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Résumé

La projection par plasma est une des techniques de dépdts permettant d’apporter
a des surfaces des fonctionnalités souhaitées. Cette technique est largement utilisée pour
déposer des céramiques dont les propriétés sont mombreuses notamment dans le
traitement des pié¢ces de turbines a gaz terrestres et aéronautiques.

Le dépot réalisé par projection thermique est caractérisé par structure lamellaire
avec inclusion de pores, de fissures et d’oxydes, ces inclusions affectent la microstructure
du dépét et par conséquent les propriétés de ce dernier.

Dans le cadre de ce Master, nous vous proposons de mener une étude
microstructurale des dépodts céramiques et composites ainsi que leurs propriétés
mécaniques.

Les revétements sont élaborés par la projection plasma atmosphérique qui
consiste 4 introduire un matériau d’apport, sous forme de poudre, dans un jet
énergétique dont la température dépasse les 8000 K. La poudre dont la granulométrie
micrométrique, est introduite dans le plasma ou les particules sont fondues et accélérées

vers la surface a traiter.
Le travaille demander consiste essentiellement :

1- Etude microstructurale des dépdts de céramique (MO, MEB)
2- Caractérisation mécanique : la microdureté
3- Teste d’érosion

Mots clés : céramique, projection plasma, propriétés mécanique.



Abstract

Plasma spraying is one of the deposition techniques to provide for desired surface
features, this techmique is widely used to deposit ceramic whose properties are
particularly numerous in the treatment of parts of land and aeronautical gas turbines.

Deposition by thermally spraying is characterized by lamellar structure with
pore inclusion, cracks and oxides, these inclusions affect the microstructure of the
deposit and therefore the properties of the latter.

As part of this Master, We propose to conduct a microstructural study ceramics
and composite coatings and their mechanical properties.

The coatings are prepared by atmospheric plasma spraying which comprises
introducing a filler material, in powder form, in an energy jet with temperatures above
8000 K. The powder of micrometer size is introduced into the plasma or the particles are
melted and accelerated towards the surface to be treated.

The work is essentially asking:

1- Microstructural study of ceramic deposits (OM, MSO)
2- Mechanical characterization: microhardness
3- Tests erosion

Keywords: ceramic, plasma spraying, mechanical properties.



Nomenclatures

MO: Microscope Optique.

MEB: Microscope Electronique a Balayage.
MSO: Electronique Scanning Microscope.
OM: Optical Microscope.

EDS: Energy Dispersive X-ray Spectroscopy.
HVOF: High Velocity Oxy Fuel.

R,: La Rugosité moyenne arithmétique.

APS: Atmospheric Plasma Praying.

CPT : Centre de projection thermique

XRF: X-Ray Fluorescence .

ZrQ; : Dioxyde de zirconium.

Y»0;: L’oxyde d’yttrium.

Zr0,Y,05 : Céramique de dioxyde de zirconium stabilisé a I’oxyde d’yttrium.
NiCrAlY : Composite.

XC10 : substrat en acier.
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Introduction générale

Les techniques de revétement font partie du groupe de procédés de traitement des
surfaces, parmi ces multiples procédés la technique de projection thermique, est une
technologie bien établie dans le secteur industriel, ses applications sont omniprésentes dans
différents secteurs socioéconomiques.

La projection thermique est un terme générique qui regroupe un ensemble de procédés
utilisés pour déposer des revétements de métaux, de composites et des céramiques. Ces
revétements sont utilisés dans de nombreux secteurs industriels : nucléaire, aéronautique,
automobile, industrie papetiére, miniére, chimique,... Ils permettent de modifier les propriétés
de volume de la piéce et de lui conférer des propriétés spécifiques en surface comme :

e Larésistance a la corrosion chimique et & I’oxydation atmosphérique,
e Larésistance a I’usure, aux frottements et a 1’érosion,

L’isolation et la protection thermique,

Propriétés fonctionnelles : magnétiques, électriques, thermoélectrique,
biocompatibles...

Ces techniques sont développées en premier temps d’une fagon empirique et cofiteuse
limitant son usage aux domaines aérospatial, nucléaire et militaire. Au cours du temps, les
progrés grice a la recherche fondamentale et appliquée, ont amélioré la qualité et la
reproductibilité du dépot, tout en diminuant le coiit de production. Cette technique répond a
Iattente écologique des procédés de fabrication, car c’est un procédé par voie séche, qui
n’utilise pas des polluants lors de sa mise en ceuvre et ne conduit qu’a trés peu de déchets a
’issue. Il est ainsi possible d’obtenir un revétement de haute qualité, & prix raisonnable, tout
en ayant un moindre impact environnemental.

La projection Plasma fait partie de la projection thermique qui regroupe un ensemble de
procédés dans lesquels des matériaux sont déposés dans un état fondu ou semi-fondu sur des
substrats préalablement préparés. Cette technique est le procédé le plus utilisé pour réaliser
des dépdts céramiques, qui sont des matériaux trés connu a cause de leurs propriétés
d’isolation thermique électrique et pour leur grande stabilité chimique.

Le but de ce mémoire est de caractériser des revétements composites et céramiques
protecteurs. Il s’agit des dép6ts céramique de ZrO,Y,0; et des couches composites NiCrAlY
qui peut servir comme couche d’accrochage a couche céramique. Dans ce travail nous avons
fait une étude microstructurale de ces dépdts ainsi que leur micro-dureté. Un test de mis en
service dans un environnement érosif a été également pris en charge.



Le premier chapitre présente une breve revue des différentes techniques de projection
thermique, nous mettons plus la lumiére sur le procédé de projection plasma atmosphérique.

Le deuxiéme chapitre porte sur les céramiques et leurs différentes familles. Une
introduction a la zircone stabilisée a ’yttrium et leurs propriétés. Une bréve présentation du
dispositif expérimental utilisé ainsi que les différentes techniques de caractérisation.

Le dernier chapitre présente les résultats de caractérisations microstructurale,
mécanique et test d’érosion.



Chapitre I

Projection thermique



Chapitre I Projection thermique

I.1. Introduction

Différentes technologies de dép6t permettent d’apporter un matériau a la surface d’une
piéce pour lui conférer une fonctionnalité de surface. Les applications de ces dépots
concernent, entre autres, la protection contre 1’usure et la corrosion, la décoration
ou la réalisation de dépdts avec des propriétés spécifiques (€lectrique, magnétique,
thermique,...). Parmi les techniques les plus utilisées nous pouvons citer : 1’électro
dépot, les dépdts chimiques, I’immersion dans un bain de métal en fusion, les
dépdts physiques ou chimiques en phase vapeur et la projection thermique.

L’apparition des revétements par projection thermique date de 1909 avec I’invention de
Schoop portant sur la projection de plomb fondu a I’aide d’un vaporisateur, puis de plomb en
poudre a travers une flamme. Les premiéres applications industrielles sont apparues en 1914
dans le domaine militaire (projection d’étain sur la face arriére d’obus),

C’est aprés la Seconde Guerre mondiale que le domaine d’application de la projection
thermique s’est élargi a 1’industrie mécanique (apport de revétement d’acier dans le cadre de
rénovation de piéces usagées), puis a I’industrie aéronautique.

