), image MEB en coupe (b), image MEB en surface du revétement (c).
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Afin de compenser cet effet thermique, la distance de projection a encore pu étre augmentée comme
le récapitulent les conditions V7 (500°C,200mm/s,135mm) (Figure 5.26).

Chemin 1

Pgalbar)

Teal °C)
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Figure 5.26. Chemin paramétrique défini pour les conditions V7.

Comme prévu, le rendement de projection a légérement augmenté pour atteindre 90%. L' éloignement
du substrat (augmentation de la distance de projection) a tendance en effet a réduire la vitesse des
particules avant leur impact. De telles conditions peuvent alors étre favorables d’un point de vue
érosion méme si de faibles traces peuvent encore étre observées (Figure 5.27). Certes, l'interface est
toujours peu dense avec peu de déformation plastique des particules (Figure 5.27b) mais vue en
surface, des déformations élevées avec peu de cratéres peuvent étre révélées (Figure 5.27c). Par
réduction de la vitesse des particules (due a I'éloignement du substrat), des changements
phénoménologiques peuvent donc étre notés méme s'il subsiste toujours quelques indicateurs de
rebonds en particulier pour les petites particules (Figure 5.27c marqué comme 1). La vue en surface
montre également quelques phénomeénes de décohésion (Figure 5.27c marqué comme 2) entre
particules qui peuvent conduire a une réduction du rendement pendant la projection dés lors que ces
particules faiblement liées peuvent se décoller sous l'effet de la force de pression. La section
transversale du revétement (Figure 5.27b) confirme d’ailleurs de tels aspects avec une surface pas trés
uniforme en cohérence avec les effets de rebond et de délaminage.

Figure 5.27. Dépot de Cu sur PEEK obtenu dans les conditions V7 aprés 5 passes : vue en surface
du revétement (a), image MEB en coupe (b), image MEB en surface du revétement (c).
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Chapitre 5 : Optimisation de revétements de cuivre sur substrats de PEEK par projection a froid

Enfin, fort de tous ces éléments et différents tests, un chemin paramétrique finale V8
(500°C,300mm/s,135mm) a donc été déployé (Figure 5.28) en ajustant la vitesse transversale afin de
diminuer encore le débit de matiére a considérer.

Chemin1

Pgai(bar)

Tga:(acl

SoD (mm)

thse ll‘l'll'l'l/ S)

Taille de particule (um)
Cu (17-44pm) Cu (15-33um)

Figure 5.28. Chemin paramétrique défini pour les conditions V8.

Le rendement de projection obtenu dans de telles conditions est d'environ 91%. La surface supérieure
des revétements présente un dépdt relativement régulier sans trace d'érosion ni de délamination
(Figure 5.29a). L'observation en coupe (Figure 5.29b) confirme de méme la formation d’un revétement
dense méme si les propriétés interfaciales du couple semblent encore perfectibles. Encore une fois,
aucune amélioration d’un point de vue déformation des particules de Cu n’apparait a l'interface, tres
certainement a relier aux propriétés ductiles du matériau PEEK. De plus, la température du gaz
transfére suffisamment de chaleur pour assouplir le matériau en surface. Néanmoins, la vue en surface
du revétement montre les particules de Cu hautement déformées ce qui indique un certain
compactage des particules les unes avec les autres dés lors que la premiére couche de métal est établie
(Figure 5.29c). La surface semble donc plus uniforme par rapport au cas précédent comme en témoigne
la Figure 5.29b.

(a) (b) (c)
Figure 5.29. Dépot de Cu sur PEEK obtenu dans les conditions V8 aprés 5 passes : vue de dessus du
revétement (a), image MEB en coupe (b), image MEB en surface du revétement (c).

En raison des problemes d'érosion, de délamination et de l'impossibilité d'augmenter encore la
température de traitement, il est impossible d'obtenir un revétement métallique sur PEEK avec un
rendement de projection de 100%. Malgré tout, un rendement de projection de 91% a néanmoins pu
étre mesuré a l'aide d’une approche empirique résumée dans le Tableau 5.5. Fort de tels revétements,
une caractérisation s’'impose donc en vérifiant un certain nombre de propriétés telles que la
conductivité électrique, la porosité etc.
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Tableau 5.5. Récapitulatif du processus d’Optimisation du rendement de projection pour le cas de
dépdts de cuivre sur substrat de PEEK.

Parametres V1 V2 V3 V4 V5 V6 V7 V8 Ref.
[141]
Température du
gaz (°C) 300 400 400 400 400 500 500 500 300
Vitesse
transversale 100 100 100 100 200 200 200 300 50
(mm/s)
Distance de
projection (mm) 105 105 120 120 120 120 135 135 30
La taille des Cu Cu Cu Cu Cu Cu Cu Cu Cu (17-
particules (um) (17-44um) (17- (17- (15- (15- (15- (15- (15- 42um
44um) 44um) 34pm) 34pm) 34pm) 34pm) 34pm)
DE 67% 30% 82% 83% 87% 88% 90% 91% >50

5.2 Caractérisation des propriétés du revétement

Les revétements de cuivre étant maintenant élaborés sur les substrats de PEEK avec des conditions
affinées, une caractérisation plus approfondie des propriétés de ces nouveaux matériaux bi-couches
est alors envisagée. Aprés une observation générale du dépot (mesures du profil), des études internes
au sein du matériau sont alors abordées comme I'analyse du taux de porosité suivant les conditions
d’élaboration, la teneur en oxydes (gage de qualité d’un point de vue électrique) pour terminer enfin
par la conductivité électrique des matériaux qui est I'un des objectifs de la métallisation du PEEK.

5.2.1 Evaluation du profil de matiere (profilometre)
Pour estimer I'impact des parametres de projection sur les conditions d’élaboration, des profils 2D des
surfaces ont été développés dans les conditions optimales identifiées au cours de cette étude. En

premier lieu, seule la vitesse de balayage a été étudiée (Tableau 5.6).

Tableau 5.6. Parametres de projection optimisés retenus pour les mesures de profilométrie.

Cases Pression Température de gaz Vitesse de balayage Distance de
(bar) (°C) (mm/s) projection (mm)
V8 30 500 300 135
\'/ 30 500 200 135

Comme lillustre la Figure 5.30, le cordon semble relativement uniforme quelles que soient les
conditions d’élaboration.
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(b)

Figure 5.30. Profil de surface 2D obtenus dans les conditions de projection finales V8 (a) et V7 (b).

