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R&umeée

Le proc&léde projection afroid a démontréses avantages uniques dans la préaration de
rev&ements méalligues, composites et c&amiques. Parmi ces rev&ements, ceux constitués de
magnésium pur ou de composites amatrice méalliqgue abase de magnéium font partie des
maté&iaux les plus prometteurs en raison de leur excellente résistance speeifique. Pourtant, les
meeanismes de fabrication, par ce proc&lé de projection, des rev&ements magnéium et
composites abase de magné&ium n’ont pas éeéudiés. C’est le sujet de cette these.

Les recherches menéss dans cette éude s’articulent autour de plusieurs domaines, &savoir:

e La science des matériaux avec des études sur I’effet de la granulométrie des particules

de magnésium, I’effet de la taille et de la teneur (15 vol.% - 60 vol.%) des particules de
renforcement (SiC);

e La mécanique des fluides avec des modélisations de géométrie de buse, d’écoulement

de gaz et des vitesses des particules de magnésium et alliage de magné&ium (AZ91D);

e Les caracté&isations des dépds avec des analyses de microstructure et des mesures de

microdureté, d’adhérence et de comportement au frottement des revétements;

Les réultats montrent que la projection & froid peut &re utilisé pour fabriquer des
rev&ements de magnésium purs ou composites sans aucune oxydation ou transformation de
phase. La taille de ces particules doit rester dans une fourchette acceptable pour égaler la
vitesse critique (entre 653 m s et 677 m s™) permettant la dévosition.

Concernant plus spe&ifiqguement les réultats sur les rev&ements de magnéium pur, le
maximum de rendement de déd est obtenu par projection d’une poudre de granulomérie
comprise entre 22 pm et 64 um. L’adhé&ence atteint 11.6 £0.5 MPa lorsque le substrat est
pré&haufféa200°C.

Pour le cas des rev&ements AZ91D, la construction du dé @ s’effectue par effet d’ancrage
meeanique. Le type de frottement observésur ces rev&ements est une usure adhésive.

Dans les rev&ements composites d’AZ91D - SiC, la teneur en particules de renforcement
SiC pré&entes dans le déd diminue avec leur taille dG al’effet <onde de choc» Le
rendement de dép& augmente avec la teneur en SiC de 15 vol.% a30 vol.%, puis diminue

au-delade 30 vol%. Le type de frottement correspond aune usure par abrasion.

Mots clés: Projection afroid, Magné&ium, Composites amatrice méallique, M&anisme de

déosition, Coefficient de frottement, Taux d’usure.






Abstract

Cold spraying has shown unique advantages in preparing coatings of metal, composite and
ceramic. However, the deposition mechanism of magnesium and magnesium-based composite
coatings fabricated using cold spraying was not researched although magnesium and metallic
matrix composites based magnesium have drawn more and more attention due to their
excellent specific strength. Therefore, the deposition mechanism of magnesium and
magnesium-based composite coating has been studied in this study. The research carried out
in this study involves several fields:

Effect of the particle velocity of magnesium particles on the deposition efficiency,
microstructure, microhardness and bonding strength of coatings;

Effect of the particle size of magnesium particles on the deposition efficiency and
microstructure of coatings;

Effect of the substrate preheating on the microstructure, microhardness and bonding
strength of coatings;

Effect of the particle velocity of magnesium alloy (AZ91D) particles on the deposition
efficiency, microstructure, and frictional behavior of coatings;

Effect of the particle size of strengthening phrase (SiC) on the microstructure and bonding
strength;

Effect of the particle content (15 vol.% - 60 vol.%) of strengthening phrase (SiC) on the
microstructure and bonding strength.

The results show that cold spraying can be used to fabricate magnesium and
magnesium-based coatings without any oxidation or phase transformation. The critical
velocity of magnesium particles is 653 m s™- 677 m s*. Magnesium particles with a size too
large or too small are not suitable to the deposition. The maximum of deposition efficiency of
magnesium particles are obtained using the powder with a size range of 22 um - 64 um. The
maximum of bonding strength between magnesium coatings and substrates is 11.6 0.5 MPa
as the substrate is preheated at 200°C. The deposition of AZ91D coatings is due to the effect
of mechanical interlocking. And the friction type of AZ91D coatings is adhesive wear. The
friction type of AZ91D - SiC composite coatings turn to be abrasive wear. The SiC content in
composite coatings decreases with the decrease of the SiC particle size due to the effect of
bow shock. The deposition efficiency of AZ91D and SiC mixed powder increases as the SiC
content increases from 15 vol.% to 30 vol.%, and then decreases as the SiC content increases

from 30 vol.% to 60 vol.%.



Keywords: Cold spraying, Magnesium, Metallic matrix composites, Bonding mechanism,

Friction coefficient, Wear rate.
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Introduction gené&ale

Les enjeux atenir en termes d’innovation technologique doivent réondre aujourd’hui plus
gue jamais au probléne de la péurie des ressources en matiere premiee. Dans ce contexte, le
magnésium et ses alliages deviennent des maté&iaux du plus grand int&& en raison de leur
avantage unique li€au plus fort rapport réistance / densité

L utilisation du magnésium et ses alliages permet de reluire les masses des produits tout en
conservant leur résistance, et de diminuer de fait les émissions de carbone. Ceci est
particulieeement appreeiable pour les industries de I’automobile et de I’a&ospatiale.

Les technologies traditionnelles de mise en forme de cet éément telles que le moulage sous
pression, le formage sous pression ont actuellement montré&leurs limites dans la préaration
de pieges de forme complexes ou volumineuses sans oxydation. La projection afroid est une
technologie potentielle pour fabriquer ce type de rev&ements abase de maté&iaux facilement
oxydables.

Par ce proc&lé€ un gaz est acc&&é&par une buse de type tuyére de Laval et atteint &sa
sortie une vitesse supersonique. Les particules sont injectés dans ce flux de gaz, elles y sont
acc@&é&s jusqu’ades vitesses d’environ 800 m s™. Grace ala d&ormation plastique forte de
ces particules, elles se déosent alors sur le substrat (piése arevé&ir) pour former un dépa.

Le collage entre particules et substrat se produit lorsque la vitesse de la particule avant
impact est sup&ieure ala <vitesse critique> qui dépend directement de la nature de la
particule et du substrat. Le meéeanisme d’adhé&ence est supposéére le ré&sultat d’une éévation
de la tempé&ature due ades phéomenes d’instabilité de cisaillement adiabatique présents a
I’interface.

Jusqu’amaintenant, la projection afroid a surtout &éutilisé& pour daborer des rev&ements
d’alliages Al et Zn. Il semble naturel de vouloir construire des rev&ements abase de
magné&sium par cette technique. Cependant, certaines difficulté& sont &considéer avec ce
nouveau maté&iau:

1. La structure cristalline du magnéium est de type <h ¢> (hexagonal compact), ce qui

rend sa déformation plastique difficile. Question: Est-ce que ces particules vont pouvoir se

déormer al’impact?

2. La masse volumique du magnésium et de ses alliages est relativement legee (1.74

g mm™ pour magnéium et 1.8 g-mm™ pour AZ91D). Question: Est-ce que les particules

peuvent &re suffisamment acc@&&s avant impact pour adhéer au substrat?

3. Le point de fusion du magnésium est trés faible (923 K). Question: Est-ce que dans ces
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conditions I’oxydation de magné&ium peut &re totalement &viteée par projection afroid?

Ces réponses ont é&érecherchés dans ce travail de thése. La vitesse critique avec en
complément des analyses portant sur le rendement de dép@, la porosit€& I’adhé&ence et le
mezanisme de collage de rev&ements en magnésium ont fait I’objet d’une attention toute
particuliere. Face aux dépds de rev&ements composites de magnésium et de carbure de
silicium, la microstructure et le frottement ont &é&largement éudiés.

Cing chapitres composent ce mémoire:

1. Dans le premier chapitre, une recherche bibliographique sur le proc&lé et les

développements des €juipements connexes ainsi que sur les facteurs importants influencnt

les propriéés des rev&ements sont présenteés;

2. Dans le deuxiaeme chapitre, I’&at des recherches sur le magnésium et ses alliages (les

composites méalliques et cé&amiques) en termes de procé&lé d’&aboration et

d’applications est d&aillé

3. Dans le troisiane chapitre sont exposés le systéne de projection, les paramétres de

fonctionnement et les mé&hodes de caractéisation des dé@s ainsi que les modées et

paramétres de simulation;

4. Le quatriéne chapitre s’inté&esse au mé&anisme de deéposition, al’optimisation du

rendement de dépd@ et al’adhé&ence. Le comportement au frottement du rev&ement en

alliage de magné&sium est &alement éudié

5. Le cinguiéne chapitre présente essentiellement la microstructure et les méanismes de

formation des dé@s composites amatrice méallique. Les effets de la teneur et de la taille

des particules cé&amiques sur la microstructure et I’adhé&ence sont analysés. Le

comportement &l’usure de composites amatrice méallique est enfin discuté
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Chapitre 1 Etat de I’art sur la projection afroid

Par le proc&lé de projection & froid, des particules de poudre de 1 pm &100 pm
habituellement sont acc@&ées ades vitesses comprises entre 300 m s et 1200 m s™ par un
jet de gaz supersonique possélant une tempé&ature toujours infé&ieure ala tempé&ature de
fusion du maté&iau projeté La formation du rev&ement est alors obtenue apartir de particules
restant a I’éat solide. Comme conseéjuence, des phéomenes tels que I’oxydation,
I’éaporation, la fusion, la recristallisation, les contraintes residuelles en traction, le
deéollement, la libé&ation de gaz et d’autres encore que I’on rencontre communément en
projection thermique traditionnelle, peuvent ére &vités.

La projection afroid est ainsi basé sur un compromis entre tempéature, vitesse et taille
des particules permettant la formation de rev&ements ades tempé&atures les plus faibles

possibles.

1.1 Origine et déeloppement de la projection afroid

La projection afroid, aussi appelé projection dynamique par gaz froid, entre comme
nouveau membre de la famille de la projection thermique depuis son émergence il y a 32 ans.
Ce proc&léa éédeéouvert accidentellement par Dr. A. Papyrin et al. lors de I’é&ude en 1980
d’un éoulement supersonique diphasique dans une soufflerie de I’Institut de Mé&anique
Théorique et Appliquée de la Branche Sibé&ienne de I’ Acadénie Russe des Sciences (Institute
of Theoretical and Applied Mechanics of the Russian Academy of Sciences in Novosibirsk)
(51 En effet, en analysant les phénomeénes d’&osion sur missiles, ils ont mis en &idence que
les particules d’aluminium de faibles vitesses ne provoquaient pas d’&osion mais au contraire
que celles-ci adhé&aient ala cible et qu’une couche d’aluminium dense &ait alors formée par
adhé&ence de ces particules. Ainsi, I’effet d’&osion s’est vu transformé&en un phéomene
d’adhéence forte. Selon leur résultat exp&imental, Dr. A. Papyrin et al. en ont conclu que la
formation du rev&ement n’&ait pas aattribuer aun effet de tempé&ature (voisine de 280 K
mais ala haute vitesse des particules entre 400 - 500 m s*. Le procé&léde projection afroid
éait né Dans la poursuite de leurs travaux, ils ont reussi adéoser un large éventail de
meaux purs, d’alliages méalliques et de composites sur diff&ents types substrats. Ils ont
ainsi dénontréla faisabilitéde ce proc&léde projection afroid pour diverses applications.

Quelques années plus tard, en 1992, Dr. Papyrin émigre aux USA ouil peut continuer ses

recherches sur la projection afroid avec I’appui du <National Center for Manufacturing
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Sciences>>(NCMS) fortement influent outre atlantique par la pré&ence en son sein de grandes
entreprises comme Ford Motor Company, General Motors, General Electric - Aircraft
Engines et Pratt & Whitney Division of United Technology.

Le premier brevet améicain a éépubliéen 1994 1, e premier brevet européen en 1995 [,
Des articles relatifs ace proc&lésont pré&sentés ala Confé&ence Internationale de Projection
Thermique (International Thermal Spray Conference) apartir de cette date . Un séminaire
concernant uniquement son développement et ses applications a fait I’objet d’une section
propre de la confé&ence ITSC 2000 . A partir de cette anné 2000, de plus en plus
recherches s’engagent sur la projection & froid, des articles en journaux et confé&ences
internationales sont publié plus fré&uemment. La Figure 1.1 montre le nombre d’articles
publié entre 2000 et 2011 ala confé&ence ITSC.
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Figure 1.1: Nombre des publications recensées ala confé&ence ITSC de 2000 &2011 portants
sur le proce&léde projection afroid.

Les domaines d’é&ude sur ce procé&lé s’orientent aujourd’hui principalement vers une

optimisation de la géamérie des buses de projection, vers la compréhension des mé&anismes

physiques mis en jeu au cours du proc&léet de la formation du rev&ement, mais aussi vers la

ralisation de rev&ements originaux formé apartir de nouveaux maté&iaux.

1.2 Principe

1.2.1 Schéna

La Figurel.2 montre le schéna de principe du systéme de projection afroid. Dans ce
systame, le gaz propulsif (air, azote, etc.) sous pression devee (entre 2.3 MPa et 2.8 MPa) est
chauffé a haute tempé&ature (300-700°C). Ce gaz passe ensuite al’int&ieur d’une buse

spe&eiale possélant une section convergente et une section divergente (dite buse de Laval) de
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maniée aobtenir une forte vitesse de I’&oulement en sortie de buse. Les particules sont
envoyees seéparément par gaz porteur et entrent dans I’é&oulement en amont de la buse de
Laval. Elles sont acc@&&é&s par le gaz propulsif et atteignent, comme I’é&oulement, de fortes
vitesses en sortie de cette buse. Il existe une vitesse critique pour laquelle une frontiée se
dessine entre les particules qui se déposent sur le substrat et celles qui I’&odent:
e Quand la vitesse des particules est inf&ieure ala vitesse critique, les particules &odent
le substrat;
e Quand la vitesse des particules est supé&ieure ala vitesse critique, un déa peut se
former sur le substrat. En revanche, si la vitesse des particules est trop devé par

rapport acette vitesse critique, il y a &osion &jalement.

Chauffage du gaz
IEaaTaATAR
Pression :®: ‘-k,-'j\,w'j._f |
¢levé Module de *
—E@: control de Svstéme de contrdl
ystéme de contrdle
Gaz gaz Substrat
Propulsif —~— Depot\
Poud Buse
oudre
_Poudre AN
18- Poudrier % — |
R L

Gaz Porteur

Figurel.2: Schéma de principe du systéne de projection afroid.

1.2.2 Dynamique des fluides

L’un des points critiques concernant ce syst@me de projection a froid ré&ide dans
I’obtention d’une vitesse adéguate de particules. Le secret est dans la buse de projection. Le
schéma de cette buse est pré&entésur la Figure 1.3. Tres vite, une géamérie de buse de type
de Laval s’est affirmé pour gagner en vitesse de projection des particules. Dykhuizen et al.
ont fourni en 1998 les premiéres formules pour amédiorer le design de la buse 2. Alkhimov
et al. ont pré&entéensuite un modée pour calculer et optimiser les dimensions de la buse, et
les ré&ultats du modéle ont &évé&ifié par des essais exp&imentaux 3. Viennent aprés des
éudes sur les effets des dimensions de la buse (longueur de la section divergente, rapport
d’expansion ) sur les effets de la distance de projection ou encore sur les phénoménes

d’onde de choc ™ sur la vitesse des particules.
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Figure 1.3: Schéma de la buse de projection afroid.
Dans ces modées, le gaz propulsif se comporte comme un gaz parfait et I’é&oulement du
gaz (considéécomme unigue dimension) est suppos€isentropique. Dans ces conditions, les
changements de caractéistiques du gaz sont seulement fonction du nombre de Mach d€éfini

localement (M) et du coefficient isentropique selon les éuations simplifiés suivantes *:

Pt L=tMu0) Lot
R P T (Eq. 1)

I’indice O représentant I’ &at de stagnation du gaz dans la section convergente de la buse. Le
coefficient isentropique X est pris &al al.67 pour le gaz h&ium et 1.4 pour les gaz azote et
air. Le nombre de Mach est alors calcul€épar la formule:

V

Ma:;g, a= [xRT (Eq. 2)

avec Vg la vitesse du gaz (m s™), a la vitesse du son localement (m s™), Ry la constante des
gaz (J K*mol™), et T la tempé&ature du gaz (K). Le nombre de Mach, la vitesse du gaz
propulsif ainsi que toutes les propriéé& du gaz peuvent &re calculé& pour chacune des

sections A le long de la buse par:

K+1

2 k-1 2(x-)
%:Ma|:—+—Ma2:| (Eq. 3)

Kk+1 k+1
A* est la valeur minimale de la section de la buse (gorge).
La force de tramee par unitéde masse F,(u—u_ ) quis’applique aux particules accé&ees
dans la buse, et Fp est calculé par I’ &uation:

18
FD — /ugz CD Re (Eq 4)
peds” 24
avec u la vitesse de gaz, u, la vitesse de particule, 1y la viscosité dynamique du gaz
(N s m?), P la densitéde la particule (kg m™>), dp le diamétre de la particule (m), Cp le

coefficient de trame& et Re le nombre de Reynolds défini par:
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_ pgdP ’Vg _VP|
Hy

Re (Eq. 5)

oUVp est la vitesse de la particule (m s™), Vg est la vitesse du gaz (m s™). Cette &juation
peut &re utilisé dans le cas ouRe < 50000. Le coefficient de tramé Cp pour une particule
circulaire s’exprime par :

a a

Oh=a+=+2 (Eq. 6)

a1, a, et a; éant des constantes.

Le coefficient de trameé Cp dans le cas d’une particule de forme irréuliée s’exprime par:

24 b b, Re
C,=—@1+hRe?)+—=—- Eq. 7
0 =g 1B )b4+Re (Eq.7)

bs, by, bz et b, éant les fonctions de facteur de forme de la particule.
Le facteur de forme est défini comme:

S
b=

S (Eq. 8)
ici s repré&ente la surface de la particule éjuivalente de mé&ne volume que la particule

rélle, de surface S.

1.2.3 Me&anisme d’adhé&ence
Comme expliqué pr&&emment, lorsque la vitesse de la particule dépasse la vitesse
critique, les particules peuvent adhéer sur le substrat. Une formule semi-empirique pour
prévoir la vitesse critique du maté&iau adévoser a &éproposée par T. Schmidt 8:
F '4GT5(1_TTrL_—TTF;
> +F,Co(Tr —T;) (Eq.9)

ici V. est la vitesse critique (ms™), Fyet F, sont deux coefficients empiriques (F1=1.2,

V. =

F,=0.3), o, est la réistance ala traction (MPa), T; est la tempé&ature avant impact (K), Tr

la tempé&ature ambiante (K), Tn, la tempé&ature de fusion de la particule (K), p est la masse
volumique de la particule (kgm™), C, est la capacité calorifique & pression constante
(3 kgt K.

Il est prouvéque la vitesse critique du maté&iau est dicté par ses propriées. Ainsi des
meéaux comme Fe, Al, Ni, Cu par exemple ont &é& &udi& et leurs vitesses critiques sont
comprises entre 620 - 640 ms™, 680 - 700 ms™, 620 - 640 ms™ et 560 - 580 ms™

respectivement.
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Une description sché@natique des processus d’adhé&ence est pré&enté sur la Figure 1.4.
Cette description inclut trois éapes successives:

(a-b) Rupture du film d’oxyde pré&ent sur les surfaces de la particule et du substrat par
déformation de ces deux surfaces al’impact;

(c) Inclusion de la particule dans le substrat gr&e asa haute éergie cinéique;

(d) Collage de la particule sur le substrat gr&e au méange par le jet de gaz des deux

maté&iaux (particule et substrat).

——
\:\(a) (b)
\ (c)
Particule
; Film
/" “doxyde tact
_ : % » Con ac/
Substrat ,T, b ==
Démembrement Extrusion L < .
Contact intime

Figure 1.4: Schéna d’une collision de particule sur un substrat.

A I’heure actuelle, les méanismes d’adhé&ence des particules projetées par procélé de
projection afroid sont loin d’&re compléement compris mais il semble de fagn unanime que
I’un des facteurs prépondé&ant soit liéal’instabilitéde cisaillement adiabatique. H. Assadi et
al. ont utiliséla formule de Lagrange dé 2003 (moyenne des &éments finis) pour simuler la
d&ormation d’une particule arrivant sur un substrat ™. Pendant le processus d’impact de la
particule sur un substrat, quand la vitesse de particule est plus importante que la vitesse
critique, la tempéature du point critique de la particule augmente tout &coup et la contrainte
diminue brutalement comme le montre la Figure 1.5. Le jet est alors en situation d’instabilité

de cisaillement adiabatique.
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Figure 1.5: Simulation de I’é&olution temporelle de la déformation plastique (a), de la
tempé&ature (b) et de la contrainte (c) au point critique d’une particule en fonction des vitesses
d’impact.

Plus ré&emment, W.Y. Li et al. ont vé&ifiécette hypothése par la formule d’Euler % qui
permet au maillage de rester rigide mé&ne au cours de la déformation de la particule. Ce
modée rend plus crélible les réultats par rapport aceux obtenus apartir du modee de

Lagrange.

1.3 Systéme de projection et éuipements

Le systame principal de projection afroid comprend quatre parties: une buse, un systéne
de chauffage du gaz, un distributeur de poudre et une console de contrde pour surveiller les
paraméires de projection. Parmi tous les composants de ce proc&éde projection, le plus
important est la buse pré&enté& sur la Figure 1.6. La tempéature et la pression du gaz
principal al’entrée de la buse sont mesurées en continu par les capteurs puis transféeées a

I’unitéde contrde.
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Figure 1.6: Buse utilisé en projection afroid (CGT, Allemagne).
Le chauffage du gaz principal est ré&lisépar passage d’un fort courant DC dans une spirale
chauffante comme montrésur la Figure 1.7. Par ce systéme, une tempé&ature de gaz de 800<C
peut &re atteinte. Un isolant thermique est aussi pré&sent de maniée alimiter les pertes de

chaleur.

Figure 1.7: Systéme de chauffage du gaz principal.
Le distributeur de poudre sert &aacheminer la poudre de fagn réguliée avec contrde du
débit de gaz porteur. La Figure 1.8 montre un distributeur de poudre speeifiquement utiliséen

projection afroid qui peut supporter une pression de 40 bars maximum.
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Figure 1.8: Poudrier spe&ifique utiliséen projection afroid.

Parfois, le pré&hauffage de la poudre est aussi employéen particulier pour projeter certains
maté&iaux difficiles adé&oser. Un tube long de 6 m comportant un isolant thermique est alors
utilisépour augmenter le temps de préehauffage de la poudre.

Aujourd’hui, gr&e au développement de cette technologie, de nouveaux systémes
énergent pour lesquels une recherche d’optimisation technologique (du proc&lé et des
&uipements auxiliaires), d’amd@ioration des performances du rev&ement ou encore de
redluction des coCs de fabrication est vises:

La technologie de projection afroid assisté par laser a &€ proposée par M. Bray de
I’Universitéde Cambridge en 2006 Y. Son principe de fonctionnement est identique acelui
de la projection afroid mais un dispositif laser est ajoutéace systame de projection classique.
Le laser est utilisé pour irradier directement la surface du substrat. Un mouvement de
synchronisation entre le laser et la buse de projection doit exister afin d’obtenir le chauffage
local du substrat par laser permettant d’atteindre une adhé&ence plus forte entre les particules
et le substrat. Gr&e al’addition du laser, la vitesse d’impact des particules peut &re réiluite et
du coup, la tempé&ature et pression aussi. Ce proc&épermet d’obtenir des rev&ements avec
des taux d’oxydation plus faibles dQid&une tempéature de gaz réluite 23! En revanche, avec
I’addition d’un laser, de nouveaux parametres sont a contrder comme par exemple la
tempé&ature du point de projection et les paraméres laser. La Figure 1.9 montre un schéma de

principe de la technologie de projection afroid assistée par laser %!,
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Figure 1.9: Schéma de principe de la technologie de projection afroid assisteée par laser.

Concernant les réultats exp&imentaux sur dépd, M. Kulmala et al. ont éudiéla projection
de particules de cuivre et de nickel sur substrat en acier carbone faible. Ils ont montréque la
couche de cuivre obtenue avec cette technique a une densitéplus forte et une porositéplus
faible que celle obtenue par projection afroid sans laser, et que le rev&ement de nickel
posséle &jalement une plus grande densité avec une plus petite quantité de pores %2,
Ré&emment, M. Bray a ré&liséun rev&ement de titane par cette projection. Le rev&ement a
une porositéinfé&ieure sur la zone d’irradiation laser, mais en dehors de cette zone, la majorité
des particules corrode le substrat et rebondisse. Le rendement du rev&ement augmente avec
I’augmentation de la puissance du laser donc avec I’augmentation de la tempé&ature au point
d’irradiation 2.