La recherche de propriétés de surface spécifiques sur les piéces en service, dont les
conditions d’emploi sont de plus en plus sévéres, a permis le développement de nouveaux
procédés (plasma, canon a détonation, HVOF, cold spray,...) et de nouveaux matériaux
associés (céramiques, carbures, composites, superalliages...).

Dans ce chapitre, nous abordons une synthése bibliographique sur les techniques de
projection thermique Bréve description de chaque procédé ainsi que leurs applications.

L.2. Projection thermique
1.2.1. Définition

La projection thermique fait partie de la famille des procédés de traitements de surface
par voie séche. Cette technique regroupe un ensemble de procédés utilisés pour réaliser des
revétements épais (quelques dizaines de micrometres a quelques centaines généralement) de
nature trés variées sur des substrats (pi¢ce a revétir) de différentes natures. [1]

1.2.2. Principe générale

Tous les systemes de projection thermique utilisent une source de chaleur pour fondre et

accélérer un matériau d’apport fondu ou porté a 1’état plastique, [2] puis le projeter sur la
surface a revétir ou il se solidifie. [1, 3]
La matiére a disposer, sous forme de poudre, de fil ou de baguette est fondue totalement ou
partiellement dans une source de chaleur (flamme, arc électrique, plasma) et un gaz vecteur
permet une pulvérisation de la matiére et le transport des gouttelettes ainsi formées jusqu'a la
surface a revétir (figure I.1). [3, 4, 5]
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Figure L.1 : Principe général de la projection thermique. [6]

L.3. Les différentes techniques de projection thermique

I existe de nombreuses maniéres de réaliser la projection thermique. Le choix entre les
différents procédés se fait selon les caractéristiques de la matiére & déposer, sous forme de
poudre, de fil, son caractére conducteur, sa température de fusion, sa résistance a la chaleur en
particulier, ect.

1.3.1 Projection flamme

Il s’agit du procédé le plus ancien du groupe des procédés de projection thermique, la
projection par flamme est une technique largement utilisée dans le monde a cause de sa
simplicité et de son faible coit de mise en ceuvre. [7] Cette technique basée sur 1’énergie
thermique provenant de la combustion d’un carburant (acétyléne,) sous forme gazeuse avec
’oxygene. Ce procédé peut se présenter sous deux types selon la fagon avec laquelle le
matériau d’apport est introduit : [1, 7]

I.3.1.1. Projection flamme poudre

La projection flamme poudre consiste & utiliser un matériau sous forme de poudre dans
une flamme produite par un mélange de oxygéne-gaz combustible 4 des températures de
I’ordre de 2400°C a 3200°C (figure 1.2).

Les particules introduites dans la flamme sont accélérées vers la surface a traiter. Cette
technique reste limitée & des matériaux  bas points de fusion. [2, 8] La vitesse des particules
projetées est faible (30 m/s), c’est pourquoi les dépdts ainsi réalisés présentent une faible
adhérence (de 20 a 40 MPa) et une porosité élevée (de 10 a 20 %). [9] Comme les particules
de poudre prennent un long temps pour étre fondues, la distance entre la buse et le substrat est
comprise entre 100 et 200 mm. Ce procédé permet d’obtenir des dépdts de quelques dixiémes
a quelques centiémes de millimétres d’épaisseur, a des taux horaires de dépdt d’environ 2 a
3kg/h. [7]
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Figure 1.2 : Schéma de principe de la projection a la flamme poudre. [1]

1.3.1.2. Projection flamme-fil

Dans cette technique (figure 1.3) le matériau d’apport est introduit sous forme de fil, de
cordon, ou de baguette. Ce procédé utilise les mémes gaz que ceux utilisés dans le procédé de
projection flamme poudre et qui sert uniquement a fondre le matériau, ce matériau fondu est
projeté sur un substrat par un courant d’air comprimé qui propulse I’extrémité fondue de fil ou
de baguette. La vitesse des particules est plus élevée (environ 150m/s), la température du
matériau peut atteindre 0,95 fois la température de la flamme ce qui permet de projeter des
céramiques ; les taux horaire de dépot varient de 1 kg/h a plus de 30 kg/h en fonction du
matériau. [7, 9]
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Figure 1.3 : Schéma de principe de la projection a la flamme fil. [1]
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I.3.2. Projection flamme supersonique

Cette technique tire son nom de la vitesse trés élevée de sortie de gaz dans la chambre
de combustion, ce type de projection présente deux types de procédés qui sont :
— La projection supersonique a tir continu : HVOF (High Velocity Oxy Fuel).
— La projection supersonique a tire discontinu : canon a détonation. [3]

L.3.2.1. Flamme HVOF

Le principe de la projection a la flamme supersonique est basé sur une réaction de
combustion & haute pression 5.10° & 7.10° Pa dans une chambre 4 combustion. [7] Cette
technique utilise également une torche a flamme mais la géométrie spéciale de la tuyere et
’ajout d’une chambre de combustion (o0 régne une pression de 5 a 7 bars), suivie d’une
tuyere convergente-divergente, permettant d’atteindre des vitesses de gaz supersoniques de
1800 2 2200 m/s et des températures de 2500 & 2800°C (figure 1.4). [1]

Le matériau & projeter généralement sous forme de poudre, est injecté a 1’aide d’un gaz
neutre, généralement de 1’argon en raison de sa masse molaire élevée dans la flamme ot il est
fondu et accéléré dans la tuyére 4 une vitesse de 300 — 600 m/s. Les pressions importantes
atteintes dans le pistolet n’autorisent pas 1’utilisation de I’acétyléne comme gaz combustible
(risque d’explosion). Ce procédé permet d’obtenir des dép6ts denses mais les températures ne
peuvent pas dépasser 3000 K. Pendant leur temps de séjour trés court (quelques dixiémes de
millisecondes) dans la flamme, les particules sont généralement chauffées et déformées.
[7,10, 11]

Cette technique se distingue par un meilleur accrochage (70-100MPa) de particules sur
le substrat, une faible porosité des dépbts (<2%) et une faible rugosité de surface. [12]

o
A
Propar*ef | Oxygéne

Figure 1.4 : Schéma de principe de la projection HVOF. [10]
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1.3.2.2. Projection au Canon a détonation

Dans la projection supersonique au canon a détonation, le matériau d’apport sous forme
de poudre et le gaz de combustion (oxygene et acétyléne) sont introduits pratiquement en
méme temps dans un tube fermé a une extrémité appelée canon a détonation (figure L.5).

Gréce a une étincelle (fréquence de 4 & 10 allumages par seconde) le mélange de gaz explose
créant une onde de choc. La poudre est ainsi chauffée et éjectée a trés grande vitesse
(950 m/s) par I’onde de choc qui se propage dans le tube avec une surpression de 1’ordre de 2
MPa.