En termes de profil, la Figure 5.31 compare d’ailleurs les deux conditions et témoigne d’une épaisseur
plus élevée a faible vitesse de passage (200mm/s) dés lors que le débit de matiére impactant a un
instant donné devient plus important. Le dépot atteint quelques centaines de microns d’épaisseur mais
le profil n’apparait néanmoins pas entierement uniforme avec de nombreuses fluctuations. En effet,
sila vitesse transversale est faible, I'apport de chaleur s'accumule et peut induire un impact sur le profil
et les propriétés des revétements. Tan et al. par exemple ont étudié I'effet des vitesses de balayage
sur les propriétés des revétements (Ti64 ELI) et ont constaté que I'augmentation de la vitesse (100,
300 et 500 mm/s) entraine une diminution de la rugosité de surface (8,89, 8,76 et 7,23um,
respectivement) [97]. Ceci est assez évident compte tenu de la déformation plastique sévére des
particules, accentuée par leur distribution plus ou moins importante. C'est exactement ce qui semble
se produire dans notre cas ou une vitesse transversale plus élevée a donné un profil beaucoup plus
uniforme avec de petites fluctuations. D'autre part, a une vitesse réduite (V7), il en résulte une
rugosité de surface plus élevée qui peut étre attribuée a I'épaisseur par passe de matiére (grande
quantité de particules impactantes) tout comme aux phénomenes de rebond et d'érosion (Figure
5.27c)). Ainsi, la rugosité de surface tend donc a s’accentuer avec l'apparition de pics prononcés.
existe alors une combinaison optimale des parameétres nécessaires pour une distribution beaucoup
plus uniforme des particules. Lorsque l'on compare par exemple ces profils avec la variante
paramétrique finale (vitesse transversale V8 -300mmy/s), la présence d'excroissances (pics) apparait
beaucoup plus aléatoire (Figure 5.31), le profil semble plus lisse (plus parabolique sans pics élevés), ce
qui suggere de meilleures conditions d'impact des particules. Ceci est important car les meilleures
conditions d'impact des particules se traduiront par de meilleures propriétés de revétement
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Figure 5.31. Comparaison du tracé du profil de surface entre V8 et V7.

De la méme fagon, il est également important d'observer I'influence du changement de température
sur le profil de surface des revétements. Pour cela, deux conditions ont été comparées (Tableau 5.7).

Tableau 5.7. Parametres de projection optimisés retenus pour les mesures de profilométrie.

Cases Pression Température de gaz Vitesse de balayage Distance de
(bar) (°C) (mm/s) projection (mm)
V6 30 500 200 120
V5 30 400 200 120

Comme l'illustre la Figure 5.32, une température d'entrée de gaz plus élevée (500°C) semble générer
un profil de surface plus rugueux par rapport a des conditions moins énergétiques (400°C). Cela peut
étre attribué a la forte déformation plastique des particules de cuivre qui peut différer suivant leur
taille (effet de granulométrie). Pour envisager de tels comportements, les conditions cinétiques des
particules se doivent bien évidemment d’étre rappelées compte tenu de la forte influence de la
température du jet sur les particules. En effet, comme le montrent les résultats par simulation 2D, les
particules peuvent atteindre des vitesses différentes selon les conditions thermiques, a savoir : 515m/s
a 500°C de gaz propulseur contre 488m/s a 400°C et se traduire donc par des forces de collision
variables sur le substrat. Ainsi, en raison de cette différence de vitesse, le comportement au choc et
les déformations associées different pour les deux températures. Il est a noter qu'a une température
de gaz élevée (V6), une érosion peut &tre remarquée dés le 1" passage tandis qu’aprés le 2™ passage,
un délaminage sur quelques zones de la surface du substrat peut étre révélé (Figure 5.25a).
L'apparition de ces problemes est attribuée a l'augmentation de la vitesse des particules et a
I'accumulation de chaleur (augmentation de la chaleur aprés plusieurs passages).
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Figure 5.32. Comparaison des profils suivant la température d’entrée du gaz : V6 et V5 (5 passes).

A 500°C, un fort pic apparait au centre des revétements, comme précédemment démontré (section
5.1.3) ou il évoque clairement I'érosion survenue lors du 2™ passage. De plus, la couche supérieure
du revétement montre une tendance au gonflement qui peut s’expliquer par la température élevée
du gaz (Figure 5.25a). L'effet thermique expose donc clairement la surface du matériau apres érosion.

En complément de tous ces éléments, la distance de projection peut également entrainer des
évolutions dans les conditions d’impacts des particules et donc des profils de matiere. La Figure 5.34
par exemple, relate I'influence de deux distances testées: 135 et 120mm comme rappelé dans le
Tableau 5.8.

Tableau 5.8. Parametres de projection optimisés retenus pour les mesures de profilométrie.

Cases Pression Température de gaz Vitesse de balayage Distance de
(bar) (°C) (mm/s) projection (mm)
V7 30 500 200 135
V6 30 500 200 120

On constate que le profil semble inégal pour les deux cas. A une distance de projection plus élevée
(135mm pour le cas V7), I'irrégularité des pics apparait en effet moindre par rapport aux conditions
V6. Par simulation, il est a noter en effet que la température de la particule atteint 250°C en sortie de
buse pour descendre en dessous de 170°C avant d'atteindre la surface du substrat (simulation 1-D).
Une telle diminution est principalement attribuée a I'interaction de la particule avec I'environnement
atmosphérique. Ces particules pourraient alors avoir un fort impact sur la surface du substrat et
conduire a des phénomenes d'érosion. Néanmoins, simultanément, la vitesse des particules diminue
avec I'augmentation de la distance de projection comme démontré par Li et al. pour différentes tailles
de particules (Figure 5.33) [89]. Ainsi, avec la réduction de leur vitesse, certaines particules peuvent
étre affectées par la dynamique de I'écoulement (chapitre 3) et entrainer alors une dispersion. Des
impacts obliques sur la surface du substrat peuvent ainsi se produire et entrainer une déformation
surfacique (perte de la vitesse normale des composants) [35]. A l'inverse, lorsque la distance de
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projection diminue (cas V6 ; 120mm), les irrégularités de profil tendent toujours a s’accentuer compte
tenu de la plus forte concentration des particules de vitesse normale (Figure 5.34).
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Figure 5.33. Changements de vitesse des particules le long de |'axe de la buse sans présence de
substrat pour les poudres de Ti dans les conditions de projection (28bar, 520°C, 200mm/s) [89].
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Figure 5.34. Comparaison des profils suivant la distance de projection : cas V7 et V6.

Le profil généré dans les conditions V7 indique donc clairement une meilleure uniformité du jet de
poudre. L’augmentation de la distance de projection crée en effet une réduction des forces de
collision qui par augmentation (conditions V6) peuvent a l'inverse provoquer des phénomeénes
d'érosion des particules et créer ainsi beaucoup plus de rugosité (Figure 5.34).
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Ainsi, sur la base de tous ces parameétres, il semble clair qu’a vitesse optimale de balayage
(transversale) en combinaison avec une distance de projection adéquate, un profil parabolique
favorable a I’élaboration d’un dépot de « bonne qualité » peut étre envisagé comme définit dans les
conditions V8. Une caractérisation au cceur de la matiére s’impose alors maintenant.

5.2.2 Caractérisation de la porosité

Le Cold-Spray a haute pression produit des dépdts relativement exempts de défauts majeurs visibles
compte tenu entre autres de la haute pression du gaz et de sa température élevée. Suivant les
conditions d’élaboration (Tableau 5.9), quelques variations peuvent néanmoins étre observées comme
en témoigne la Figure 5.35. Bien que tres faible, la porosité des revétements peut en effet fluctuer de
guelques pourcents compte tenu de la zone d’observation (analyses d’un cliché).

