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RESUME

Dans ce travail, des revétements de NiCrFeSi, NiCrMo et Ni-WC ont été déposés



avecsuccesal’aided’unetorcheaflammesurdessubstratsenacieraucarbone.Desrevétements
composites ont aussi ¢té fabriqués a partir d’un mélange de ces poudres.
Lesrevétementsontétécaractérisésetensuiteleursperformancestribologiquesontétéévaluéssous
différentes charges etsousdesanglesd’incidencedeparticulesabrasives.

Les revétements ont été caractérisés a I’aide de la microscopie optique et électronique.Des
essais de dureté ont €té aussi réalisé€s surtous les types de revétements déposés.Enfin, des
essais d’usure, pion sur disque et d’érosion ont été réalisés pour
mesurerlesperformancestribologiquesdes différents revétements.

Lesessaisd’érosionontmontréquelerevétementcompositepossedelameilleurerésistancea
I’érosion. Elleestde300% supérieurea cellede la Metacerametplusde400
%decelledurevétement19999.Pourlereste,lerevétementcompositeadesperformancesintermédi
airescomparativement auxautres revétementstestés.

SUMMARY

In this work, NiCrFeSi, NiCrMo, and Ni-WC coatings were successfully deposited using a
flame torch on carbon steel substrates. Composite coatings were also fabricated from a
mixture of these powders. The coatings were characterized, and then their tribological
performances were evaluated under different loads and angles of abrasive particle incidence.
The coatings were characterized using optical and electron microscopy. Hardness tests were
also performed on all types of deposited coatings. Finally, wear tests, pin-on-disc, and
erosion tests were conducted to measure the tribological performances of the different
coatings.

Erosion tests showed that the composite coating has the best erosion resistance. It is 300%
higher than that of Metaceram and over 400% higher than that of the 19999 coating. In
comparison to the other coatings tested, the composite coating has intermediate
performances.
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INTRODUCTION GENERALE

Les agressions dues a 1’'usure oua la corrosionsont unprobléme communen ingénierie, que la
picce, le dispositif, le systéme, soient encontact avec dessolides, des liquidesou des gaz. En
général, I’endommagement causé par 1’usure ou la corrosion peut étre atténué avec les
solutions techniques qui existent actuellement.

Les procédés de déposition par projection thermique sont des techniques développées afin
d’améliorer les propriétés mécaniques de divers composants industriels par recouvrement
avec des couches de quelque dixieme de millimétres d’épaisseur. Dans la pratique, des
revétements chers mais déposés en petite quantité sont des solutions innovantes qui
permettent de régler de tels problémes.

Dans ce travail, des revétements de NiCrFeSi, NiCrMo et Ni-WC seront déposés al’aide
d’une torche a flamme sur des substrats en acier au carbone. Des revétements composites
seront aussi €té fabriqués a partir d’un mélange de ces poudres. Les revétements seront
caractérisés a I’aide de la microscopie optique et ¢lectronique. Des essais de dureté sont
aussiréalisés sur tous les types de revétements déposés. Enfin, des essais d’usure, pion sur
disque et d’érosion seront réalisés pour mesurerles performances tribologiques des différents
revétements.

Pourcelalaprésentationestscindéeentroischapitres:

» Le premier chapitre présente une étude bibliographique concernait les différentes
techniques de projection thermique et leurs principes qui permettent de décrire le procédé
de torche a flamme.

» Le deuxiéme chapitre représente la partie expérimentale dans laquelle nous avons exposé
nos techniques expérimentales et les différentes poudres utilisées dans notre recherche.

» Le dernier chapitre est réserve a la présentation et a l'interprétation des résultats. Ce

travail sera bien sur cloturé par une conclusion générale.



Chapitrel :

La projection

parflamme



1 Projection par flamme

Cette technologie utilise I'énergie de la combustion d'un carburant gazeux (acétyléne par
exemple) avec de l'oxygene. Les températures atteintes par une flamme oxyacétylénique sont
de l'ordre de 3300 K. Les matériaux dont la température de fusion est inférieure a 2573 K
peuvent étre projetés sous forme de poudres. Les matériaux utilisés sous forme de fil ou de
tige (en général des métaux, des alliages et certaines céramiques) peuvent étre projetés si leur
température de fusion est inférieure a 3173 K. On distingue en général trois techniques qui
relévent de cette technologie : projection par flamme, projection par flamme hypersonique et
projection par plasma. De plus, pour la projection par flamme, on différentie la projection
dite « flamme poudre » de celle dite « flamme fil » d’aprés le conditionnement du
matériau[1].

1.1 Projection flamme poudre

Le matériau d’apport est introduit sous forme de poudre dans la flamme oxy-combustible ou
il est accéléré grace a I’énergie cinétique transmise essentiellement par le gaz porteur ou le
gaz de soufflage de combustion. Les torches sont équipées d’un récipient de stockage de
poudre, soit intégré a la torche soit séparé(figure 1.1). La poudre a projeter peut-€tre un métal
pur, un alliage, un composite, un cermet ou certaines céramiques a bas point de fusion. La
température de fusion des matériaux utilisés doit étre inférieure a 0,6 a 0,7 de la température
de la flamme (Tfusion = 0,6-0,7 Tflamme).

En raison de la faible vitesse d'impact des particules projetées, de I'ordre de 30 a 50 m/s, les
dépots obtenus ont une faible adhérence (de I'ordre de 20 a 40 MPa) et une porosité
relativement élevée (10 a 20%). Les matériaux les plus utilisés sont les alliages auto fusibles
(alliages a base de Ni ou Co contenant du bore et/ou du silicium et les alliages a bas point de
fusion. Pour les alliages auto-fusibles, la refusion et la liaison du dépot avec le substrat, sont
obtenues par un post-traitement de chauffage aprés projection. Les dépots refondus sont
denses et presque sans porosité. De plus, les oxydes sont €liminés grace au bore et au silicium
sur lesquels 1’oxygene se fixe préférentiellement et qui diffusent ensuite vers la surface du

fait du gradient de température[2].
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Figure 1.1 : Schéma du principe d’un pistolet flamme poudre[1].