Le régime de projection est donc discontinu et entre chaque tir, un balayage avec un gaz
neutre est pratiqué. Les revétements réalisés avec une épaisseur inférieure & 0.2 mm
possedent, un faible taux de porosité (inférieure & 1%), une trés bonne adhérence (supérieure a
80 MPa) et de faible rugosité (Ra =+ 3 pm), a des taux horaires de dépdts de 1’ordre de 3 4 5
keg/h. [9, 10]

Bougie d’allumage

Acétylene

Figure L.5 : Schéma de principe de fonctionnement d’un canon a détonation. [3]

1.3.3. Projection par arc électrique

La projection arc-fil (figure 1.6) est une technique de revétement de surface relativement
économique utilisée pour de nombreuses applications industrielles. C’est le premier procédé
ayant utilisé ’énergie d’une décharge électrique. Le principe de ce procédé de projection
thermique consiste & faire éclater un arc électrique entre deux fils ductiles consommables tout
en atomisant le matériau fondu aux deux extrémités par un jet de gaz comprimé (air/azote) qui
projette la matiére liquide sur un substrat. Les pistolets a arc électrique sont alimentés par des
générateurs a courant continu avec des tensions d’arc comprises entre 25 et 40 V, pour des
intensités de courant allant de 100 a 500 A. Ce procédé de projection est simple et
économique mais limité aux matériaux conducteurs (aluminium, cuivre, zinc, molybdéne),
des aciers mais aussi des alliages (NiCrAl, NiMoAl). La variété des matériaux métalliques
déposés n’est limitée que par la fabrication des fils. [7, 13]
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Figure 1.6 : Schéma de principe de la projection a I’arc. [10]

1.3.4. Projection plasma
1.3.4.1. Plasma

Le plasma est considéré comme le 4°™ état de la matiére. C’est un gaz partiellement ou
totalement ionisé macroscopiquement neutre et donc conducteur d’électricité. Il est composé
par des €lectrons, d’ions, des molécules, des atomes neutres et des photons.

Le plasma est créé a partir d’un gaz neutre par apport d’énergie (champ électrique, chauffage,
faisceau de particules), Il se caractérisé par des phénomeénes d’interactions entre particules
chargées en présence de champs électromagnétiques. [14]

1.3.4.2. Principe de la projection plasma

Le procédé de projection par plasma utilise comme source thermique un arc électrique

de forte intensité éclatant entre une tuyére anode et d’une pointe cathode, fonctionne dans I’air
a la pression atmosphérique. Ce procédé est appelé APS (Atmospheric Plasma Praying).
[15, 16]
Un mélange gazeux (Les gaz plasmas les plus utilisés sont des mélanges de gaz lourds : argon
ou azote avec des gaz légers améliorant le transfert thermique, hélium ou hydrogeéne) est
injecté dans la torche au niveau de la cathode a travers I’arc et chauffé par effet Joule, et est
partiellement ionisé pour former le plasma. Le jet de plasma est éjecté de la tuyére a grande
vitesse (500 a 2000 m/s), qui est présente selon les conditions expérimentales, des
températures supérieures a 10000K, une densité faible et des vitesses subsoniques pouvant
dépasser 2000 m/s en sortie de tuyére. Les matériaux utilisés dans ce jet sous forme de
poudres véhiculée par un gaz porteur, généralement de I’argon. Les particules sont fondues,
accélérées, vers la surface traitée (figure 1.7). [15, 17, 18, 19]
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Figure 1.7 : Schéma de principe de la projection a I’arc. [7]

I.4. Applications de la projection thermique

Les applications possibles des techniques de projection thermique sont presque
illimitées et concernent tous les secteurs industriels. Les dépots obtenus par projection
thermique sont souvent utilisés pour les applications suivantes (figure 1.8) : [6]

- Isolation électrique, conductibilité électrique,
- Remise aux dimensions (rechargement),

- Protection contre les chocs,

- Frottement (glissement et antiglissement),

- Barriére thermique,

- Anti-abrasion, anti-usure, dureté,

- Anti-corrosion,

- Anti-adhérence.

Différents secteurs socioéconomiques sont concernés par les applications de la projection
thermique : le transport, la marine ; production électrique, 1’électronique, la verrerie,
I'armement, I’énergie, la papeterie, le biomédical, la chimie, le textile...,

L’automobile présente des applications multiples parmi lesquelles on peut citer a titre
d’exemples : soupapes, segments de piston, anneaux de synchro, disques d’embrayage, sondes
lambda, cylindres, pompes, platines d’alternateurs, plaquettes de freins... [3, 6, 20]
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Figure 1.8 : Secteurs d’activités qui sont concernés par la projection thermique. [3]
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IL.1. Introduction

Dans tous les domaines de 1’ingénieur, les matériaux occupent une place importante et
centrale pour leurs caractéristiques et leurs différentes applications dans plusieurs secteurs
(mécanique, électronique, aéronautique, médical....).

Les matériaux sont regroupés en quatre classes qui sont respectivement les matériaux
meétalliques, organiques, composites et minéraux ou céramiques.

Ces derniers sont des métaux inorganique (non polymérique et non métallique), ont connu
depuis une vingtaine d’années, et ont été longtemps utilisés dans plusieurs domaines
techniques pour leurs excellentes propriétés mécaniques, diélectriques, optiques, et leurs
résistance a 1’usure et leurs caractéres réfractaires. [21]

Les premicres céramiques employées étaient les silicates, utilisées pour la réalisation des
poteries émaillées, [21] et aprés elles ont eu une nouvelle forme appelée les céramiques
techniques, qui ont fait leur apparition avec les applications industrielles qui se sont
développées apres la seconde guerre mondiale, par exemple dans 1’électronique, le biomédical
et dans I’optique. [22]

Le développement de ces matériaux céramiques est en parti li€é a leurs bonnes propriétés
mécaniques a haute température.

Dans ce chapitre, nous présentons la méthode d’élaboration d’un revétement céramique de
dioxyde de zirconium stabilisé¢ a Ioxyde d’yttrium (8 %Y»03; - ZrO;), nous présentons
également les déférentes techniques de caractérisation de ces dépdts.

IL.2. Les céramiques
La céramique (du grec keramikos, « argile cuite ») est le premier matériau que 1’homme

ait fabriqué par transformation de matiéres premiéres principalement minérales.

Une céramique est un matériau solide qui nécessite des traitements thermiques pour son
élaboration : on fagonne une pate que 1’on cuit dans un four a des températures entre 0 et 100
C’, la qualité des céramiques dépend de la composition de la matiére utilisée et du procédé
d’élaboration. [21, 23, 24] De maniére générale, les céramiques jouent un réle important dans
la protection des déférentes surfaces des matériaux pour leurs caractéres durs et réfractaires.
[25]

I1.3. Types des céramiques
11 existe deux types de céramiques :
IL.3.1. Céramiques traditionnelles

Ces céramiques sont obtenues a partir de matieéres premicres naturelles (argile, quartz)
et généralement mises en ceuvre par coulée (la faience, briques), porcelaines (vaisselle, objets
décoratifs), un exemple est présenté sur la figure I1.1. [21]
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Figure I1.1 : Vase en porcelaine. [24]

I1.3.2. Céramiques techniques
I1.3.2.1. Définition

Les céramiques techniques sont de nouveaux matériaux développés qui sont trés fiables,
tres performants et nécessitent l'utilisation de nouvelles technologies pour leurs propriétés
physiques et chimiques. Elles sont obtenues le plus souvent, par frittage. [25] Cette opération
consiste a chauffer le matériau a haute température dans des fours spéciaux, mais au-dessous
de la température de fusion, il s’agit de faire croitre des liaisons entre les grains. Le but de ce
traitement thermique est de finaliser la formation de la phase cristalline et la densification de
la céramique. [26]

I1.3.2.2. Les différentes familles de céramiques techniques

Les céramiques techniques peuvent étre classées en plusieurs familles plus importantes
comme les oxydes, les carbures, les nitrures, et d’autres composés.