Tableau 5.9. Parametres de projection retenus pour les mesures de la porosité.

Cases Pression Température de gaz Vitesse de balayage Distance de
(Bar) (°C) (mm/s) projection (mm)
V5 30 400 200 120
V6 30 500 200 120
V7 30 500 200 135
V8 30 500 300 135
0,5 -
0,45 -
04 -
0,35 -
] 0,2740,17%
= 0,3 1
S ]
\w -
-“:8 0,25 - 0,16+0,12% 0,1310,04%
S ]
a 0,2 -
0,11+0,06%
0,15 -
0,1
0,05 -

V5 V6 V7 V8
Différentes conditions
Figure 5.35. Evolution de la porosité des revétements suivant les conditions d’élaboration : V5, V6,
V7, et V8.

Pour visualiser de tels phénomenes, des observations en coupe des revétements ont d’ailleurs été
réalisées (Figure 5.36), révélant une densité certaine quelques soient les conditions d’élaboration.
Dans tous les cas, les matériaux apparaissent homogénes et réguliers. Au travers des conditions
énergétiques, la déformation des particules de cuivre et leur compactage semblent effectivement
confirmés comme l'illustre la Figure 5.37 apres attaque chimique. Dans tous les cas, la porosité des
revétements est inférieure a 1%, ce qui garantit généralement une certaine qualité de revétement
d’un point de vue propriétés physiques en particulier [141].
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(a)

(d)

Figure 5.36. Microscopies optiques des sections transversales des revétements élaborés dans les
conditions : V5 (a), V6 (b), V7 (c) et V8 (d).

(d)

Figure 5.37. Microscopies optiques apres attaques chimiques des revétements élaborés dans les
conditions : V5 (a), V6 (b), V7 (c) et V8 (d).

Comme mentionné précédemment, les taux de porosité sont tres faibles et ceci est principalement di
aux conditions de projection des matériaux. Selon les conditions paramétriques, il est a remarquer en
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effet un taux de porosité élevé pour le cas V5, certainement da a la faible température du gaz de
fonctionnement conduisant a une faible vitesse de particules [79]. Il en résulte alors une déformation
plastique moindre des grains de poudre pendant le processus de projection ce qui conduit a une
porosité plus élevée [235]. A l'inverse, lorsque la température du gaz augmente (cas V6), la vitesse des
particules augmente aussi en raison des forces de trainées plus puissantes agissant sur la matiére. Une
telle variation entraine donc une déformation plastique plus élevée de la particule (Figure 5.37b) et
conduit a une réduction du facteur de porosité [236].

Ainsi, quelques fluctuations en termes de densité peuvent étre évaluées au travers de ces différents
parameétres principalement dues aux variations de vitesses d’impacts induites par les distances de
projection et de la dispersion des jets de poudre.

En complément de tels effets, la vitesse transversale conduit aussi a divers résultats susceptibles d’étre
optimisés. Avec l'augmentation de la vitesse de balayage par exemple, la réduction de la température
du dépot associée a la diminution du nombre de particules martelant le substrat conduit a des taux de
porosité élevés comme I'ont déja démontré Tan et al. [97]. A faible vitesse (100mm/s), un taux de
porosité de 0,5% a donc été mesuré contre des valeurs plus élevées (2,7 et 3,2%) a 300mm/s et
500mm/s respectivement.

De méme, il est également important d’analyser l'interface substrat-revétement ou une grande
diversité morphologique peut étre notée. En effet, toutes les particules ne présentent pas la méme
forme, le méme taux d’étalement (certaines apparaissent d’ailleurs encore sphériques, Figure 5.38) et
de nombreuses microfissures entre les particules peuvent de plus étre détectées (Figure 5.38). Pour
expliquer de tels phénomenes, il est important de se remémorer les conditions d’impact. En effet, en
raison de la faible dureté du substrat de PEEK, la déformation plastique des particules de cuivre est
souvent insuffisante lors de la construction de la premiére couche. Tel que rapporté par King [237], le
mécanisme de liaison est plutét di a un verrouillage mécanique par capture des particules de cuivre
au sein du matériau organique ce qui leurs permet de pénétrer dans le substrat PEEK. C'est pourquoi,
compte tenu de ces conditions particulieres d’impacts, des particules encore sphériques peuvent alors
étre visualisées avec une mauvaise cohésion ou adhérence entre elles, des microfissures, voire méme
de la porosité.

Figure 5.38. Microscopies optiques des sections transversales montrant de nombreuses microfissures
entre les particules de Cu non déformées dans les conditions d’élaboration V8.

En bref, la déformation plastique est bien évidente dans tous les cas et, a l'interface également, il y a
une diffusion des particules avec moins de déformation. L'augmentation et la diminution de la porosité
de V5 a V8 indiquent clairement néanmoins l'influence de différents parametres en relation avec la
déformation plastique (due a la compaction) des particules de Cu. Il est difficile de modifier le
comportement des particules a l'interface, méme avec d'autres parametres, en raison de la nature du
PEEK.
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Chapitre 5 : Optimisation de revétements de cuivre sur substrats de PEEK par projection a froid

5.2.3 Teneur en oxyde des revétements

La teneur en oxyde des revétements peut étre un parameétre important selon les propriétés
recherchées comme en termes de conductivité électrique par exemple. En effet, si la présence
d’oxygene est révélée entre les particules, un probléeme de transfert de charges peut étre avéré, ce qui
conduit souvent a une faible conductivité électrique. Comme l'illustre la Figure 5.39, des taux d’oxydes
a hauteur de quelques pourcents ont pu étre mesurés selon les parameétres d’élaboration V5, V6, V7
et V8 (Tableau 5.10).

Tableau 5.10. Parameétres de projection optimisés retenus pour les mesures de teneur en oxyde.

Cases Pression Température de gaz Vitesse de balayage Distance de
(Bar) (°C) (mm/s) projection (mm)
V5 30 400 200 120
V6 30 500 200 120
V7 30 500 200 135
V8 30 500 300 135
4,000 - - 05
] muTeneur en oxyde -
: ité - 0,45
3,500 ——Porosite :
- 0,4
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Figure 5.39. Evolution du taux de porosité avec la teneur en oxyde pour différentes conditions
d’élaboration.

Les résultats obtenus sont comparativement tres faibles d'un point de vue global et les valeurs de
porosité peuvent également étre corrélées avec la teneur en oxyde. Néanmoins, dans les conditions
ultimes, une inversion est a noter et une légere augmentation de la teneur en oxyde malgré le faible
taux de porosité apparait et vice versa. En effet, suivant les conditions V8, une teneur en oxyde plus
élevée est a relever, qui peut étre principalement attribuée a I'augmentation de la vitesse transversale
et de la distance de projection. Lorsque la compaction tend a se réduire lors de la projection (c'est-a-
dire qu’il y a moins de déformation plastique des particules), un risque de piégeage de I'oxygéne entre
les particules peut en effet survenir.