1.2 Projection flamme fil

Le matériau est conditionné sous forme de fil (figure 1.2) ou de tige et entrainé dans la
flamme par des rouleaux placés a l'arriere de la torche. Ces rouleaux sont actionnés par un
moteur électrique ou un moteur pneumatique. Une fois I’extrémité de la tige ou du fil fondue
dans la flamme, un courant d'air comprimé I'atomise et projette les particules sur la surface du
substrat a une vitesse pouvant atteindre 150 m/s. Les taux horaires de déposition varient de 1
a 30 kg/h selon le type du matériau projeté et le diametre des fils ou des baguettes utilisés. La
température de fusion des matériaux peut atteindre 0,95 de la température de la flamme
(Tfusion = 0,95 Tflamme). L'épaisseur des dépdts varie de quelques dixiemes de millimetres
a quelques millimétres. Cette technique permet de projeter des métaux (Zn, Al, Cu, Sn, Ni,
Mo), des aciers et des alliages a base de Zn, Cu et de Ni sous forme de fils et quelques
céramiques (A1203, A1203-TiO2, ZrO2 avec stabilisants) sous forme de cordons ou de
baguettes.
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Figure 1.2 : Schéma d'un pistolet flamme fil[3].

1.3 Equipement flamme-poudre

Dans ce groupe nous trouvons trois types de matériels :

e Les torches a gaz.

e Les pistolets a poudre subsoniques.

e Les pistolets a poudre hypersoniques.

Les installations nécessaires sont peu différentes de cellesdécrites précédemment, elles sont
en générale trés simples mais ellespeuvent nécessiter un automatisme trés poussé (figure 1.3).
Les gaz employés sont les mémes que ceux décrits au paragrapheprécédent, a I’exception de

I’air comprimé qui est facultative[4].

a. Torche a gaz

11 s’agit de chalumeaux oxy-gaz (en générale oxyacéthylénique) utilisés en soudure autogene,
équipé d’un petit récipient contenant de la poudre. Celle-ci tombe par gravité dans la
canalisation d’un gaz de combustion et est entrainée par celui-ci jusqu'a la buse pour étre
introduite dans la flamme qu’elle traverse a faible vitesse avant d’arriver au support a
recharger.

La distance de la buse au support est tres faible (quelquesmillimétres), ce qui permet a la
flamme d’assurer la fusion de lapoudre et le chauffage du support.La poudre arrive ainsi au

substrat chaud mais non fondu, et uneliaison de type brasure est assurée entre le métal
5



d’apport et le métalde base.

Les matériaux d’apports sont uniquement des alliages dits auto-fusibles a base de nickel ou
de cobalt avec des ¢lémentsd’additions tel que le chrome, tungsténe, bore, silicium, etc. Dans
ces alliages, il est possible d’introduire des carbures detungsténe (jusqu'a 60% en masse) pour

répondre a des applicationsexigeant un matériau résistant a 1’usure[5].

Débitmétre

Poudre

Gaz —t+— Oxygéne
combustible e

-

7.

%

. p - o
L A ST T T T A NS
il S A IS R G S i

Figure 1.3 : Installation d'un pistolet oxygene-gaz a poudre[5].

b. Torche a poudre subsonique

Ces torches utilisent généralement un mélange oxyacétylénique. La poudre est stockée dans
un réservoir qui peut étre intégré au pistolet ou indépendant, et dans ce cas reli¢ au pistolet
par un tuyau flexible. La poudre est donc entrainée jusque dans la flamme par sa mise en
suspension dans 1’un des gaz (figure 1.4).

Les dépots obtenus avec ce matériel présentent, en général, une adhérence moyenne, une
faible cohésion des particules, entre elles, et une porosité élevée, a cause de la faible vitesse
des particules. Le transport de poudre peut aussi se faire avec un jet d’air comprimé ou bien
avec un des gaz neutres. Ces améliorations arrivent a augmenter les qualités des dépots
réalisés avec ce type de matériel. Leur utilisation est centrée sur les matériaux de type auto-

fusibles, ou des auto-adhérents.



Combhustible
DEYYENE —
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Figure 1.4 : Pistolet a poudre subsonique[6].

Ce matériel est apprécié pour son faible degré de nuisance (faible niveau de bruit) et nécessite
peu d’investissement. On le trouve dans toutes les industries pour résoudre les problémes de
réparation et quelques fois traiter des pieces neuves, sollicitées en abrasion, corrosion, usure,
isolation thermique ou €lectrique[5].

c. Pistolet a poudre hypersonique

Ce type de matériel peut se diviser en deux catégories : Pistolet a tir discontinu ou pistolet a

tir continu. Le premier type a été abandonné aujourd’hui. C’est une technologie des années

1950 qui fait beaucoup de nuisance sonore. Le second (figure 1.5) est montré ci-dessous.

Fuel
| Buse
Oygtn e Dépil —»
Foudre et hydrogeny
Alr comprimé Substrat ——#

Figure 1.5 : Pistolet a tir continu HVOF[7].



Leur application peut étre manuelle ou automatique. Ils utilisent comme principe de base un
jet a combustion interne (Rocket), qui donne des vitesses de gaz hypersonique (plus de huit
fois la vitesse de son). La poudre introduite dans le gaz d’échappement de la Rocket est
concentrée pour étre conduit a I’intérieur de la buse qui peut atteindre 300 mm de long.Celle-
ci est refroidie par I’eau (HVOF-HP) ou par air (HVOF-LP). Dans ce type de pistolet, on peut
utiliser, comme gaz de combustion, des mélanges tels qu’oxygeéne-propane ou oxygene-gaz
naturel ou oxygeéne-kérosene. Cet appareil peut projeter des carbures, des oxydes métalliques,

des alliages et des métaux. Les dépdts réalisés sont trés adhérents et trés denses[5].

1.4 Préparation des surfaces

La préparation de surface est un facteur primordial et indispensable a une bonne adhérence
des dépots. Elle est destinée principalement a mettre en condition de réception la couche
superficielle des solides. Le but le plus important de cette mise en condition est d’éliminer de
la surface tous les corps étrangers qui peuvent la recouvrir (solide ou liquide) et aussi de
dissoudre ou de détacher les composés chimiques présents (couche d’oxyde ou autres
composés du métal). L’idéal d’une bonne préparation est de permettre un contact aussi intime
que possible entre la surface a recouvrir et le revétement a exécuter, ou de conduire a une
surface suffisamment active chimiquement pour faciliter les réactions. La préparation de
surface proprement dite a pour but:

e De nettoyer la picce.

e De créer un relief favorisant I’adhérence mécanique du dépét.