I1.3.2.2.1. Les oxydes métalliques

Un oxyde métallique en général, est une structure constituée d’atomes métalliques et
d’atomes d’oxygeéne (Mi1xMyyOz), ou M est le symbole chimique de I’atome de Métal
considéré, O le symbole de I’atome d’oxygene, “x“ et “y* et “z“ des entiers naturelles. [27]

Exemples :

- Oxyde d’ Aluminium : Al,O3, alumine.
- Oxyde de Zinc : ZnO.

- Oxydes de Cuivre : CuO.

- Oxydes de Fer : Fe;0s.

- Oxyde d’étain : SnO,, dioxyde d’étain.
- Titanate de baryum : BaTiOs. [27]
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I1.3.2.2.2. Les carbures

Les carbures ont un point de fusion élevé, une haute stabilité, une grande dureté et une

trés bonne conductivité thermiques et électrique, mais ils sont trés fragiles. De plus, de
nombreux carbures réfractaires sont disposés a subir I’attaque de I’atmosphére.
Les carbures métalliques, surtout WC, VC, TaC, et TiC sont souvent employés en tant
quoutils de coupe et pour la fabrication des composants a4 haute température dans les
domaines aéronautique et nucléaire. La haute section efficace de capture des neutrons de B4C
a permis son emploi dans les écrans des réacteurs nucléaires. [26]

Exemples :

- Carbone C.

- Carbure de bore B4C.

- Carbure de silicium SiC.

- Carbure de zirconium ZrC.
- Graphite C. [25]

11.3.2.2.3. Les nitrures

Les nitrures sont des métaux de transition en particulier, présentent une large variété des
propri€tés physico-chimiques exceptionnelles allant des matériaux a haute température de
fusion de 3000°C, jusqu’aux métaux les plus dures aprés le diamant (TiN, ZrN, TaN).

Les nitrures sont aussi connus par leurs applications comme des céramiques réfractaires.
Leurs propri€tés physico-chimiques, qui sont dues a leurs structures électroniques qui varient
avec la composition et la structure géométrique, rendent les nitrures des métaux importants
dans des applications technologiques variées dans différents domaines comme 1’électronique,
la mécanique et le nucléaire. [32]

Exemples :

- Nitrure d’aluminium AIN.

- Nitrure de béryllium Be;N,.
- Nitrure de silicium Si3Nj.

- Nitrure de titane TiN.

- Nitrure d’uranium UN. [28]

11.3.2.2.4. Les borures

Les borures ont un point de fusion trés €levé, compris entre 1900 et 3000°C. De plus, ils
ont une faible résistivité électrique, une haute stabilité et une dureté élevée. Mais ils sont trés
peu résistants 4 1’oxydation & des températures supérieures a 1200°C. L’application des
borures la plus répandue est la fabrication de creusets pour les métallisations sous vide. [21]

Exemple :

- Borure de barium BaBs.

- Borure de calcium CaBg.

- Borure de thorium ThBs.

- Borure de titane TiB,.

- Borure de zirconium ZrB,. [25]
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I1.3.2.2.5. Les sulfure

Les sulfures métalliques appartiennent surtout aux groupes 3B, 4B, 5B, et 2A. Ils sont
thermodynamiquement stables & haute température et possédent un point de fusion élevé. [21]

Examples:

- Sulfure de magnesium MgS, ThS, ThS,, Th,S;.
- Sulfure de thoriumTh,S;.

- Sulfure de titane Ti.

- Sulfure d’uranium US, US,, U,S;. [25]

I1.4. Matériaux de projection

Dans notre étude, nous avons réalisé¢ une couche de céramique de type de ZrO,Y,O; sur
un substrat en acier XC10 avec une sous couche d’accrochage de NiCrAlY par projection
plasma atmosphérique.

couche de céramique (ZrO,Y,03)
sous couche d’accrochage (NiCrAlY)

substrat (acier XC10)

Figure II.2 : Notre matériau réalisé.

II.4.1. La zircone yttriée (ZrO,Y,03)
I1.4.1.1. Définition

La zircone est une céramique de type silicate de zirconium (ZrSiO4) est un oxyde
réfractaire possédant des propriétés intéressantes tant du point de vue chimique de par son
inertie, que du point de vue mécanique de par sa dureté et sa ténacité. Il est bien établi dans le
systéeme Zr0,-Si0,, il n’existe qu'un seul composé de formule ZrSiO4. Ce dernier se dissocie
vers une température de 1750°C. En réalité, la dissociation commence a une température plus
basse (1538°C) parce que la présence d’impuretés diminue la température de dissociation. La
zircone pure présente trois formes cristallographiques : monoclinique depuis les basses
températures jusqu’aux environs de 1170°C, quadratique entre 1170°C et 2300°C et enfin
cubique jusqu’au point de fusion vers 2710°C. Au refroidissement, vers 950°C, la
transformation de la phase quadratique en phase monoclinique s’accompagne d’une dilatation
volumique d’environ 4 a 5%. Cet allongement, supérieur a la déformation maximale a la
rupture du matériau, initie des contraintes résiduelles et 1’apparition de fissures au sein de la
céramique lors des cyclages thermiques, ce qui rend donc impossible I’emploi de la zircone
pure seule pour I’application barriére thermique. Pour cette raison, de nombreux oxydes,
jouant le réle de dopants, tels que la chaux CaO, la magnésie MgO, la cérine CeO,, ou encore
I’yttrine Y,03 sont ajoutés a la zircone afin de stabiliser totalement ou partiellement les
structures cubiques ou quadratiques aux basses températures.
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De tous ces dopants, I’yttrium est le mieux adapté a I’application barriére thermique puisque
la zircone yttriée (YSZ) présente une faible conductivité thermique et des propriétés
mécaniques supérieures a celles de zircone stabilisée avec les autres dopants cités. [29, 30, 31]

La zircone stabilisée a I’yttrium (6 & 8mol%YO) font référence en la matiére. En effet,
outre la faible conductivité thermique (2 4 3W.m™ .K™) de cette céramique, elle présente aussi
I’avantage d’avoir un coefficient de dilatation thermique (10.10°K™) proche de celui des
superalliages utilisés (14.10°K™ a 16.10°K-1). Son inertie chimique est également
intéressante en présence de fuels aéronautiques. Enfin une structure tweed, apparaissant en
fonctionnement & haute température, lui confére des performances thermomécaniques trés
élevées. [32, 33, 31]

La zircone yttriée (8Y,03- ZrO,) utilisée dans ce travail est une poudre fabriquée par la
société de Oerlikon Metco’s HOSP™ ayant pour composition chimique en %:

éléments 71O, Y,0; Si0, TiO, Al,O; Fe, O3

Pourcentage Base 0.8 0.7 0.2 0.2 0.2

Tableau II.1 : composition chimique en pourcentage massique de la zircone
yttriée (ZrO,Y,03).

11.4.1.2. les propriétés de zircone yttriée

La zircone yttriée est également sélectionnée pour ses nombreuses propriétés
thermomécaniques et chimiques particuliérement intéressantes comme :

- Un coefficient de dilatation thermique (C.D.T.) élevé.