La projection afroid par ondes de choc est €éjalement connue sous le nom de projection par
impulsions ¥ Dans le systéme de projection afroid classique, le gaz principal est acc@&é
par une buse de Laval qui permet d’atteindre des vitesses supersoniques en sortie. Dans le cas
de la projection afroid par onde de choc, le gaz principal n’est plus accéé&épar son passage a
travers la buse de Laval, mais par un dispositif géné&ant des ondes de choc. Son principe est
montrésur la Figure 1.10 %, Deux parties composent ce systéme: une zone de haute pression
et une zone de basse pression, séparees par une soupape de commande. Lorsque la soupape de
commande est ouverte, le gaz ahaute pression initialement entre dans la zone &basse pression,
I’onde de compression se superpose instantanénent ala formation d’une onde choc. Cette
onde de choc se déplace jusqu’ala sortie de la buse, et localement la tempé&ature du gaz et sa
pression sont accrues. La vitesse du gaz apres le choc reléve d’un é&oulement supersonique.
Des particules sont par ailleurs libééss au centre de la buse et profitent des propriéés de cet
&oulement. Une seule onde de choc est gén&é& achaque fois que la soupape de commande
est ouverte. La fréguence d’impulsion est contrdée par la fré&uence d’ouverture de la

soupape.
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Figurel.10: Schémna de principe du systa@me de projection afroid par ondes de choc.

Cette projection afroid par ondes de chocs est diffé&ente des deux types de projections
pré&enteées pre&e&lemment en ce sens qu’elle est encore aujourd’hui en phase d’exploration.
Les premiers tests ont &&donnés par R. Nickel en 2007 ala Confé&ence Internationale sur la
projection thermique *®\. La clé de cette technique est le dispositif d’ondes de choc a

dimensionner de fagon aproduire une tempé&ature et pression éevees.

1.4 Avantages et limites de cette technologie

La diffé&ence fondamentale entre cette technologie et celle utilisé& en projection thermique
réside sur les tempéatures des particules. En effet comme le montre la Figure 1.11, le proc&lé
de projection afroid est capable de former des déds avec une tempé&ature de gaz comprise
entre la tempé&ature ambiante 20°C et 800°C. La tempé&ature de la particule reste par le fait
inf&ieur &la tempé&ature de fusion du maté&iau. L’adhé&ence du déa& sur le substrat est
obtenue gr&e ala déormation de la particule lors de son impact. En consé&juence, la dureté
du dépd est deve et proche de celle du maté&iau massique méme si on peut géné&alement
observer quelques porosités dans le dé@. Une autre diffé&ence est que les contraintes
résiduelles de compression existent dans le d&g@ dues al’effet de grenaillage des impacts de
particules solides.

Les avantages de la projection &froid peuvent &re résumés ainsi ':

e Latempé&ature du gaz éant faible, pas de fusion du maté&iau en cours de projection;

e Lacomposition, ainsi que les phases initiales du maté&iau sont conservess;

e Le taux d’oxydation reste faible;

e Le dé&Qd pré&ente une duretédevee avec une microstructure particuliere liee au non

fusion des particules;
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e Les contraintes de solidification sont &iminées ce qui permet I’obtention de couches
plus &aisses;

e Les tempé&atures de gaz éant aussi plus faibles, les systames de refroidissement
annexes (venturi, air jet) ne sont plus né&essaires;

e Pas de gaz combustible et pas d’arc &ectrique sont né&essaires.

Quant aux points faibles de ce proc&l& on peut les éuméer par:

e Les mat&iaux durs comme les mat&iaux c&amiques ne peuvent gén&alement pas ére
projetés sans addition de maté&iaux ductiles;

e Certains substrats ne peuvent pas préendre supporter un rev&ement;

e Les débits de gaz sous haute pression sont éevés, d’ouune consommation de gaz
importante (problame de h&ium par exemple).
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Figure 1.11: Comparaison du proc&l€de projection afroid avec les autres proc&lé de

projection thermique en termes de tempé&atures des gaz et de vitesses des particules.

1.5 Facteurs influen@nt les propriéé& des rev&ements ralisés

par projection afroid

Les propriéé& des rev&ements ré&lisé& par proc&lé de projection afroid, comme par
exemple leur ré&sistance ala corrosion ou encore al’usure sont largement dépendantes de la
microstructure des dépd@s. Et la microstructure des dép@s est elle-méne influences par la
déformation des particules al’impact sur le substrat. Cette déformation déend ason tour des

caractéistiques de la particule et mais aussi de sa vitesse en vol et al’impact. Les facteurs
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influeng@nt les propriéé des rev&ements par projection afroid sont pré&entés en déail dans

ce paragraphe.

15.1 Facteur accééation

L accéé&ation de la particule (conditionnant sa vitesse) est I’un des facteurs important pour
la projection afroid. Cette acc@é&ation est influenceés par des dimensions physicochimiques,
par exemple, la nature du gaz propulsif, la nature de la poudre, des dimensions géamériques

de buse et son design, la distance de projection.

1.5.1.1 Propriéés du gaz principal

. R . . RT ..
La vitesse de son dans un gaz consid&écomme parfait s’exprime par a = yT ,ici y

représente le rapport des capacité calorifiques définies apression et volume constants (1.4
pour N, et 1.66 pour He), R est la constante des gaz parfaits (8.314 J mol™ K™), T est la
tempé&ature du gaz (K) et M est la masse molaire du gaz (kg mol™).

Par cette formule, on constate que pour augmenter la vitesse du gaz et en consé&juence la
vitesse des particules, on peut augmenter la tempéature des gaz ou choisir un gaz de masse
molaire plus petite.

Li et al. ont éudiépar moddisation sous CFD Peffet du type et de la tempé&ature du gaz 2.
IIs ont dénontréque la vitesse des particules augmente quand la tempéature du gaz augmente
et que cette vitesse est plus importante avec le gaz H&ium utilis€comme propulsif qu’avec le

gaz azote, Figure 1.12.
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Figure 1.12: Evolution de la vitesse des particules en fonction de la tempéature pour deux

types de gaz %,
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La pression du gaz propulsant est aussi un facteur influent de la vitesse des particules. La
Figure 1.13 montre I’effet de la pression du gaz propulsif sur la vitesse des particules. L air et
I’H&ium sont utilisé&s comme gaz propulsif, pour des pressions variant de 1 MPa a4 MPa.
Les résultats montrent que la vitesse des particules augmente avec I’augmentation de la
pression du gaz quel que soit le type de gaz et que cette vitesse reste plus forte avec I’H&ium

qu’avec I’Azote.
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Figure 1.13: Evolution de la vitesse des particules en fonction de la pression du gaz

propulsant (H&ium et Azote) %81,

1.5.1.2 Dimension de buse

La géomérie de la buse de projection est un paramétre critique puisqu’il deeide
directement de la vitesse de gaz propulsif. Dé&s 1998, Dykhuizen et al. ont rapportéun travail
original en fournissant certaines éjuations analytiques qui permettent d’optimiser le design de
la buse de projection afroid 2. Alkhimov et al. ont éalement pré&entéun modéle de calcul
pour optimiser la dimension géameérique de la buse et ils ont ve&ifieleurs réultats par des
tests exp&imentaux %, Ensuite, Li et al. ont focalis&leur recherche sur I’optimisation de la
dimension de la section convergente de la buse et sur la géamérie plus complée de la partie
convergente - divergente de la buse 2%, Jodoin et al. ont montré&que le nombre de Mach
optimal en sortie de buse devait &re compris entre 1.5 et 3.0 pour assurer une accée&ation
suffisante aux particules 2. Ré&emment, Pattison et al. ont indiqué que la distance de
projection devait se situer entre 60 mm et 120 mm 6],

En ce qui concerne les ré&ultats sur les paramétres de projection, Stoltenhoff et al. ont
simuléal’aide du logiciel commercial FLUENT I’effet de la pression et de la tempé&ature de

stagnation al’entré de la buse, I’effet du diamére des particules et de la distance de
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projection sur les flux de gaz et sur I’acc@éation de particules ). Des expéiences effectuées
par d’autres chercheurs ont ensuite corroboréles ré&ultats numé&iques obtenus par Stoltenhoff
et al. Y. L’influence de la taille des particules sur I’accéé&ation des particules a éé&éudié

[321  Simultanément, la

en déail gr&e aux travaux de modé@isation mené par Jen et al.
structure de I’é&oulement du gaz al’inté&ieur et ext&ieur de la buse a @émoddisee ainsi que
les flux de gaz. Enfin, Samareh et al. ont analysé a partir d’une base de modédes
tridimensionnels I’effet de la forme du substrat sur la structure de I’é&oulement gazeux, sur la
vitesse des particules et sur la distribution des particules sur le substrat %,

Par ailleurs, certaines éudes ant&ieures acelles qui viennent d’&re présentés ont abordé
d’autres domaines de ce sujet. Nickel et al. ont défini un nouveau systéne de projection &
froid basésur I’application combiné d’un tube généant des ondes de choc avec un tube de
gémérie «de Laval> Ils ont ré&ussi acomparer leurs résultats, ceux issus de I’exp€&ience
avec ceux provenant de la simulation 4. L>&ude la plus ré&ente menée par Han et al. fournit
un rapport systématique entre modéde et exp&ience de I’effet de plusieurs configurations
d’injecteur de poudre %,

Aujourd’hui, les recherches sur la distribution des particules dans le flux de gaz sont
géné&aliseées. Samarech et al. ont &udiél’effet de la localisation et de la forme du substrat sur
la distribution des particules. Ils ont constaté que les particules les plus petites sont plus
affectées par I’é&oulement de gaz et que cela se traduit par une déviation importante en raison
de leur nombre de Stokes !, Tabbara et al. ont @udiéleffet de la forme de la buse sur la
distribution et la vitesse des particules de Cu ala sortie de buse . Des buses elliptiques,
sphé&iques et rectangulaires ont &étestées afin d’en saisir leur effet. Yin et al. ont &udiépar
moddisation CFD I’acc@é&ation et la distribution des particules de sections diffé&entes 7.
Finalement, Lupoi et al. ont &udiéles effets de la longueur de la section divergente de la buse,
de la position et du diamére de I’injecteur de poudre sur la distribution des particules dans le

flux permettant d’aboutir &un contrde efficace de cette distribution 28,

1.5.1.3 Caracté&istiques des particules

Les caracté&istiques des particules incluent principalement leur masse volumique, leur
facteur de forme et leur taille. Sous de mé&nes conditions de projection, des particules de
densitéet de taille plus petites bénéficient d’une meilleure acc&é&ation que des particules de
densitéet de taille plus importante. Actuellement, de plus en plus de mat&iaux peuvent &re

projeteés par proc&léde projection afroid, comme par exemple des alliages l&gers comme Al,
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Ti, Mg. Et les tailles de particules utilisables en projection afroid s’&helonnent entre 5 pm et
100 pm.

Le facteur de forme de la particule joue également un r@e sur I’acc@é&ation. En effet, plus
la surface de la particule est irréguliee et plus il sera facile de I’acc@éer car I’entramement
exercé sur celle-ci sera plus important. H. Fukanuma et al. ont montré qu’une particule
angulaire aura un plus grand coefficient de trameée qu’une particule sphé&ique et pour les

ménes conditions de projection une vitesse alors plus devée !,

1.5.1.4 Distance de projection

Bien que la distance de projection ait fait I’objet de nombreuses recherches, aucun
consensus n’a pu ére trouvésur ses effets. Lorsque la distance de projection augmente, le jet
de gaz libre montre une ré&luction continue de sa vitesse due ala pré&ence d’ondes de choc 17!,
Mais la vitesse des particules entramees par ce jet peut par contre augmenter ou diminuer ala
sortie de la buse selon les conditions d’é&oulement de gaz et selon aussi la vitesse relative
enter gaz et particules. Une autre expression (que celle pré&sentée Eq. 4) de la force de tramee
F (en N) est donné par la formule :
_ Co Ay (Vy _Vp)z

2
ot Cyq est le coefficient de trames, A, est la section des particules (m), pq est la masse

F (Eq. 10)

volumique du gaz (kgm™), (Vg-Vp) est la vitesse relative entre gaz et particule (m s™).
Dykhuizen et Smith ont montré que cette vitesse relative déermine I’accéé&ation des
particules, et que celle-ci peut continuer &exister al’exté&ieur de la buse 2. Gilmore et al.
ont projetéune poudre de cuivre avec de I’h&ium et ils ont trouveéque la vitesse des particules
passe de 600 m st &650 m s dés ’exté&ieur de la buse M. Ainsi, la vitesse des particules
reste encore constante pour une distance de plus de 50 mm. Stoltenhoff et al. ont confirmé
cette observation en utilisant le code CFD 7. IIs ont en effet trouvéque lorsque la distance
de projection est fortement augmentee, le jet d’azote subit un ralentissement important loin de
la sortie et dans ces conditions, les particules en cuivre entramés commencent aussi a
d&déer. A I’inverse, Karthikeyan et al. ont projetéune poudre en titane avec de I’hé&ium et
ont observé que le rendement de projection mesuré exp&imentalement diminue avec
I’augmentation de la distance de projection Y. Pour cette derniére projection, I’hypothése
que la vitesse des particules diminue al’extéieur de la buse semble plausible. En revanche,
Jodoin et al. ont utilis€le code CFD pour montrer que la vitesse d’impact des particules de

cuivre projetées al’air augmente avec I’augmentation de la distance de projection, notamment
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pour les particules dont la taille est inf&ieure &5 pm en raison en particulier de la force
daffaiblissement de 1’onde de choc sur le substrat 1“4, Bien que leur modée prédit qu’une
distance de projection de 50 mm donne les vitesses de particules les plus &evees, cela n’a pas
encore ééconfirméexp&imentalement.

Alkhimov et al. ont constatéque quand la projection est r@lisé avec I’air et I’h&ium,
I’éaisseur de la couche «comprimé> (formé entre 1’onde de choc et le substrat) dépend
faiblement de la distance de projection; mais que I’éaisseur finale du dép& augmente avec la
distance de projection. Les calculs ont par ailleurs montréque les vitesses des particules
d’aluminium et de cuivre de tailles infé&ieures a5 microns diminuent dans cette couche
<comprimé»3: une vé&ification exp&imentale manque pour conforter ce réultat. Gilmore
et al. " puis Dykhuizen et al. “* ont éalement observéque les petites particules (de taille
comprise entre 5 pm et 15 m) possédaient un mouvement uniforménent d&éé&évoire une
trajectoire modifié avant leur impact sur le substrat par la présence de I’onde de choc; mais
encore une fois, ces ré&ultats simulé attendent d’&re confirmé exp&imentalement.

Il est clair que selon les calculs effectués sur la vitesse d’impact des particules il appara®
que le rendement déwend de la distance de projection. Cependant, deux meéanismes
concurrents affectent la vitesse des particules al’exté&ieur de la buse: d’une part les effets
d’accéé&ation/dé&dé&ation des particules soumises aun é&oulement de gaz libre et d’autre
part, la dé&déé&ation des particules en raison de la pré&sence de I’onde de choc. Dans cette
compéition, aucun éément ne permet aujourd’hui de conclure quant ala pré&lominance de

I’un par rapport al’autre.

1.5.2 Caracté&istiques de substrat

1.5.2.1 Tempé&ature du substrat

Fukumoto et al. ont trouvéque pour une tempé&ature de substrat éeveée, un rendement de
déda plus important éait obtenu avec des particules de Cu 4. Legoux et al. ont é@udiél’effet
de la tempé&ature du substrat sur le mé&anisme de d&ormation de rev&ements de type Al, Zn
et Sn. Ils ont soulignéque la tempé&ature du substrat a un effet difféent sur le rendement de
dé& pour ces trois types des poudres “*\. Ainsi, ce rendement des particules Al augmente
quand la tempé&ature de surface augmente, il diminue pour les particules Zn et pour les
particules Sn, aucun changement significatif n’est observé La tempéature du substrat a &é&
contrdé et mesuré par camé&a infrarouge au cours de la projection. La Figure 1.14 montre

les ré&ultats obtenus sur le rendement de projection pour deux pressions de gaz et une
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tempé&ature variant de 300C a700<C. Il appara® de fagn tout afait nette que la plus

tempé&ature de substrat s’accompagne d’une hausse du rendement des particules de Cu.
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Figure 1.14: Evolution du rendement de dé& des particules de Cu avec la tempé&ature du

substrat ],

Rech et al. ont dénontréqu’il n’y avait pas d’effet é&ident de la tempé&ature de substrat sur
la porosité et la dureté des rev@ements . Yin et al. ont éudié par deux approches
(numé&ique et exp&imentale) le gradient de tempé&ature au sein du substrat (de la surface vers
I’inté&ieur du substrat). Ils ont constatéque la tempé&ature maximale se situait au centre de la
surface de substrat (correspondant &la position d’impact de la majoritéde particules) et que
cette temp&ature déeroT progressivement lorsqu’on pénétre dans le substrat 81, Né&nmoins,
la conductivité thermique des substrats doit aussi &re prise en compte pour évaluer les

phéomenes de conduction sur le gradient de tempé&ature géngé

1.5.2.2 Duretédu substrat

D. Zhang et al. ont travaillésur la projection de la poudre d’aluminium sur une gamme
éendue de nature de substrats %), Les substrats examiné concernent des méaux de dureté&
variable, des polymeéres et des c&amiques. Toutes les surfaces de ces substrats ont &é&
analysées et présentent initialement (avant dépot) une faible rugosit¢ (Ra < 0.1). Il a été
démontréque le commencement de la construction du déd dépend du type de substrat. Un
certain nombre de phéoménes tels que la fusion de substrat, sa déformation et celle des
particules, la formation d’un jet de méal a pu &re observéen fonction du type de substrat
impacteé Ainsi, sur les substrats méalliques qui sont plus durs que les particules d’aluminium,
le rev&ement se construit rapidement méme lorsque la déformation du substrat n’est pas

visible. Les réultats de leurs travaux concluent de fagn contradictoire avec les résultats
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donné par Vicek et al. %, En effet, ces derniers ont constatéque I’adhéence des particules
dépendait principalement de la déformabilité relative entre particules et substrat. Ils ont
indiquéque tant que la déformabilitédu substrat diminue, I’adhé&ence des particules sur la
surface diminue &alement. Yin et al. ont recherchél’effet de la duretédu substrat sur la
d&ormation des particules . Ils ont observé une plus grande déformation de celles-ci
lorsqu’elles sont projetés sur un substrat inox de duretééeveé. En revanche, sur un substrat
en Al de duretéfaible, la dé&formation des particules reste tres I&e&e. Dans le méne temps, ils
ont aussi montréque la duretédu substrat avait un effet significatif pour des rev&ements de
faible éaisseur, le degréde déformation des particules devenant quasiment indéendant de la

duretédu substrat pour des épaisseurs de rev&ement croissantes.

1.5.2.3 Rugositédu substrat

Tokarev et al. ont propos€éun processus d’impact original des particules sur le substrat: les
particules activent la surface du substrat en grattant celle-ci de mani&e apermettre d’initier la
formation puis la construction du rev&ement. Ils ont &alement &abli que le rendement de
dép@ obtenu par projection de particules mé&alliques augmentait Iég&ement avec la rugosité
de la surface du substrat (allant du poli au sabl@ P2, Sakaki et al. ont éabli aussi une légyére
augmentation du rendement de dé@ de poudres de cuivre et de titane sur substrat sabléque
sur substrat poli 3. Richer et al. ont enfin not&une augmentation du rendement de dép&

d’alliage d’aluminium sur une surface plus grossiére *4,

1.6 Application potentielle de la projection afroid

1.6.1 Construction de piéses massiques

La projection afroid peut produire des rev&ements de grande &aisseur, bien moins chers
que ceux qui pourraient &re obtenus avec d’autres méhodes, comme par exemple par
projection plasma, projection plasma sous vide etc. Il existe donc un potentiel important pour
la fabrication directe de composants industriels, ceux re&lisés apartir de titane et de ses
alliages > *®! ou ceux appelé& communément mat&iaux d’ingénierie tels que I’aluminium et

ses alliages "1,
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1.6.2 Rev&ements de protection

1.6.2.1 Rev@&ements anticorrosion

En contraste avec les rev&ements relativement poreux et oxydé classiquement fabriqués
par projection thermique comme ceux de Mg, Zn, Al et de leurs alliages, les rev&ements
construits par projection afroid offrent une plus grande résistance ala corrosion et en
cons&juence ont une duree de vie en service plus longue en milieu industriel naturel corrosif.
Les cods de production d’une projection & froid sont comparables & ceux projection
thermique al’air. Il est éalement plus facile de déoser des rev&ements de type cathodique
tels que ceux de Ti B8 Al B et d’inox % pour protéger des surfaces en acier placés en
environnement séée. Le principal probléne de ces rev&ements de protection obtenus par
projection afroid ré&ide dans la fagn de développer &onomiquement des éjuipements
techniques industriels pour produire des rev&ements sur des surfaces grandes et de formes

complexes.

1.6.2.2 Rev@&ements résistants aux hautes tempé&atures

Les rev&ements résistants aux hautes tempé&atures sont géné&alement constitué du
mat&iau MCrAlY U |Is sont utilis& comme rev@&ements de barriére thermique. Les
rev@&ements de Cu-Cr 2 sont employé& pour la protection contre I’oxydation sur les
structures en alliage. Les dé@s de Cu-Cr-Nb ! sont adressé& pour leur haute conductivité
thermique et &ectriqgue comme protection dans les moteurs de fusée.

1.6.2.3 Rev&ements anti-usure

Les rev&ements anti-usure comprennent les cermets 4, composites &matrice méallique
[95.66] et les alliages anti-attrition (alliages Al ou de Zn ou de Bronze). Les plus prometteurs
sont Al-12Si " Al-bronze, Ni-Cr-Al et de leurs composites avec des ajouts de polymére ou
graphite car ils am@&iorent considé&ablement la réistance al’usure de composants industriels.
Les rev&ements anti-usure fabriqués par projection thermique sont largement utilisé dans les

moteurs des turbines agaz.

1.6.3 Rev&ements fonctionnels

Avec le déeloppement de la projection afroid, de nombreux rev&ements fonctionnels ont
@ééudié parmi lesquels les rev@ements amorphes 8 les biomaté&iaux et les matéiaux
composites ' les couches interméalliques ", les rev@ments nano structuré ™ les

rev&ements photo catalytiques de TiO, ** ou encore les rev@ements thermoplastiques 2.
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Aujourd’hui, il est envisaged’ &endre le dé/eloppement de cette technique ad’autres types de

maté&iaux et pour d’autres applications.

1.6.4 Réparation et restauration de pieses

Les aubes de turbine, composants des turbines haute pression, sont les éénents essentiels
de tout type de moteur. Pendant le fonctionnement de ce moteur, ses composants doivent faire
face aux fortes chaleurs et aux importantes contraintes thermiques gén&eées sous ces
conditions opé&ationnelles. Malgrétout, les contraintes imposeées aces composants doivent se
traduire par un taux de dégradation en matiée d’&osion, d’oxydation, de corrosion, de
fissures dues ala fatigue thermique et/ou aux dommages exté&ieurs, acceptable dans le temps.
Dans de nombreux cas, ces composants néeessitent une réparation voire un remplacement ce
qui peut exiger alors des deépenses importantes et un arr& de fonctionnement tout aussi
pénalisant. Les mé&hodes traditionnelles de réparation (soudage par exemple) souffrent a
satisfaire I’industriel en particulier par le fait que ces techniques ne fonctionnent pas sur les
maté&iaux utilisé pour fabriquer les composants (faible capacitéde soudage, oxydation forte
des zones soumises aux fortes tempé&atures de soudage, tendance ala fissure dans la zone de
soudage).

La projection & froid s’inscrit donc comme une nouvelle mé&hode de réparation des
composants des moteurs de turbine. L aluminium et ses alliages sont actuellement &al’&ude
pour la réparation des boosters de la fusée spatiale et la résup€&ation des pi€ses et des stocks
de plaques utilisé&s dans les structures d’aéonefs, pour la réparation de I’enveloppe des
turbines agaz. Comme pour I’aluminium, d’autres éudes sont menees sur la projection de

cuivre, de titane et tantale.