Les picces destinées a étre revétues doivent étre propres et débarrassées de graisses, huiles et
peintures. Si les pieéces sont poreuses, il est nécessaire de diluer les matiéres contaminantes
présentes dans les porosités avec les diluants appropriés, pour éviter que I’échauffement du
substrat, dii a la projection ne fasse remonter les matiéres contaminantes a la surface et
nuisent a I’adhérence du dépot. Les dégraissages sont effectués, le plus souvent, en utilisant
des vapeurs dans lesquelles les pi¢ces doivent séjourner de 15 a 30 minutes. Ce décapage est
destiné¢ principalement a ¢éliminer les produits corrosifs des matériaux déposés
antérieurement, d’augmenter la rugosité des surfaces destinées a étre revétues.

Aprées nettoyage des pieces, il est nécessaire de créer une rugosité en surface de la piece a
revétir, afin de permettre aux particules en fusion d’épouser les irrégularités de la surface et
réaliser ainsi un bon accrochage mécanique. Cette ultime préparation doit étre faite pour la

bonne tenue des dépots, et la géométrie de surface peut étre obtenue par :



e Traitement par impact.

e Préparation mécanique des surfaces suivie d’un traitement par impact.

Le choix de la technique de préparation dépend de la nature du revétement et de son

€paisseur.

Il permet de préparer la surface par projection d’abrasifs. Celui-ci doit étre a angle vif. Ce

traitement nettoie la piece et crée une certaine rugosité de surface dans cette phase du

traitement, les parametres de projection de I’abrasif doivent étre contrdlés. En particulier,

I’orientation du jet qui doit étre comprise entre 30 et 60° par rapport a la normale. L’abrasif

doit étre maintenu propre et sa granulométrie contrdlée. En outre, pour des emplois

spécifiques, la quantité d’abrasifs doit étre vérifiée[5].

1.5 Les matériaux céramiques

Les matériaux sont des solides d’origine naturelle ou artificielle qui se divisent en trois

grandes familles: céramiques, métalliques et polymeéres. Elles se différencient les unes des

autres par leurs propriétés physico-chimiques. Les céramiques sont des matériaux non

métalliques et inorganiques formés par frittage a haute température d’un compact de poudre

(Ie plus souvent) mis dans la forme de I’objet voulu. Le frittage d’une céramique, c’est-a-dire

la densification, peut-étre :

- Naturel, quand on chauffe le compact pulvérulent en dessous de sa température de fusion,
de maniere a former un solide cohérent (frittage conventionnel, frittage par micro-ondes),

- Sous charge, lorsqu’on applique une pression simultanée au chauffage, lorsque le
matériau est difficile a densifier (SPS, HIP...).

1.5.1 Revétements céramiques

Les revétements céramiques sont utilisés dans le milieu industriel, pour

fonctionnaliser les surfaces et obtenir des propriétés biologiques (biomatériaux),

tribologiques (revétements anti-usure), thermiques (écrans thermiques). Il existe

plusieurs procédés permettant d’¢élaborer des revétements céramiques, dont les

techniques de dépdt physique en phase vapeur PVD (Physical VapeurDéposition), de

dépot chimique en phase vapeur CVD (ChemicalVapeurDéposition), de dépot sol-gel

et de dépot par projection thermique. 65 % des dépdts céramiques dits épais (> 50

um) sont obtenus par projection thermique. La plus grande partie des revétements

projetés thermiquement est utilisée pour protéger des pieces de moteurs (environ 64

%), des outils de coupe (17 %) et comme protection contre 1'usure (15 %)[8].



1.5.2. Propriétés des matériaux céramiques

A D’exception des verres amorphes, les matériaux céramiques se caractérisent par
leur microstructure polycristalline, c’est-a-dire comportant un grand nombre de
grains bien ordonnés reliés par des zones moins ordonnées appelées joint de grains.
La figure 1.4 montre la microstructure d’une surface polie d’une alumine (Al,O3) et
illustre les grains monocristallins, joints de grains et pores résiduels apres le frittage
du matériau. L’ensemble des propriétés microstructurales (taille et morphologie des
grains et des phases, porosit¢ ouverte ou fermée...) dépend du processus

d’¢élaboration du matériau.

Par ailleurs, les propriétés générales des matériaux céramiques découlent de leurs
liaisons atomiques. En effet, la majorité des céramiques sont des oxydes (Al,Os3,
Si0,, MgO), des carbures (WC, TIC, SIC) et des nitrures (SizN4, BN) ¢élaborés a
partir des premiers éléments de la classification périodique. Ils ont donc, pour la
plupart, des liaisons atomiques fortes de type iono-covalente. Les céramiques sont
des matériaux relativement légers, de masses volumiques similaires a celle de
I’aluminium, de I"ordre de 2 a 4 g/cm’. Cela rend leur utilisation trés avantageuse
pour certaines applications ou le gain de masse, et donc d’énergie, est nécessaire. De
plus, la possibilit¢ de controler le taux de porosit¢é au cours du processus
d’¢laboration joue aussi un role important dans 1’allégement des structures. D’autre
part, les matériaux céramiques sont généralement de bons isolants électriques et
thermiques. Cependant, certaines céramiques présentent des propriétés
ferroélectriques (BaTiOs), piézoélectriques (PZT) et semi-conductrices (SIC).
Généralement, les matériaux céramiques ont des températures de fusion tres élevées,
une grande stabilité chimique et donc une bonne résistance a la corrosion. Cela
permet leur utilisation dans des milieux agressifs notamment a température ¢élevée ou

la majorité des matériaux fondent ou s’oxydent.

Par ailleurs, la forte liaison chimique des matériaux céramiques leur confere des
modules d’¢lasticité et des duretés élevés. Les matériaux céramiques ont des modules
d’¢lasticit¢ compris entre 50 GPa et 1000 GPa. Ils ont des duretés trés élevées
pouvant atteindre 90 GPa pour le diamant. Quelques valeurs de dureté et de modules

d’¢élasticité sont données dans le tableau 1.1.
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En contrepartie, ces matériaux sont trés fragiles comme on peut le constater sur le
diagramme d’Ashby[9](figure 1.6) donnant la ténacité en fonction du module
d’¢élasticit¢ pour toutes les classes de matériaux. La ténacité des matériaux

. . \ 12
céramiques varie de 0,1 a 10 MPa.m

. On peut remarquer sur la figurell, que les
matériaux céramiques se situent prés du seuil minimal de ténacité. Par conséquent,

les matériaux céramiques ne présentent pratiquement aucune plasticité avant rupture.