177



De plus, une teneur en oxygene plus élevée (1,6910.73%) a été remarquée aussi dans les conditions
V6 par rapport aux V5 (1.21+0.79%) principalement due a I'augmentation de |la température d'entrée
des gaz qui transfere la chaleur en surface du substrat. L'oxydation développée dans les revétements
devient donc beaucoup plus élevée et se traduit par une teneur élevée en oxyde. A l'inverse, avec les
parametres V7, une faible teneur en oxyde (0,92+0,62%) est révélée (par rapport au cas V6)
principalement due au faible apport de chaleur et a la plus forte dispersion des particules a la distance
de projection retenue.

Enfin, comme l'illustre la Figure 5.39, il est important de noter que la porosité et la teneur en oxyde
sont inversement proportionnels. A ce stade, nous ne sommes pas sdrs des différentes raisons et des
analyses multiples (50 au lieu de 10) doivent donc étre envisagées. Un plus grand nombre de points de
mesure dans les revétements donne en effet de meilleurs résultats. Néanmoins, I'effet de telles
caractéristiques sur la conductivité électrique des revétements est connu et reconnu. C'est pourquoi,
des mesures de conductivité électrique se doivent d’étre abordées pour envisager alors leurs liens avec
les caractéristiques structurales des revétements.

5.2.4 Conductivité électrique des matériaux nouvellement élaborés

Pour bien conduire I'électricité, un matériau se doit d’étre parfaitement homogene, sans défauts, afin
de garantir une parfaite continuité électronique. D’un point de vue structural, cela implique alors une
parfaite continuité au sein de la matiére et entre les particules si un procédé de projection est retenu
pour élaborer ce dernier. En projection a froid, fort de la pression élevée du gaz propulseur et de la
vitesse élevée des particules, une certaine cohésion entre les particules peut étre notée, assurée par
la grande déformation particulaire et pouvant se traduire par un faible taux de porosité. Ainsi, il est a
noter une certaine relation entre la conductivité électrique des revétements projetés a froid avec la
force cohésive des particules. De plus, dans le cas des métaux, la continuité élémentaire se doit d’étre
assurée afin de garantir la propagation du flux électronique. Le taux d’oxydes se doit donc d’étre le
plus faible possible afin de limiter toute variation de composition.

Ainsi, pour positionner les revétements de cuivre élaborés par projection a froid a haute pression sur
PEEK, les valeurs de conductivité électrique (Norme internationale de cuivre recuit - %IACS) ont été
mesurées dans le cadre de cette étude et comparées au cuivre massif. Comme en témoigne la Figure
5.40, les valeurs des revétements élaborés sur substrats de PEEK sont relativement proches et
comparables a d’autres natures de substrats [238], [239], [240]. Les valeurs de conductivité électrique
mesurées en termes de IACS (norme internationale de cuivre recuit) pour le revétement de Cu sur un
substrat PEEK varient entre 43% et 62,3% des valeurs du cuivre brut (58MS/m).
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Figure 5.40. Comparaison de la conductivité électrique des revétements de Cu suivant la nature des
matériaux métalliques et polyméres [238], [239], [240], [241].

A la lecture du graphique, il apparait que les valeurs de conductivité des revétements de cuivre
élaborés sur substrats métalliques sont relativement bons conducteurs (90%) par rapport aux couples
Cu/polyméres. Comme démontré par Ganesan ([115] [50]), les paramétres de projection conduisent
souvent a un martélement important des particules entre elles avec un niveau thermique limité ce qui
conduit plutét a un revétement de porosité réduite avec de faibles teneurs en oxydes.

La raison pour laquelle les conditions V7 (30bar, 500°C, 200mm/s, 135mm) présentent une
conductivité électrique plus élevée par rapport aux autres parametres, repose essentiellement sur
I"optimisation des conditions de projection. En effet, la combinaison optimale de la distance de
projection et de la vitesse transversale favorisent les meilleures conditions d’élaboration en particulier
d’un point de vue vitesses d'impacts qui pourraient ne pas dépasser la vitesse d'érosion. Pour cette
raison, la déformation plastique des matériaux semble alors appropriée pour conduire a un
revétement pouvant présenter de bonnes caractéristiques. De plus, comme illustré Figure 5.41, la
diversité des grandeurs en termes de porosité et de teneurs en oxydes peut justifier toutes les
variations de mesures. Il est trés clair en effet que la conductivité électrique la plus élevée (62,3
1,81% IACS) est obtenue suivant les parameétres V7, caractéristiques d’un dépot présentant une
faible porosité (0,17 £ 0,12%) et une faible teneur en oxyde (0,92 + 0,62%). Une certaine corrélation
entre toutes ces caractéristiques semble alors évidente. Néanmoins, compte tenu des caractéristiques
physiques (T = 160°C) et mécaniques du substrat (ductilité), il semble difficile d’élargir encore plus
cette gamme de conductivité. La dispersion des particules de cuivre a l'interface revétement-substrat
ne permet pas en effet une parfaite cohérence entre les matériaux.
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Figure 5.41. Evolution de la conductivité électrique des revétements de Cu obtenus selon les
conditions d’élaboration et comparaison avec les valeurs de porosité et de taux d’oxydes.

Dans la littérature, il est affirmé que les revétements métalliques projetés a froid sur un substrat
métallique peuvent atteindre jusqu’a 90%IACS de la conductivité du cuivre brut [242]. Dans ce
contexte, nos résultats obtenus apparaissent donc faibles mais d’autres traitements doivent alors étre
considérés. Koivuluoto et al. par exemple ont rapporté qu’avec une conductivité électrique initiale de
79%IACS pour des revétements métalliques élaborés par HPCS (couple métal-métal), il est possible
d’augmenter cette conductivité a 90% IACS avec un traitement thermique adapté (400°C, pendant 2
heures) [243]. Malheureusement, de tels résultats peuvent apparaitre difficiles a obtenir dans nos
conditions compte tenu de la forte sensibilité thermique du substrat de PEEK.

5.2.5 Mesures d’adhérence

Enfin, pour terminer I'analyse phénoménologique, des mesures d’adhésion interfaciale ont été
réalisées dans les conditions optimales d’élaboration (V8 - 30b, 500°C, 300mm/s, 135mm). Parce que
I'objectif de cette étude était principalement d’optimiser le rendement de projection, seul un jeu de
parametres a donc été testé ici. Suivant les conditions de test normalisé (5 mesures), une valeur
moyenne de 7.8+1.0 MPa a donc été mesurée (Figure 5.42). Certes, la force d'adhérence est
relativement faible mais I'objectif de ce travail portait uniquement sur les conditions de projection et
non sur I'optimisation de I'interface. En effet, lorsque I'on compare les résultats avec d'autres données
de la littérature (métal/métal -Cu/Al alliages), un fort décalage s’impose, qui confirme de fait la
médiocre qualité interfaciale de ce couple de matériaux nouvellement élaboré [137]. Les problemes
de discontinuité de matiere et de déformation des particules de cuivre se révélent encore une fois et
justifient ainsi I'intérét de préparations de surface (grenaillage, texturation, etc.) comme démontrées
dans la littérature ([137], [157], [244]-[246]).
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Figure 5.42. Evolution des valeurs d’adhérence pour les revétements Cu/PEEK (cing échantillons)
et comparaison avec des résultats de la littérature [137]

Comme en témoigne le zoom de l'interface (Figure 5.43), des particules individuelles de cuivre se
trouvent ancrées au cceur de la matiére organique et potentiellement fragilisées (fissures) et sujettes
a des phénomeénes d’arrachement (cratéres). Vus en surface, les faciés de rupture confirment d’ailleurs
ces défauts de cohésion par la mise en évidence des cratéeres de rupture (Figure 5.44). Une telle
interface apparait alors sensible et fragile aux forces d’arrachement de la structure et altére de fait
I'intégrité structurelle du revétement métallique.