1.7 Conclusion

Un aperqi assez déaillédu proc&léde projection afroid a @ééprésentédans ce chapitre. |l
visait aprésenter les travaux portant sur les facteurs les plus importants aprendre en compte
pour parvenir dans un premier temps ainitier la formation d’un dé@ et dans un deuxiéne
temps permettre la construction du dé@. La déinition d’une vitesse critique directement
déendante des gémeéries de buses, des propriéé du gaz et de celles des particules a &é&
largement discutée. Les propriéés du substrat influengnt I’adhé&ence entre les rev&ements et
substrats ont &jalement &éexposeées.

Aprés un développement de 32 ans aujourd’hui, la projection afroid est non seulement

utilisé pour fabriquer des rev&ements méalliques, mais aussi pour concevoir des
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rev&ements composites méalliques et c&amiques, et mé&ne des rev&ements entieement
c&amiques. Ainsi, le champ d’applications de cette technique ne cesse de se développer en

raison de I’inté&& croissant de nombreux secteurs industriels pour ce type de rev&ements.
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Chapitre 2 Déreloppement des rev&ements magnesium et de ses
alliages

Le magné&ium est le plus Iéger de tous les maté&iaux méalliques de construction. Sa
densitéest 1.74 g €m™>environ &ale au 2/3 de celle de I’aluminium, et 1/4 de celle du fer. En
outre, sa résistance speeifique (rapport résistance / masse volumique) est trés grande (133
GPa g* €m™) lui confé&ant un net avantage dans la construction d’@éments I&gers. Les autres
avantages que I’on peut citer pour ce maté&iau concernent ses propriéés de blindage
dectromagnéique, d’anti - choc, de fusion et déformation ou encore sa capacitéaére usinéet
moulé agrande vitesse ' 2. Tous ces avantages lui fournissent un large potentiel pour le
développement d’applications en industries automobile et a&ospatial ™ . Compte tenu en
plus de son abondance sur terre (environ 2.35% du poids de la croGe de la terre), le
magnésium possede &jalement une dimension au recyclage et aux attentes &ologiques
actuelles.

En consé&uence les recherches sur ce maté&iau sont nombreuses et en constante

augmentation %!

2.1 Applications des rev@&ements magné&ium et alliages de

magnesium

Le magnésium et ses alliages sont employé& amplement dans les domaines de I’industrie
automobile et aé&ospatiale gr&e ason rapport ré&istance/densit€avantageux. La Figure 2.1
pré&ente deux exemples de développements dans les véhicules et la Figure 2.2 illustre un cas
d’application en aé&onautique. On peut voir sur cet avion (bombardier B-36), les zones
ombrées correspondant aux ééments fabriqués en Mg et alliage.

Deux facteurs sont particulieeement sensibles dans le développement industriel : la
resistance meéanique et la masse du maté&iau. La ré&istance meeanique est importante en
termes de séuritéet la masse est importante en termes de consommation. Le Tableau 2.1
donne les é&onomies potentielles de fuel r&lisés pour diffé&entes applications. On constate

ici I’effet de la masse comme facteur de diminution de la consommation de fuel.
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(a) (b)
Figure 2.1: Applications de Mg dans un véhicule: (a) caisse de la roue, (b) squelette

du volant.

Figure 2.2: Révartitions des piéses en Mg dans un avion .

Tableau 2.1: Economies de fuel rélisables pour difféentes applications 4.

) Potentiel d’é&onomie de carburant Importance
Mesure prise ] ] ]
Court / Moyen terme Long terme innovation maté&iau

Constructions légeres 3-5 10-15 ++
Cw 2 4-6 +
Moteur / engrenage 5 10 +
reésistance au roulement 1-2 3 +
pré&hauffage du moteur 2 4-6 +
Equipement 2 4 +

Le Tableau 2.2 montre la diminution du prix d’un engin spatial avec la diminution de sa
masse. Par exemple, quand la masse d’un avion commercial diminue de 500g environ, son
avantage éonomique baisse d’environ 300 dollars. L’utilisation du Mg et de ses alliages

favorisent donc la baisse de consommation de fuel.
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Tableau 2.2: Avantage é&onomiqgue par réluction de masse de 500 g environ [4].

Engin spatial Prix/$
avion commercial 300
avion militaire de type <«chasseur> 3,000
navette spatiale 30,000

Hormis ses propriéés plus qu’inté&essantes, on note en revanche certains défauts qui
limitent les applications du Mg et de ses alliages. Sa réistance al’&osion en fait partie [©.
Celle-ci peut s’expliquer par le fait que géné&alement des impureté&s existent au sein du
maté&iau de base Mg ou de ses alliages et provoquent une réction entre eux. Un deuxiéne
éément critique est sa propension al’oxydation. Le Mg et ses alliages s’oxydent facilement
parce qu’il ne leur est pas possible de former une couche de passivation. Cela a ééexpliqué
par le principe de Pilling - Bedworth ™! qui préise que si le volume de I’oxyde forméest plus
grand que le volume du méal consommé& cet oxyde formépermet d’é&viter une oxydation
continue. Mais le maté&iau Mg n’évolue pas dans ce sens. Un troisiéne facteur pénalisant est
sa mauvaise propriéé de déformation plastique. La déformation plastique se base sur un
méanisme de mouvement de glissement des plans . La structure du Mg est de type
hexagonal compact <h.c>» Il posséle donc deux systémes de glissement indépendants a
tempé&ature ambiante, asavoir {0,0,0,1} < 1,1,2,0> et {1,0,1,0} < 1,1, 2,0>, contre 4 plans de
glissement indépendants pour le Cu de structure <¢.f.c>>(cubique aface centré&). Un dernier
déaut est sa faible réistance au fluage &haute tempéature ). Le méanisme de fluage
concerne les déealages intergranulaires introduits par une sollicitation en tempéature. Selon
le principe de Von Mises %, cing systémes d’é&oulement indépendants doivent exister pour
que la déformation puisse avoir lieu. Le Mg n’en possede que quatre compte tenu de ses
inconvenients. L une des solutions envisagees pour utiliser le Mg est de creer des alliages de
maniee adiminer ou au tout du moins amoindrir les effets indé&sirables. Par exemple, les
ééments Al et Mn sont ajouté&s aMg pour augmenter sa résistance, les @éments Zn, Ca, Si et
ééments rares sont additionné& pour €&viter ou abaisser le fluage atempé&ature haute;
I’dément Mn permet de ré&luire les phéomenes de corrosion, les déments Al et &éments
rares am@iorent les propriéé de fusion, et finalement les dénents Mn et ééments rares
am@iorent la propriééde soudage 4.

Il'y a quatre types d’alliages de Mg qui sont beaucoup utilisés: ce sont les s&ies d’AZ, AM,
AS et AE. L’alliage de Mg de la s&ie d’AZ est le plus utiliséest AZ91. Il possede une

excellente propriééde fusion et une limite d’@asticitédevee. Cet alliage est couramment
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utilisé pour fabriquer les boTes de vitesse et les caisses de moteur . Dans la s&ie AM
(’¢élément d’alliage principal est manganése), les alliages AM60 et AM50 sont recherchés
pour leur propriééde haute ténacité et sont utilisé par exemple pour la production de portes
et de roues de voiture. Pour la s&ie AS avec silicium comme élément d’alliage principal, les
alliages AS21 et AS41 sont surtout utilisé pour leur tenue atempé&ature haute. Enfin,
I’alliage AE42 avec les terres rares, posséde une résistance au fluage atempéature haute

inté&essante si bien qu’il est surtout utiliséen a&ospatial.

2.2 Proc&léde mise en forme du magné&ium et ses alliages

Il y a beaucoup de méhodes pour la mise en forme de I’alliage de Mg. La méhode
principale est le procé&léde moulage apartir d’un moule dur ™23, On peut, avec ce procé&lé
préparer de nombreux types d’alliage de Mg. Ses avantages en sont une haute efficacitéde
production et une bonne propriéé&de surface mais on note aussi de hombreuses porosités et
une forte oxydation du produit fini %, Le procé&lé Thixo-formage permet d’injecter des
alliages de Mg en éat semi-fondu dans un moule dur. On reussit adiminuer la porositéet a
contrder facilement la taille du produit final. Malgrétout, ce proc&léreste peu avantageux
car son prix de revient est devédtial’emploi de particules de Mg 3.

Le formage en pression est le proc&léutilisépour fabriquer des produits ahaute pression.
Son avantage réside dans le taux tres faible de porosité& préent dans le produit final. Par
contre, son cycle est long 4.

Le Thixo-formage est une nouvelle mé&hode pour la préparation des alliages de Mg: les
particules en éat semi-fondu sont utilisées pour le moulage. Les propriéé des produits finis
sont trés bonnes mais le cycle de ce proc&lé€est long, son prix de revient cher, et il est
difficilement adaptable pour prévarer un produit de forme complexe ).

Une autre meéhode est la technique de rev&ement mais elle reste peu employée
actuellement acause des problénes lies al’oxydation et ala déormation. Cette méhode
consiste autiliser un micro arc ahaute éergie. Ce procé&léagit sur I’é&ément Mg fondu.
L alliage AZ31 contenant les additifs Mg-Nd est préparépar ce proc&l &,

La projection thermique est aussi une mé&hode potentielle pour préarer le rev&ement de
Mg. De nombreux rev&ements sont préaré par ce proc&émais comme dans le cas du

procé&lé<«micro-arc>; I’é&at fondu du maté&iau est indispensable.
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2.3 Les proc&és de surface pour le magneéium et ses alliages

Bien que le magné&ium et ses alliages aient beaucoup d’avantages en matiée
d’applications industrielles, les deux faiblesses que sont sa résistance al’usure et sa résistance
ala corrosion en limitent le déeloppement. En 2002, un bilan a &érélisésur les proc&lés
susceptibles d’amdiorer ces défauts ™.

Parmi tous les proc&lé& mis au point, deux categories apparaissent: les traitements de
surface chimiques en voie humide et les proc&lés de déd en phase gazeuse. Concernant les
traitements de surface chimiques en voie humide, trois catégories peuvent &re distinguées: le
placage dectrochimique, les rev&ements de conversion, et I’anodisation.

1. Le placage @ectrochimique

Le placage éectrochimique est divis€en deux domaines : la galvanoplastie et le placage
chimique ™. Pour ces procélé, un sel méallique préent dans la solution est réluit asa
forme méal sur la surface de la piege. Le placage de Mg est démontré &re utile dans un
certain nombre d’applications industrielles de réistance & la corrosion. Le placage de
Cu-Ni-Cr sur Mg est appr&ieépour sa bonne propriééde ré&istance ala corrosion dans des
environnements inté&ieur et exté&ieur non agressifs. Le placage chimique de Ni est utilis&pour
la fabrication de composants d’ordinateur et éectroniques gr&e ases bonnes propriéé de
réistance al’usure et &ala corrosion. Le rev&ement de Ni - Au sur Mg est inté&essant dans
diverses applications spatiales gr&e asa conductivité éectrique et son pouvoir optique de
réflexion. En contrepartie, on recense en géné&al que:

(1) les rev&ements par placage éectrochimique sont minces;

(2) il est difficile de s@ectionner un acide acause de la grande réctivitéde Mg;

(3) il existe une non uniformitéde placage pour les surfaces de forme complexe;

(4) la toxicitédu proceéest présente acause de la présence de mé&aux lourds.

2. Les rev@ements de conversion &%

Les rev&ements de conversion sont obtenus par des proc&é& chimiques ou
dectrochimiques d’une surface méallique. Une couche superficielle d’oxyde présente sur le
substrat méallique du type chromate, phosphate ou d’autres composé& est produite. Ces
ééments sont lies chimiquement ala surface. A cause de sa toxicité I’utilisation du chrome
qui a pourtant obtenu de grands succes est interdite depuis 2007. Beaucoup de maté&iaux de
substitution dits éologiques sont maintenant exploités, comme par exemple, le phosphate -

permanganate, le fluorozirconate, le stannate, la silice collo'fale, I’oxalate, etc. Ces diffé&ents
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maté&iaux ont tous des défauts. Par exemple, une difficultédu traitement fluorozirconate est
sa grande sensibilitéala contamination avec de I’eau dure ou des constituants des bains de
préraitement qui néessite I’utilisation de I’eau déniné&alisée de rinage avant ce type de
traitement; Les rev&ements de stannate ont quelques zones qui ne sont pas couvertes par des
particules hénisphé&iques; Les rev&ements de silice colloale ont beaucoup de micro
fissures.

3. L’anodisation

L anodisation produit un film d’oxyde. Son avantage est que le film est &oais et stable sur
les mé&aux et alliages. Bien s{r, elle présente aussi certains défauts comme:

(1) Une inhomogénétédectrochimique par la séparation de phases dans I’alliage;

(2) Un dépd inéal par la présence de criques, de porosités et d’inclusions de préraitement

meeanique.

Concernant maintenant les proc&lé de dépds en phase gazeuse, ils comprennent le
proc&€CVD (Chemical Vapor Deposition), le proc&éPVD (Physical VVapor Deposition), le
proc&lé permettant la ré&lisation de rev&ements de diffusion ou par laser, I’implantation
ionique, la projection thermique parmi laquelle on compte la projection afroid.

1. Leproc&éCVD - Chemical Vapor Deposition

Le proc&é€CVD consiste adéposer un solide sur une surface chauffé& par une réction
chimique en phase gazeuse. Les avantages de cette technique concernent la déposition de
maté&iaux réfractaires aune tempéature en decde leur point de fusion, le contrde de la
taille des grains et de leur orientation, et la bonne adhé&ence de ces rev&ements sur les
substrats. Les rev&ements de Mo, TiCN, ZrCN, SiO, et d’oxyde méallique sont ainsi
dabor& M7,

2. Le proc&éPVD - Physical Vapor Deposition

Le proc&€PVD agit par dép& d’atomes ou de moléeules issus de la phase vapeur sur un
substrat. Dans le cas de substrats de Mg, quelques défis sont arelever pour la fabrication de
tels rev&ements. Par exemple, la tempé&ature du déd doit &re plus basse que celle
correspondant &la stabilitédes alliages au Mg (180°C). Mais pour la plupart des déds
ré&lisé par PVD, la tempé&ature du substrat doit &re dans la gamme de 400 - 550°C. Le TiN,
les multi - couches de Cr et CrN et les alliages de surface (Mg-Zr, Mg-Ti, Mg-V et Mg-Cr)
sont employés en tant que rev&ement de Mg ™

3. Les rev&ements de diffusion

Les rev&ements de diffusion peuvent &re déosé& en &hauffant la piéce atraiter en
contact avec un maté&iau sous forme de poudre dans une atmosphé&e inerte. Le déd Al est
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ainsi daborépour am@iorer la résistance ala corrosion. La tempé&ature de ce proc&léest
450°C M1,

4. L’implantation ionique

L’implantation ionique implique I’exposition d’une surface aun faisceau de particules
ionisées. Les propriéés de la pi€ee ne sont pas modifiées par ce procé&é Par exemple, N," est
utilis€écomme particule ionisé pour I’am@ioration de la résistance ala corrosion.

5. Le rev&ement de la surface par laser %!

Ce proc&léest une forme de traitement par solidification rapide, ot seule la surface est
modifiée. Des rev&ements de Cu, Al, Cr, Al-Ni, Al-Si, Mg-Li, Mg-Zr sont utilisé& pour
amd@iorer la résistance ala corrosion; des rev&ements apartir de particules dures TiC ou SiC
sont plus adapté pour améiorer la résistance al’usure.

6. Le rev&ement par projection thermique incluant la projection afroid 22!

La projection thermique est considé&é& comme une mé&hode efficace pour I’&aboration de
rev&ements. Les rev&ements composites comme Al/SiC, ou Al/Al,O3 rélisés par ce proc&le
permettent d’am@iorer la résistance ala corrosion et &l’usure ceci éant dGala préence d’un

taux de porosités significatif dans le déa.

2.4 Préoaration des composites Magné&ium et c&amiques

Comme expliqué pr&&emment, le magné&ium et ses alliages, gré&e a leur rapport
résistance/densité trés éeveé sont couramment utilisé dans les industries aéospatiales et
automobiles. En revanche, leurs mauvaises propriéé&s meeaniques et de réistance ala
corrosion en limitent leurs applications. La recherche d’am@ioration de ces deux derniées
donnés représentent un veé&itable challenge et en particulier pour les technologies connexes
susceptibles de reussir ce pari. Deux principaux moyens pour am@iorer ses propriéés sont
actuellement développés: les composites amatrice méallique et le durcissement de surface.
Dans ce paragraphe, les composites avec renfort de particules sont présenteés.

Les composites & matrice méallique sont en fait composé& d’une matrice méallique
renforcée par des particules qui possédlent une haute dureté Les mé&anismes par renforcement
de particules sont les suivants: dans un premier temps, des transferts de force entre la matrice
meéallique vers les particules se crént puis dans un deuxiéne temps les particules empé&hent
le mouvement de dislocation. Aujourd’hui les maté&iaux les plus utilisés comme é&éments de
renforcement sont des c&amiques, ou des méaux avec des duretés trés fortes ou encore

constitues d’alliages. Les ééments les plus courants sont SiC, TiC, B4C, TiB, pour les
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c&amiques, Ni, Cu pour les mé&aux et Ti-6Al-4V pour les alliages. Le composeécé&amique
SiC est le maté&iau le plus utilisécomme éément de renforcement parce qu’il posséde 1’un
des degrés de duretéles plus @evés (20-30 GPa) et qu’en plus il ne régit pas avec le
magnésium. En supplé@nent, le magné&ium a une affiniténaturelle pour le mouillage ou le
collage avec la phase c&amique.

De nombreuses techniques sont utilisé&s pour mettre en forme les composites amatrice
méallique. Ce sont par exemple, le moulage sous pression, le moulage par agitation, la
méallurgie des poudres, la technologie de dé @ désintéréde particules fondues, la réction
in situ combiné& avec infiltration spontané et le formage en projection. Tous ces moyens ont
obtenu un succeés limité& car affichant chacun de nombreuses restrictions:

Concernant le moulage sous pression ?7*% une surchauffe du magnéium est obtenue entre
700°C et 900°C. Ce magné&ium fondu est alors versésur la préforme qui est elle aussi
chauffé. La solidification s’ope&e sous haute pression, environ 100 MPa. Avec I’effet
d’infiltration, le composéSiC est principalement s@ectionné& la teneur finale est d’environ 20
vol.% en volume. Les limites de cette mé&hode sont les suivantes:

(1) L’infiltration limite la séection du renfort;

(2) La pré&ence du compos€MgO est inévitable malgréla protection par gaz inerte car

I’oxygene est absorbéen surface de la particule et qu’il régit avec le magné&ium de la

matrice;

(3) Le compos€éMg,Si se fracture facilement;

(4) Nl est difficile de mettre en forme des pieges grandes sous atmosphére protectrice.

Le moulage par agitation B34

peut &re défini comme suit : les particules de renfort sont
versées dans le bain de magnéium fondu et elles se dispersent uniforménent sous I’action de
la rotation de pales. L’avantage de ce proc&l€ par rapport au premier est une meilleure
uniformitéde composition du composite formé La teneur maximale de particules est 30% en
volume. Les restrictions de cette technologie portent sur le fait que:

(1) Des bulles sont facilement gené&ées et des porosités sont alors formees;

(2) La pré&sence du compos€MgO est inéritable malgréla protection par gaz inerte;

(3) Le composéMg,Si se fracture facilement;

(4) Comme pré&d&lemment, il est difficile de mettre en forme des piéses grandes sous

atmosphere protectrice.
Par le procéléde méallurgie des poudres P59 les poudres de Mg ou d’alliage sont

m@éangés avec les particules renfort puis elles sont fritté&s sous tempé&ature comprise entre
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400°C et 620°C pendant 30 min &120 min. Le maximum de teneur est d’environ 30% en
volume. Les limites de cette technique sont :

(1) Un non uniformité&de dispersion des particules renfort;

(2) Les composés MgO et Mg,Si existent dans le composite acause de la ré&ctivitéahaute

tempé&ature favorisee par des temps de traitement longs;

(3) Des bulles sont présentes dans le composite.

La technique de déda déintégréfondu suivi d’extrusion achaud “% *U consiste afaire
fondre I’alliage de magné&ium a750°C, remuer les maté&iaux et les additifs ensemble, puis
verser le liquide ainsi r&lisépour former le dé@. Géné&alement, des mé&aux comme le Ni,
Cu sont utilisé&s comme renfort car leurs dureté sont plus devees que celle du magnéium.
Les limites de cette technique sont:

(1) La teneur en phase renfort est trés faible de I’ordre de 3% en volume environ;

(2) La porositédu composite forméest forte, 12% en volume environ;

(3) La dispersion des particules renfort n’est pas uniforme.

Pour la réction in situ combiné au proc&léd’infiltration spontanée 1, il s’agit d’obtenir
I’infiltration de méaux en fusion dans une préorme en c&amique poreuse. La tempéature de
ce processus est au-dessus de 750°C. L’avantage de ce proc&é&de mise en forme est qu’on
peut augmenter la teneur du renfort aplus de 50% en volume. Le défaut principal réide dans
le fait que ce procé&lé d’infiltration ne s’applique qu’aux types de particules avec bonne
infiltration.

Le formage en projection [ *“1 opeére par atomisation du mdange particules de
renfort/méal liquide et ce mé&ange atomis€est directement dépos€sur un substrat. Le plus
grand défaut de ce procé&léest le taux trop important de pores dans le composite.

2.5 Objectif de la these

Parmi toutes les techniques qui viennent d’&re citéss, la projection afroid est une méhode
efficace pour préarer un matéiau pur. En plus, on lui confée I’avantage d’opé&er abasse
tempé&ature permettant d’éviter les nombreuses réctions produites aplus haute tempéature
(transformation de phase, dé&omposition, évaporation). La projection a froid est donc
appropriée pour la fabrication de maté&iaux sensibles al’oxydation et ala tempé&ature comme
les maté&riaux Al, Ti ** et aussi Mg. Cette technique est donc utilisable pour &aborer des

rev&ements de Mg avec comme béndfice :
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(1) de combiner facilité de fonctionnement, facilit¢é de mise en ceuvre (élaboration sur
surface complexe possible) et moindres coUs;

(2) d’é&viter les réctions entre Mg et d’autres ééments;

(3) d’¢&viter I’oxydation de Mg;

(4) d’¢eviter la d&ormation au fluage ahaute tempé&ature du Mg;

(5) d>augmenter la densitéde dislocation 2.

Ainsi, le but de cette thése vise aéendre les limites des applications du magnéium et de
ses alliages par mise en ceuvre de la technique de projection afroid. Il s’agit surtout d’&udier
le mé&anisme de déformation du Magné&ium et alliages pour chercher aen amé@iorer leurs
propriéés. Deux éudes principales composent ce travail &savoir:

e  Elaborer un dé@a de Mg afaible porositéet amicrostructure uniforme posséant des
propriéés am@diorees en terme d’adhé&ence et de rendement;
e Elaborer un déd composite amatrice méallique pour am@iorer les propriégé

meéaniques du dépd en termes de duretéet de résistance ausure.
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Chapitre 3 Proc&léde projection et moyens de

caracté&isation des dépds utilisés au LERMPS

3.1 Systa@me de projection afroid

Le systame de projection afroid (CGT GmbH, Germany) est celui qui a &éutilisé
pour fabriquer les déds, son schéma est pré&sentésur la Figure 3.1. L’air comprimé
est employécomme gaz principal. Apres passage de ce gaz atravers le booster, une
pression maximale de 30 MPa peut &re obtenue. L’air comprimésous haute pression
est chauffépar un chauffant ahaute tempé&ature de maximum environ 800°C. La
poudre est envoyé via un gaz porteur d’argon dans la pré&hambre de la buse, et
celle-ci est acc@é&é par le gaz principal jusqu’aatteindre des vitesses éevees, entre
300 ms™ et 1200 m s™. Ces particules acc@é&ées se déposent alors sur le substrat
pour former le rev@ment M. Les substrats sont gén&alement préhauffé pour
modifier le collage entre rev&ement et substrat. Dans cette éude, le préhauffage du
substrat a éérélisépar I’utilisation d’une flamme. La Figure 3.2 montre des photos
du procé&léde projection correspondant ala description de la Figure 3.1.

Concernant le proc&léde projection plus speeifiqguement, deux types de géamérie
de buses ont éétestés: 1’une posséant une section transversale circulaire et une autre
pré&entant une section transversale rectangulaire. Leurs dimensions respectives sont
afficheées dans le Tableau 3.1. Les schémas des buses circulaire et rectangulaire sont

montré& sur la Figure 3.3.
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Figure 3.1: Schéma de principe du systéme de projection afroid.

Figure 3.2: Photos du proc&lécorrespondant au schéma de la Figure 3.1.