La contrainte a la rupture n’est pas une proprié¢té intrinséque des céramiques, car elle
dépend de plusieurs parameétres microstructuraux comme la taille des grains, la
porosité et elle est liée a la taille de la picce. En effet, la ténacité dépend des défauts
existant dans le matériau puisque la probabilité de fissuration augmente avec la
quantité¢ de défauts, tel que la porosité. Par conséquent, les matériaux céramiques
présentent de meilleures propriétés en compression qu’en traction. Dans les
céramiques poreuses, la compression provoque la fermeture des pores et
I’effondrement des interfaces mati¢re/porosité qui se traduit par un comportement
appelé quasi-plasticité.

Tableau 1.1 : Module d’élasticité et dureté Vickers de quelques matériaux[10].

Matériau Module d’¢lasticité (GPa) Dureté Vickers (GPa)
) 1000 90
Diamant
SiC 410 33
Al,O4
390 23
V4(0)) 205 14
Silice vitreuse
70 5,5
NaCl 44 0,2
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Figure 1.6 : Diagramme ténacité-module d’élasticité[9].

1.6 L’usure

1.6.1 Définition

L’usure correspond a 1’ensemble de phénoménes conduisant a des pertes de masse ou a des
évolutions géométriques significatives du contact pouvant s’accompagner d’effets
secondaires liés au jeu dans le mécanisme en mouvement, a la perte de cote, a I’émission de
débris et a ’endommagement de surfaces.

L’usure est généralement combattue a cause de ses effets négatifs, mais elle présente aussi
des aspects favorables. L affutage d’un outil, la finition d’une surface par rectification,
I’écriture de la craie sur le tableau ou du crayon sur le papier sont des exemples d’usure

abrasive utile.

1.6.2 Mécanisme d'usure

1.6.2.1 L’usure adhésive

L’usure adhésive se caractérise par un transfert de débris d’un des deux antagonistes vers
I’autre soit par un mécanisme d’origine purement mécanique, soit suite a une réaction
physico-chimique (figure 1.7). Pour le transfertmécanique, plusieurs hypothéses ont été

développées. Les micro-aspérités présentes dans le contact peuvent conduire a la
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diminutiondes zones en contact et générer aux jonctions des énergies tres élevéesqui peuvent

favoriser les réactions physico- chimiques|8] (micro soudage des aspérités en contact).

= ® 1= @

® ®

Figure 1.7 : Phénomenes élémentaires de I"'usure adhésive[11].

1.6.2.2 L’usure abrasive

Elle se caractérise par la présence dans le contact d’un état de surface rugueux ou par
pénétration dans le matériau le plus tendre de particules dures provenant des débris d’usure
de contactouli¢ a la pollution du milieu. Ce mécanisme de dégradation qui fait intervenir dans
les premiers instants uniquement les corps antagonistes, devient rapidement une usure a trois
corps (figure 1.8). Cette forme d’usure se manifeste par des polissages, des griffures, des
micro-labourages, des arrachements de particules. Le micro-labourage (ou micro-usinage) se
manifeste pardes rayures a la surface du matériau le plus tendre sans arrachement de maticre
maisprovoquant sur les bords du sillon une déformation plastique. Le plus souvent pour lutter

contre 1’usure abrasive, on cherche a durcir les matériaux (au moins leur surface).

Tendre —
o _-'—rlr- & =5 -2
' '-.' s Cur 4 2 4 -
.a".‘. L .r I'
i —— d — - — -
Tendre P Tendre
Usure abrasive a deux corps Usure abrasive a trois corps

Figure 1.8 : Phénomenes élémentaires de I'usure abrasive[11].
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1.6.2.3 L’usure érosive

L’usure érosive se définit comme la perte de matieére provoquée par 1’action des particules
contenues dans un fluide en mouvement, qui viennent heurter une surface solide. Comme

dans le cas de 1’usure abrasive plusieurs paramétres influencent ce mode d’usure.
e Lataille, le nombre, la morphologie et la vitesse des particules.
e [’angle d’impact qui définit le facies des endommagements observés (figure 1.9)

Un faible angle d’incidence favorise 1’effet de coupe alors qu’une incidence normale entraine
plus de déformation. L’intensité des endommagements dépend de plus du comportement des
matériaux (figure 8). Les résultats montrent que I’érosion est maximale pour de faibles angles
d’attaque dans le cas des matériaux a caractere ductile et qu’au contraire, elle est maximale

sous incidence normale avec des matériaux fragiles.

=0
L]
- ¥
. L
D "
L] ' L] .
0
fines rayures cavités collision
avec incidence

Figure 1.9 : Mécanisme de I’érosion d’une surface par des particules[12].

1.6.2.4 Dureté

Les matériaux projetés thermiquement sont constitués de particules juxtaposées et liées entre
elles. Ceci se traduit en général par une dureté sans rapport avec la dureté de chacune des
particules, mais représentatives de la compacité du dépot. La dureté des dépots obtenus

dépend toujours des parametres de projection[5].

e Les autres caractéristiques des dépots :
14



e Larésistance a ["usure.
e Le coefficient du frottement.
e Les caractéristiques ¢lectriques.

e Les caractéristiques thermiques.

1.6.2.5 Tribomeétre pion sur disque

I s’agit de la méthode d’étude tribologique la plus courante. Elle a pour but de tester dans
des conditions de laboratoire la résistance a 1'usure d’un ensemble tribologique formé de
deux matériaux, généralement en présence d’un lubrifiant. La méthode consiste a mettre en
rotation un disque a surface plane, formant le partenaire de frottement mobile. Le partenaire
de frottement fixe présente une surface sphérique (pion ou bille). Il appuie sur le disque de
manicre excentré. L’usure générée se manifeste par 1’apparition d’un « plat » sur le pion
appelé calotte d’usure et d’un sillon circulaire sur le disque. La figure 1.10 montre une photo

d’un tribomeétre pion sur disque.