Figure 5.43. Observation MEB de I'interface Cu/PEEK (V8 - 30b, 500°C, 300mm/s, 135mm)
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Figure 5.44. Faciés de rupture du couple Cu/PEEK (V8 - 30b, 500°C, 300mm/s, 135mm).

Une nouvelle étude plus axée sur I'optimisation des propriétés interfaciales s'impose donc !

Conclusion et positionnement

Le chapitre 4 a apporté une meilleure compréhension du comportement cinématique des poudres en
projection a froid en expliquant les difficultés d’amélioration du rendement de projection. C'est
pourquoi dans notre cas, la projection a haute pression s’est imposée comme possibilité
d’augmentation de la vitesse des poudres pour un rendement optimal. La métallisation d’un substrat
polymeére dans ces conditions est un champ d’investigation nouveau dans la littérature qui a longtemps
préconisé la projection a basse pression afin d’éviter une exposition thermique indésirable. Dans ce
chapitre, on a voulu explorer le travail a haute pression sur une large plage de température pour
atteindre un rendement supérieur a 90% lors de la métallisation d’un substrat de PEEK. Une étude
préliminaire consistait a cerner la plage opératoire favorable a la formation d’un dépdt en partant
d’une principale conclusion tirée des chapitres précédents : Il existe une fenétre de projection
directement liée a la distance de projection et bornée par deux phénomenes liés a la dégradation du
revétement d’'une part et a la dispersion des poudres d’autre part. Avec une granulométrie de 17-
44um, les observations ombroscopiques ont identifié une distance uniforme du jet de poudres
inférieure a 60 mm. Trois niveaux de pression ont alors été considérés (10bar, 20bar, 30bar) avec une
température de gaz de 200°C. L"observation du jet de poudres a révélé que lorsque la pression du gaz
augmente, le jet uniforme s’allonge. Ceci est d(i a I'augmentation de la force de pression. Avec une
pression de 10bar, le jet de poudre est uniforme jusqu'a une distance de 45mm en sortie de buse.
Pour les pressions supérieures, la distance de jet uniforme s'étend jusqu'a 60mm. On a trouvé que le
jet se dispersait aprés 60mm et devenait clairsemé au-dela de 90mm. Contrairement a la projection
basse pression dont la distance uniforme du jet est courte, la projection a froid a haute pression offre
ainsi l'avantage d'éloigner le substrat de la sortie de buse et de protéger le substrat PEEK d'une
exposition thermique excessive. L’exposition thermique quant a elle a été quantifiée a 'aide d’une
caméra thermique sans contact (dispositif commercial Flir Camera). Préchauffer le gaz en-dessous de
200°C limite la température de surface du substrat a 130°C environ. De plus, il n'y a pas d'effet
significatif de la vitesse transversale de la buse sur la température de surface du substrat. Mais il y a
une légere baisse de cette température a mesure que la distance de projection augmente. Sans
préchauffage du gaz, la température du substrat est de I'ordre de 40°C. Toutefois, cette condition ne
permet pas la formation d’un revétement, méme si la pression de projection est réglée a sa capacité
maximale (~25bar). Aucune trace de dépot n’est perceptible en surface en raison de la faible vitesse
des particules qui érodent juste le substrat. Une croissance de revétement avec un rendement
croissant est cependant possible avec un préchauffage du gaz a 400°C et une pression de 30bar.
L'influence de la température (mesure thermique Flir Camera) sur le matériau montre d’ailleurs
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gu’avec ces conditions opératoires, I'exposition thermique du substrat le situe dans la plage
d’adoucissement thermomeécanique. La combinaison de cet adoucissement avec la vitesse des poudres
plus élevées explique donc la formation du revétement. C’est donc le chauffage du gaz (préchauffage
de 400°C) combiné a la pression de projection (30bar) qui ont été privilégiés dans cette étude tandis
gue les autres parametres ont simplement été ajustés pour permettre la croissance du revétement
avec un rendement optimal. Ce travail d’ajustement par essais-erreur a été basé sur I'observation des
phénomeénes préjuciables au bon développement du revétement. En raison d’'une absence de
déformation mécanique suffisante des poudres lors de leurs collisions sur le substrat, il y a en général
une compétition entre érosion, délaminage et cohésion. La premiére couche de poudres ancrées a la
surface du PEEK peut en effet s’éroder lors des collisions ultérieures ou faire crofitre le revétement si
la vitesse de collision des poudres est suffisante pour permettre une inter cohésion. Les observations
fines de linterface révéelent toutefois une faible déformation plastique avec des décohésions
interfaciales entre les poudres. Ces zones sont situées au voisinage immédiat de l'interface
revétement/substrat et peuvent rompre par écaillage lors de la croissance du revétement. C'est le
controéle de cette réponse de I'interface qui permet d’ailleurs d’aboutir a la formation d’un revétement
acceptable a rendement élevé. Bien que notre approche ait été focalisée sur une méthode essai-
erreur, elle a malgré tout permis d’'une part d’observer ces difficultés de métallisation, et d’autre
part d’optimiser le rendement a 90% suivant des paramétres adaptés (granulométrie de 15-34um,
pression de projection de 30bar, préchauffage a 500°C, distance de projection de 135mm et vitesse de
balayage de la buse de 200-300mm/s). Malheureusement, compte tenu des phénomeénes d’érosion
inévitables des premiéres couches, il est impossible d'obtenir un rendement de projection de 100%
bien que ce comportement indésirable s’atténue avec I'augmentation du nombre de passes. Au bout
de 5 passes, des revétements homogénes ont malgré tout été obtenus avec des rendements de 91% !