- Une bonne accommodation des contraintes sans délamination de la couche barriére.

- Une ténacité élevée permettant d'éviter la propagation de fissures dues aux contraintes
thermomécaniques.

- Une stabilité structurale a haute température (la température des gaz de combustion
peut atteindre 1600°C et la température en surface de la couche peut atteindre
1200-1300°C).

- Une stabilité chimique vis-a-vis de I’environnement oxydant des gaz de combustion.

- Une bonne compatibilité¢ chimique avec la couche d’alumine sous-jacente.

- Au niveau thermique, le gradient de température dans la couche céramique peut étre
de 1°C/um dans les systémes actuellement utilisés. [31, 34, 35]

I1.4.2. Alliage NiCrAlY

Les alliages de NiCrAlY sont parmi les familles des matériaux recouvrant de projection
thermique. Ils sont connus pour leur excellente résistance a l'oxydation et a la corrosion aux
températures jusqu'a 980°C (1800°F) en cas d’utilisation du procédé (APS), ou a 1050°C
(1920°F) si la projection utilisée est HVOF.
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L’alliage utilisé a pour composition chimique en %:

éléments Ni Cr Al Y

Pourcentage Base 21-23 09-11 08 -12

Tableau IL.2 : composition chimique en pourcentage massique de I’alliage NiCrAlY.

Le chrome et l'aluminium dans cet alliage permettent la protection par la formation
d'une balance d'oxyde. L'addition de I’yttrium est pour améliorer 'adhérence de cette couche
d'oxyde. Cette balance dense et bien-adhérente est critique pour prolonger la durée de vie des
systémes. L’alumine agit pour faire barriére a 'oxydation.

IL.5. Le substrat

Nous avons réalisé les dépdts des substrats d’acier XC10 (tableau II.3), couramment
employ€ dans I’industrie. Les substrats en été réalisé & partir d’une tole de 4mm d’épaisseur.

Compositions chimique en % :

éléments C Si Mn P S Cr Ni Mo Cu Fe

Pourcentage | 0.064 | 0.050 | 0.27 | 0.015 | 0.018 | 0.020 | 0.063 | 0.001 | 0.017 | base

Tableau IL.3 : composition chimique en pourcentage massique du substrat (acier XC10).

I1.5.1. Préparation de la surface du substrat

Pour obtenir une bonne adhérence, les substrats utilisés en projection plasma sont
préalablement préparés. [36, 37]

La préparation de la surface passe par plusieurs étapes :
I1.5.1.1. Le dégraissage

Le dégraissage est la premiére étape de préparation des piéces destinées a étre revétues.
L’objectif de cette opération est d’éliminer les matiéres grasses et également les poussiéres et
autres agents formant une couche intermédiaire généralement responsables de la mauvaise
tenue des revétements. [8, 12, 39]

I1.5.1.2. Le sablage

La création de rugosité en surface de la piece traitée afin de permettre aux particules de
s’ancrer dans les irrégularités de surface ainsi créées et d’assurer un bon accrochage
mécanique (figure I1.3). C’est un facteur prépondérant dans la bonne tenue des dépdts.
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Cette création de rugosité peut étre effectuée :

- Par sablage (au corindon ou & la grenaille métallique) permettant un nettoyage
complémentaire de la piéce (enlévement de peintures, d’oxydes...) et ’obtention d’une
rugosité de surface comprise entre 4 4 10 pm environ. [17, 40, 41]

Figure IL.3 : Accrochage mécanique des particules sur les aspérités de surface. [39]

I1.5.1.3. Le Nettoyage

C’est une opération nécessaire aprés le sablage, et avant la déposition de couches
minces, pour €liminer toute matiére contaminant la surface (graisse, poussiéres, inclusions
superficielles,...) est généralement par ultrasons ou par solvant. Les nettoyants peuvent &tre
des solvants ou des lessives. [1, 42]

I1.6. Construction des dépots

Les €chantillons fournis par le centre de CDTA sont constituées d’un substrat en acier
de 5 mm d’épaisseur, revétu d’une couche de zircone. Des revétements NiCrAlY obtenus par
projection plasma ont été utilisés comme sous-couche (La totalité des essais de projection a
été effectuée sur I’installation de projection du CPT-Barcelone- figure I1.4). Ce revétement a
¢t¢ déposé par projection thermique assistée par plasma atmosphérique de la poudre
commerciale AMDRY 962. Les paramétres de projection sont illustrés dans le tableau I1.4.
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Paramétre NiCrAlY 8YSZ
Débit d’argon (1/min) 42-54 35
Débit d’hydrogéne (I/min) 9 0-12
Débit de poudre (g/min) 40 40
Débit de gaz porteur (1/min) 23 2.6
Distance de projection (mm) 90 -150 90— 150
Courant d’arc (A) 450550 - 650 500 — 575 -

650
Tension (V) 69 67

Tableau IL.4 : Parametres de la projection plasma.

Figure I1.4 :

Systeme A3000S de Sulzer Metco

(Centre de projection thermique CPT).
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IL.7. Techniques de caractérisation
I1.7.1. Mesure d’épaisseur

Apres projection thermique par plasma, les mesures d’épaisseur ont été prises a I’aide
de I’appareil a ultrasons le Positest DFT (figure II.5).

Figure IL.5 : appareil de mesure des épaisseurs des couches de revétements.

I1.7.2. Mesure de rugosité

Larugosité est une caractéristique de 1’état de surface d'un matériau solide qui
permettant de caractériser I’état micro de surface. Avec un rugosimétre, nous avons mesuré la
rugosité Ra. (Figure I1.6).

La Rugosit¢ moyenne arithmétique Ra représente la moyenne arithmétique des écarts (en
valeur absolue) par rapport 4 ox :

l
1
Ra=TJ_IJ’| dx
0
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Ou:

R, : Larugosité moyenne arithmétique.

[ : La longueur de palpage.

y : L’écarte par apport a ox.

Figure I1.6 : Rugosimétre.

I1.7.3. Découpage par Micro tron¢conneuse

Afin de préparer les échantillons, nous avons utilisé une micro trongonneuse de marque
Isomet 1000 (voir figure I1.7).
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Figure I1.7 : Micro trongonneuse.

11.7.4. Enrobeuse

La figure II.8 montre une photo de 1’enrobeuse de marque STRUERS utilisée. Elle '
permet d’enrober les échantillons avec 1’utilisation d’une résine thermodurcissable afin de
mieux les manipuler durant 1’opération de polissage.

Figure IL.8 : Enrobeuse.
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I1.7.5. Polisseuse

Pour obtenir une surface effective et bien polis avant toute observation
métallographique, nous avons utilisé une polisseuse de marque MECAPOL P 230 comme la
montre la figure I1.9 au niveau du centre de Développement de Technologie Avancée.

Le polissage est une technique qui consiste & rendre une surface lisse et brillante par des
mouvements relatifs et par une pression entre la piéce et I’outil avec des papiers abrasifs de
différents grains.

Dans notre travail, nous avons commencé le polissage par des papiers abrasifs en Carbure de
Silicium (SiC) de granulométrie (N° 120) jusqu'a (N° 1200). La durée de chaque étape est 10
min. Pour avoir une surface poli miroir, nous utilisons un papier feutre avec une pate
diamantée de 6 et 4 pum.