Figure 1.10 : Tribometre pion-disque[13].

La force appliquée est constante et générée par un poids. La force de frottement est mesurée a
I’aide d’un dynamometre. La vitesse de glissement est maintenue constante ; la rotation est
poursuivie jusqu’a ce que le pion ait parcouru une distance déterminée par passages
successifs sur le disque, typiquement plusieurs centaines de metres a plusieurs

kilométres[ 14].
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2 Introduction

Ce chapitre est consacré a la présentation des principaux résultats obtenus dans le cadre de
cette étude suivi d’une discussion et des interprétations afin d’établir des relations entre les
résultats de déposition thermique et les propriétés mécaniques et tribologiques tout en prenant
en compte le procédé de déposition et technicité avec laquelle ces différents revétements ont
été réalisés.

2.1 Découpage des échantillons

Des échantillons sous forme de plaquette de dimensions de (40x80x2) mm et de (90x90x2)
mm et (20x20x2) mm ont €té découpés a ’aide d’une guillotine. Le découpage est réalisé
dans I’atelier de soudage du département de mécanique. La figure 2.1 montre la photo de la

machine.

Figure 2.1 : Guillotine.

2.2 Préparation des surfaces

L’adhésion des revétements réalisés par projection thermique est basée principalement sur
I’accrochage mécanique. Pour une meilleure adhérence du dépot au substrat (plaquette), nous
avons utilis€ le grenaillage pour créer la rugosit¢é nécessaire pour favoriser 1’ancrage
mécanique. Cette opération est faite aussi pour éliminer toute trace de graisse de rouille et
d’oxydes qui se trouvent éventuellement sur la surface des plaquettes. L’augmentation de la
rugosité de surface est obtenue par un lancement a grande vitesse des grains de tailles
micrométriques de sables d’alumine (Al203) contre I’échantillon a I’aide d’air comprimé
sous une grande pression. Le sablage se fait perpendiculairement sur les substrats pendant 4

minutes. La grenailleuse se trouve au niveau du laboratoire LTSM et est montrée a la figure
17



2.2.

Figure 2.2 : Grenailleuse.

2.3 Projection thermique

Apres la préparation des surfaces tel que décrit précédemment, 1’¢élaboration de nos
revétements a été faite par projection thermique a la flamme oxyacétylénique. La torche a
flamme de type de CastolinEutectic CastoDyn DS 8000 a été utilisée pour I’exécution des
revétements sur les substrats en acier. La figure 2.3montre la torche utilisée. Les principaux
parameétres opératoires de la torche a flamme sont listés au tableau 2.1. La figure 2.4 montre

la projection thermique en cours de déposition.

Figure 2.3 : Torche a flamme CastoDyn DS 8000.
18



Le pistolet de projection thermique oxyacétylénique congu pour permettre le dépot d'une

large palette d'alliages pour une grande variété d'applications. Ce pistolet peut s'utiliser en

manuel mais également sur des installations robotisées.

projections

Paramétre Poudre Metaceram Poudre 19999 Poudre 625
Oxygene 4 Bar 4 Bar 4 Bar
Acétyléne 0,7 Bar 0.7 Bar 0.7 Bar
Distance de 90 mm 200 mm 200 mm

Tableau 2.1 : Parametres opératoires de la projection thermique.

2.4 Matiére premiere

2.4.1 Poudre 625

Figure 2.4 : Projection des poudres en cours.

La poudre 625 est un alliage a base de nickel, caractérisé par sa haute résistance a la

corrosion, a la chaleur et a la traction. Sa composition chimique est donnée au tableau 2.2. Il

est principalement composé¢ de nickel (environ 58%), de chrome (environ 20-23%), de

molybdéne (environ 8-10%), de fer et de niobium (environ 3.15-4.15%). Il contient

¢galement des quantités moindres d'autres ¢léments tels que le titane et l'aluminium, ce qui

contribue a renforcer ses propriétés.

Tableau 2.2 : Composition chimique de I'alliage 625.
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Cr Mo Nb Fe C Si Al Ti Mn S

21.5 8 3.6 2 0.05 0.20 0.20 0.20 0.20 (0.001

La figure 2.5 montre une photo de la poudre 625. Selon sa forme, elle a été fabriquée par

atomisation.

Figure 2.5 : Poudre 625 vue au MEB.

2.4.2 Poudre 19999

La poudre utilisable en projection a froid (fusion été refusion). Cet alliage contient une
quantité¢ importante de carbures de tungsténe lui conférant une trés bonne résistance a
l'abrasion et au frottement. Sa composition chimique est donnée au tableau 2.3.

» Composition chimique (%)

Tableau 2.3 : Composition chimique de la poudre 19999.

C Si Fe Cr Ni WC
<0,25 1,2 7,8 16,8 Solde 50,00

Les caractéristiques mécaniques et physiques types de la poudre 19999 sont données au
tableau2.4.

Tableau 2.4 : Caractéristiques mécaniques et physiques de la poudre 19999.

Dureté de la matrice 255 HV10
Densité 3,9 g/cm3
Forme des grains Irréguliére
Taille des grains <180 pum
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2.4.3 Metaceram

Cette poudre est destinée au rechargement par projection thermique a l'aide du procédé
CastoDyn DS 8000. II s'agit d'un matériau complexe, stabilisé a 'oxygene et a I'aluminium-
titane, présentant une répartition spécifique des grains et une morphologie controlée.

e Structure compacte, lamellaire, a force de cohésion élevée.

e Résistant a l'usure et a la corrosion.

e D¢épdt dense et résistant, avec de bonnes caractéristiques de frottement.

Elle est appliquée a tous les aciers, alliages et matériaux industriels. Le tableau 2.5 donne
quelques-unes de ses caractéristiques générales.

Tableau 2.5 : Caractéristiques générales de la poudre Metaceram.

Point de fusion 1950° C
Température max. de service 1000°C
Dureté du dépot 1 600 HV/10g
Densité 4.0 g/cm3
Couleur de la poudre a 1’¢état libre Blanche
Couleur du dépot Grisfonceé

2.5 Balance électronique
Une balance électrique de marque OHAUS et de précision a 0.1 mg a été utilisée pour
mesurer les masses des éprouvettes avant et apres 1’essai d’usure. La figure 2.6 montreune

photo de la balance électronique.