Tableau 3.1: Dimensions principales des buses utiliséss.

Buse circulaire

Buse rectangulaire

Dimension de la section entré& (mm=f ?18.2 9>9
longueur du canon (mm) 10 10
Longueur de la partie convergente (mm) 54 35
Longueur de la partie divergente (mm) 70 170
Dimension de la gorge (mm?) @27 23

Dimension de la section en sortie (mm=f a6 2x11.5
Rapport d’expansion 4.9 3.8
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Figure 3.3: Schéma de la buse circulaire () et de la buse rectangulaire (b).

3.2 Simulation de la vitesse et de la dé&ormation des

particules

3.2.1 Simulation de la vitesse des particules en vol

3.2.1.1 Domaine de calcul et conditions limites

Le schéna du modée de simulation est donnéen Figure 3.4. La simulation a &é&
ralisée selon un modée 3D pour la buse de section transversale rectangulaire. Dans
le cas de la buse asection transversale circulaire, un jet symérique a &€ supposé
permettant de passer aun modde 2D pour €onomiser du temps de calcul. Les
dimensions des modées des buses asection transversale et circulaire sont pré&entées

dans le Tableau 3.1.

Pression en champ lointain
x ¥.

Mur
..... » Sortie
. - (Pression de sortie)
Entrée de gaz « % axe
. 3 A
Injecteur de <o, T L Ly Substrat
particule Gorge

Figure 3.4: Schéma du modée de simulation.

Le logiciel commercial Fluent (version 6.3.26) a &é&utilisépour prédire la vitesse
des particules. Pour la buse de section transversale rectangulaire, le modde 3D
travaille sur un quart de la zone utile alors que pour la buse de section transversale
circulaire, la moitiédu domaine doit &re repré&enteée par le modde 2D. Quelle que

soit la gémérie de buse (rectangulaire ou circulaire), le domaine de calcul a éé&
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divisé en cellules de forme hexaedre; domaine pour lequel un test de grille
ind&endante a éera&lisépar ailleurs. La taille du maillage optimisee correspond a
0.2 %< 0.2 mm?. En effet, une recherche de I’impact de la taille du maillage sur la
vitesse des particules a ééeffectuée comme illustrésur la Figure 3.5. On constate que
la taille du maillage influe de fagn consé&juente sur les valeurs de vitesse critique
jusqu’aune taille de maille de 0.2 < 0.2 mm?. A partir de cette taille, la vitesse ala
position d’impact reste inchangee. C’est donc cette taille de maille qui a &éretenue
dans cette éude.

La condition limite sur I’entrée du gaz et sur I’entrée de la particule est donnée
directement par I’entrée de pression. La pression du gaz porteur est plus importante
que celle de gaz principal. Ainsi toutes les particules sont injectés de fagn alé&toire
sur la surface d’entrée avec une vitesse constante de 20 m s*. La sortie du domaine de
calcul a é&é traité¢ comme une sortie de pression. Une condition limite de
non-glissement a finalement &&ajouté entre le mur formépar la buse et la surface du
substrat. Les phénomeénes de transfert de chaleur entre le gaz et la paroi de la buse

n’ont pas été pris en compte.

695

T

690

685

680 |

675 |

Vitesse de particule (m's™!)

670

1 A L " 1 A 1 " 1
I mm 05mm O3mm O02mm 0.1l mm

Taille de maillage

Figure 3.5: Vitesse ala position d’impact simulé des particules en fonction de la

taille du maillage.
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3.2.1.2 Phase gazeuse et particulaire

Les premiers essais de la projection afroid de magné&ium ont montréque la teneur
en oxygene dans les rev&ements éait quasiment identique acelle contenue dans la
poudre d’origine . Pour cette raison, I’air a pu &re choisi comme gaz principal dans
cette éude. Une solution stationnaire basee sur la densitépour les deux flux gazeux,
principal et porteur, a &&obtenue avec le solveur. Cette solution a &étrouvé apartir
d’une mise en é&juation basé sur la masse volumique (qui s’adapte mieux ades
regimes supersoniques) plut@ qu’une mise en €éjuation basee sur le parametre
pression. Le fluide a &&considéécomme un gaz parfait, sa masse volumique a &é&
supposée constante. Enfin, le modde standard de turbulence K-¢ disponible dans
FLUENT a é&é& utilisépour prendre en compte les effets relatifs aun éoulement
turbulent.

Quelques propriéés physiques des particules de Mg sont indiquéss dans le Tableau
3.2. L’acc@éation de particules a éécalculé en utilisant la mod@isation des phases
discrees (DPM). Le transfert de chaleur entre le gaz et les particules a &épris en
compte. En revanche, les interactions entre particules ainsi que les effets des
particules sur la phase de gaz ont é&é& néligeées. Plus de 1000 particules ont &é&
considéées pour obtenir des données statistiques fiables dans chacun des cas.

La condition al’entré& de I’injecteur de poudre sert de réf&ence comme entrée de
pression. Le modéle Random Walk (DRW) a é&é&employépour prélire la vitesse des
particules et leur position. Les &juations de base de la dynamique des fluides et de la
dynamique relative aux particules entrameéss dans un jet peuvent &re trouvees dans
les r&&ences ®4. En complément, un code MATLAB (MathWorks Inc) a &é
développépour aider ala représentation de cette simulation.

Tableau 3.2: Quelques propriéé physiques des particules de Mg.

Masse volumique (kg m™) 1740
Chaleur spe&ifique (J kg™t K™ 890
Conductivitéthermique (W m™ K™) 156
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3.2.1.3 Paraméires de simulation dans cette &ude

Les simulations de vitesse de particule par le logiciel Fluent ont &€& utilisées pour

approfondir la compréhension des ré&ultats exp&imentaux. Les paramétres de

simulation sont r&umés dans le Tableau 3.3.

Tableau 3.3 : Les paramétres de simulation de vitesse de particule.

Modée pour

calculer la vitesse

Modée pour

calculer la vitesse

Modée pour

calculer a vitesse

critique de de particule
de particule SiC
particule Mg AZ91D
Gaz propulsant air air air
Tempé&ature du 300, 350, 400, 450,
600 600
gaz propulsant (°C) 500 et 630
Pression du gaz
2.5 2.5 2.5
propulsant (MPa)
Gaz porteur air air air
Tempé&ature de gaz
ambiante 200 200
porteur (°C)
Pression du gaz
2.6 2.6 2.6
porteur (MPa)
Taille de particule | 30, 40, 60, 80, 100
34, 47 et 66 4
(um) et 120
Facteur de forme
0.9 1 0.6
de particule
Distance de
30 30 30

projection (mm)

3.2.2 Simulation de la déormation des particules

Des simulations sur les déformations respectives des particules projetés et du

substrat ont &ée effectuées al’aide du logiciel commercial ABAQUS/Explicit en

utilisant un modée de type eul&ien (Ver. 6.8). La particule est considé&e atteindre le



Chapitre 3: Proc&léde projection et moyens de caracté&isation des déds utilisés au LERMPS

substrat dans une direction normale &sa surface, comme repré&entésur la Figure 3.6.
Cette représentation permet de définir le modée en gémérie symeérique. Par ailleurs,
il convient de souligner que la déformation enregistré sur une particule de grande
taille est similaire acelle obtenue sur une particule de petite taille ). Par conséjuent,
un modée axisymérique, comprenant une particule semi-circulaire de diameére 20
M impactant un substrat rectangulaire a &€adopté Une tranche d’épaisseur 1 pm a
ééconsidéeé pour milieu du modée. Le maillage a ééré&lisésur le modde 3D de
type eulé&ien comportant 8 nceuds (EC3D8R). Les comportements des flux de matiee

provenant de particules d’alliage de Mg et des substrats en inox ou aluminium sont

[6.7]

deéerits par le modée de plasticitéde Johnson-Cook

Particule @
Vide
|
Substrat
|
Y : -
zx

Figure 3.6: Domaine de calcul d’une particule de diamétre 20 pm impactant le
substrat - modée eulé&ien (a) et zoom autour de la particule avec une résolution de
maillage 1/100dp (b).

Concernant les particules, les particules d’alliage de Mg AZ31B sont celles
retenues pour développer ce modée en raison de leur composition semblable acelles
des particules de magné&ium et pour lesquelles il est plus facile de trouver des
donnéss dans la litté&ature. Le Tableau 3.4 recense quelques propriéés, mesurés a
tempé&ature ambiante, des maté&iaux utilisé dans ce modée 41,

Dans cette &ude, la simulation de la d&ormation est utilisé pour approfondir

I’effet du type et de la température des substrats sur la déformation de la particule

atteignant le substrat. Ses paramétres de simulation sont résumes dans le Tableau 3.5.
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Tableau 3.4: Quelques propriéé des maté&iaux utilisé dans la simulation &7,

Poudres AZ31B 316 Inox Al
Masse volumique, kg m™ 1770 7920 2700
Conductivitéthermique, W m™ K* 77 16.3 218
Chaleur spé&ifique, J kgt K™ 1040 499 920
Point de fusion, °C 616 1375 620
Limite d’&asticité A, MPa 163 250 148
Coefficient de durcissement, B, MPa 321 480 346
Ecrouissage, n 0.337 0.35 0.183
Constante de vitesse de d&ormation, C 0.016 0.03 0.001
ramollissement exposant, m 1.849 1 0.86

Tableau 3.5: Parametres de la simulation de déformation des particules et substrats

sous ABAQUS.

Modg¢le pour étudier I’effet
du type de substrat sur la
déformation de la particule

et du substrat

Modée pour éudier I’effet
de la tempé&ature du
substrat sur la déformation

de la particule et du

substrat
Type de particule AZ31B AZ31B
Taille de particule (um) 20 20
Vitesse de particule (m s™) 700 700
Tempé&ature de particule
ambiante ambiante
(’C)
Type de substrat 316 inox et Al Al
Tempé&ature de substrat
ambiante 100, 200 et 300

(’C)
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3. 3 Polissage et corrosion

Pour les applications actuelles, des rev&ements de magnésium pur peuvent &re
obtenus sur de nombreux types de substrats, par exemple ceux en inox, en alliage
d’aluminium ou encore ceux en alliage de magnésium.

Lorsqu’on place ce rev&ement en présence d’eau, la réction dectrochimique entre
ce maté&iau et un autre méal survient facilement, cela &ant dGason potentiel négatif
et &sa tension tres haute. En méme temps, la formation d’un film de protection
apparaT difficilement &ala surface du magnéium. Ainsi, dans ce milieu aqueux, la
force @ectromotrice de la pile formé en micro-corrosion sur la surface de magnéium
est grande, et le film de protection sur la surface de magnéium est facile adissoudre.
En conséguence, la corrosion du magnésium est tres forte et en particulier al’interface
entre le déd et le substrat. Dans cette réction @ectrochimique otile magnéium
correspond au pde positif, on peut €rire les &uations de ré&ction:

al’anode : Mg—2e—Mg?*

ala cathode : H,O+ O,+2¢ —20H

Pour toutes ces raisons, I’eau sera interdite de toutes les opéations de préparation
des &hantillons.

L alcool est alors considéé&comme une solution alternative. En effet, I’alcool est
difficile aioniser, ne produisant pas d’&ectrons libres ou d’ions. La Figure 3.7 montre
les diffé&ences entre la microstructure de I’interface d’un dé& poli al’eau (Figure
3.7a) et celle d’un déa poli al’alcool (Figure 3.7b). Sur la Figure 3.7a, une zone
noire existe al’interface entre le dé@ et le substrat en inox. Apres analyse, il s’agit
du composéMg(OH), forméselon I’&juation de réction. En revanche, sur la Figure

3.7b, aucune trace de ce composeén’appara’i.
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Figure 3.7: Microstructure de I’interface du dé@& poli al’eau (a) et poli &al’alcool (b).

3.4 Moyens de caracté&isation

3.4.1 Rendement de déda

Le rendement de déd@ (R) se définit comme le rapport entre la masse des
particules déposés sur le substrat (masse du dépd) (D) et la masse des particules
envoyees (E). On peut calculer la masse des particules envoyees E en tenant compte
du dévit de poudre Q (g s™) et du temps T de projection pendant lequel la torche est
en vis avis du substrat et plus (zone brune de la Figure 3.8). La masse du déd
s’&alue par D=Qt out est le temps quand la buse agit uniquement sur le substrat et

peut se calculer par t=TI/L.

| E——— e
L S R -

(PR SR — -- Buze

Y E— -

Substrat | | —»

Figure 3.8: Schéma de projection.
3.4.2 Porositédes déas

La porositédu déd est mesurée apartir du logiciel Scanlmage. Son principe est
basésur I’analyse d’images. Celles-ci sont enregistrés dans un premier temps sous
extension«bmp> ou «tiff>y puis converties en modde de gris par logiciel

<«photoshop> Dans un deuxiame temps, une valeur critique de niveau de gris (gray
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level) est fixée de maniée ajuger si le point sur I’image en pixel peut &re considgé

comme un pore ou non. Finalement, 10 images sont analyséss pour chaque dépa.
3.4.3 Adhé&ence des dépds

Les deux propriéés asavoir, I’adhé&ence du déad seul et I’adhé&ence du déa sur
le substrat sont mesurées dans cette thése. Le principe de chacune de ces mesures est
montrésur la Figure 3.9. L’&aisseur du déd évolue entre 400 pm et 600 pm. La
force de traction est 50 kN et sa vitesse de 1.26 mm s™. Pour mesurer I’adhéence

entre le d&@ et le substrat, un standard ASTM C-633-01 est utilisé

(a) I Force
Pion
Substrat
Bl
- épo
—/ﬂ Substrat
_ Colle
Pion
Substra
Force

Figure 3.9: Schéma de mesure de I’adhé&ence du dé& (a) et de I’adhé&ence entre

déd et substrat (b).
3.4.4 Duretédes dépdas

La dureté Vickers a é&é choisie pour mesurer la dureté des rev&ements. Les
conditions d’essai correspondent al’utilisation d’une charge soit de 100 g, soit de 300
g, pour des temps d’exposition identiques de 30 s. Plus de 10 points de mesure ont &é&
r&lisé sur chaque dé& de maniére autiliser la formule suivante:

HV=1.8544 P ¢’

avec P la longueur moyenne de la diagonale de I’indentation (m) et d la charge
(kg).

3.4.5 Test d’usure des dépds

Les tests en frottement ont &é& effectué par essai BOD (Ball On Disc) avec le
tribomére CSM sous environnement ambiant. Le schéma de principe est donnésur la
Figure 3.10 "% Au prélable &ces tests de frottement, toutes les surfaces des
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rev&ements ont &é&polies pour obtenir une rugositémoyenne (Ra) d’environ 0.05 pum.
La bille utilisé est une bille de 100Cr6 ou WC-Co de diamére 6 mm avec surface
finie miroir. La force de frottement est mesuré en continu par capteur et enregistré
dynamiquement sur ordinateur. Le coefficient de frottement est calculéen effectuant
le rapport entre la force de frottement et la charge appliquée. La charge appliqués et la
vitesse de glissement sont respectivement 5 N et 0.5 m s, la distance de glissement
est 500 m.

Le taux d’usure est défini comme un volume par unitéde charge appliquee et par
distance de glissement. L’inverse du taux d’usure peut alors &re consid&é&comme
une résistance al’usure.

Dans ce travail, un profilomére (Altisurf 500) a &&employé pour mesurer les
profondeurs des sections transversales des pistes apres une distance parcourue par la
bille de 500 m. Le volume d’usure total (en m®) est calculéen multipliant la superficie
de section transversale des trace d’usure (en m?) et le p&imétre de la piste de
glissement (en m). En complément, les morphologies de surface des traces d’usure ont

éce&observéss au MEB.

Force

Bille
Déa
» Substrat

—

Figure. 3.10: Schéma d’essais du test de frottement.
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Chapitre 4 Elaboration des déds de magnesium et alliages

4.1 Introduction

De manié&e aaborder assez pr&isénent le meésanisme de déposition du magnésium
et de son alliage AZ91D, diffé&ents essais ont é&érélisé. Ces essais cherchent a
mettre en &idence les effets de la tempé&ature du gaz principal, de la taille des
particules, de la dureté et de la tempé&ature du substrat sur ce meéanisme de
déosition et sur les propriéés des rev&ements obtenus. Paralldement, la vitesse ainsi
que la déformation de la particule ont &ésimulées par les logiciels Fluent et Abaqus
pour aider acomprendre ce mé&anisme. Gr&e aces deux approches, des réultats
concernant la déposition et les meéanismes de collage mis en jeu en projection afroid

ont pu &re trouves.

4.1.1 Maté&iaux et parameétres de projection

4.1.1.1 Maté&iaux

Une poudre de Mg pure (réfé&encé& Mg0), produite par Fusen Magné&ium Poudre
Co. Ltd. (Nanyang, Chine), a ééutilisée dans cette éude. La Figure 4.1 montre sa
morphologie ainsi que la microstructure d’une de ses sections apres polissage et attaque.
On remarque que les particules de poudre présentent une forme irréuliere (Figure 4.1a)
et que la structure du grain est éjuiaxe (Figure 4.1b). La distribution de tailles des
particules a ééobtenue par I’analyseur Mastersizer 2000 (Malvern Instruments Ltd,
UK). La poudre (Mg0) avec sa distribution de la taille des particules entre 30 et 120 m
est employeé pour éudier I’effet de la tempé&ature du gaz principal d’une part et
d’autre part, I’effet de la duretéet de la tempé&ature de substrat sur la déosition des
particules de magnésium. La distribution des particules est pré&senté dans la Figure

4.2.
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Figure 4.1: Morphologie des particules de poudre de Mg0: (a) en surface, (b) sur la

section apreés attaque.
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Figure 4.2: Distribution de taille des particules de poudre de Mg0.
Deux autres poudres de granulomérie 22-64 m et 40-109 m respectivement ont
aussi ééutilisées pour é@udier I’effet de la taille de particule sur le rendement et la
microstructure des rev&ements de magnesium. Ses distributions sont préentés dans

la Figure 4.3. Ces poudres seront réfé&encés Mgl et Mg2.
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Figure 4.3: Distribution de taille des particules des poudres réf&encés Mgl et Mg2.
Enfin, une poudre commerciale d’AZ91D (Tangshan Weihao Magné&ium Poudre Co.
Ltd, Nanyang, Chine) est retenue pour produire des rev&ements. Sa composition
chimique est donnés dans le Tableau 4.1.

Tableau 4.1: Composition chimique de I’alliage AZ91D (% en poids).

Mg 90.26
Al 8.65
Zn 0.43
Mn 0.28
Cu 0.34
Fe 0.04

La distribution de taille des particules d’AZ91D, mesuré& par un systene
commercial MASTERSIZER 2000 (Malvern Instruments Ltd, UK), est comprise dans
I’intervalle 34-81 pm mesuré par un syste@ne commercial MASTERSIZER 2000
(Malvern Instruments Ltd, UK), comme pré&entédans la Figure 4.4. Les particules
d’AZ91D pré&entent une forme sphé&ique (Figure 4.5a) et I’orientation des grains est

alé&toire (Figure 4.5b).
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Figure 4.4: Distribution des particules de poudre AZ91D.

Figure 4.5: Morphologie de la poudre AZ91D (a) et microstructure d’une coupe apres

attaqué(b).

4.1.1.2 Paraméires de projection

Le systéne de projection afroid comprenant une buse circulaire et une buse
rectangulaire déseloppe en interne est utilisée pour fabriquer des déds de magnéium
et alliage AZ91D respectivement. Les dimensions des buses sont r&sumeéss dans la
Tableau 3.1 de chapitre 3. L air compriméest utilisécomme gaz principal et I’argon est
utilisécomme gaz porteur. La pression du gaz principal dans la pré&hambre est 2.5 MPa.
Le débit de poudre est 70 g min™. La distance de projection de la sortie de buse ala
surface du substrat est fixée 230 mm. La vitesse de déplacement de la buse devant le
substrat est 100 mm s™. Des plaques en acier inoxydable (304) et aluminium de

dimensions 60 <20 %2 mm® ont &é&utilisés comme substrats. Elles ont &é&sablées
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avant la projection.

Dans le cas d’un pré&hauffage du substrat, celui-ci a @éréliséal’aide d’un pistolet
flamme, les tempé&atures du substrat mesurées par une camé&a d’imagerie thermique
infrarouge (CS655, FLIR, US), atteignent 100°C, 200°C et 300°C. L’ hypothése d’un
refroidissement négligeable du substrat au cours de la projection a &&supposeée compte
tenu du fait que le temps de projection pour ré&liser la premi&e couche est trés court
(environ1-25s).

Les paramétres de projection correspondant &chacun des essais sont listé& dans le

Tableau 4.2.
Tableau 4.2: Paramétres op€&atoires des diffé&ents essais.
Essais s&ie Essais s&ie Essais s&ie Essais s&ie
No.1 No.2 No.3 No.4
Poudre Magné&sium Magnésium Magnésium AZ91D
(Mgl et Mg2)
Substrat Inox (304) et Inox (304) Al Inox (304)
Al
Tempéature du | 300, 350, 400, 400, 500 et 500 450, 500, 550
gaz principal 450, 500 et 630 et 600
(°C) 630
Tempé&ature du | Tempé&ature | Tempé&ature | 100, 200et 300 | Tempé&ature
substrat (°C) ambiante ambiante ambiante

4.2 Elaboration des dépGs magnéium

4.2.1 Introduction

Le magnésium est par ailleurs un méal tres actif qui peut produire une réaction
anodique avec d’autres mat&iaux méalliques. Cet avantage lui permet d’&re employé
comme un dé@& de protection sur les structures en inox. La mise en forme de pi€ses en
magnéium ou en alliage de magnéium est rélisé principalement par moulage ™.

Mais avec cette technique, I’oxydation de ces maté&iaux ne peut pas &re &vitee car les
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maté&iaux sont placé sous haute tempéature pendant un temps relativement long ™.
Ainsi, pour bénéicier compléement des avantages du magnéesium et de ses alliages, il
semble né&essaire de développer un autre proceléqui permette d’éviter I’oxydation.

La projection thermique traditionnelle n’est pas le proc&léaretenir pour fabriquer
ces dé&ds de magnésium et alliages car la température mise en ceuvre par ce procédé
est tres éevee et conduit aun éat de fusion et une activitéchimique forte des matéiaux.
La projection afroid est en revanche une solution aenvisager. Depuis quelques temps,
beaucoup de mé&saux et d’alliages comme Fe, Al, Ni, Cu et leurs alliages qui possésent
une capacitéde déformation plastique importante ont &&projetés par ce procé&lé&l® 3.

Concernant le magnésium, il a une structure hexagonale et a moins de systénes de
systéme de glissement. Sa déformation plastique est alors plus difficile &obtenir par
rapport aux ceux qui ont une structure de cubique de face centrée ou de cubique centré
comme Cu, Al, Fe, etc. Jusqu’amaintenant, aucune littéature concernant I’&aboration
de dé & de magnésium et alliages par projection afroid n’a éépubliee.

Nous nous proposons de pré&enter dans ce chapitre les dé&s de magnéium
fabriqués par projection afroid sur substrats d’inox et d’alliage d’aluminium. Une
éude a &émene& pour &aluer la vitesse critique des particules de magnésium par

mod@&isation et pour analyser le mésanisme d’adhé&ence de ce type de déa.
4.2.2 Maté&iaux et paramétres de projection

La poudre Mg0 dé&erite ci-dessus a &éeutilisé dans cette section. Les paramétres de
sé&ie No.1, listédans le Tableau 4.2 ont &€employé et la pression de gaz principal

&ait 2.5 MPa.

4.2.3 Ré&sultats

4.2.3.1 Caracté&isation des dénGs

La Figure 4.6 pré&ente le rendement de projection aux tempé&atures diffé&entes du
gaz principal, rendement calculéapartir du principe expos€au chapitre preeélent. Il
appara® qu’en dessous de 300<C, les particules ne peuvent pas se déposer. Le
rendement augmente de 1.6% a19.6% avec I’augmentation de la tempé&ature du gaz
principal de 350°C &630°C correspondant aussi &un rendement &630C 13 fois
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sup&ieur acelui trouvéa350°C. L’augmentation de ces ré&ultats de rendement de
projection apartir d’une déformation plus intense des particules due aleur vitesse et
leur tempé&ature plus devéss sera discuté dans la section suivante. De maniée
géné&ale, le rendement de projection afroid est proche de 100% pour les mat&iaux de
type non ferreux comme le cuivre et I’aluminium. Mais ceci n’est pas le cas pour le
magnésium. Une explication possible pour ce rendement de projection relativement

faible pourrait provenir de sa capacitéde déformation insuffisante.
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Figure 4.6: Effet de la tempé&ature du gaz principal sur le rendement de déposition.
La Figure 4.7 présente les microstructures des rev&ements projeté& ala tempé&ature
de gaz principal variant de 350°C &630°C. Les zones indiquées par des fléshes blanches
dans la Figure 4.7a sont identifiées comme des pores, elles ont &équantifiés par la

meéthode d’analyse d’images avec un logiciel Scion image de NIH.
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Figure 4.7: Microstructures des déds projetés avec une tempé&ature du gaz principal
de 350°C (a) et coupe de déad attaquee (b) , 400°C (c) et coupe de dépd attaques (d),
450°C (e) et coupe de dépda attaquee (f), 500°C (g) et coupe de dépa attaquée (h),
630°C (i) et coupe attaquee (j).