Figure I1.9 : Polisseuse.

I1.7.6. Observation microscopique

Le microscope qui se trouve au niveau du centre de Développement de Technologie
Avancée est équipé de quatre objectifs d’agrandissement de 5X jusqu'a 100X, un oculaire de
10X. La figure I1.10 montre le microscope optique de marque Axio CamMRc 5.
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Figure II.10 : Microscope optique.

IL.7.7. Microscopie électronique a balayage
Le microscope €électronique a balayage permet d'obtenir des morphologies de surface de
et une analyse qualitative des phases ainsi que la composition chimique du matériau analysé.

Cette ctude est réalisée par un microscope électronique a balayage de type (FEI QUANTA
650) qui se trouve au niveau de notre laboratoire de la physique fondamentale et appliquée
(voir figure I1.11).

Les grossissements variés jusqu'a 200 000 X, la haute tension est de 200 V a 30 kV et la
détection est de 3 nm.

25



Chapitre II Matériaux Utilisés

Figure IL.11 : Microscope Electronique &4 Balayage.

I1.7.8. L’essai de micro dureté

Les mesures été effectuées au niveau de la base centrale logistique BCL-BLIDA
Beni Mered. Cet essai consiste & mesurer ’empreinte faite dans une partie du dépdt avec
un indenteur de type Vickers. Des charges de 3 Newton ont été appliquées
pendant 15 secondes.
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Figure I1.12 : Microdurométre.

IL.7.9. Test d’érosion

Dans notre travail, on a exposé les échantillons sous des angles d’impact de 90°, 60°
et 30° par un sable d’alumine (ALO;) des grains de tailles micrométriques a grande vitesse &
I’aide d’air comprimé sous une grande pression pendant 2 minutes.

Ce dispositif (figure I1.13) est essentiellement composé d’un ventilateur qui permet de créer
un courant d’air, d’une trémie de sable munie d’un régulateur de débit, d’un tube canaliseur
de flux et d’un porte-échantillon orientable entre 0 et 90°.
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Figure I1.13 : Sableuse.

I1.7.10. La spectrométrie de fluorescence des rayons X (XRF)

Dans le but d’obtenir des informations sur la nature, la quantité et la composition des
éléments constituant de 1’échantillon analysé sous forme de poudre ou massif nous avons
recourus a la technique d’analyse XRF.

La XRF utilisée est de type (Epsilon 3-XL) qui se trouve au niveau de notre laboratoire de la
physique fondamentale et appliquée, Lorsque 1’on bombarde de la matiére avec des rayons X,
la matiére réémet de I’énergie sous forme de rayons X. C’est la fluorescence X (figure II.14).

La XRF est une méthode simple, présente une bonne précision pour tous les éléments et non
destructive pour les échantillons en poudre.
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LSRRG VRO

Figure I1.14 : La fluorescence des Rayons X.

I1.7.11. Mesure de la porosité

La porosité représente le volume des pores occupé sur une surface, elle est exprimée en
pourcentage de volume totale et elle nous permette de caractérisé des surfaces ou des dépdts.

Il existe plusieurs méthodes pour mesurer la porosité, des méthodes directe comme : la
tomographie, la radiographie, et la micrographie sur coupe de pi¢ces. Des méthodes indirects
comme : Mesure de densité sur piéce entiére, Pesée de piece, Mesure des fuites. Dans notre
étude, nous avons utilisés la mesure analyse d’images utilisant le logiciel Image J.

Image J est un logiciel gratuit, il est téléchargeable sur internet. Ce logiciel permet de
traité, d’analyser des images et de mesurer plusieurs grandeurs comme la porosité.

11.8. Conclusion

Ce chapitre est une revue bibliographique des céramiques et plus particuli¢rement la
zircone yttriée (8 Y203 - ZrO,) utilisé dans ce mémoire.

Nous nous intéressons dans ce travail, & une caractérisation de la structure des dépots
étudiés et a sa capacité de résister & un environnement érosif.
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IIL.1. Introduction

Ce chapitre est consacré aux résultats et discussions obtenus dans le cadre de ce
mémoire master, il présente une analyse des dépdts réalisés par projection thermique en vue
de protéger des surfaces traités contre les agressions environnementales a haute température.
Il s’agit donc des observations microstructurales ainsi que des tests d’érosion de ces dépdts.
Ce chapitre consiste principalement, en des observations par microscopie optique et
€lectronique, en une évaluation du taux de porosité, des mesures de la micro dureté et du test
de I’érosion des dépots étudiés.

ITI.2. Conditions expérimentales

Nous analysons dans ce travail des dépdts réalisés par projection plasma de composite
NiCrAlY et de céramique (zircone stabilisée a ’yttrium désignée par la communauté comme
YSZ) utilisant le dispositif de projection plasma. Les dépdts sont réalisés selon les conditions
expérimentales suivantes présentées dans les tableaux II1.1 et I11.2.

Le dépdt de composite sert comme couche d’accrochage dont 1’épaisseur a la couche de
barriere thermique YSZ, la couche de composite peut aussi jouer le réle d’une couche
protectrice contre un environnement agressif en dehors des barriéres thermiques.

échantillon | Anglede | Distance de | Courant | Débit Débit
projection | projection | d’arc (A) | d’argon | d’hydrogéne
®) (mm) (1/min) (1/min)
01 90 90 650 42 09
NiCrAlY 07 90 90 550 42 09
28 90 90 550 54 09
30 90 150 550 54 09

Tableau IIL.1 : Conditions expérimentales des dépots de NiCrAlY sur un substrat en acier par

APS.
échantillon | Anglede | Distance de | Courant | Débit Débit
projection | projection | d’arc (A) | d’argon | d’hydrogéne
) (mm) (1/min) (1/min)
41 90 90 650 35 12
Z10,Y,03 45 90 90 650 35 0
44 90 150 500 35 12
55 90 90 TS 35 12
Tableau ITI.2 : Condition expérimentales des dép6ts de ZrO,Y,Oj3 sur un substrat en
acier par APS.
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ITL.3. Caractérisations des dépots

Aprés découpage enrobage et polissage des échantillons revétus, les échantillons ont
subi une analyse microstructurales.

ITL.3.1. Caractérisation Microstructurale

Avant de procéder a I’observation optique, nous avons mesuré la rugosité et de
I’épaisseur des dépots céramiques et composite. Le premier est un alliage de NiCrAlY et le
deuxiéme est une couche de céramique de type ZrO,Y>03; (YSZ) déposés séparément. Ces
mesures sont illustrées dans les tableaux (II1.3 et I11.4).

Epaisseur
du 267 271.42 278 283 287
revétement
(jum)
Rugosité
Ra(pm) 6.73 6.01 6.73 4.03 4.21

Tableau IIL.3 : Valeurs de la rugosité et I’épaisseur du dépdt composite NICrAlY.

Epaisseur
du 27 29 30 33 44
revétement

(pum)

Rugosité 4.12 6.71 4.37 4.13 4.73
Ra(pm)

Tableau II1.4 : Valeurs de la rugosité et de 1’épaisseur du dépdt céramique YSZ.