Enfin, bien qu’un rendement élevé puisse étre obtenu dorénavant lors de la métallisation du PEEK par
projection a froid, 'intégrité structurale du revétement souffre toujours d’'une mauvaise adhésion
interfaciale revétement/substrat. Les essais d’adhésion indiquent une adhérence de I'ordre de 8MPa
ce qui est médiocre comparativement aux niveaux d’adhérence classique d’un revétement métallique
sur un substrat métallique de méme nature. L'adhésion peut étre néanmoins améliorée en étudiant
une technique adéquate de préparation de surface favorisant une géométrie adaptée et propice a
I'ancrage des particules. C'est une des perspectives principales qui ressort de cette étude. Les
problemes liés a I'érosion et au délaminage peuvent étre étudiés, en outre, par une approche de
simulation numérique. C’'est une orientation scientifique que nous suggérons pour la poursuite des
travaux engagés durant cette thése. Enfin, les revétements obtenus ont aussi fait I'objet d’autres
caractérisations. Suivant les meilleures conditions d’élaboration, des taux de porosité inférieurs a 0,27
+0,18% et d’oxydes de 2,21 + 1,15% ont été obtenus. Les mesures de conductivité électrique ont de
plus montré des dépots relativement bons conducteurs électriques avec un IACS rapporté a 62,3%.
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Chapitre 5 : Optimisation de revétements de cuivre sur substrats de PEEK par projection a froid
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Conclusion générale et perspectives

Ce travail de thése concerne les dépots de cuivre élaborés par projection a froid sur substrat PEEK. Les
matériaux organiques tels que les thermoplastiques et thermodurcissables sont en effet d'un grand
intérét pour les industries aérospatiales et automobiles en raison de leurs propriétés mécaniques
intéressantes et de leur fort rapport résistance/poids. Toutefois, leur utilisation reste limitée en raison
d'une mauvaise conductivité électrique, d'une faible résistance a I'érosion et d'une faible température
de fonctionnement [45], [61]. Cela les rend donc trés sensibles aux sollicitations extérieures voire
environnementales comme dans le cas d’impacts de foudre lorsqu'ils sont utilisés dans des
aérostructures [247]. Une couche métallique est donc I'un des moyens possibles de restaurer les
propriétés et de les protéger des conditions environnementales difficiles.

Il existe de nombreuses facons de métalliser des polymeéres tels que le dépot physique par phase
vapeur (PVD), la projection thermique par projection de plasma en suspension (SPS), la projection
plasma atmosphérique (APS) et enfin la projection a froid (CS). Le matériau PEEK étudié dans cette
étude est un thermoplastique semi-cristallin présentant un point de fusion (Tm=342°C) et une
température de transition vitreuse (Tg=160°C) élevées [141]. Ce matériau est largement utilisé dans les
domaines pétroliers et gaziers, automobile, nucléaire, chimique mais aussi et surtout dans I'industrie
aéronautique et aérospatiale [144]. Il a montré qu’il peut remplacer le verre, I'acier inoxydable et
méme le titane dans une large gamme d’applications [145]. Le procédé de projection a froid a été
choisi en raison de ses caractéristiques uniques de température de fonctionnement basse et de vitesse
de particules plus élevée qui sont les conditions les plus souhaitables pour le travail d’'un matériau
sensible a la température. Toutefois, le rendement de projection est limité a 50% selon les résultats
actuels de la littérature. Les travaux présentés dans ce manuscrit s’attachent donc a comprendre
I'origine de cette limitation. Une approche combinant analyse expérimentale et numérique a été
privilégiée pour atteindre cet objectif.

Le premier chapitre a été consacré a |'état de I'art du procédé de projection a froid en sa focalisation
sur la formation du revétement, l'importance de la vitesse critique, et les problématiques
d’amélioration du rendement. Il comprend aussi une revue actualisée de la métallisation des
polymeéres par projection a froid, avec les difficultés qui prévalent d’un point de vue revétements et
rendements de dépot.

Les moyens utilisés pour les travaux de recherche sont brievement décrits dans le chapitre 2. Il s’agit
entre autres des dispositifs expérimentaux de projection (systeme basse pression et haute pression),
des matériaux (substrat et poudres) et des techniques d’observation phénoménologique de
I’écoulement et de caractérisation des revétements. Nous nous sommes intéressés plus exactement a
une analyse du comportement cinématique des poudres dans le jet en sortie de buse en utilisant un
systeme d’observation ombroscopique dynamique. La caractérisation des revétements a porté sur la
porosité, la morphologie de surface par profilometre, et les mesures de conductivité électrique.

Les observations expérimentales du jet de poudre a l'aide du dispositif SprayCam, présentées au
Chapitre 3, ont permis de comprendre le comportement des écoulements pour différentes natures de
particules. La comparaison des poudres a révélé un comportement générique constitué d’une zone
confinée uniforme (zone stable) en sortie immédiate de la buse suivi d’une zone dispersée. Une
caractérisation quantitative a donc été réalisée a partir de ces observations. La zone de jet uniforme
est caractérisée par son diametre et sa distance par rapport a la sortie de la buse. Pour toutes les
poudres étudiées, le diameétre immédiat du jet en sortie correspond au diamétre interne de la buse.
Le flux supersonique en sortie de la buse étant essentiellement axial, les particules sont alors
entrainées suivant I'axe, se traduisant ainsi par un flux de jet uniforme. Ensuite, au-dela d’une certaine
distance, une dispersion apparait révélant une transition entre un jet uniforme axial et un jet dispersé
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radialement. Cette distance est trés importante car elle caractérise le comportement des particules en
fonction de leur nature et peut altérer les conditions d’élaboration des revétements. En effet, la
déviation de la trajectoire des particules par dispersion peut conduire a des collisions obliques sur la
surface du substrat et entrainer une diminution du rendement de projection (DE) par réduction de la
composante normale de la vitesse des particules. Cette sensibilité met ainsi en évidence I'intérét de
distinguer les différentes zones comportementales du jet en identifiant une distance de projection
critique pour chaque nature de particules de fagon a définir le meilleur emplacement du substrat. La
caractérisation quantitative de la dispersion des particules s'est ensuite focalisée sur I'évolution du
diametre du jet le long de I'écoulement. Il a été clairement observé que la distance critique est
influencée par la combinaison de la densité et du diameétre de la particule (pp,Dp) mais il n’y a pas de
tendance généralisable lorsqu’on étend I’étude sur une large variance de p,D; ainsi qu’une large plage
granulométrique. On constate par exemple que le diamétre de dispersion augmente rapidement
lorsque pyDp, diminue dans le comparatif des poudres de Cuivre, Aluminium et Magnésium,
contrairement au cas des poudres fines légéres (PEEK ou Cermet respectivement). Les résultats
montrent clairement que les poudres les plus |égeres semblent plus sensibles a un entrainement axial.
Les poudres PEEK sont en effet confinées axialement sur une longueur quatre fois supérieure a la
distance critique de la poudre Mg. Le méme comportement a été observé pour la poudre de Cermet,
de granulométrique identique a celle des poudres PEEK, alors que sa plage de valeurs p,D;, est proche
de celle de I'aluminium. Il en ressort alors un effet de taille des poudres qui explique I'absence de
dispersion significative. Une suggestion de granulométrie de I'ordre 10-19um pour une projection a
dispersion minimisée peut alors étre proposée. Néanmoins, malgré ces résultats factuels, les
observations expérimentales n’ont pas permis d’identifier clairement ni I'origine de ce phénomeéne de
dispersion, ni son effet contradictoire dans la gamme des poudres a faibles facteur p,Dp. C'est
pourquoi, pour comprendre l'origine d’'une telle dispersion de particules, une analyse
phénoménologique des flux par simulation numérique a donc été réalisée dans le Chapitre 4.