Sur ces images, des structures lamellaires peuvent &re observees et peuvent &re liées
ala déformation des particules projetés par projection afroid. On constate que des
grains de particules initiales qui ont une structure cristalline &uiaxe similaire acelle
donné sur la Figure 4.1b ont subi une déormation. Certains grains plus allongés sont
aussi présents dans les rev&ements comme le montre la Figure 4.7d, f, h, j, ce qui peut
attester de la déformation plastique des particules lors de leur impact en &at solide.

La Figure 4.8 présente I’é&olution de la porositédans le rev&ement en fonction de la
tempé&ature de gaz principal. On peut noter que la porositéde rev&ement diminue de
10% a1.4% avec I’augmentation de la tempé&ature du gaz principal de 350°C &630°C.
Ainsi, la particule projetée ala tempé&ature du gaz principal la plus devé peut
atteindre des vitesses aussi plus grandes augmentant du coup le degréde déformation

de la particule.
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Figure 4.8: Effet de la tempé&ature du gaz principal sur la porositédes dé&s.

La Figure 4.9 montre les spectres DRX de la poudre prise dans son éat initiale et des
rev&ements obtenus sous difféentes tempéatures. On peut observer que la phase de
Mg est présente dans la poudre et dans les rev&ements. Cela prouve qu’il n’y a pas
d’oxydation significative des particules au cours de la projection ni méne de
déé&ioration de ces particules. Un phéomene inté&essant appara® lorsqu’on compare
les profils DRX de la poudre avec ceux des rev&ements. L’intensitérelative du plan de
cristal (0002) des rev&ements est renforcé par rapport acelle de la poudre. Cela peut
é@re dO aune texturation causé par la déformation plastique des particules lors de
I’impact. Chang et al. ™, Gehrmann et al. ' et Yu et al. [ ont éudiérespectivement la
texture des alliages de Mg, et ont pu véifier cette hypothese. Pendant I’impact, le grain
s’oriente plus favorablement vers une certaine direction pour former une structure plus
ou moins texturee; le plan (0002) de Mg s’oriente favorablement vers mé&ne direction
lors d’impact. On observe donc une signale de texturation. Bien sCr, une éude plus
pousses est nésessaire pour mettre en éidence ce phéomene. L’apparition de la

texturation pourrait confirmer la déformation plastique des particules.
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Figure 4.9: Spectres DRX de la poudre et des rev&ements obtenus sous diffé&entes

tempé&atures.

L analyse de la teneur en oxygéne a ééeffectué afin d’examiner I’oxydation des
particules au cours de la projection afroid. Le résultat est affichédans le Tableau 4.3.
La poudre initiale a &€& conservé dans un pot sous vide, la teneur en oxygéne est
mesurés aenviron 866 ppm. La teneur en oxygéne du rev&ement fabriquéa3s0°C est
d’environ 908 ppm, valeur trés proche de la valeur de réfé&ence (initiale) qui permet de
conclure que les particules n’ont pas é&oxydées lors de leur projection afroid. A cette
tempé&ature, le temps de chauffage des particules dans le flux &haute tempéature est
trés court d’environ 0.3 ms. Pour la tempé&ature de 630<C, la teneur en oxygeéne du
dépd@ a diminuéa229 ppm. Ceci peut probablement s’expliquer par les phéomenes de
fragmentation du film d’oxyde des particules. En effet, au cours de la projection, le film
d’oxyde des particules peut &re rompu et I’adhé&ence entre les particules pourrait
intervenir. Par conséjuent, une vitesse plus éevé& de particules induite par une
tempé&ature plus édevé de gaz principal se traduirait alors par une plus grande

fragmentation du film d’oxyde.
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Tableau 4.3: Teneur en oxygene de la poudre initiale et des dé@s fabriqués aux deux

tempé&atures du gaz principal de 350 <C et 630T.

Teneur en oxygeéne (ppm)
Poudre initiale 866152
Dé&a fabriquéass0°c 908+143
Déd fabriquéas30°C 229124

La Figure 4.10 pré&ente I’é&olution de la microduretédes dépds préparés avec
diffé&entes tempé&atures de gaz principal. La microduretédes rev&ements augmente
I&gé&ement de 30 HV,3 &38 HV, 3 lorsque la tempé&ature du gaz passe de 350°C a
630°C. Ce réultat conforte le ré&ultat obtenu sur la porositéde rev&ement qui affichait
une diminution de la porositéen fonction de la tempé&ature du gaz principal. 1l est a
noter que la microdureté des pieces de Mg (en masse) préaré par moulage est

d’environ 43 HV [,
50

1
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Figure 4.10: Effet de la tempé&ature du gaz principal sur la microduretédes depas.

4.2.3.2 M&anismes d’adhé&ence des particules sur le substrat

La Figure 4.11 montre les morphologies des fractures de rev&ements obtenus sous
diffé&entes tempé&atures du gaz principal (de 350C a630<C). La morphologie de
fracture du rev@&ement ré&lisé a350°C (Figure 4.11a) est clairement diffé&ente des
autres. Aucun phé&omene d’&rasement des particules les unes sur les autres n’appara©
de fagn nette. Les fléshes noires sur la Figure 4.11b correspondent ala direction de
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I’impact de deux particules. On peut y reconna’ire une particule qui vient se déooser sur
une particule dgaimpacté ainsi que les interfaces de ces deux particules. A 500°C et
630°C, des structures de type laminaire sont observables (Figure 4.11d et e). Ces
&idences visuelles confirment la déformation plastique des particules résultant d’une
combinaison entre vitesse plus @evee et tempé&ature sup&ieure. L’influence de la
vitesse des particules sur leur déormation plastique a d’ores et dga&eépublié dans de
nombreux articles . Mais pour les maté&iaux dont le nombre de systénes de
glissement se modifie en fonction de la tempé&ature, I’effet de la tempé&ature des
particules sur leur d&formation plastique n’a jamais &ééudié& Couret et Caillard ! ont
montréque lorsque la tempé&ature de la particule de Mg é&ait infé&ieure &225<C, il n’y
avait qu’un seul glissement {0001} <1120> dans le plan de base et un systéme de
jumelage {1022} <1011> dans le plan pyramidal. Lorsque la tempé&ature des
particules dépasse 225<C, un autre systéme de glissement existe {1010} <1120> dans
le plan prismatique. La tempé&ature de particules de diamére moyen de 63.2 m a &é&
calculé par logiciel FLUENT pour des tempé&atures de gaz principal de 500<C et
630°C. Elle a @éé&ablie &2260°C et 330°C ala distance d’impact, respectivement. Par
cons&juent, la déformation plastique des particules Mg est renforcé aces tempé&atures.
En outre, aucune preuve de fusion n’est observés. Ainsi, le mé&anisme d’adhéence du
rev&ement correspond essentiellement &aun ancrage méeanique. Dans ces conditions,
on peut s’attendre ace que I’adhé&ence du dé@ sur le substrat ou méme entre

particules soit faible.
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Figure 4.11: Morphologie de fracture du dé@ fabriquéavec la tempé&ature du

gaz principal de 350°C (a), 400°C (b), 450°C (c), 500°C (d) et 630°C (e).

Un facteur déerminant pour I’accroche des particules sur le substrat et la formation
ulté&ieure d’un rev&ement concerne la nature du substrat. L’influence du maté&iau
substrat a donc &€ éudiée en déail par plusieurs chercheurs. Gilmore et al. ont
constatéque la fabrication d’un dé@ de cuivre sur un substrat aluminium avait lieu
avec un rendement de dé& tré&s &eveé et une vitesse critique des particules
relativement faible en comparaison de la projection de particules d’aluminium sur
substrat cuivre obtenue avec une vitesse de particules plus importante %, Sur cette
base, Grujicic et al. ont éudié I’adhéence interfaciale sur plusieurs couples
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particules/substrat par I’analyse statistiques. Ils ont soulign€&que, pour une vitesse
d’impact donne, les natures des particules et des substrats ont un effet significatif sur
le diamétre et la profondeur du cratére, ainsi que sur I’éaisseur du jet ™. Silvano et al.
et Fukumoto et al. ont éudiél’effet de la tempé&ature du substrat sur le rendement de
déposition. Silvano a soulignéque le changement de la tempé&ature du substrat n’a
aucun effet significatif sur la porositéet la duretédu rev&ement . Fukumoto quant &
lui a soulignéle fait qu’une hausse de tempé&ature du substrat s’accompagnait d’un
rendement plus devéde dépd pour les particules de Cu . Une recherche sur I’effet
du type de substrat sur le dép& de Ti a &érélisé par Christoulis et al. . Les effets
de la rugosit& de I’&aisseur et de la duretédu substrat ont &€ &udiees, et il a &é
démontréque la rugositéet la duretédu substrat jouent un rde important vis avis du

[ En revanche, I’effet du maté&iau

rendement des premi&es couches de dépda
substrat sur le dé& de Mg n’a pas é&écherché

Les rev@&ements de Mg fabriqué a500°C ont &éutilisé& pour tester I’adhé&ence
compte tenu du fait que ni la porositéni la microduretédes rev&ements n’aient &&
modifiées avec I’augmentation de la tempé&ature du gaz principal entre 500°C et 630°C
[16] | es ré&ultats montrent que I’adhé&ence des rev&ements de Mg sur le substrat en
acier inoxydable et sur le substrat en Al est respectivement de 2.2 0.8 MPa et 3.3 +
0.8 MPa.

La cartographie de la distribution des @éments pré&sents sur la surface du substrat en
acier inoxydable aprés I’essai de traction est observable sur la Figure 4.12a et celle sur
la surface du substrat en aluminium est donnée sur la Figure 4.12b. La Figure 4.12a
correspond al’image obtenue par rérodiffusion. Les zones de contraste foncé(zones
noires) représentent les particules de Mg, et les zones de contraste plus clair (zones
grises) repré&entent le substrat en acier inoxydable. Sur la Figure 4.12b, on peut voir
que I’&ément Mg est pré&ent sur la surface du substrat Al. Des particules de Mg se
trouvent incorporéss ala surface du substrat, une rupture de fracture a donc eu lieu a
I’interface du rev&ement/substrat. Cependant, il peut &re également observéque la
surface des particules de Mg incorporées sur le substrat en Al est plus grande que celle
sur le substrat en inoxydable. Le rapport de surface (calculépar analyse d’images)
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entre les particules en Mg sur le substrat en Al est 70 16.5% contre 40 +23.9% pour
celles sur le substrat en acier inoxydable. En complé@ment, il est aussi montré que
I’adhé&ence des particules sur ce type de substrat Al (3.3 0.8 MPa) est meilleure que

celle déermine sur le substrat en acier inoxydable (2.2 0.8 MPa).

oo
200 um

oo
200 um

Figure 4.12: Distribution de I’&ément Mg sur la surface du substrat en acier
inoxydable (a) et sur la surface du substrat en Al (b); Distribution de I’&ément Fe sur la
surface arriére de dé@& arrachée du substrat en acier inoxydable (c) et distribution de

I’&ément Al sur la surface arriére de déd& arraché du substrat en Al (d).

Les Figures 4.12c et 4.12d sont les images d’EDS du maté&iau substrat (soit Fe, soit
Al) incorporésur la surface arriére du rev&ement apres I’essai de traction. La Figure
4.12c montre une zone de contraste unique sombre, en fait il n’y a guee de déritus en
acier inoxydable int&yrés sur la face arriere du rev&ement Mg. Sur la Figure 4.12d, des
zones de contraste bleu correspondent aux déritus d’Al. Par cette mise en évidence,
une grande déformation a eu lieu sur la surface du substrat d’Al pendant le processus
d’impact, et donc plus ancrage me&sanique a éeéreliséentre les particules de Mg et
substrat d’Al. Pour le substrat en acier inoxydable, peu de déormations se sont
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produites pendant le processus de I’impact et cela en raison de sa capacité de
déformation et de sa duretéplus éevee.

Afin de confirmer I’analyse ci-dessus, les déformations de particules seules
projetées sur substrat d’acier inoxydable et sur substrat Al ont &&simulées par logiciel
commercial Abaqus. Dans ce modée employé une particule de type AZ31B de
composition similaire aux particules Mg de diamétre moyen 20 m arrive sur chacune
des surfaces des substrats &une vitesse de 700 ms™. La Figure 4.13 montre les
résultats de la simulation sur ces déformations de particules. Pour la Figure 4.13a
correspondant &l’impact d’une particule sur substrat en acier inoxydable, le degré
d’aplatissement important de la particule sphé&ique al’origine montre que la particule
a subi une déformation devee. Pour la Figure 4.13b oule substrat est en Al, le degré
d’aplatissement de cette mé@ne particule est plus faible par rapport acelle dans la
Figure 4.13a. Cependant, le degréde déformation du substrat en Al est sup€&ieur a
celui du substrat en acier inoxydable. L’augmentation de la déformation du substrat
peut alors provoquer une augmentation de I’ancrage meeanique entre les particules et
le substrat Al. D’autre part, la zone de contact entre les particules de Mg et substrats
d’Al éait plus grande que celle entre les particules de Mg et substrats en acier
inoxydable. Elle peut alors augmenter la zone d’adhé&ence méallique entre particules

de Mg et substrats.
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Figure 4.13: Simulations de la déformation des particules sur substrat en acier
inoxydable (a) et sur substrat Al (b). L’indication PEEQ donne la déformation
plastique éguivalente.

Afin de véifier les résultats de mod@isation sur la déformation de la particule et sur
celle du substrat, quelques particules de Mg ont &é&projetées ala tempéature de gaz
principal de 500°C sur les surfaces des substrats en acier inoxydable et en Al. La Figure
4.14 montre les photos des particules de Mg déosésur ces deux substrats, en acier
inoxydable (Figure 4.14a) et en Al (Figure 4.11b). Concernant la Figure 4.14a,
certaines traces indiquées par des fléshes sont restées sur la surface, mais aucun cratére
n’appara®. Cela signifie que le substrat est difficile adéormer ce qui est d’accord avec
le ré&ultat de la simulation (Figure 4.13a) ouune déformation quasi nulle du substrat
pouvait &re notée. Sur la surface du substrat Al de la Figure 4.14b, certaines particules
sont deposees et des crateres existent aussi (observables de fagon agrandie dans le coin
supé&ieur gauche). Ces cratees prouvent ainsi que le substrat d’Al a connu une
déformation plastique, et anouveau ce réultat s’accorde avec celui de la simulation
(Figure 4.13Db).

En consejuence, le déa de particules de Mg sur un substrat en acier inoxydable
s’effectue principalement gr&e & I’adhé&ence méallurgie limité, alors que le
mezanisme de dép@ des particules de Mg sur un substrat en Al est liéala combinaison
d’une adhé&ence méallurgie et d’un ancrage mé&anique.
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Figure 4.14: Déormation de particules de Mg les substrats en acier inoxydable (a) et

en Al (b), zoom sur la partie sup€&ieure.

4.2.3.3 Vitesse critigue des particules

La vitesse de la particule en vol avant son impact sur le substrat conditionne les
phéomenes de formation du dé& ou d’&osion du substrat. Comme mentionnéplus
t&, il existe une vitesse critique pour chaque type de matéiau et seule une particule
projeté& avec une vitesse sup€&ieure ala valeur critique peut &re déosee et participer &
la formation du rev&ement. A I’inverse, une particule projeté avec une vitesse
inf&ieure acette valeur critique entramera le grenaillage ou I’é&osion du substrat. Mais,
si la vitesse est trop devée, I’&osion peut se produire éalement. Schmidt et al. ™ ont
calculéla vitesse critique des particules de Mg par une formule semi-empirique: elle est
d’environ 800 m s, Les exp&iences menéss ont montréqu’aucun rev&ement ne
pouvait @re construit aune tempé&ature du gaz principal infé&ieure &2300°C. Par
conséguent, il peut @re supposéque les vitesses des particules acette tempéature
limite sont infé&ieures ala valeur critique de vitesse. En raison de la déendance directe
de la tempé&ature du gaz principal avec la vitesse des particules, I’augmentation de la
tempé&ature de gaz principal s’accompagne d’une augmentation de la vitesse des
particules et par suite du d’augmentation du rendement de projection dans certaine
plage.

Afin de comprendre I’é&olution de la vitesse des particules en fonction de la taille
des particules, la vitesse des particules a éésimulé par un modée bidimensionnel

symérique sous le logiciel commercial FLUENT (Version 12). Le modéde
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bidimensionnel symérique a &€pré&éen raison de la caract&istique axisymérique
de I’&oulement. Une mé&hode couplé implicite a &é&utilisé pour ré&oudre le champ
d’&oulement stabilisé Le modde standard de turbulence K-e disponible dans
FLUENT a &é€aussi considé&é L’acc@e&ation des particules a &écalculee en utilisant
la moddisation de la phase discrée (DPM). Les déails de la géomérie de buse et des
conditions aux limites peuvent @re trouvés dans la litté&ature ™. Les diametres de
particules ont &éfixé &30 m, 40 pm, 60 pm, 80 pm, 100 pm et 120 pm. Le facteur
de forme des particules, qui est d&fini comme le rapport de la surface d’une particule
sphé&ique sur la surface de la particule éudiée de méne volume, influe sur la force de
tramee, et affecte ensuite la vitesse des particules. Dans cette éude, il a &ééestimééyal
a0.9 en raison de la forme irréguliere des particules.

Figure 4.15 donne I’&volution de la vitesse des particules en fonction de la taille des
particules pour diffé&entes tempé&atures du gaz principal. Il est montréque la vitesse
des particules augmente avec I’augmentation de la tempé&ature du gaz principal et que
de plus petites particules peuvent atteindre une vitesse sup€&ieure ades particules de
taille plus importante améne tempé&ature du gaz principal. Aucun rev&ement ne peut
&re déoséen dessous de 300°C avec une vitesse maximum de particules de 653 m s™.
En revanche, le rev&ement peut &re déos€a350°C avec une vitesse maximale de 677
m s™. Par conséjuent, on peut conclure que la vitesse critique des particules de Mg se

situe dans I’intervalle 653 m s* 2677 m s,
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Figure 4.15: Effet de la taille des particules sur leur vitesse pour diffé&entes
tempé&atures du gaz principal.
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4.3 Am@ioration du rendement de dé& des particules de
magné&ium

4.3.1 Introduction

Bien que peu d’articles sur I’&aboration de rev&ements de Mg par projection afroid
puissent &re trouves, les rev&ements en alliage Al-Mg par cette technique ont &é&
éudié par Richer et al. ™. 1l fournit des informations riches pour la fabrication de
rev&ements de Mg. Les mé&anismes d’adhé&ence ne sont actuellement pas encore bien
pr&isés, mais I’hypothése retenue aujourd’hui suppose I’instabilitéde cisaillement
adiabatique comme le phénoméne de&isif se produisant pendant le processus d’impact
[19.201 'Cette instabilitéde cisaillement adiabatique provoque une déformation plastique
trés concentré spatialement dans la région entourant I’interface entre particules et
substrat, et provoque ensuite la cré&tion d’un jet interfacial composé du maté&iau

fortement d&formé& Un seuil de vitesse, appelé vitesse critique ™"

, permet de
déerminer si I’instabilité de cisaillement adiabatique peut avoir lieu au cours du
processus d’impact. La vitesse des particules est influencé& par de nombreux facteurs,
tels que la tempé&ature et la pression du gaz principal ou encore la taille des particules.
L augmentation de la tempé&ature et la pression du gaz principal est une méhode
couramment utilisée pour am@iorer la vitesse des particules. Cependant, pour certains
métaux possédant un point de fusion bas comme Mg ou Zn, il est difficile d’augmenter
fortement la tempé&ature du gaz acause des problémes de colmatage des buses et des
phéomenes d’oxydation des particules Y. En plus, en raison de limitations physiques
liés al’é&uipement de projection afroid, la pression du gaz principal ne peut &re
augmentee de fagn significative. Ainsi, le facteur retenu pour am@iorer le dé@ des
particules consiste achoisir une <bonne>>distribution granulomérique des particules.
Richer et al. ¥ ont é&udiéle comportement des particules d’alliages Al-Mg, et ils sont
constatéque la distribution granulomérique large de ces particules causait le probléme

de la diffé&ence tres grande de vitesse entre les particules plus grosses et plus petites. En

effet, pour les particules plus grosses il est plus difficile de les acc&é&er en raison de
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leur plus forte inertie alors que les particules plus petites sont plus sensibles aux
perturbations dans I’&oulement du jet impactant et peuvent &re affectés par la
préence de I’onde de choc en avant du substrat 2.

Pour cette analyse, deux poudres commerciales de Mg poss&dant des granuloméries
diffé&entes ont &eutilisées pour fabriquer des rev&ements sur des substrats en acier
inoxydable sous des tempé&atures de gaz principal diff&entes. Ainsi, les effets de la

distribution de la taille des poudres sur le rendement de déposition ont pu ére éudiés.
4.3.2 Maté&iaux et parametres de la projection

Les deux poudres mentionnées ci-dessus, notées Mgl et Mg2 ont &éutilisé pour
cette section et leurs distributions de taille sont comprises entre 22 jum et 64 m puis 40
pm et 109 pm respectivement, comme montre dans la Figure 4.3.

Le mé&ne systéne de projection afroid muni de la buse circulaire développéen
interne a é&éutilis€pour les rev&ements. A nouveau, I’air compriméet I’argon sont
choisis respectivement comme gaz principal et gaz porteur. La pression du gaz
principal dans la pré&hambre est 2.5 MPa, et les tempé&atures de gaz sont reégléss entre
400°C et 630°C. Des plaques en acier inoxydable (304) de dimensions 60 x20 <2 mm?

ont &éutilisés comme substrats. Elles ont &ésablé&s avant la projection. Les autres

parametres (essais s&ie No.2) de la projection sont disponibles dans le Tableau 4.2.
4.3.3 Ré&sultats

L effet des distributions granulomériques de poudre sur le rendement de dé& est
repré&sentésur la Figure 4.16. On constate que le rendement de projection de ces deux
poudres augmente avec I’augmentation de la tempé&ature du gaz principal. A 400°C, il
appara® que la poudre de taille la plus petite (Mgl) a un rendement infé&ieur acelui
trouveéavec la poudre de taille plus grande (Mg2), qui peut s’attribuer al’effet de
perturbation que provoque I’onde de choc sur les petites particules 2. A 630°C, le
rendement de la poudre (Mg1) est maximal 59 +3.7% et il est sup&ieur acelui de la

poudre (Mg2) ™.

79



Chapitre 4: Elaboration des dé&s de magnésium et alliages

70

I Mgl
60 Mg2 i

50 f

40

o

Rendement (%)

1 L 1 " 1 " 1

400 450 500 550 600 650
Température du gaz principal (°C)

Figure 4.16: Effet de la tempéature du gaz sur le rendement de déposition de la poudre
Mgl et de la poudre Mg2.

Les microstructures en coupe transversale des rev&ements préaré a630°C avec ces
deux poudres sont donnéss en Figure 4.17. Les zones noires repréentent les pores. On
constate que le rev&ement fabriquéavec la poudre Mg2 est plus dense que celui obtenu
apartir de la poudre Mgl car moins de pores sont présents dans ce dernier déd. Afin
de chercher amieux approfondir I’effet de la taille des particules sur les propriéé des
rev&ements, les porosité&s ont &émesurees.
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Figure 4.17: Microstructures en coupe transversale des rev&ements préparés 2630°C
avec la poudre Mgl (a) et la poudre Mg2 (b).

Figure 4.18 représente les valeurs de porosités des rev&ements en fonction de la

tempé&ature du gaz. Les porosité des deux rev&ements ont diminuéd’un facteur

d’environ 3 avec l’augmentation de la tempé&ature du gaz, probablement dG a
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I’augmentation de la déformation plastique des particules !, Le rev@ement de

porositéla plus faible 0.4 +0.3% a &&fabriquéen utilisant la poudre Mg2 a630<C.
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Figure 4.18: Effet de la tempé&ature des gaz sur la porositédes rev&ements obtenus a
partir de la poudre Mgl et de la poudre Mg2.