Figure 2.6 : Balance électronique.

2.6 Le polissage

Le polissage est une étape cruciale de la préparation de surface pour la métallographie. Il est
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utilisé pour obtenir une surface lisse et brillante sur I'échantillon métallique, ce qui permet
une observation précise de sa structure microscopique au microscope optique ou électronique.
Les échantillons ont subi un polissage mécanique comportant trois stades grossier Cette
opération s’effectue manuellement avec des disques tournants en papier abrasif a [’eau
courante comme lubrifiant. La figure 2.7 montre la polisseuse utilisée au niveau de

laboratoire.

Figure 2.7 : Polisseuse.

2.7 Attaque chimique

L’attaque chimique a pour role de révéler les joints des grains. Elle a été réalisée dans

laboratoire LTSM avec le réactif de Nital de composition chimique suivante :

e 5 ml d’acide nitrique (P (%) =20, d=1,33 g/ml).
e 100 ml d’éthanol pur. Durée d’attaque : 5s.

2.8 Microscopie Electronique a Balayage

Le microscope électronique a balayage (MEB) est basé sur le principe du balayage synchrone
d’un faisceau d’¢lectrons (moins énergétiques) a la surface de 1’échantillon. En chaque point,
les électrons secondaires (rétrodiffusés) sont détectés et forment 1’image de 1’échantillon sur

un écran a la résolution demandée (agrandissement).La Figure 2.8 montre un exemple d’un
MEB.
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Figure 2.8 : Microscope Electronique a Balayage.

2.9 Microscopie optique

Le microscope optique est un outil essentiel en métallographie, utilisé pour observer la
structure interne des métaux et des alliages a une échelle microscopique. Son principe repose
sur l'utilisation de la lumicre visible pour illuminer 1'échantillon métallique préparé,
permettant ainsi aux chercheurs et aux ingénieurs d'observer les détails de sa structure. Le but
principal de l'utilisation du microscope optique en métallographie est d'analyser la taille des
grains, la distribution des phases, les inclusions et les défauts de structure dans les matériaux
métalliques. Ces observations fournissent des informations cruciales pour comprendre les
propriétés physiques, mécaniques et chimiques des métaux, ce qui est essentiel pour
concevoir et fabriquer des produits de haute qualit¢ dans diverses industries. La photo de la

figure 2.9 montre un microscope optique.
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Figure 2.9 : Microscope optique.

2.10 Essai de dureté

Ces essais ont l’avantage d’étre plus simple a réaliser et de donner des résultats
reproductibles. Réalisés sous tres faible charge, les essais de la micro dureté permettent des
mesures treés localisées environ 100 um. La mesure de duret¢ (HRA) se fait avec un
pénétrateur en forme de cone en diamant. Une moyenne de cinq mesures ont été prises sur

chaque éprouvette. La figure 2.10 montre une photo d’un durometre Rockwell.

Figure 2.10 : Duromeétre Rockwell.

2.11 Essais d’érosion

L'usure des surfaces désigne le phénoméne de dégradation des couches superficielles d'un
solide sous l'action mécanique du milieu extérieur. Elle peut prendre la forme d'une perte de
masse, de coOté, de forme, ou encore dune modification de la structure. L'étude des

phénomenes d’érosion est un des domaines de la tribologie.
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Figure 2.11 : Montage expérimental pour I'essai d’érosion.
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3 Introduction

Ce chapitre est consacré a la présentation des principaux résultats obtenus dans le cadre de
cette étude suivi d’une discussion et des interprétations afin d’établir des relations entre les
résultatsdedépositionthermiqueet lespropriétés mécaniques ettribologiquestoutenprenant en
compte le procédé de déposition et technicité avec laquelle ces différents revétements ont été
réalisés.

3.1 Composition chimique du substrat

L’acier XC10 a 0,083% de carbone est considéré comme extra doux. Il est utilisé comme
substratpourlaréalisationdesdépdts.Pourleséchantillons,onaplusieursmodeles,enforme de toles
de 2mm d’épaisseur et entre (20 et 40) mm de coté pour la caractérisation des surfaces et des

dépots, et en forme cylindrique de diametre de 45 mm et 45 mm de hauteur.

3.2 Poudres utilisées

Pour la projection de notre dépdt, on a utilisé trois poudres commerciales de : 19999 et

Metaceram et la poudre Inconel.

Pourréaliserlesdépositions,nousavonsutiliséslesparametresopératoires suivants:

- Débit oxygene : 4 bars

- Acétyléne : 0.7 bar

- Ledébit de ’air : 1 bar

- Ladistance de projection de 90 a 200 mm selon le type de poudre
- Angle de projection : 90°.

Lafigure3.1 montrenotretechnicienhautement qualifiéqui projetteun revétement.

Figure 3.1 : Anouar en action.
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3.3 Analyse des coupes transversales

Leséchantillonsrevétusontétédécoupésetpréparésmétallographiquementpourobservation  au
microscope optique. Les figures 3.2, 3.3, 3.4, 3.5, 3.6 et 3.7 montrent des coupes

transversales des différents revétements déposés.

Revétement

Substrat

Figure 3.2 : Coupe transversale du revétement composite.

Revétement

Substrat

Figure 3.3 : Vue de la coupe transversale du revétement composite au MEB.

Revétement



Figure 3.4 : Coupe transversale de la poudre 19999.

Revétement

Substrat

Figure 3.5 : Vue de la coupe transversale du revétement 19999 au MEB.

Le revétement 19999 parait dense avec une bonne uniformité sur toute la surface du substrat.
L’interfacesubstrat-revétement est nette. Il y atrés peu deporosité et dans la plupart decelle-
ci, le revétement épouse parfaitement les contours du substrat. Le découpage a la meule n’a
pas affecté son intégrité. La coupe du revétement était propre, sans bavure et sans cassure.
En général, ce sont de bons indices pour indiquer une bonne adhérence du revétement sur

son substrat.
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Figure 3.6 : Coupe transversale du Metaceram 28030.
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Figure 3.7 : Vue de la coupe transversale du revétement Metaceram au MEB.