Une approche de type simulation directe a permis d’observer le comportement phénoménologique
diphasique fluide/particules a l'intérieur et a I'extérieur de la buse. L’objectif de ce modéle était de
fournir des visualisations de I'écoulement qui sont en effet difficiles a obtenir via des techniques
expérimentales de caractérisation.

La simulation CFD montre qu’il y a perturbation de I'écoulement avec un fort impact sur la cinématique
des particules. En raison du flux de gaz secondaire introduit au point d’injection des poudres,
I’écoulement supersonique se déforme en effet immédiatement dans la buse pour rester ensuite
instable. En sortie de buse, le cisaillement de I'air environnant par le jet supersonique crée des
tourbillons auto-entretenus qui génerent donc dans le temps une oscillation des propriétés locales du
fluide. Cette turbulence est répétitive comme I'ont révélé les variations de température et de vitesse
prises a la sortie immédiate de la buse. Ensuite, par un phénomeéne de cisaillement, I'écoulement
commence a fluctuer de maniere aléatoire au-dela d’'une certaine distance de la buse en produisant
une série de vortex dans les parties supérieures et inférieures de I'écoulement. Ce comportement
phénoménologique gouverne donc la cinématique des particules. Il permet d’expliquer le régime de
jet de poudres uniforme puis dispersé qu’on a observé expérimentalement en sortie de buse. La force
de trainée exercée par le fluide n’est en revanche pas a I'origine de la déviation radiale significative de
la trajectoire des poudres. Bien que la turbulence de I'écoulement soit phénoménologiquement
simulée, la force de traine qu’elle exerce sur les poudres oriente en effet essentiellement la trajectoire
de poudre le long de I'écoulement sans qu’une dispersion comparable aux observations
expérimentales ait lieu. Du point de vue phénoménologique, c’est la considération d’un effet Magnus
qui permet de reproduire qualitativement et aussi quantitativement la dispersion expérimentale. Le
diametre simulé du jet de poudre correspond relativement bien au diametre expérimental et
corrobore en cela le rGle de I'effet Magnus. Les poudres de tailles fines sont moins sensibles a cet effet.
D’ou le jet uniforme plus rallongé dans le cas des poudres PEEK. Cette réduction d’effet Magnus
imputable a la taille de la poudre mérite toutefois une analyse plus approfondie. Néanmoins la
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compréhension de cette phénoménologie cinématique des poudres en projection a froid a permis de
mieux cerner d’une part le choix des paramétres opératoires pour une vitesse normale de collision
optimale, et d’autre part d’en déduire les difficultés d’optimisation du rendement pour un travail a
basse pression. Il en ressort la nécessité de travailler a des pressions plus élevées pour permettre une
croissance optimale du revétement sans délaminage. Le chapitre 5 a porté sur cet aspect.

La métallisation du PEEK a haute pression a d'abord été entreprise avec les conditions opératoires
(29°C, 25bar, 45mm, 500mm/s) afin de limiter I'apport de chaleur au substrat et d'éviter en cela sa
détérioration. Les parametres de projection ont été ensuite ajustés pour passer d’un rendement de
70% au seuil maximal de 91%. L’ajustement des parametres a consisté donc a réduire les phénomenes
d’érosion ou de délaminage. Un manque de vitesse favorise I’érosion et une vitesse trop importante
provoque un écaillage car I'adhésion du revétement sur le substrat est constituée d’une couche de
poudres peu déformée. La couche de liaison interfaciale présente alors des mauvaises cohésions qui
rompent facilement sous la contrainte générée par la collision continue des poudres. Les essais
d’adhésion indiquent d’ailleurs une adhérence interfaciale de I'ordre de 8MPa ce qui est médiocre
comparativement aux niveaux d’adhérence classique d’un revétement métallique sur un substrat
métalligue de méme nature. Néanmoins, suivant les meilleures conditions d’élaboration, des taux de
porosité inférieurs a 0,27 + 0,17% et d’oxydes de 2,21 + 1,15% ont été obtenus. Les mesures de
conductivité électrique ont alors montré des dépots relativement bons conducteurs électriques avec
un IACS rapporté a 62,3%.

Enfin, pour la métallisation d’un substrat polymére, si I'obtention d’un rendement supérieur a 90% est
possible avec une projection a haute pression, il peut également étre réalisé en utilisant un systéme a
basse pression. Cependant, la problématique d’'une mauvaise adhérence interfaciale est toujours un
facteur limitant. Les perspectives d’amélioration peuvent donc concerner cet aspect. Pour ce faire, une
géomeétrie adaptée du substrat semblerait favorable (par texturation laser par exemple, stries, grilles,
etc.) afin de générer des sites d’ancrage mécanique. En effet, d'apres nos résultats, il était tres clair
gu'a l'interface entre le substrat Cuivre et le PEEK, la densité des particules est moindre, dispersée et
sans déformation ce qui laisse supposer un ancrage interfacial relatif. De plus, une étude des
contraintes résiduelles par diffraction des rayons X serait également intéressante a réaliser pour voir
la distribution des contraintes au sein des revétements et du substrat. Cela pourrait nous aider en effet
a expliquer davantage la cause du délaminage. Enfin, I'obtention de ces dépots de Cu sur du matériau
thermoplastique PEEK ouvre la voie a de nouvelles études. Outre la poursuite de la caractérisation
mécanique des dépots (adhérence, test de résistance a la fatigue, etc.), de nouveaux travaux
exploratoires peuvent aussi étre envisagés tels que la métallisation de plastiques thermodurcissables
ou composites comme le CFRP, le polyester etc.

De plus, pour mieux comprendre et expliquer la déformation des particules, une simulation FEM
utilisant le modele Abaqus/Explicit peut également étre utilisée, ce qui ouvre alors la voie aux
phénomeénes d'érosion et de délaminage. L'objectif principal d’une telle étude reste bien évidemment
de donner accés a des données difficilement accessibles par observations expérimentales et a certains
comportements mis en évidence a I'échelle micrométrique.