Les particules de Mg de taille trop importante ou au contraire trop petite ne semblent

pas convenir pour une telle projection. Le rendement de déposition maximal a &é&

obtenu en utilisant de la poudre de distribution comprise entre 22 m et 64 pm.

4.4 Am@ioration de I’adhé&ence du dé & de magné&ium

4.4.1 Introduction

Dans les éudes préeédentes 1524 |es rev@ements de Mg avec une faible porositéet
une haute microduretéont ééfabriqués sur des substrats en acier inoxydable et en
aluminium par projection afroid. Toutefois, il a &é&constatéque le probléne majeur
des rev&ements de Mg préparépar projection afroid provenait de leur faible adhé&ence
entre le rev&ement et le substrat. La valeur moyenne de I’adhé&ence des rev&ements
sur les substrats en aluminium (3.3 0.8 MPa) est plus importante que celle sur les
substrats en acier inoxydable (2.2 +0.8 MPa), et cela &ant dG &aune meilleure
déormabilitédes substrats en aluminium.

Comme expliguépré&é&lemment, le mésanisme d’adhé&ence dominant en projection

afroid est liéal’instabilitéde cisaillement adiabatique qui se produit al’interface entre
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substrat et particules pour une vitesse de particules sup€&ieure ala vitesse critique.
Ainsi, quand une particule heurte &la vitesse critique le substrat, un champ de pressions
se propage apartir du point de contact dans la particule et dans le substrat. qui génée
une force de cisaillement. La force de cisaillement dans les conditions critiques conduit
aune instabilitéde cisaillement adiabatique. Les propriéé du substrat en termes de
duretéet de tempé&ature peuvent jouer un rde important pendant le processus de
formation d’un jet issu du méange entre particules et éénents du substrat. Fukumoto
et al. ont signaléque la tempé&ature de substrat plus éevee conduisait &aun rendement
de déposition plus @evéaussi pour les particules de Cu ™. Legoux et al. ont &udié
I’effet de la tempé&ature du substrat sur les mé&anismes de formation des rev&ements
d’Al, Zn et Sn fabriqués par projection afroid, et il a soulignéque la tempé&ature du
substrat a un effet diffé&ent sur le rendement de déosition selon le type de poudres !,
Il est constatéque le rendement de déposition des particules Al augmente quand la
tempé&ature de surface du substrat augmente. Pour les particules Zn une érolution
inverse est observeée, alors que pour les particules Sn aucun changement significatif
n’est noté& Rech et al. ont soulignégu’il n’y avait pas d’effet éident d’un changement
de tempé&sature de substrat sur la porositéet la duretéde rev&ment d’Al 6061 ™2, Yin
et al. ont simuléla distribution de la tempé&ature du substrat de sa surface vers la
I’inté&ieur par mé&hode numé&ique. Les réultats ont &€& comparé& aceux obtenus
exp&imentalement. La tempé&ature maximale se situe sur la surface et diminue
progressivement vers les régions inté&ieures du substrat aprés préhauffage %°!.

Sur la base des ré&ultats obtenus ci-dessus la tempéature de pré&hauffage du substrat
pourrait permettre d’optimiser ou du tout moins d’am@&iorer I’adhé&ence entre les
particules de la premiée couche déposer et le substrat. En consé&juence, des substrats
d’Al ont &échauffé& a100°C, 200°C et 300°C au préalable ala projection. Les effets de
ce paramére tempé&ature de pré&hauffage du substrat sur la microstructure et

I’adhé&ence des rev&ements ont éeéudiés.
4.4.2 Maté&iaux et parametres de projection

La poudre M@0, dgadeerite dans la Figure 4.1 et 4.2 a &é&utilisé pour produire des
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rev&ements.

La tempé&ature du gaz a &éfixé a500°C. Les tempé&atures du substrat mesurées
par une caméa d’imagerie thermique infrarouge (CS655, FLIR, US), sont 100°C,
200°C et 300°C. Autres paramétres de projection (essais No.3) sont montre dans le

Tableau 4.2.

4.4.3 Ré&ultats

4.4.3.1 Microstructures des rev&ements

Figure 4.19 montre les microstructures en coupe transversale des rev&ements
fabriqués sur substrats pré&hauffé& ou non de 100C a300<C. Les zones indiquéss par
des fleehes noires sur les diffé&entes figures correspondent &des pores. En complément,

I’é&olution de la porositédes diffé&ents rev&ements est pré&entée en fonction de la

tempé&ature de pré&hauffage du substrat sur la Figure. 4.20.

Figure 4.19: Microstructures en coupe transversale des rev&ements sur des substrats
non pré&hauffé(a), pré&hauffé ala tempé&ature 100°C (b), 200°C (c) et 300°C (d).

Le taux de porositédes rev&ements sur substrats préehauffé ou non ne montrent pas
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de difféence significative proche de 2% dans tous les cas. En revanche, il appara®des
diffé&ences notables sur les interfaces entre rev&ement et substrat selon la tempé&ature
initiale du substrat. Lors qu’aucun préhauffage du substrat n’est effectué une
microfissure continue est observeée le long de I’interface dans la Figure 19a. Lorsque la
tempé&ature du substrat augmente &100 <C, certaines microfissures sont aussi observeéss
al’interface. Toutefois, les microfissures sont plus petites et discontinues par rapport a
la Figure 4.19b. En augmentant encore la tempé&ature de pré&hauffage jusqu’&a200<C,
aucune microfissure n’a pu @&re trouvée dans la Figurel9c. Enfin, lorsque la
tempé&ature du substrat augmente & 300°C, une microfissure continue peut &re
observée anouveau comme montre dans la Figure 4.19d. La microfissure est observee

apartir de I’interface, et s’é&end vers le rev&ement.
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Figure 4.20: Evolution de la porositédes rev&ements en fonction de la tempéature du

substrat avant la projection.

4.4.3.2 Propriéé&s me&aniques

La microdureté des rev&ements déposés sur des substrats de tempéatures de
pr&hauffage difféentes est montree sur la Figure 4.21. Les valeurs de duretéde
rev&ements sur les substrats préehauffé& ne sont pas vraiment diffé&ente de celle
trouvee sur le substrat sans préhauffage. Ces microdureté& &/oluent entre 35 HV 3 et
40 HV, 3. Aussi, on peut conclure sur le fait que I’augmentation de la tempé&ature du

substrat n’a pas un effet significatif sur la microduretédes rev&ements.

84



Chapitre 4: Elaboration des dé&s de magnésium et alliages

Le ré&ultat du test d’adhé&ence est représentésur la Figure 4.22. L’adhé&ence entre le
rev&ement et le substrat non pré&haufféest mesurée a3.3 £0.8 MPa. Lorsque le
substrat est préehaufféal100°C, la valeur de ’adhéence augmente a7.6 +0.9 MPa
pour atteindre la valeur maximale de 11.6 *+ 0.5 MPa pour une tempé&ature de
pr&hauffage de 200C. Passé cette tempé&ature, I’adhéence baisse avec

I’augmentation de la tempé&ature du substrat 2300°C.
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Figure 4.21: Microduretéde rev&ement en fonction de la tempé&ature du substrat avant

la projection.
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Figure 4.22: Effet de la tempé&ature du substrat sur I’adhé&ence entre rev&ement et
substrat.

La modification de la tempé&ature du substrat n’influence ni la porositéni la
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microdureté du rev&ement. En revanche, I’adhé&ence entre rev&ement et substrat
augmente par rapport acelle obtenue sur un substrat sans préhauffage. L’adhé&ence
maximale du rev&ement atteint 11.6 0.5 MPa obtenue pour une tempé&ature de

pré&hauffage du substrat de 200°C.

4.4.3.3 Analyse de la fracture

Figure 4.23 montre les images des surfaces du substrat apres les essais de traction. La
spectroscopie adispersion d’éergie a &éeutilisé& pour analyser la distribution des
ééments sur les surfaces des substrats. Deux contrastes de couleurs peuvent &re
observes. Les zones de couleur sombre ont &é&identifiés comme des ré&idus de Mg, et
les zones de couleur plus claires correspondent aux ééments Al du substrat. Comme le
montrent les Figures 4.23a et 4.23b, des ré&idus de Mg sont trouvés sur les surfaces de
substrats sans pré&hauffage et pré&haufféa100°C. Cela signifie que la fracture du
rev&ement Mg s’est produite al’interface entre le rev&ement et le substrat. Pour la
Figure 4.23c correspondant &un substrat pré&haufféa200°C, une zone de couleur
unique est observe sur la surface du substrat et elle est identifiée comme éément Mg,
ce qui se traduit alors par une fracture de rev&ement ayant eu lieu au sein méne du
rev@&ement. Lorsque la tempé&ature du substrat de pré&hauffage atteint 300°C, des
ré&sidus de Mg sont anouveau retrouvés sur le substrat d’Al dans la Figure 4.23d,
permettant d’affirmer que cette fois, la fracture du rev&ement s’est produite a

I’interface.
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Figure 4.23: Morphologie de fracture sur des substrats non pré&hauffé(a), pré&hauffés

ala tempé&ature 100°C (b), 200°C (c) et 300°C (d).

4.4.3.4 Analyses et discussions sur le mé&anisme d’adhé&ence

Figure 4.24 illustre la morphologie d’une particule de Mg dévosé sur substrat d’Al
non pr&hauffé (a) et pr&hauffé 2200<C (b). Il est asouligner que les particules
déposees sur le substrat non préehauffésont en quantitébeaucoup plus faible que celles
pré&entes sur le substrat préehauffé Sur la Figure 4.24a, quelques traces d’impact
apparaissent autour de la particule, indiquéss par des fléhes; ce qui suggére que le
substrat n’a subi qu’une faible dé&ormation. Ces traces peuvent &re produites par des
particules avec une vitesse infé&ieure ala vitesse critique mais elles peuvent aussi
provenir d’une adhé&ence trop faible entre particules et substrat conduisant ace que les
particules mé&ne de vitesse convenable (> ala vitesse critique) ne puissent pas rester sur
le substrat. Il convient aussi d’ajouter que des particules projetées avec une vitesse
inf&ieure ala vitesse critique peuvent endommager initialement le substrat et conduire
du coup adiminuer I’adhé&ence entre la particule et le substrat par la suite. Pour la

Figure 4.24b, un jet, rep&é par une fleehe blanche dans I’image, témoigne que
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I’instabilitéde cisaillement adiabatique s’est produite pendant le processus d’impact.
Une trace d’e&laboussure autour de la particule indiquee cette fois par une fleehe noire
indique que la fusion de la particule a aussi eu lieu pendant le processus de I’impact. La
chaleur due al’instabilitéde cisaillement adiabatique pourrait &re al’origine de la

fusion de la particule.

Figure 4.24: Morphologie d’une particule déposé sur substrat sans pré&hauffage (a) et
sur substrat pré&haufféa200°C (b).

Figure 4.25 pré&ente les contours simulé& (analysé sur 20 jm) de la déformation
plastique &yuivalente (PEEQ) d’une particule de 700 m s™* arrivant sur des substrats en
Al avec tempé&atures de pré&hauffage diffé&entes. La vitesse d’impact des particules
(700 m s est calculé en utilisant un modéle CFD aune dimension et est sup&ieure &
la vitesse critique des particules de Mg &ablie entre 653 m s &677 m s, Le dé&ail de
cette simulation a &émentionnépréeélemment ¢!, 11 est observéque la zone de haute
pression est gecté dans un éat plastifiéet forme un jet comme illustrésur les Figures
4.25a-d. L effet de la tempéature du substrat est visible quant aelle par I’allongement
du jet. Ces résultats de simulation sont en accord avec |I’observation des morphologies
proposees sur la Figure 4.24. Pour le substrat non préehauffé& aucune ésidence sur la
cration d’un jet n’appara. Le jet existe et s’allonge lorsque le substrat est pr&haufféa
200°C. Ainsi, le mé&anisme d’adhé&ence par projection afroid est considé&é&comme le
resultat principalement de I’instabilitéde cisaillement adiabatique al’interface lors de
I’impact. Cette instabilitése produit ala suite du processus de dé&ormation éevéet elle
cré un jet plus ou moins homogeéne de particules et de matiére issue du substrat &%,
Champagne et al. a propos€ un mé&anisme d’adhé&ence coupléau méange des
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particules avec le maté&iau substrat &al’interface dans le cas de cuivre projetésur un

substrat Al 21, Hussain et al. ont fait remarquer que dans leur modée semi-quantitative

le maté&iau du jet associ€avec le mat&iau de dé& joue un rde particuliéement

important pendant le processus d’adhéence %%, Par conséquent, sur substrat pré&hauffé
I’augmentation de la superficie du jet implique une augmentation de la zone de

solidarisation et contribue de fait &l’augmentation de I’adh&ence entre le rev&ement et

le substrat.

Une autre diffé&ence observable dans les Figures 4.25a-d concerne le degréde
déformation du substrat, qui augmente avec I’augmentation de la tempé&ature de
pr&hauffage du substrat. La déformation du substrat joue un rde important dans
I’&imination de film d’oxyde et dans le facteur d’adhé&ence que I’on souhaite devé
entre rev&ement et substrat 2%, Il est actuellement supposéque la faible d&formation
du substrat entramerait une moindre efficacitédans I’&imination de I’oxyde en surface,
ce qui conduirait alors &une adhé&ence plus faible. Inversement, une déormation du
substrat plus grande participe aéiminer plus nettement I’oxyde en surface et permet
d’atteindre I’adhé&ence méallurgique, favorisant du coup I’adhé&ence entre le

rev&ement et le substrat.
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Figure 4.25: Contours simulés de la déformation plastique éjuivalente (PEEQ) sur 20
um correspondant aune particule de 700 m s™* impactant un substrat sans préhauffage
(a) et pré&haufféal00°C (b), 200°C (c), 300°C (d).

Sur la base des analyses ci-dessus, I’influence du préhauffage du substrat sur
I’adhé&ence entre rev&ement et substrat est susceptible d’&re deerite. Dans un premier
temps et en tenant compte des limites physiques imposeées au systéme de projection
utiliséet des caract&istiques de la matiee aprojeter (point de fusion), et il peut &re
soutenu que les particules Mg n’ont jamais acquis une énergie suffisante pour parvenir

acresr une zone importante de mat&iau de I’encrage et I’adhé&ence méallurgie. En
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cons&juence, I’adhé&ence entre particule et substrat non pré&haufféest faible. En plus,
les particules qui arrivent par la suite rompent partiellement ou totalement I’adhé&ence
entre la particule déosee avant et le substrat. Une microfissure se creé al’interface et
se propage le long de I’interface comme illustrésur la Figure 4.19a. Dans un deuxiéne
temps, par augmentation de la tempéature du substrat, un jet provenant de I’instabilité
de cisaillement adiabatique apparaT et s’allonge avec la tempé&ature de preshauffage. Il
s’ensuit que les particules qui s’€rasent sur le substrat de tempéature plus forte
causent moins de dommages et concourent aaugmenter I’adhé&ence entre particule
déposée et substrat. Les sources de cré&tion des microfissures sont ré&luites c’est
pourquoi seules quelques microfissures discontinues peuvent &re observees sur la
Figure 4.19b. La zone de pré&ence du jet ainsi que la déormation du substrat continuent
toutes les deux acroire avec la tempé&ature de preéshauffage du substrat. De
microfissures existent comme affiché sur la Figure 4.19c. En complément,
I’observation des @éments présents sur la surface du substrat ré&sée que la fracture du
rev&ement se produite dans le rev&ement, ce qui indique que I’adhé&ence al’interface
du rev&ement et du substrat est sup&ieure al’adhé&ence au sein du rev&ement (11.6 £+
0.5 MPa). Dans le cas d’une tempé&ature de pré&hauffage encore plus devé (300<C),
on pourrait imaginer que la particule s’incruste plus facilement dans le substrat et que
I’adhé&ence devrait &re alors maximale. Pourtant, les résultats montrent que des
microfissures existent dans ce cas et que I’adhé&ence diminue dans la Figure 4.19d.
Notre explication se base sur la pré&ence d’un film d’oxyde géné&épar le temps plus
long mis pour atteindre cette plus haute tempéature. Les produits d’oxydation
joueraient un r@e néaste empé&hant le contact intime entre les particules et le substrat.
Les résultats de la porosité et microdureté des rev&ements montrent que le
changement de la tempé&ature du substrat n’a pas d’influence significative sur les
propriéé meeaniques du rev&ement. Elle participe en revanche de fagn tres nette ala
cration et al’&endue de la zone du jet ainsi qu’ala dé&ormation du substrat. Elle joue
ainsi un r@e trés actif dans I’é&ablissement de la premiée couche d’accroche des

particules sur le substrat.
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4.5 Elaboration du dé& d’AZ91

4.5.1 Introduction

L’alliage AZ91 est I’alliage de Magné&sium le plus utilis€offrant une combinaison
int&essante de ses propriées de haute résistance ala tempé&ature ambiante, de bonne
coulabilité et d’excellente réistance ala corrosion B%. Le moulage, actuellement
reconnu comme la principale technique pour produire des pieees en alliage AZ91D,
n’est pas appropriépour préarer des produits volumineux ou de forme complexe 132,
Un probléne concerne en particulier la restauration de pieses formés par alliage
AZ91D. Il s’avére donc difficile voire impossible de réparer des piéses AZ91D avec les
techniques courantes de type TIG, MIG par exemple ou par projection thermique liée
au probléme I’activitédu maté&iau sous haute tempéature.

Lors de I’éude pré&élente ™, les caracté&istiques d’un rev@&ement de Mg pur
fabriquépar projection afroid ont &ééprésentees. Dans cette éude la poudre AZ91D a

ééudtilisé pour produire des rev&ements par projection afroid. La microstructure du

rev&ement et son comportement al’usure ont éeéudiés.
4.5.2 Maté&iaux de paramétres de projection

L’AZ91 alliage est I’alliage de Mg affichant une combinaison de haute résistance ala
tempé&ature ambiante, une bonne coulabilité lors de coulé& en fonderie et une
excellente résistance ala corrosion. Une poudre commerciale d’AZ91D (Tangshan
Weihao magné&ium Poudre Co., Ltd, Chine) a é&é& utilisé& pour produire des
rev&ements. La composition chimique de la poudre AZ91D est montré& dans le
Tableau 4.1. La distribution de taille des particules AZ91D se situe entre 34 pm et 81
|um est montre dans la Figure 4.4. Particules d’AZ91D présentent une forme sphé&ique,
comme indiquédans la Figure 4.5a et des grains dans les particules sont plut& &juiaxe
comme montrédans la Figure 4.5b.

Une buse auto-congie avec la section rectangulaire a ééutilisépour déposer des
rev@&ements. Les tempé&atures de gaz ont &évariées de 450°C &600°C. Les autres

parametres de projection (essais s&ie N0.4) est montre dans le Tableau 4.2.

92



Chapitre 4: Elaboration des dé&s de magnésium et alliages

4.5.3 R&ultats

4.53.1 D&aG AZ91D

Dans une éude pr&élente, les rev&ements ont &éproduits en utilisant une buse de
projection de section circulaire, et les résultats ont montré que le rendement de
déposition reste relativement faible par rapport &celui obtenus pour d’autres particules
méalliques, par exemple pour les particules Al, Cu etc. Yin et al. ¥ ont @udiél’effet
de la forme de la section de la buse sur le débit de gaz et sur I’acc@&ation des particules
Les ré&ultats ont soulignéque pour des buses rectangulaires, un plus grand nombre de
particules pouvaient atteindre une vitesse relativement &eveé en raison de la plus
grande superficie de la section. En d’autres termes, il est possible d’am@&iorer le
rendement de déposition en utilisant une buse de section rectangulaire. Par conséguent,
les particules AZ91D ont &éprojetees avec ce type de buse de section transversale
rectangulaire pour des tempé&atures de gaz variant de 450°C &600°C. Aucun déa
n’ayant pu se former ala tempé&ature la plus faible de 450<C, les microstructures des
rev&ements préaré& pour les tempé&atures de gaz de 500C, 550<C et 600<C sont

repré&sentés sur la Figure 4.26.
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Figure 4.26: Microstructures de coupes transversales des rev@&ements déposé& a500°C
(a), 550°C (b), 600°C (c) et photo d’une particule ré&sup&éee apreés le rebond de
I’é&rouvette (d).

Les ré&sultats des rendements de déposition sont donné sur la Figure 4.27. Le
rendement augmente avec I’augmentation de la tempé&ature du gaz. Compte tenu du
fait que la vitesse des particules augmente avec I’augmentation de la tempé&ature de gaz
134 on peut penser que plus de particules atteignent une vitesse sup&ieure ala valeur
critiqgué qui conduit aune augmentation du rendement de déposition.

La méhode couramment utilisé pour am@&iorer le rendement de deéposition est
d’augmenter la tempé&ature du gaz principal. Mais cette méthode n’est pas adaptee au
cas des particules AZ91D en raison leur point de fusion bas (600°C).

Deux solutions sont alors &envisager pour am@iorer ce rendement:

- Augmenter la tempé&ature de gaz principal;

- Choisir une taille de particule plus petite >%;

- Amdiorer la vitesse d’impact des particules en projetant sous gaz héium 5" ou en

optimisant la géomérie de buse 8%,
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Figure 4.27: Effet de la tempé&ature du gaz sur le rendement de déposition.

L’observation des particules au sein du rev&ement (Figure 4.26a-c) a montréque la
forme de particules formant le dép@ éait plate tandis que la forme de particules dans la
poudre originale é&ait sphé&ique (Figure 4.5a). Aussi, il peut &re dé&luit que les
particules au sein des rev&ements eu subies des déormations importante. Figure 4.26d
représente I’analyse du grain dans une particule projetée et ayant rebondi. La fleche
blanche indique direction d’impact sur la particule. On constate que non seulement la
forme des particules change, mais aussi I’orientation des grains. Au sein de la particule
originale, I’orientation des grains est alétoire. Aprés impact un arrangement ordonné
dans la zone d’impact se dessine et la direction d’arrangement des grains est
perpendiculaire ala direction du rebond. En conséguence, cet alliage de Mg peut se
déformer et former un rev&ement par projection afroid.

Les surfaces de fracture des rev@&ements préparé a500°C, 550°C et 600°C sont
repré&sentés sur la Figure 4.28. Des €rasements longs et minces peuvent &re observeés
sur ces photos. Sur la Figure 4.28d qui préente un zoom d’une partie de la Figure 4.28b,
des billes sphé&iques et des structures en forme de fossettes sont visibles ce qui permet
d’affirmer que certaines particules ont eu une énergie suffisante pour atteindre une
fusion partielle &l’impact. Ceci peut s’expliquer comme suit: en projection afroid, les
particules arrivant sur le substrat diminent par impact le film d’oxyde et geneent gr&e

aleur vitesse et leur éergie deveées la crétion d’une adhé&ence méallique. Ainsi, Si

95



Chapitre 4: Elaboration des dé&s de magnésium et alliages

I’éergie de ces particules atteint un niveau suffisant (éergie seuil), la chaleur due a
I’instabilitéde cisaillement adiabatique ne peut &re é&acuéet une fusion partielle des
particules aimpact peut avoir lieu B°. Toutefois, la preuve de phéroménes li& ala
fusion des particules al’impact n’a pu &re que tres peu observee si bien que le
meeanisme de déposition des particules AZ91D reste principalement associé aun

ancrage meeanique.

Figure 4.28: Microstructures de fracture du déad fabriquéas00°C (a), 550°C (b),

600°C (c) et photo agrandie d’une partie de I’image b (d).

4.5.3.2 Caract&isation de microstructure

En observant attentivement la Figure 4.26a, b et c, il peut &re constatéque certaines
zones de couleur noire sont pré&entes dans ces images. Ces zones ont &éidentifiées
comme des pores dans le rev&ement. Pourtant, le rev&ement préparé&as00°C semblait
exempt de pores et relativement dense comme montrédans la Figure 4.26a; quelques
pores &aient visibles dans les rev@&ements fabriqués &550°C et 600°C. L’augmentation

de tempé&ature du gaz permet acertaines particules de diamétre plus important de
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participer ala construction du dé&. Né&nmoins, ces plus grosses particules subissent
une déformation plus faible compte tenu de leur vitesse aussi plus faible. C’est
I’explication retenue pour justifier de I’existence de pores dans les dé@s fabriqué a
550°C et 600°C. Le taux de porositédans les rev&ements a é&é&calculéet le ré&ultat est
montrésur la Figure 4.29. La porosité des rev&ements diminue l&&ement avec
I’augmentation de la tempé&ature du gaz d’environ 4% a3.5%. Il convient d’ajouter que
dans cette recherche, la variation de tempé&ature du gaz a &ait trés éroite, limité d’une
part par la né&essaire deéposition de particules et d’autre part par une tempé&ature
n’excélant pas le point de fusion de Mg (600°C). Cela a conditionné&l’intervalle de
vitesses de particules tres resserréaussi. Pour ces raisons, la porositédes rev&ements

n’est pas significativement diffé&ente.
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Figure 4.29: Effet du gaz principal sur la porositédes dépdas.