Le revétement déposé est de uniformité sur toute la surface du substrat. Les parties sombres
sont de ’oxyde de chrome.Le reste qui parait comme une zone grise, est la matrice
constituée de Nickel Chrome. Le revétement est relativement dense et uniforme. La poudre
Metaceram est trés fine et ¢’est pourquoi nous obtenons un revétement avec une trés faible
porosité.

Pour le revétement composite, nous voyons clairement le mélange des carbures de WC (en
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blanc sur la photo) avec ceux des carbures de chrome (en noir sur la photo). Il y a une bonne
répartition des deux poudres et le revétement composite est représentatif des deux
compositions chimiques.

On note toutefois la présence de quelques oxydes liés aux conditions de projection, aux

distances de projection et la déposition a I’air libre.

3.4 Essais de dureté

Les mesures de microdureté ont été effectuées avec un microdurometre équipé d’un écran
digital. Les mesures de microduret¢ Rockwell HRA ont été effectuées sur les coupes
transversale des revétements. Le tableau 3.1 regroupe la moyenne des microduretés prises
sur les différents revétements déposés a la torche a flamme.

Tableau 3.1 : Duretés des revétements déposés a la torche a flamme.

Revétement Duret¢(HRA)
Metaceram28030 56,52
Composite(NiCrMo+Ni-WC) 64,32
19999 53,79

D’aprés ces essais de microdureté, nous remarquons que le revétement le plus dur est le
revétement composite. La présence du carbure de tungsténe dans le revétement augmente la
dureté globale du composite comparativement aux revétements déposés avec les poudres de
NiCrMo et Ni-WC respectivement.Yang et al. [15] ont préparé des revétements composites
a base de nickel et de carbure de tungstene avec différentes teneurs en WC sur la surface de
l'acier non magnétique par la technologie de placage au laser. Les effets de la teneur en WC
sur la phase et les propriétés magnétiques du revétement ont été étudiés. Les résultats
montrent que les phases de revétement comprennent principalement des phases y-Ni et
carbure, et le faible magnétisme du revétement est principalement li¢ au comportement

métallurgique des particules de WC.

Dans cette premicre étude prospective, nous n’avons utilisé qu’un seul pourcentage de WC a
introduire dans 1’alliage NiCrMo. Notre but était de savoir si I’introduction de particule de
WC avait un effet sur la dureté et la résistance du composite obtenu. La répartition des
carbures de tungsten était pour nous secondaire bien qu’elle soit trés importante dans le
comportement mécanique du revétement composite. De plus, la plupart des études qui ont
¢té menées par un équipement laser a trés haute vitesse (EHLA). Certaines ont utilisé la
torche HVOF. Maroli et al. [16] ont étudi¢ les influences de différentes formes de WC sur la
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microstructure et la résistance a l'usure des revétements composites. Les résultats indiquent
que la forme des particules de WC a peu d'effet sur la microstructure et la résistance a
l'usure du revétement. Des chuyteneer et al. [17]ont étudié les effets de la taille de phase
renforcée  surlarésistanceal'usure  du  revétement  compositeabasedenickel et
decarburedetungsténe par placage laser, et ont analysé les effets de différentes formes de
frottement et d'usure sur la résistance a l'usure du revétement. Les résultats expriment que
plus la taille des particules de

WCestgrande,meilleureestlarésistanceal'usuredurevétemententermesdefrottementde

roulement et d'usure. De plus, les particules de WC de petite taille peuvent améliorer la
résistance au frottement de glissement du revétement. Garcia et al. [18] ont constaté qu'avec
I'ajout de particules de WC, l'usure du revétement a base de nickel diminue de maniére

exponentielle et que la teneur en WC détermine le mécanisme d'usure du revétement.

Les sections suivantes seront donc consacrées a 1’étude de 1’usure type pion sur disque et

I’usure érosive. Cela nous permettra de conforter les résultants des essais de dureté.

3.5 Essai d’usure pion sur disque

Une série d’éssais d’usure de type pion sur disque a été effectuée sur les différents
revétementsdéposéspar latorcheaflamme.Lafigure3.8représentel’aspectdessurfacesdes
revétements apres 1’essai d’usure pion sur disque. Elle nous donne une idée qualitative sur
les traces d’usure du pion laissée sur leur surface. Le pion était composé d’un acier outil
ayant une dureté de 70 HRC.

Le tableau 3.2 rassemble les résultats des essais d’usure pion sur disque des différents
revétements testés. La figure 3.9 regroupe les résultats d’usure pion sur disque sous forme

de courbes.

Composite 19999 Metaceram

Figure 3.8 : Aspects des surfaces des revétements apres |I’essai d’usure pion sur disque.
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Tableau 3.2 : Essais d’usure pion sur disque des revétements déposés a la torche a flamme.

Poudre 28030
Charge Avant essai Apres essai Am
0.5 kg 55,0035 g 55,0029 g 0,0006 g
1 ke 47,6900 g 47,6880 g 0,002 g
1.5 kg 46,4439 g 46,4386 g 0,0053 g
Poudre composite
Charge Avant essai Apres essai Am
0.5 kg 50,7227 g 50,7181 ¢ 0,0046 g
1kg 45,7187 g 45,7123 g 0,0064 g
1.5 kg 55,1775 g 55,1687 g 0,0088 g
Poudre 19999
Charge Avant essai Apres essai Am
0.5 kg 46,5256 g 46,5215 g 0,0041 g
1kg 48,9980 g 48,9878 g 0,0102 g
1.5kg 47,0902 g 47,0737 g 0,0165 g

Nous remarquons que le revétement céramique offre le meilleur comportement en usure par
friction. Le revétement composite, bien qu’il posséde une dureté plus grande que celle du
revétement céramique, a une résistance a ’usure par friction moins bonne que celui de la

céramique. Le revétement 19999 possede la résistance a 1’usure par friction la plus faible.

33



0.018
0.016
0.014
0.012

0.01

— Metaceram

0.008 Paa .
P = = Composite

0:006 - 19999
0.004

0.002

0.5 1 1.5 Charge(Kg)

Figure 3.9 : Courbes d’usure pion sur disque des revétements.