Enfin, le modele de simulation présenté dans cette étude a déja permis d'obtenir de nombreux
résultats quantitatifs et qualitatifs. Cependant, des pistes d'amélioration restent a explorer. Le
principal serait d'introduire le modeéle de collision (particule-particule) tel que le modéle de collision
stochastique, qui devrait grandement affiner les résultats et ainsi obtenir des résultats réalistes plus
proches. Comme la turbulence est de nature 3D, il serait également intéressant de faire une analyse
en modele 3D en utilisant I'approche de résolution directe des équations de Navier-Stokes. A ce titre,
il existe également une option d'introduction de maillage adaptatif, moins rigide du fait de la possibilité
de remaillage du modele lors du calcul, qui peut étre considérée comme une voie d'amélioration. La
difficulté de réaliser un tel maillage et le manque de temps ont fait que cette possibilité est restée aux
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prémisses et donc non présentée dans ce manuscrit. De plus, les techniques de maillage adaptatif
auraient entrainé plus de temps de calcul en plus de I'analyse transitoire. L'interaction des particules
avec le gaz (peut également faire ressortir certains résultats) reste plus de place a I'amélioration. Enfin,
la définition de la loi de trainée avec la loi de force de portance de Magnus ont certainement permis
d'obtenir des résultats qui restent cohérents notamment compte tenu de la dispersion des particules
(de nature différente) avec I'observation expérimentale. Dans le futur, la modélisation d’'un maillage
mobile (flux de gaz sur un substrat) pour comprendre les variations de température a la surface du
substrat serait intéressant a envisager.
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Résumé : Ce travail de these porte sur la métallisation de substrat
polymére par projection a froid en visant un rendement de dépot
optimal a I'aide d’une analyse expérimentale combinée a la simulation
numérique. Les observations expérimentales du jet de poudre a l'aide
d’une analyse ombroscopique ont permis de révéler un comportement
générique constitué d’une zone confinée uniforme en sortie immédiate
de la buse suivi d’'une zone dispersée. Le flux supersonique en sortie de
la buse étant essentiellement axial, les poudres sont entrainées pour
former un jet uniforme. Au-dela d’une certaine distance, une dispersion
apparait. Cette distance est trés importante car elle caractérise le
comportement des poudres. Elle peut altérer les conditions
d’élaboration des revétements dés lors qu’une déviation de la
trajectoire des poudres peut conduire a des collisions obliques sur la
surface du substrat et réduire la composante normale de la vitesse de
collision. Il a été clairement observé que cette distance critique est
influencée par la combinaison de la densité et du diameétre des poudres
(ppDp) bien qu’il n’y ait pas de tendance généralisable lorsqu’on étend
I’étude sur une large variance de pyD,.

Une étude par une simulation CFD a permis de mieux comprendre le
comportement phénoménologique de I'écoulement fluide/poudres. En
sortie de buse, le cisaillement de [lair environnant par le jet
supersonique crée des tourbillons auto-entretenus qui génerent une
oscillation des propriétés locales du fluide. Cette turbulence est
répétitive et produit une instabilité dans les parties supérieure et
inférieure de I'écoulement. La force de trainée exercée par le fluide
n’est pas a I'origine de la déviation radiale de la trajectoire des poudres.
Du point de vue phénoménologique, c’est la considération d’un effet

Magnus qui permet de reproduire qualitativement et aussi
guantitativement la dispersion expérimentale. Le diamétre simulé du
jet de poudre correspond relativement bien au diameétre expérimental
et corrobore en cela le rdle de I'effet Magnus. Les poudres de tailles
fines sont moins sensibles a cet effet. Cette sensibilité mérite toutefois
une analyse plus approfondie. Néanmoins, la compréhension de cette
phénoménologie cinématique des poudres a permis d’expliquer la
limitation du rendement de projection a basse pression et de montrer
la nécessité de travailler a des pressions plus élevées pour permettre
une croissance optimale du revétement.

La métallisation du PEEK a haute pression a donc pu étre entreprise
avec les conditions opératoires qui évite la détérioration du substrat.
Les paramétres de projection ont été ensuite ajustés pour passer d’un
rendement de 70% a un seuil maximal de 91%. L'ajustement des
parameétres consiste a réduire les phénomeénes d’érosion ou de
délaminage. Un manque de vitesse favorise I’érosion et une vitesse trop
importante provoque un écaillage dés lors que I'adhésion du
revétement est constituée d’'une couche interfaciale de cohésion
médiocre (8MPa). Suivant les meilleures conditions d’élaboration, des
taux de porosité inférieurs a 0,27 + 0,179% et d’oxydes de 2,21 *
1,150% ont été obtenus. Les mesures de conductivité électrique ont
montré des valeurs relativement bonnes (62,3% IACS). Si I'obtention
d’un rendement supérieur a 90% est dorénavant possible avec une
projection a froid a haute pression, la problématique de I'adhérence
interfaciale reste néanmoins un facteur limitant qui conduit a de
nouvelles perspectives d’amélioration de la métallisation de substrats
organiques.

Title: Characterization and prediction of the deposition efficiency during the cold spraying process — case of

polymer metallization

Keywords: Cold Spray, Deposition Efficiency (DE), Dispersion, CFD analysis, Metallization of polymers, Electrical conductivity

Abstract: This thesis work deals with the cold spray metallization of
polymer substrates by aiming at an optimal deposition efficiency using
experimental analysis combined with numerical simulation.
Experimental observations of the powder jet using an ombroscopic
analysis have revealed a generic behavior consisting of a uniform
confined zone at the immediate exit of the nozzle followed by a
dispersed zone. The supersonic flow at the nozzle exit being essentially
axial, the powders are entrained to form a uniform jet. Beyond a certain
distance, a dispersion appears. This distance is very important because
it characterizes the behavior of the powders. It can alter the conditions
for the elaboration of coatings since a deviation of the powder
trajectory can lead to oblique collisions on the substrate surface and
reduce the normal component of the collision speed. It has been clearly
observed that this critical distance is influenced by the combination of
powder density and diameter (p,Dy) although there is no generalizable
trend when extending the study over a large variance of pyDj.

A CFD simulation study has provided a better understanding of the
phenomenological behaviour of the fluid/powder flow. At the nozzle
outlet, the shearing of the surrounding air by the supersonic jet creates
self-sustaining vortices that generate an oscillation of the local
properties of the fluid. This turbulence is repetitive and produces
instability in the upper and lower parts of the flow. The drag force
exerted by the fluid does not cause the radial deviation of the powder
trajectory. From a phenomenological point of view, it is the
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consideration of a Magnus effect that allows to reproduce qualitatively
and also quantitatively the experimental dispersion. The simulated
diameter of the powder jet corresponds relatively well to the
experimental diameter and thus corroborates the role of the Magnus
effect. Powders of fine sizes are less sensitive to this effect. However,
this sensitivity deserves further analysis. Nevertheless, the
understanding of this powder kinematic phenomenology has helped to
explain the limitation of the spray yield at low pressure and to show the
necessity to work at higher pressures to allow an optimal growth of the
coating.

The metallization of PEEK at high pressure could therefore be
undertaken with operating conditions that avoid substrate
deterioration. The spraying parameters were then adjusted from an
efficiency of 70% to a maximum threshold of 91%. The adjustment of
the parameters consists in reducing the phenomena of erosion or
delamination. A lack of speed favours erosion and too high a speed
causes spalling when the coating adhesion is made up of an interfacial
layer of poor cohesion (8MPa). According to the best processing
conditions, porosity rates of less than 0.27 £ 0.179% and oxides of 2.21
+1.150% were obtained. Electrical conductivity measurements showed
relatively good values (62.3% IACS). If the achievement of an efficiency
higher than 90% is now possible with cold spraying at high pressure, the
problem of interfacial adhesion remains nevertheless a limiting factor
that leads to new perspectives for improving the metallization of
organic substrates.
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