Le Magnésium éant un méal tres actif et tres facile aoxyder atempé&ature deves,
une analyse par DRX de la teneur en oxygene a ééeffectué pour veifier les réctions
et les phénomenes d’oxydation des particules projetées afroid. Les spectres DRX de la
particule initiale et des rev&ements obtenus par diffé&entes tempéatures sont
représenté& en Figure 4.30. La phase Mg et Mgi7Aly, existent dans les rev&ements
ré&lisé aux trois tempé&atures, correspondant aux phases de la particule dans son &at
d’origine. Cela donne apenser qu’il n’y avait pas eu de réction ni de transformation de

phase au cours de la projection.
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Figure 4.30: Spectres DRX des particules initiales et des rev&ements.

Les résultats concernant les analyses de la teneur en oxygeéne sont affiché& dans le
Tableau 4.4. La teneur en oxygeéne dans le rev&ement construit 2500°C augmente par
rapport acelui de la particule originale passant de 273 ppm a432 ppm, alors que cette
valeur chute 2200 ppm pour le rev&ement fabriquéas00°C. Cette difféence faible est
probablement due aune erreur de mesure ne permettant pas de conclure que le
rev&ement ne subit aucune dégradation ni oxydation.

Tableau 4.4: Teneurs en oxygene pour les particules et les rev&ements.

Teneurs en oxygene (ppm)
Particule 273 £55
Dé&a fabriquéas00 °C 432 +121
Déd fabriquéas00°C 200 +107

4.5.3.3 Propriéé& me&sanigues

La microduretédes rev&ements préparés pour des tempé&atures diffé&entes de gaz
principal (500<C, 550<C et 600<C) a &&déermineg, et les résultats sont présenté sur
la Figure 4.31. Il n’y a pas de modification de la microduretéen fonction de la
tempé&ature du gaz, elle reste voisine de 100 HV. En comparaison de la valeur de la
microduretéde la particule dans son éat original, 74.2 4.3 HV la microduretédes
rev&ements augmente. Elle ré&ulte de I’effet de durcissement dGal’impact successif

des particules ult&ieures au cours de projection afroid.
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Les rev@&ements préparé&s a550°C et 600°C ont subi le test d’usure, le rev&ement
obtenu & 500°C é&ant trop mince pour le faire. Les ré&ultats montrent que le
coefficient de frottement du rev&ement préparéas550 T éait 0.27 £0.02 éjuivalent &
celui du rev&ement préparéa600°C. Les taux d’usure pour ces deux rev&ements a
550°C et 600°C correspondent respectivement &4.5 2.7 x10* mm* N* m™ et 4.4 +
2.0 x10* mm* Nt m™. Il peut ainsi &re conclu que la tempé&ature du gaz n’a pas
d’effet significatif sur les deux caracté&istiques, coefficient de frottement et taux

d’usure.

120

500 ' 550 ' 600
Température du gaz principal (°C)
Figure 4.31: Effet de la tempéature du gaz principal sur la microduretédes dépds.
En complément aces réultats, les morphologies de surface des rev&ements apres
essai tribologique sont illustrés sur la Figure 4.32a et 4.32b pour les deux tempé&atures
de gaz 550<C et 600<C. Il peut &re constatéque certains mat&iaux de rev&ement
s’&aillent sur les surfaces de deux rev&ements. Il appara® sur ces photos qu’un
endommagement massif de la surface est survenu au cours du test d’usure. En plus des
analyses sur les surfaces des rev&ements, une é&ude par microscopie MEB a &é
effectuée sur la surface de la bille d’acier 100Cr6 ayant servi aux tests. Sa morphologie
est représentée sur la Figure 4.32c. On constate que certains déritus restent fixés sur la
surface de la bille, et sont identifi& comme é&ant des ééments AZ91D. On peut alors
penser que de la matiere a &@é&enlevee de la surface de rev&ement et ait @étransféé a

la surface de la bille. Par consé&juent, il peut &re dé&luit que le mé&anisme d’usure des
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rev&ements AZ91D est de type usure adh&sive.

Figure 4.32: Morphologies de la surface des rev&ements &550°C (a) et 600°C (b) et de

la surface de la bille (contrepartie) (c) aprés les tests tribologiques.

4.6 Conclusions

Sur la base des résultats obtenus au cours de cette é&ude, les conclusions suivantes
peuvent ére apportéss :

1. Des rev@&ements denses de Mg ont &€& déposé& avec succes par procalede
projection afroid;

2. Aucun rev&ement n’a pu &re fabriquépour une tempé&ature du gaz principal
infé&ieure &300°C; Par mod@isation, la vitesse critique des particules de Mg est
trouvée variant entre 653 m s et 677 m s™.

3. Le rendement de dévosition des particules de Mg et les taux de porositéde ce
type de rev&ements sont influenc& par la tempé&ature du gaz principal. Le
rendement de déd@ et les taux de porosité pré&ents dans les rev&ements sont

déendants de la tempé&ature du gaz principal. Avec une augmentation de cette
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tempé&ature de 350°C a630°C, le rendement de projection augmente de 1.6% &19.6%
alors que la porositédes rev&ements diminue de 10% &a1.4%. Aucune réaction
d’oxydation n’a lieu lors de la projection.

4. L’adhé&ence des particules de Mg déposes sur substrat Al (3.3 0.8 MPa) est
plus importante que celle trouvés sur les substrats en acier inoxydable (2.2 0.8 MPa)
en raison de la meilleure déformabilitéde ce premier substrat. Le méanisme de
collage des particules Mg sur substrats Al correspond aun collage méallique associe
aun verrouillage mé&anique alors que seul le collage méallurgie est responsable du
collage entre particules Mg et substrats en acier inoxydable.

5. La modification de la tempé&ature du substrat n’influence ni la porositéni la
microduretédu rev&ement. En revanche, I’adhé&ence entre rev&ement et substrat
augmente par rapport acelle obtenue sur un substrat sans pré&hauffage en raison de
I’augmentation de la superficie de zone d’ancrage et la zone d’adhé&ence
méallurgique. L’adh&ence maximale du rev&ement atteint 11.6 0.5 MPa obtenue
pour une tempé&ature de pré&hauffage du substrat de 200°C.

6. Lesrev&ements en alliage AZ91D denses a &éé&fabriqués en employant une buse
de gé@mérie rectangulaire ala tempé&ature du gaz principal de 500°C &600°C. Sous
cette condition, le rendement de déposition augmente de 0.8% & 6.4% avec
I’augmentation de la tempé&ature des gaz de 500°C &600°C. Le méeanisme de
collage de particules AZ91D est principalement dO & I’ancrage méanique. La
porosité du rev&ement AZ91D varie entre 3.6% et 3.9%. Aucune réaction
d’oxydation n’a lieu lors de projection.

7. Le coefficient de frottement des rev&ements préparé& ala tempé&ature du gaz
principal de 550°C et 600°C est resté éjal 0.27, alors que le taux d’usure des
rev&ements &olue de 4.5 +2.7 x10* mm* N*m™ &4.4 +2.0 x10* mm* N* m™
lorsque la tempé&ature augmente. Le méeanisme d’usure des rev&ements est de type

usure adhé&sive.
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Chapitre 5 Elaboration des dé&s composites par projection

afroid

5.1 Maté&iaux et parametres exp&imentaux

5.1.1 Introduction

Comme expliqguépré&éalemment, le magnéium (Mg) et ses alliages présentent un
potentiel inté&essant parmi tous les mé&aux structuraux. Cependant leurs mauvaises
proprié&s meeaniques et leur faible ré&sistance al’usure limitent le développement.
C’est pourquoi, la recherche s’est focalisée sur de nombreux procé&lé ou de
technologies pour améiorer ces deux facteurs: proprié€s meéeaniques et résistance a
I’'usure. A ce jour, il existe deux approches principales de travail: les composites &
matrice méallique et les renforts de surface ™. Les composites amatrice méallique
(Mé&al Matrix Composites, MMCs) sont des matéiaux composites constitués d’au
moins deux parties distinctes: un méal et un autre maté&iau qui peut &re aussi un
méal B! une c&amique ™ ou un composant organique . Le méanisme «enforcé>
de ce type de composite MMC est attribuéa

1. La force externe qui est transfé&ée & partir de la matrice vers la particule
renforcee;

2. La particule renforcé qui empé&he alors le mouvement de dislocation. Les
c&amiques comme SiC, TiC, B4C et TiB,, les mé&aux par exemple Ni, Cu et les
alliages du type Ti-6Al-4V pourraient agir en tant que phase renforcé dans le
composite abase de Mg. Parmi cet ensemble de matéiaux, le SiC est trés
souvent utilis€ comme phase renforcé en raison de sa haute dureté trés
importante et de son co(t relativement faible.

De nombreux procé&lé ou technologies peuvent &re utilisé&s pour produire des

composites abase de Mg, par exemple, le moulage sous pression (squeeze casting), la

coulé avec fusion-malaxage (melt stir technique), le frittage des poudres (powder
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metallurgy), la déposition avec fusion dé&sintéré (disintegrated melt deposition),
I’infiltration de mé&aux en fusion al’int&ieur de c&amiques poreuses (in situ reactive
infiltration process) et encore la projection (spray forming). Des composites abase de
Mg avec 30 vol.% SiC ont &éfabriqués par le moulage sous pression &¢® et par la
coulé avec fusion-malaxage %, Mais les produits des réctions éentuelles Mg.Si
et MgO gé&éé en raison de la haute tempé&ature du procé&lé possédent des
mauvaises propriées meeaniques et de résistance ala corrosion. Le frittage des
poudres est un autre proc&lépour produire des composites abase de Mg, avec une
teneur maximale des particules renforceées qui peut atteindre 30 vol.%. Cependant, la
distribution des particules renforcées n’est pas homogeéne et les produits de réction
MgO et Mg,Si ainsi qu’une porositérelativement éevee ne peuvent &re &vités par ce
proc&lé&!*? Dans le cas du procé&léde la déposition avec fusion dé&intégree, les
méaux Ni et Cu sont utilisés en tant que particules renforcés. Mais la teneur en

particules renforcées est trés faible, environ de 3 vol.% B3

. Le procélé utilisant
I’infiltration de mé&aux fondus al’int&ieur de c&amiques poreuses permet quant alui
de fabriquer des composites avec un pourcentage des particules renforcées trés devé
environ 50 vol.%. Toutefois, seule une partie de ces particules renforcés peut &re
utilisée pour la demande de la propriééde mouillabilitéde la matrice .. Comme
indiquépar les auteurs, le probléme principal de la projection provient de la trop forte
porosité(20 vol.%) 411,

Concernant maintenant le proc&léde projection afroid, la plupart des mé&aux et de
leurs alliages peut @re déposé par cette technique ™ et les composites &matrice
méallique peuvent aussi &re déosé& avec une teneur @eveée et une distribution
homogéne des phases renforcées 2!, La teneur de particules renforcés peut &re
augmenté par optimisation des conditions de projection, en choisissant de travailler
sur la position d’injection de particules renforcées @ ou sur le prétraitement des

[23]

particules projetées “*. La teneur maximale de particules renforcées peut alors
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atteindre jusqu’aenviron 90 poids.% pour les composites amatrice méallique de type
WC-Co 24,

Il convient de souligner qu’il y a actuellement peu d’articles sur les composites &
matrice méallique abase Mg fabriqués par projection afroid. Dans ce chapitre, les
travaux préenté& correspondent ala mise en forme par projection & froid d’un
composite abase de Mg avec des particules de SiC. L’effet de la taille et de la fraction
volumique de SiC sur la microstructure et proprié&é& meésaniques de ce composite ont

éééaudiéss. L’usure meéanisme de ce composite est aussi discutédans ce chapitre.

5.1.2 Proc&lures Exp&imentales

5.1.2.1 Maté&iaux

Le mé&ange me&anique de la poudre commerciale pure AZ91D (Tangshan Weihao
Mg Powder Co., Ltd, Chine) avec la poudre SiC (Sulzer Metco, Suisse) a &éutilisé
pour produire les rev&ements. La composition chimique de I’alliage AZ91D est
pré&enté& dans le Tableau 5.1.

Tableau 5.1: Composition chimique de I’alliage AZ91D (poids.%).

Mg 90.26
Al 8.65
Zn 0.43
Mn 0.28
Cu 0.34
Fe 0.04

La morphologie des particules AZ91D est pré&entée sur la Figure 5.1a, qui montre
que les particules sont sphé&iques. La distribution de taille montrée dans la Figure 5.1b
a é@éémesureée par Mastersizer 2000 (Malvern Instruments Ltd, Royaume-Uni). Cette

distribution de taille est comprise entre 34 pm et 81pm.
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Figure 5.1: Morphologie de surface des poudres: AZ91D (a), de SiC (b).
Quatre poudres commerciales SiC (HC Starck, aux Etats-Unis) ont servi de phase
de renforcement comme pré&senté dans la Figure 5.2. Les distributions
granulomériques des poudres SiC sont pré&entées sur la Figure 5.2. Les diaméres
moyens de ces poudres sont respectivement 68 pm, 27 pm, 14 pm, et 4 pm pour les
quatre catéories de poudre SiC, donc ils sont nommé& comme SiC-68, SiC-27,

SiC-14 et SiC-4 respectivement.

5.1.2.2 Déposition et caract&isation des déds

La projection afroid a éérelisée en employant le systéne de projection afroid
commercial (CGT GmbH, Allemagne) avec la buse de section transversale
rectangulaire développé& au laboratoire. L’air compriméest utilis€ comme gaz de
propulsion, et I’argon est comme gaz porteur de la poudre. La pression du gaz
principal dans la préchambre est 2.5 MPa et sa tempé&ature est 600°C. Concernant le
gaz porteur, sa pression a @émaintenue aun niveau sup&ieur acelui du gaz principal
de maniée aassurer une alimentation constante en poudre et sa tempé&ature a &é
pré&hauffé &200°C. Le taux d’alimentation en poudre est d’environ 70 g min™. La
distance de projection reste éjale 230 mm. La vitesse de déplacement de buse devant
le substrat est fixée 2100 mm s™. Des plaques en alliage Mg (AZ31) de dimension de
60 x 20 x 3 mm?® ont &é& utilisés en tant que substrats et ont &ésablées avant

projection.
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Figure 5.2: Morphologie et distribution de taille des poudres SiC de diamére moyen
de 68 um (a), 27 pm (b), 14 pm (¢) et 4 pm (d).
La morphologie de surface et la microstructure des rev&ements en coupe

transversales ont &eé examinés par microscope optique (OM, Nikon, Japon) et
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microscope @ectronique a balayage (MEB, JEOL, JSM-5800LV, Japon). Le
pourcentage de particules de SiC dans le composite a &é& dé&erminé par I’analyse
d’images basée sur I’observation par microscopie optique. Le degréd’aplatissement
des particules a ééestimésur la base des analyses d’images. Les morphologies des
fractures et des traces d’usure de ces rev&ements ainsi que du contre pion ont &é&
analysees par microscopie éectronique abalayage (MEB, JEOL, JSM-5800LV, Japon)
en mode image sur les éectrons secondaires. La microduretéVickers des rev&ements
a é@équant aelle mesuré en utilisant une charge de 300 g pour un temps de
chargement de 15 s. L’adhé&ence entre le rev&ement et le substrat a @&déerminé en
utilisant un essai d’arrachement (ASTM C-633-01). L’appareil de traction (IC
ESCOFFIER, Estotest 50, France) a é&&employépour ré&liser les tests en traction
avec une vitesse de traction de 1.56 mm min™’. Cinq &hantillons ont &éutilisé pour
chaque rev&ement.

Les essais en frottement ont &éeffectué avec le type Bille-Sur-Disque (BOD) sur
le tribomére CSM sous environnement ambiant. Au prélable a ces essais de
frottement, toutes les surfaces des rev&ements ont é&é&polies pour obtenir une rugosité
moyenne (Ra) d’environ 0.05 um. La contrepartie est soit une bille en 100Cr6, soit en
WC-Co de diamére 6 mm présentant une surface polie miroir. La charge appliquee et
la vitesse de glissement sont respectivement de 5 N et 0.5 ms™. La distance de
glissement est, elle, de 500 m. Dans ce travail, les sections transversales des pistes ont

é@é&obtenues par un profilometre (Altisurf 500) apres le parcours des 500 m.

5.1.2.3 Simulation

La vitesse de la particule a &ésimulé& par un modée en 3D al’aide du logiciel
commercial FLUENT (version 12). L’&ude a é&é ré&lisé& sur un quart de la
représentation spatiale en raison de la caracté&istique axisymérique de I’é&oulement.
Une méhode couplé implicite a &éutilisé& pour ré&oudre le champ d’&oulement
dans un éat stable. Le modée standard de turbulence K-¢ disponible dans FLUENT a

éée pris en compte. L’acc@é&ation des particules a é&ée calculee a partir de la
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mod@&isation des phases discretes. Les déails des conditions aux limites sont
consultables dans la litté&ature *°. Le facteur de forme de particules, qui est défini
comme le rapport de la surface d’une particule sphé&ique sur la surface de la particule
éudi& avec le mé@ne volume, influe sur la force de tramee, et affecte ensuite la
vitesse des particules. Dans cette éude, ce facteur a éé&estiméa0.6 en raison de la

forme irréuliée des particules de SiC.

5.2 Effet de la taille de particules SiC sur propriéé& des

rev&@&ements

5.2.1 Introduction

Compte tenu de I’attention croissante porté sur les rev&ements composites dont
les applications ne cessent de se développer dans les industries aéospatiale, des
systames optiques, des instruments de preeision, I’effet de la taille de la phase
c&amique sur le rendement de dé@ et sur les propriéé&s meéaniques a éééudié
Sova et al. ont é@udié I’effet de la taille des particules sur la formation d’un
rev&ement constitué de particules SiC et Al,Og3, et ils ont soulignéque les fines
poudres c&amiques produisent un effet d’activation important sur le processus de
projection de mé&al (Al, Cu) permettant une augmentation notable du rendement de
ces ééments méalliques dans le dé& par rapport ala projection de méal pur. En
méne temps, la poudre de particules c&amiques avec un plus grand diamétre produit
un effet d’&osion forte qui ré&luit considé&ablement la croissance du rev&ement et
donc du rendement de dép& du composant méallique %!, Ang et al. ont &udiél’effet
de la taille des particules WC sur le rev&ement fabriquépar projection afroid et ont
remarqué qu’il existait une limite de taille des particules au-dessus de laquelle
I>é&aisseur des rev&ements n’augmente plus 271,

Par consé&guent, trois types de poudre SiC présentant une granulomérie diffé&ente
ont éeutilisés dans cette section. Les effets de la taille de SiC sur la microstructure et
les proprié&é meeaniques ont ééexamines.

112



Chapitre 5: Elaboration des dé&s composites par projection afroid

5.2.2 Maté&iaux et paramétres de projection

Trois poudres de SiC avec un diamére moyen de 27 pm, 14 pm et 4 pm sont
utiliséss dans cette section. Leurs morphologies et distributions de taille sont afficheées
en Figure 5.2b-d. Les poudres AZ91D (présentéss sur la Figure 5.1) et SiC ont &é
méangés meé&aniquement dans un rapport volumique de 17:3.

Les paraméres de projection comme les moyens de caract&isation restent

identiques aceux présentés dans la section 5.1.2.

5.2.3 Ré&ultats et discussion

5.2.3.1 Microstructures des déd&s composites

Les morphologies des rev&ements composites fabriqués apartir des trois tailles
difféentes de particules SiC sont pré&entées sur la Figure 5.3. On remarque la
pré&ence de deux phases dans les rev&ements. L’une est la phase de renforcement
indiqueés par des fléshes blanches sur la figure et I’autre est la phase de la matrice
méallique. 1l peut &re constaté que les particules SiC sont disposeées autour des
particules AZ91D, et que son contenu diminue avec la diminution de tailles des
particules SiC. L’analyse d’images a &éutilisée pour déerminer la teneur en SiC
dans les rev&ements. Le pourcentage de SiC dans le rev&ement composite avec des
particules SiC de diamétres les plus importants est 19.2 +2.9 vol.%, ce qui est plus
éeveéque celui trouvédans la poudre initiale (15 vol.%). Si I’on se réf&e aux résultats
des ré&f&ences 1°? e pourcentage de la phase cé&amique doit &re moins important
que celui de la poudre initiale. Mais M. Yu et al. ont observé éalement la méne
tendance dans leurs rev&ements lorsqu’ils ont projeté des particules SiC de taille
encore plus importante. lls ont expliquéque I’é&ergie ciné&ique de ces particules SiC
éait alors @eves due aleur grande taille et qu’elle pouvait contribuer adiminuer la
perte de poudre dans le jet agrande vitesse ?%. Le ré&ultat des analyses d’images
montre que le pourcentage de particules SiC de 14 pm dans le rev&ement est de 9.0 +

0.2 vol.%, ce qui est inf&ieur acelui contenu dans la poudre initiale.
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Figure 5.3: Microstructure des rev&ements composites renforcé par des particules

SiC ayant une taille de 27 pm (a), 14 m (b) et 4 pm (c).

La vitesse des particules de SiC et AZ91D a é&é&par ailleurs simulée dans le but
d’expliquer la diminution de la teneur en SiC dans le rev&ement. Le réultat de cette
simulation est repré&enté sur la Figure 5.4. On peut observer une augmentation
constante de la vitesse (de 373 ms' & 687 ms™) des particules SiC avec
I’augmentation de la taille de 2 pm &27 pm, puis I’apparition d’un palier lorsque les
tailles de ces particules s’é&helonnent entre 27 pm et 51 pm. Ainsi, dans le cas de la
projection des particules SiC de diamétre moyen 14 pm (intervalle compris entre 5
pm et 29 pm), les vitesses de ces particules se situent dans une gamme 561 ms™ a
687 m s™. Par conséjuent, cette vitesse faible des particules SiC-14 pourrait entramer

un faible pourcentage de particules de SiC dans le rev&ement.
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Figure 5.4: Evolution de la vitesse des particules en fonction de leur taille.

Le pourcentage de particules SiC de diamére 4 pm dans le rev&ement tel que
illustrésur la Figure 5.3c est trés faible et ce qui pourrait éalement &re attribuéala
diminution de la vitesse des particules. La vitesse des particules de diamétre 4 pm en
fonction de leur longueur de trajet est moddisés sur la Figure 5.5a. L’é&oulement de
gaz est influencépar I’onde d’expansion et I’onde de contraction, et la vitesse du gaz
conna® en consé&juence une perturbation. Les petites particules éant plus fortement
affectés par I’&oulement de gaz, on peut observer sur cette courbe la pré&ence de la
perturbation lorsque la particule sort de la buse (x > 0.205 m). Par ailleurs, la vitesse
de ces particules diminue rapidement pour une position proche du substrat,
correspondant al’effet de I’onde de choc comme montrésur la Figure 5.5b. En effet,
sur cette figure, il appara®™ une augmentation forte de la pression &proximité du
substrat avec une aisseur de 1.8 mm pour cette zone relative aux ondes de choc. La
particule de petit diamétre doit donc vaincre la réistance due al’onde de choc pour
atteindre le substrat. Finalement avec une vitesse de particules comprise entre 373
mst et 621 ms™, les particules n’arrivent pas sur le substrat et trés peu sont

contenues dans le rev&ement.
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Figure 5.5: Evolution de la vitesse des particules SiC de diamétre 4 um en fonction de

la longueur du trajet (a), et &olution de la pression aproximitédu substrat (b).