3.6 Essais d'érosion

Des essais d’érosion ont été¢ effectués sur les différents revétements préparés car ce type
d’usure est 1’'une des principales causes de dégradation des alliages que nous avons
projeté.Le revétement céramique n’a pas été inclus car les échantillons avaient apparemment
des épaisseurs trop minces. A la fin des essais, nous voyons une absence totale du
revétement céramique sur le substrat. Ceci indiquait que le temps d’érosion était suffisant
pour dégarnirle substrat de son rev€tement. Par conséquent, les essais n’étaient pas
représentatifs de la résistance a 1’érosion du revétement céramique. Le tableau 3.3 regroupe
les résultats des essais d’érosion des revétements d’Inconel, du composite et du 19999
respectivement. Nous voyons qu’a travers ces résultats que la résistance a 1’érosion
augmente du revétement d’Inconel, du 19999 jusqu’au revétement composite. Il est
remarquable de noter la poudre composite offre la meilleure résistance a 1’érosion. Ce
résultat nous poussera a I’avenir de
vérifierlecomportemental’érosiondurevétementcompositeenfonctiondupourcentagede
carburesaintroduiredanslemélanged’unepoudrecomposite.Lafigure3.9donne  I’histogramme

des résultats d’érosion regroupés dans le tableau 3.3.
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Tableau 3.3 : Résultats des essais d'érosion.

Duréedel’essai :30 s aunangle d’impactde 90°
Revétement Avant Fin essai Am
essal
Masse
Composite 49,1488 g 48,9848 g 0,164 g
19999 52,4115 ¢ 51,9329 ¢ 0,4786 g
Inconel 45.5503 45.2832 0.671 g
0.8
0.7
0.6 -
0.5
HInconel
04 m Composite
0.3 19999
0.2 -
0.1
0 1
1

Figure 3.10 : Essais d’érosion des revétements (angle d’incidence 90° durant 30 s.)

Bien que le revétement 19999 possede un pourcentage plus élevé en carbures de

tungsténe,celan’apasconduitaunemeilleurerésistanceal’érosionparrapportaurevétement

composite. Le revétement composite a une résistance a plus de 300 % supérieure a celle du

19999 et 400 % a celle de I’Inconel. Ce qui est énorme.

Vardiet al.[19]en ¢étudiantlarésistanceal’érosiondel’Inconel625 avecunrenforcement de

carbures de vanadium ont que l'augmentation de la teneur en phases fragiles dans les
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couches minces, a la fois en VC primaires et en précipités en blocs ou dendritiques, le
mécanisme d'érosion semble changer. Il est possible d'apprécier le passage d'un mécanisme
principalement dominé par la déformation plastique de la matrice, 3 un mécanisme
mixtedans lequel la fragmentation de la matrice et des carbures est prédominante.
Uncomportement similaire est expliqué par Hutchings et Shipway [20] en discutant du
comportement d'érosion des composites WC-Co. Alors que pour les matériaux ductiles, tels
que les métaux, la résistance a 1'érosion est directement proportionnelle a la dureté (c'est-a-
dire qu'une dureté plus élevée correspond a une résistance a I'érosion plus €levée), pour les
matériaux cassants, comme la céramique, la relation est inverse (c'est-a-dire qu'une dureté
plus élevée correspond a une résistance a l'érosion plus faible.). Dans les matériaux
MMC,les deux relations sont présentes en méme temps et le comportement global dépend
du mécanisme prédominant. Enfin, les auteurs suggérent que la combinaison de mécanismes
plastiques et fragiles conduit a une dépendance monotone de la valeur d'érosion sur
lecontenu du renforcement. Cependant, ils soulignent que 1’utilisation de grosses particules
¢rodantes peut conduire a un pic de valeur d’érosion a des teneurs intermédiaires en

céramique.

Lesphotosdelafigure3.11  et3.12montrentlessurfacesérodéesdesrevétementscomposites et
19999 respectivement. On dénote la répartition des carbures présents dans les deux
revétements. Dans le revétement 19999, les carbures de tungsténe sont beaucoup plus
nombreuses et bien réparties dans tout le revétement. Il est trés difficile de commenter les
deuxphotoscarlesdeux surfacessonttréstourmentées.Cependant,nouspouvonsmieuxvoir
lecétédurevétementcompositedanslerevétementcomposite,représentéeicidanslamatrice de
Nickel (figure 3.13) lors d’un essai pion sur disque sous une charge de 1.5 kilo durant une
minute. La présence de sillons labourés indique qu’une déformation plastique a bien eu lieu

dans la matrice de Nickel.

36



i i 2xanim

Figure 3.12 : Erosion du revétement 19999 a 90° durant 30 secondes.
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Figure 3.13 : Essai pion sur disque du revétement composite (charge 1.5kg, 1 min.)
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CONCLUSION

Dans ce travail, des revétements de NiCrFeSi, NiCrMo et Ni-WC ont été déposés
avecsuccesal’aided’unetorcheaflammesurdessubstratsenacieraucarbone.Desrevétements
composites ont aussi ¢té fabriqués a partir d’un mélange de ces poudres.
Lesrevétementsontétécaractérisésetensuiteleursperformancestribologiquesontétéévalués sous
différentes charges et sous des angles d’incidence de particules abrasives.Lesrésultats ont
montré que :

- Les revétements composites possedent bien un mélange de carbures de chrome, de titane
et de carbures de tungsténe issus des différentes poudres mélangées. D’autres carbures
plus complexes existent, notamment contenant du fer et du nickel ainsi de I’aluminium
mais en moins grandes quantités.

- La dureté du revétement composite est une valeur moyenne de celle du revétement
19999 et la Metaceram.

- Les essais d’usure du pion sur disque ont montré, sous des charges de 0.5, 1 et 1.5 kg
durant une minute, que les revétements composites ont des résistances intermédiaires a
ceux des revétements de 19999 et la Metaceram.

- Les essais d’érosion ont montré que le revétement composite posseéde la meilleure
résistance a I’érosion. Elle est de 300 % supérieure a celle de la Metaceram et plus de
400% de celle du revétement 19999.

- Cette ¢tude a montré que 1’ajout d’oxydes comme mati¢re de renfort peut avoir des
effets bénéfiques sur la résistance a 1’usure des revétements. Cependant, il faudra a
I’avenir comprendre de quelle maniére ces oxydes interagissent avec la structure du
revétement, quel est le pourcentage optimal qu’il faut ajouter, quelle est leur répartition.
Il faut aussi comprendre 1’influence de la carburation de la flamme (oxygene/acétyléne)

sur I’oxydation du revétement.
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