Les dépots réalisés par projection thermique sont formés par empilement successif des
lamelles, une lamelle est issue de I’étalement de la particule fondue ou semi fondue sur la
surface traitée. La lamelle est donc 1’élément de base de ce dépot. La présence des défauts et
la différence des tailles de particules déposées, rendent ces dépot inhomogeénes en termes
d’épaisseur et de structure avec la présence des aspérités a la surface des dépdts d’ou
I’explication de cette différence des valeurs de rugosité et d’épaisseur.

Les revétements réalisés sur des substrats d’acier XC10 ont été observés par la
microscopie optique, un exemple d’une coupe transversale d’un revétement composite
NiCrAlY est présenté sur la figure (II1.1).
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Figure IIL1 : Observation métallographique d’une coupe transversale d’un dép6t de
NiCrAlY réalisés sur acier ordinaire.

L’observation métallographique dans la figure III.1 du dépdt permet de mettre en
exergue la structure lamellaire des dépdts liée a la nature du procédé d’élaboration, nous
observons également la présence de différentes phases, des pores, des oxydes inter-
lamellaires. Le dépdt semble bien adhérent a la surface du substrat ayant subi un sablage
avant le dépdt permettant un accrochage mécanique du revétement au substrat.

La figure IIL.2 représente une observation générale de la morphologie d’une coupe du
revétement de I’alliage NiCrAlY par Microscope électronique a balayage.

Dans cette figure, 1’épaisseur de ce revétement est de I’ordre de 240um (figure II1.2) la
présence des pores et des oxydes est claire.

HV | det |mag @ WD ispot! vacMode | HFW 200 pm

10.00 kV.|CBS| 400 % |11.1 mm| 5.0 |High vacuum | 746 pm - FUNDAPL
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spot |
10.00 kVICBS| 3 100:x {11.0. mm| 5:0 IHih vacuum |96.3 pm

(b)

Figure IIL2 : Image par MEB d’une section transversale du revétement de 1’alliage NiCrAlY.

Sur la deuxiéme figure II1.2.b, nous observons clairement les pores, le contraste de phases, les
particules non fondues, les fissures et surtout la structure lamellaire de ce dépot.

La figure III.3 présente une microanalyse par EDS du dép6t composite ol nous retrouvons les
différents éléments du composite en un point de dépét tel que mentionné sur I’image II1.3.

wﬁ' ;

8 i

-

g

>/ Cr Ni

Spectrum: Acquisition

Element  Series  MNet umn. C norm. C Atom. C Error (3 Sigma)

[wt.%] [ut.%] [at.% [wt.%)
nickel  L-series 45597 62.8¢ 713.91 66.70 22.46
chrome  K-series 2683 16.03 18.85 19.20 2.23
aluniniun K-series 791 6.0  7.16  14.06 0.95
yttriom  L-series 47 0.07  0.08  0.05 0.11
[ HY. det | mag O VacMode | —— 5jim—— ,
000 VACBS D000 AN 20 Higha b FINDRE fotal: 85.02 100.00 100.00

Figure IT1.3: Analyses EDS correspondant a la position 1 marquées dans cette figure.
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IIL.3.1.1. Revétement de YSZ sur ’acier XC10

L’observation au microscope optique du dépdt céramique est présentée sur la

figure IIL.4, La morphologie d’une section transversale du revétement de céramique d’YSZ.
L’épaisseur variée entre 12.03pum et 17.30um.

Figure IT1.4 : Image par microscope optique d’un dép6t céramique YSZ.

La figure ci-dessus (Figure II.5) présente une image métallographique d’un revétement
céramique sur acier ordinaire, les deux dépdts ont été réalisés dans de conditions différentes
d’ou la différence de ’épaisseur et de la morphologie des dépdts, le dépot est hétérogéne avec
la présence des pores, des oxydes.

Figure IILS5 : Image d’une section d’un dépét céramique YSZ observé par MEB.
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L’observation par MEB de la couche céramique présente une structure lamellaire avec la
présence des oxydes entre les lamelles, et autres défauts tels que les pores les particules non
fondues.

Spectrum 5

ue
Spectrum 5

pectrum 3

50um M Electron Image 1

Figure II1.6 : Analyse EDS d’un revétement de SYZ.

La microanalyse du revétement céramique fait apparaitre 1’élément principal le Zr, mais
il est difficile de voir I’yttrium quand le Zr est simultanément présent, les deux rais sont trés
proches. L’oxygéne parvient des oxydes de zirconium et d’yttrium, les autres éléments sont
des impuretés présentes dans le dépdt et dans le substrat (figure I11.6).

Dans I’analyse microstructurale de ces dépdts, nous nous sommes intéressés a 1’effet
des paramétres opératoires sur les propriétés de ces dépots :
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> Effet de I’intensité de courant
e (Cas de dépot de P’alliage NiCrAlY

A 11,986 11,668
12 - Iﬁ — L
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o
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0 T . 1
450 550 650
I'intensité de courant (A)

Figure IIL.7 : Effet du I’intensité du courant sur le taux de porosité du dépot composite.

Les taux de porosité ne sont pas différents, mais ces valeurs diminuent lorsque le
courant d’arc augmente, ceci peut s’expliquer par une augmentation de la puissance et donc
les particules étant bien fondues elle s’étalent correctement sur le substrat ceci diminue les
défauts inter-lamellaires et rend le dép6t plus dense. En augmentant la puissance de 1’arc, le
taux de dépot augmente et le rendement s’éleve, la température du plasma augmente et le
transfert de chaleur aux particules devient efficace contribuant ainsi a la projection d’un grand
nombre de particules fondues.

300 277,284

250 228,4

200

150
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52,66

Ul
o
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o

550 550 650
I'intensité de courant (A)

Figure II1.8 : Taux de dépdts en fonction de I’intensité du courant d’arc.
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Figure IIL9 : Effet du I’intensité du courant d’arc sur le taux de porosité.

Méme chose pour les dépots céramiques, la porosité diminue lorsque 1’intensité du

courant d’arc augmente (Figure III.9). Pour obtenir un dépdt relativement moins dense, il
faudrait jouer sur I’intensité de courant.

IT1.3.2. La microdureté des dépats

Les mesures de la microdureté Vickers sont prises sur une section transversale sous une
charge de 30 gfr pendant 15 minutes avec une série de 10 mesures pour chaque dépét.

IIL.3.2.1. Mesure de la microdureté sur le substrat (acier XC10)

Les résultats de la microdureté sur notre substrat sont représentés dans la figure II1.10.
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Figure II1.10 : Microdurété HV0.3 sur le substrat (acier XC10).

I11.3.2.2. Mesure de la microdureté du dépot composite

Nous nous sommes intéressés a 1’évolution de la microdureté du dépdt avec le taux de
porosité. La figure III.11 présente cette évolution et indique que la micro-dureté est affectée
par la présence des pores, ce qui est prévisible.

400
350
300
250
200
150
100

337,51

.

R34 281,01

HV (0.3)

50

11,668 12,28 13,672
la porosité %

Figure I11.11 : Microdureté HV0.3 des dépdts de NiCrAlY en fonction du taux de porosité.
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I11.3.2.3. Sur la couche de céramique Zr0,Y-,0;

Avec la méme charge, nous avons aussi fait une série de 10 mesures de la microdureté
Vickers sur le dépdt couche de céramique ZrO,Y,0s pour les deux échantillons (41 et 45).
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Figure I11.12 : Microdurété HV0.3 sur le dépot YSZ de 1’échantillon 41.