5.2.3.2 Proprié& me&sanigues

L adhé&ence des déds composites constitués par les trois catégories de particules
SiC (4 pm, 14 pm et 27 ) a ééévalue et le ré&ultat est donnésur la Figure 5.6.
L’adhé&ence entre le rev&ement AZ91D et le substrat est 12.0 + 5.8 MPa.
L’adhé&ence des rev&ements composites augmente par rapport acelle du rev&ement
AZ91D (comprise entre 22.3 MPa a23.5 MPa), elle est d’environ le double et cela

quelle que soit la taille des particules SiC.
30

25

L’adhérence (MPa)

AZ91D SiC-4 SiC-14 SiC-27

Figure 5.6: Effet de la taille des particules SiC sur I’adhé&ence des rev&ements
composites.
La microduretéde ces trois déds composites a ejalement &€& mesuree, et le

résultat est pré&entésur la Figure 5.7. La microduretédu dépd d’AZ91D est 102.8 +
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1.9 HV. Les microdureté& des rev&ements composites sont entre 112 HV al50 HV,
supé&ieures acelle du rev&ement AZ91D. De nombreux mé&sanismes de renforcement
tels que le renforcement par dispersion de particules, le renforcement par &rouissage
et le raffinement grain du matrice peuvent &re cités pour expliquer cette augmentation
dans les rev&ments composites fabriqués par projection afroid B%. Dans le cas des
rev&ements composites formé de particules SiC de taille moyenne 4 pm et 14 pm
(microdureté de 115.2 =+ 11.7 HV et 1124 £ 59 HV), les mé&anismes de
renforcement sont principalement le renforcement par €rouissage et le raffinement de
grain du matrice compte tenu de la taille et du pourcentage faible de la phase de
renforcement. La microduretédu rev&ement composite constituédes particules SiC
les plus grosses de 27 m augmente jusqu’al50 HV. Dans ce cas, le renforcement par
dispersion de particules de SiC peut &re tenu comme principal responsable de cette

augmentation.
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Figure 5.7: Effet de la taille des particules SiC sur la microduretédes rev&ements

composites.

5.3 Effet du pourcentage de particules SiC sur les proprigé&
des rev&ements composites
5.3.1 Introduction

Dans la derniere section, I’effet de la taille des particules SiC sur la microstructure
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et les proprié&s meéaniques des rev&ements composites a éeéudie Les ré&ultats
montrent que la poudre SiC de plus grand diamétre (27 jam en moyenne) comporte le
meilleur rendement de dé& et que sa fraction volumique dans le dé@ est sup&ieure
acelle dans la poudre initiale. En plus, cette poudre affiche des valeurs plus
int&essantes de microdureté&(150 +14 HV). En consé&juence, c’est cette poudre SiC
de 27 pm en moyenne qui permet d’obtenir les meilleures propriéés des rev@&ements
utilisables dans I’industrie lorsqu’il y a néessitéamontrer de fortes microdureté

La fraction volumigue de poudre c&amique pré&ente dans le méange initial joue
&jalement un rde important dans I’am@ioration des propriées des rev&ements. Yu et
al. ont éudiécet effet sur le rendement de dé @ et sur les propriéé& meésaniques des
rev&ements composites SiC/AI5056 %, Ils ont remarqué que la microdureté des
rev&ements composites augmente avec I’augmentation de cette fraction volumique.
Wang et al. ont &alement éudiél’effet du pourcentage de particules c&amiques sur
le rendement de dép@ et ils ont constatéque I’effet de martelages provoqués par les
particules dures am@iore les interactions entre la phase de la matrice et la phase dure
conduisant aune augmentation du rendement de dé@. Cependant, une fois que ce
pourcentage en particules dures dépasse une certaine valeur, le processus de collage
est alors dominépar les interactions entre particules dures, entramant une diminution
du rendement de dépa Y.

En liaison avec ces résultats, la fraction volumique de particules SiC dans les
rev&ements composites a donc @emodifiée de maniee amettre en €idence I’effet

de ce parametre sur la microstructure et les propriéé meéaniques des rev&ements.
5.3.2 Maté&iaux et proc&lé exp&imentaux

La poudre de SiC avec un diamétre moyen de 27 pm a ééprojeté. La poudre
AZ91D et SiC ont @émdangés mesaniquement dans quatre rapports volumiques
diffé&ents de 85:15, 70:30, 55:45 et 40:60.

Les paramétres de projection comme les moyens de caracté&isation restent

identiques aceux présenté dans la section 5.1.2.
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5.3.3 R&ultats et discussion

5.3.3.1 Microstructure des dédas composites

Les poudres méangées meéeaniquement comprenant 15 vol.%, 30 vol.%, 45 vol.%
et 60 vol.% de particules SiC ont &é projetées par projection a froid, et leurs
microstructures sont présentéss sur la Figure 5.8. On observe qu’il n’y a pas de fissure
al’interface entre les rev&ements et les substrats quel que soit le pourcentage de
particules cé&amiques dans le méange, ce qui prouve que I’adhéence entre
rev&ements et substrats est bonne. On observe &jalement que |’&aisseur du
rev&ement varie quand la fraction volumique de SiC dans la poudre initiale augmente.
Les rev&ements composites ayant &e préareés sous des conditions de projection
identiques, I’éaisseur peut @&re considéé comme un paramétre valide pour
caracté&iser le rendement de déa.

L’ &aisseur des rev&ements a &étracé en fonction de la fraction volumique de
particules SiC préentes (Figure 5.9). Cette épaisseur augmente avec I’augmentation
de 15 vol.% a30 vol.% de la fraction de volume de particules SiC, puis diminue
lorsque le pourcentage volumique des particules SiC passe de 30 vol.% a60 vol.%.
Wang et al. ont constatécette mé&ne tendance, et ont expliquéque cet effet par le
martelage des particules dures qui permet d’am@iorer les interactions entre la phase
de la matrice et la phase c&amique, et conduit aune augmentation du rendement de
déd. Cependant, comme expliqué pré&é&emment, une fois que le pourcentage en
particules dures excédle une certaine valeur, le processus de collage reste dominépar

les interactions entre particules dures et la diminution de rendement de dé & apparat.
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Figure 5.8: Microstructures des rev&ements composites en fonction de la teneur de

SiC dans la poudre initiale de 15 vol.% (a), 30 vol.% (b), 45 vol.% (c) et 60 vol.% (d).
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Figure 5.9: Evolution de I’ &aisseur du rev&ement composite en fonction de la
fraction volumique de particules SiC dans le méange initial.
Il 'y a deux couleurs de contraste qui peuvent &re observées dans les images
pré&entées sur la Figure. 5.8. Les particules ayant une couleur foncé& (noire) ont &é
identifiées en tant que phase SiC, et celles avec une couleur de contraste plus claire
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(grise) correspondent ala phase AZ91D. Ainsi, on peut observer que la fraction
volumique de particules SiC dans les rev&ements composites qui est montre dans la
Figure 5.10 augmente avec I’augmentation de cette fraction dans le méange initial.
En se basant sur I’analyse d’images, il existe dans les déds un pourcentage de 19
vol.%, 27 vol.%, 37 vol.% et 51 vol.% correspondant aun pourcentage de SiC dans le
mdange initial de 15 vol.%, 30 vol.%, 45 vol.% et 60 vol.% respectivement. Des
particules de SiC dans les rev&ements composites se réartissent autour des particules
AZ91D. Les particules AZ91D se déforment sous I’effet du martelage de particules
SiC et leur degréd’aplatissement augmente avec I’augmentation du pourcentage de
SiC dans les rev&ements (et dans le mdange initial). Le degré d’aplatissement,
correspondant au rapport entre longueur et largeur de la particule déformée, a &é
calculé en utilisant I’analyse d’images. Le résultat sur degré d’aplatissement est
montrédans la Figure 5.11. Il est trouvéque le degréd’aplatissement de la poudre
AZ91D dans le rev&ement composite avec 15 vol.% SiC est de 1.7 £0.3. Ce degré
d’aplatissement est maximum pour un pourcentage de particules SiC aussi maximum

(51 vol.%).
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Figure 5.10: Fraction volumique de particules SiC dans les rev&ements en fonction de

la valeur dans la poudre initiale.
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Figure 5.11: Degréd’aplatissement des particules AZ91D dans le rev&ement

composite.

5.3.3.2 Propriéé& mesanigues

Les réultats de la microduretédes rev&ements composites renforcés par diffé&ents
pourcentages de particules SiC sont préentés sur la Figure. 5.12. La microduretédu
rev&ement AZ91D est 97.5 £9.2 HV, celle des rev&ements composites est plus
devé quel que soit le pourcentage de particules SiC dans le mé&ange. Cette
microduretédes rev&ements composites augmente passant de 150 HV aenviron 200
HV avec I’augmentation de pourcentage de SiC de 30 vol.% a60 vol.% de particules
SiC. Deux raisons peuvent expliquer cette éolution :

1. D’une part, certaines particules SiC viennent jouer un rde de soutien et de
reésistance ala déormation;

2. Drautre part, I’effet de martelage s’accentue avec I’augmentation du
pourcentage de particules SiC, ainsi I’effet d’&rouissage des particules

AZ91D augmente.
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Figure 5.12: Effet du pourcentage de particules SiC sur la microduretédes
rev&ements composites.

En complénent a ces ré&ultats, I’adhéence entre rev&ements composites et
substrats a @€&mesuree, et elle est présentée sur la Figure 5.13. L’adhéence entre les
rev&ements et les substrats ne varie pas de fagn significative en fonction des
difféents pourcentages de particules SiC dans le dé@ (23 MPa environ). La fracture
se produit &l’interface entre rev&ement et substrat, ce qui suggee que I’adhé&ence
entre les particules est plus importante que celle al’interface. En observant la Figure
5.8, il appara™ que le type de collage du rev&ement de la Figure 5.8d est diffé&ent
comparé aux autres des Figures 5.8a-c. En effet, les particules AZ91D sont
compléement séparées par des particules SiC. L’adhé&ence entre les particules ne
diminue pas, ce qui permet de conclure que I’adhé&ence entre particules AZ91D et

particules SiC est comparable acelle entre particules d’AZ91D seules.
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Figure 5.13: Effet du pourcentage en SiC sur I’adhé&ence des rev&ements composites.

5.4 Discussion sur le m&anisme d’usure

5.4.1 Introduction

Au travers de ces derniers réultats, il a ééobservéque les particules SiC de petites
tailles &aient difficilement intégrés au dé@ composite car fortement perturbées par
la pré&sence des ondes de choc dans I’é&oulement. Pour les particules de plus grands
diamétres, elles permettent d’augmenter ala fois la dureté

Dans cette partie, une poudre AZ91D a &émdangé& aune poudre SiC de grande
taille dans un rapport de 7:3 de mani&e aéudier le mé&anisme d’usure du composite

ainsi formé
5.4.2 Maté&iaux et paramétres de projection

La poudre SiC de diamére moyen 68 pm (Figure 5.2a) a &é méange
meeaniquement ala poudre SiC pour un rapport volumique de 7:3.
Les paramétres de projection comme les moyens de caracté&isation restent

identiques aceux présentés dans la section 5.1.2.
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5.4.3 R&sultats et discussion

5.4.3.1 Microstructure des déas composites

La microstructure en vue transversale du rev&ement composite est illustré sur la
Figure 5.14. 1l peut &re vu sur la Figure 5.14a que la distribution des particules SiC
dans le composite semble homogeéne. Le ré&ultat de I’analyse d’images indique que le
pourcentage de SiC dans le déd@ est 23.6 = 7.5 vol.%, ce qui est infé&ieur au
pourcentage initial de SiC dans le mdéange. Par conseguent, il y a perte de particules
SiC pendant la projection afroid. Il peut donc &re dedluit que le rendement de
projection des particules SiC est inf&ieur acelui des particules d’AZ91D.

Sur la Figure 5.14b, la zone grise (noté& A) correspond au maté&iau AZ91D et la
zone noire (notée B) ala particule SiC. Aucun micro défaut n’est observable entre la
particule SiC et la matrice, alors que certaines particules SiC sont cassé&s comme on
peut le remarquer dans le cercle noir. Au cours de la construction du dép@, il
conviendrait alors de savoir si les particules SiC heurtent la matrice ou bien une

particule SiC. (Si les particules SiC heurtent une particule SiC dgadéosée dans le

rev&ement, I’effet de rebond se produit ainsi qu’une fracture de la particule dans le

dépa)

Figure5.14: Microstructure du composite en coupe transversale: (a) afaible
grossissement, (b) afort grossissement.
La Figure 5.15 pré&ente la morphologie de la fracture du rev&ement composite. Il

peut &re observéqu’il n’y a pas de fossette sur la surface de rupture (Figure 5.15a),
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en cons&juence, on peut en deluire que la rupture est de type fragile. La fracture se
produit surtout dans I’interface entre la particule SiC et la matrice AZ91D. Des petits
fragments AZ91D comme ceux marqués par une fléehe noire sont attaché& ala

surface des particules SiC (Figure 5.15b), ce qui est la preuve que la rupture s’est

produite al’interface de AZ91D/SiC.

Figure 5.15: Morphologie du composite (a), et grossissement de la zone d&imitée par
le rectangle (a), (b).

La microdureté des rev&ements a éjalement &€ mesuré. La microdureté du
rev&ement composite est de 140 +£19.2 HV, 3 alors que celle de rev&ement AZ891D
est 97.5 =+ 9.2 HVy3. Ainsi, IYaugmentation de la microdureté du rev&ement
composite (40% supé&ieure par rapport acelle du rev&ement AZ91D) doit &re
attribué principalement al’effet de renforcement produit par les particules de SiC.
D’une part, les particules de SiC distribués uniformément pourraient limiter la
déformation de la matrice AZ91D. D’autre part, le blocage des dislocations ré&ulte de

I’effet d’&rouissage si bien que la dé&ormation de la matrice devient difficile.

5.4.3.2 Comportement et mé&anisme d’usure

Les coefficients de frottement des rev&ements composites et AZ91D sont
respectivement de 0.52 et 0.28. Ainsi, I’introduction de particules SiC augmente le
coefficient de frottement du rev&ement. Il est mentionnéque I’augmentation de la
microdureté d’un rev&ement peut entramer une diminution de la déormation

dastique de la surface du rev&ement et donc une diminution de la surface reelle de
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32 La force de

contact entre le rev&ement composite et la bille qui glisse
cisaillement né&essaire pour surmonter la résistance au glissement est de fait réluite.
Par conséguence, le coefficient de frottement du composite doit &re inf&ieur acelui
du rev@&ement AZ91D pur. Toutefois, les réultats sont contraires et ils sont similaires
aceux trouvés pour le rev@ement composite AZ91/Al,03 B3 L augmentation du
coefficient de frottement du rev&ement composite pourrait &re attribuée aux
particules SiC travaillant comme barriee contre le glissement.

Le taux d’usure du composite est 1.7 +0.5 x10* mm® N m™ comparéacelui du
rev@ement AZ91D qui est 4.4 0.5 % 10* mm® N m™. Le rev&ement composite
pré&ente donc le plus faible taux d’usure. Pour le rev&ement AZ91D pur, la
fragmentation des particules AZ91D joue le rde le plus important pendant le
processus d’usure. En effet, la fragmentation du rev&ement AZ91D pur est due aune
perte maté&ielle ala suite d’une déformation tangentielle répéitive de la surface du
rev&ement impliqgué dans le processus de frottement. Lorsque des particules
renforcées ont é&éajoutées dans le rev&ement, la force tangentielle gené&é par le
contre pion diminue. Par consé&juent, le taux d’usure du rev&ement composite
diminue.

La Figure 5.16 présente les morphologies des traces d’usure des rev&ements
AZ91D et composite. L’existence de sillons profonds sur la Figure 5.16a montre
qu’une usure adhé&ive sé&/ée se produit sur la surface du rev&ement AZ91D. Cette
usure adhésive forte, qui est caract&isee par I’endommagement de la surface du
rev&ement, transfée des ééments conseeutifs de la surface du rev&ement AZ91D a
la bille. Concernant le mé&anisme d’usure du rev&ement composite contenant des
particules SiC, il est diffé&ent de celui du rev&ement AZ91D. En raison de I’effet de
renforcement des particules, la déformation tangentielle de la surface du rev&ement
est maintenant attéueée lors du processus de glissement et, par conséjuent, I’effet de
fragmentation est diminu& On ne note pas la pré&ence de sillons profonds. En

revanche, on peut observer d’éormes degas sur la surface du rev&ement composite,
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Figure 5.16b. Certaines particules SiC sont d&haussés sur la surface usé (entourees
d’un cercle blanc sur la figure). Des particules SiC noyées dans le mat&iau composite
jouent alors le rde d’obstacle au glissement. La particule déhaussee agit en tant que

particule abrasive. Par consé&juent, le mé&anisme d’usure du composite correspond a

une usure par abrasion.

Figure 5.16: Morphologies des traces d’usure des rev&ements AZ91D (a) et
composite (b).

En plus de I’observation de la surface des rev&ements AZ91D et composites, des
analyses par SEM ont &éeffectuees sur le contre pion en 100Cr6. Les photos sont
montrés en Figure 5.17. Certains déritus peuvent &re observes sur sa surface apres
I’essai sur le rev&ement AZ91D (Figure 5.17a). Cela confirme qu’une usure adhé&sive
s’est produite sur la surface de ce rev&ement. Pour le rev&ement composite
maintenant (Figure 5.17b), des sillons d’usure sont présents sur la surface du contre
pion. Les particules SiC é&ant plus abrasives que le pion, elles permettent <d’aplatir>>

les zones sur la surface du pion.
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Figure 5.17: Morphologie du contre pion apres I’essai d’usure pour: le rev&ement

AZ91D (a) et composite (b).

5.5 Conclusions

Des rev&ements composites AZ91D/SiC denses ont &&d&aboré& par projection a
froid & partir de poudres méangees meeaniquement et pour lesquelles les
pourcentages de SiC dans le méange initial ont &évarié. Sur la base des réultats
obtenus dans ce chapitre, les conclusions suivantes peuvent &re apportées:

1. Le rev@&ement composite fabriqué par projection a froid préente une
microstructure dense. Le pourcentage de particules SiC de grandes tailles (diamére
moyen de 27 um) dans le rev&ement composite est 19.2 +2.9 vol.% qui est sup&ieur
acelui donnéinitialement dans le mé&ange (15 vol.%). Par contre, pour les particules
SiC de petite taille (4 pm de diamére moyen), le pourcentage de SiC présent dans le
dé&a est infé&ieur al’initial. Une explication a &étrouvé en lien avec I’évolution de
la vitesse de ces particules plus fortement soumises ala perturbation des ondes de
choc existant dans I’é&oulement. En complément, la fraction volumique de particules
SiC dans le mdange initial influence le rendement de projection. L’é&aisseur
maximale (294.2 + 15.9 um) du dépdt est obtenue en utilisant une poudre mélangée a
30 vol.% de particules SiC.

2. La taille des particules SiC joue un rde dans I’am@ioration des propriéé& du

dé& composite car elle permet de modifier I’adhéence et la microdureté de ce
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rev&ement. Le pourcentage de particules SiC n’affecte pas I’adhé&ence entre
rev&ements composites et substrats.

3. Le coefficient de frottement du rev&ement composite est sup&ieur acelui du
rev&ement AZ91D. La réistance al’usure du rev&ement composite est meilleure que
celle du rev&ement AZ91D. L’augmentation du coefficient de frottement et la
diminution du taux d’usure peuvent @re attribuées al’effet de barriée contre le
glissement dGiala présence des particules SiC dans le déd.

4. Le meé&anisme d’usure du rev&ement AZ91D pur peut s’identifier 2une usure
adhé&ive, tandis que celui du rev&ement composite correspond aune usure par

abrasion.
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Conclusion géné&ale

Conclusion gené&ale

L’objectif de ce travail de thése consistait aveéifier la faisabilitédu proc&léde

projection afroid pour I’&aboration de rev&ements de magnéium et composites de

magnésium. Des rev&ements en magnésium, en alliage de magné&ium (AZ91D) et

des composites & matrice méalliqgue (AZ91D + SiC) ont &é fabriqués par cette

technique. L’analyse de ces rev&ements en termes de vitesse critique, de rendement

de dé@ et de microstructure a &édans un premier temps éudi&, puis une recherche

des propriéé&s meeaniques (adhéence, microduret€et comportement en friction) et

meeanismes de formation de dé& a suivi. La vitesse critique ainsi que la déformation

de la particule ont é@ésimulés par les logiciels commerciaux Fluent et Abaqus.

L’&ude montre que la projection afroid peut &re utilisé& favorablement pour

daborer I’ensemble de ces rev&ements. Les conclusions suivantes peuvent é&re

données:

1. Concernant les rev&ements de magné&ium tout d’abord:

a. Des particules de magnésium ont &éprojetées avec une tempé&ature de gaz
propulsif variant entre 300°C et 630°C. Aucun rev&ement ne peut &re construit &
300°C, un mince rev@&ement existe &350°C et son &aisseur augmente avec la
tempé&ature du gaz. Par mod@isation, la vitesse critique des particules de Mg
&olue de 653 m s &677 m s pour cette gamme de tempé&ature;

b. Le rendement de dé @ et les taux de porositépreésents dans les rev&ements
sont dépendants de la tempé&ature du gaz principal. Avec une augmentation de
cette tempé&ature de 350°C &630°C, le rendement de projection augmente de 1.6%
219.6% alors que la porositédes rev&ements diminue de 10% al.4%. Aucune
réction d’oxydation n’a lieu lors de la projection;

c. Le rendement de dé@ maximal (59 £3.7%) a &é&obtenu en utilisant de la
poudre dont la distribution de taille est comprise entre 22 pm et 64 pm;

d. L’adhé&ence des particules de Mg déposéss sur le substrat en aluminium (3.3
+ 0.8 MPa) est plus importante que celle trouvé sur les substrats en acier
inoxydable (2.2 £0.8 MPa) en raison de la meilleure déormabilitéde ce premier
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substrat. Le mé&anisme de collage des particules Mg sur le substrat Al correspond
aun collage mé&allurgique avec verrouillage mé&anique alors que le méanisme
responsable du collage entre particules Mg et substrats en acier inoxydable est de
type collage mé&allique uniquement;

e. La modification de la tempé&ature du substrat par pré&hauffage de celui-ci
avant projection n’influence ni la porositéni la microduretédu rev&ement. En
revanche, I’adhé&ence entre le rev&ement et le substrat augmente sous I’effet de la
tempé&ature de pré&hauffage (contre obtenue sur un substrat sans pré&hauffage) en
raison de I’augmentation de la superficie de matéiau d’ancrage et de la zone de
collage méallurgique. L’adhé&ence maximale du rev&ement atteint 11.6 £ 0.5
MPa obtenue pour une tempé&ature de pré&hauffage du substrat de 200°C.
2. Concernant les rev&ements en alliage de magné&ium AZ91D maintenant :

a. Un rev@ement AZ91D dense a é&é& fabriqgué en employant une buse de
gémérie rectangulaire pour une tempé&ature du gaz principal de 500°C. Sous
cette condition de projection (géamérie de buse), le rendement de dé& augmente
de 0.8% a6.4% avec I’augmentation de la tempé&ature des gaz de 500°C &600°C.
Le mé&anisme de collage des particules AZ91D est principalement dG aun
verrouillage mé&anique;

b. La porositédu rev&ement AZ91D varie entre 3.6% et 3.9% en fonction des
conditions opé&atoires. Laencore, aucune ré&ction d’oxydation n’a lieu lors de
projection ;

c. Le coefficient de frottement des rev&ements préareés aux deux tempé&atures
du gaz principal de 550°C et 600°C reste identique &0.28, alors que leur taux
d’usure change reste identique & 4.4 - 45 x 10* mm®*N*m? lorsque la
tempé&ature augmente. Le meeanisme d’usure de ces rev&ements est de type
usure adhésive.
3. Enfin, concernant les rev&ements composites:

a. La teneur en particules de renfort SiC pré&entes dans le rev&ement
composite est sup&ieure acelle dans la poudre originale lorsque les particules
sont de grandes tailles. En revanche, elle est infé&ieure lorsque la poudre SiC est
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composee de petits diaméres. Cela est dOal’effet de vitesse de ces particules qui
diminue apres leur passage dans I’onde de choc. La fraction volumique des
particules SiC dans la poudre originale influence le rendement de dépd. Le
rendement maximal est obtenu en utilisant de la poudre mé&angee avec 30 vol.%
de particules SiC;

b. La taille des particules de SiC dans le rev&ement composite permet
d’augmenter I’adhé&ence et la microdureté du rev&ement mais leur teneur
n’affecte pas I’adhé&ence entre rev&ements composites et substrats;

c. Le coefficient de frottement du rev&ement composite (0.52) est sup&ieur a
celui du rev&ement AZ91D (0.28). La resistance a l’usure du rev&ement
composite contenant des particules de SiC (1.7 +£0.5 < 10* mm®* Nt m™) est
pr&&able & celle obtenue pour le rev@&ement AZ91D (4.4 + 05 x 10™
mm?® N m™). L’augmentation du coefficient de frottement et inversement la
diminution du taux d’usure peuvent &re attribuées al’effet de barriée contre le
glissement des particules de SiC;

d. Le meé&anisme d’usure du rev&ement composite correspond aune usure par

abrasion.
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