MICRO-DURETE HV0.3

Figure I11.13 : Microdurété HV0.3 sur le dépot de ZrY de I’échantillon 45.
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A partir des figures (I11.12 et III.13) on remarque que les valeurs de la microdureté
sont variées entre 578.9 et 662.3 HV sous une charge de 0,3N. Donc on peut facilement
constater que la couche de céramique est deux fois plus dures que celle de I’alliage NiCrAlY.
Par comparaison entre les valeurs de la microdureté des deux dépdts de la couche de
céramique, on peut dire que le dépdt de 1’échantillon 41 est plus dur que celle de I’échantillon
45 a cause de débit d’hydrogene.

I11.3.3. Calcul de la porosité

La porosité des dépdts n’est pas visible en observant uniquement la surface. Les
fissures interlamellaires et les pores ne peuvent étre vus que sur des coupes transversales. Ces
derniéres ont été polis d’abord avec du papier abrasif a grains SiC de grade 400 et 1200, les
échantillons ont été nettoyé€s par acétone et séchés a I’air sec.

Elle devienne visible lorsqu’elle est observée au MEB en mode "contraste chimique" par
détection des électrons rétrodiffusés ou bien avec microscope optique. La porosité ou vide
apparait noir.

Ces photos se prétent bien a I’analyse d’image. Six images de dimension (30 X 27,74)
cm’ prises au grandissement 100X (1 pixel = 1,63 pm). Elles ont subi une succession
d’opérations de traitement réalisées avec le logiciel " Image j 1,47r " afin de différencier et
quantifier chaque élément de la porosité.

Les images ont été souillées en ne retenant que les pixels les plus sombres. Les objets de
moins de 3 pixels correspondent aux bruits. Ils ont été enlevés. L’image obtenue est alors une
image binaire avec des pores en noirs et la matiére en blanc (figure I11.14).

Le nombre de pixels noirs divisés par le nombre total de pixels dans I’image (1022 x 246)
pixels donne le taux de porosité global.

41



Chapitre III Résultats et discussion

Figure II1.14 : image d’un coup de revétement de NiCrAlY traité par logiciel Image J.

Les valeurs obtenues sont représentés dans le tableau suivant :

Echantillon Taux de
porosité(%)
01 21.606 21.446 9.278 15.293 1523 14.232
07 15.293 22.242 20.404 19.255 24.879 26.845
28 12.405 13.652 13.03 13.734 13.107 14.081
30 20.121 27.214 14.350 17.168 21.140 23.042
41 26.132 30.791 27.088 28.029 24.424 28.710

Tableau IIL5 : Valeurs des taux de porosité des défirent échantillons calculer avec le logiciel
Image J.
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D’apreés les résultats et le tableau précédent, on note :
-Les valeurs des taux de porosité ne dépassent pas les 30% quel que soit le type de dépot.

- Le dépot de I’alliage NiCrAlY moins poreux que le dépot de ZrY.

- La porosit¢ plus intéressante dans le dépdt de 1’échantillon 07 par rapport au dépot de
I’échantillon 01, ce qui implique I’effet du courant d’arc sur la porosité. Donc 1’augmentation
du courant d’arc donne une porosité plus faible.

- le dépot de I’échantillon 28 est moins poreux de celle de I’échantillon 30, & cause de la
distance de projection qui 90 mm pour le premier et 150 mm pour le deuxiéme. Donc la
meilleure distance de projection est 90 mm.

IT1.3.4. Résistance du dépot a I’érosion

Les échantillons utilisés dans ce test sont presque de taille de 6X6mm>.

Sur deux dépots différents de la couche de céramique ZrO,Y,0s, on fait un test d’érosion sous
une pression de 2.5 Bar, débit de 300g/m, une distance de 10 mm avec un angle d’orientation
d’abrasif variante (30°, 60° et 90°) pour voir I’effet de I’angle.

Pour réaliser ces graphes, nous avons mesuré la perte de masse de chaque échantillon tous les
10 secondes jusqu’a I’apparition du substrat.

43,66 e -a'n'gl'e 307 =—e-=tangle 60°% = =—e==angle 907

temps (S)

Figure III.15 : courbe représentant la perte de masse en fonction du temps de
I’échantillon 55.
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Chapitre III Résultats et discussion

=e=angle 307 ==e==angle 607 =——s—angle 90°

135

temps (S)

Figure II1.16 : courbe représentant la perte de masse en fonction du temps de
1’échantillon 44.

A partir des deux graphes (II1.15) et (I11.16), il apparait clairement que la perte de masse
est importante lorsque 1’angle d’orientation de 1’abrasif est égal a 90°. La résistance du dépot
est plus intéressante lorsque 1’abrasion s’effectue sous un angle aigue (30°).

-L’apparition du substrat sera aprés les 20 secondes pour les deux angles d’orientation 60 et
90° pour les deux dépots de YSZ.

- L’échantillon 55 résiste mieux que I’échantillon 44 quand 1’angle d’orientation est égal a 30
ce qui implique que les parametres de projection (distance de projection et le courant d’arc) a
une influence importante sur la qualité du dépot.

I1.4. Conclusion

Ce chapitre présent les résultats obtenus par les caractérisations mécaniques et
microscopique, ou les résultats microscopiques présentés dans des images MEB et
microscope optique et les résultats mécaniques présentés dans des graphes.
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Conclusion générale

Le travail entrepris dans ce mémoire consiste & étudier principalement la
caractérisation microstructurale et mécanique des revétements céramiques de type de YSZ
réalisés par projection plasma.

Nous avants déposés deux matériaux, une couche d’alliage NiCrAlY et une couche de
céramique Zr0,Y,05 sur un substrat en acier XC10.

Les dépdts réalisés par projection thermique ont une structure lamellaire, leur
formation résulte d’un empilement successif de lamelles, une lamelle est issue de 1’étalement
sur le substrat d’une particule fondue a ’impact. La présence de défauts sur le substrat est
inévitable est due a cette structure lamellaire donnant lieu aux pores, fissures, oxydes...

Quant a Deffet des paramétres opératoires sur la microstructure des dépdts, il a été
observé que I’intensité du courant d’arc joue un rdle important sur la qualité de dépdt. Une
intensité de courant élevée permettrait d’obtenir un dépdt moins poreux avec un taux de dépot
plus élevé.

Quant a la microdureté des dépots céramiques ZrO,Y,03 semble plus élevée que celle
du composite NiCrAlY. Ceci s’explique par les propriétés mécaniques des céramiques. La
micro- dureté est affectée par le taux de porosité, la présence du vide dans le dépdt diminue
évidemment la dureté du dépot.

Les dépdts céramiques de ZrO,Y,03 montrent une bonne résistance 4 1’érosion avec une
perte de masse de 43.66 mg selon les conditions spécifiques de pression de 2.5 Bar, débit de
300g/m, une distance de 10 mm et un angle d’orientation de I’abrasif de 90° ce qui explique
leur utilisation. Les paramétres de projection (distance de projection et le courant d’arc) et
I’angle d’attaque ont une influence.

En perspectives : il faudrait approfondir la caractérisation métallographique des dépdts
composites, identifier les propriétés thermomécaniques du systéme barriére thermique
(couche d’accrochage + céramique). Des tests d’adhérence sont indispensables.
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