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Résumé

La poudre Proxon 21021(P21) a été utilisée pour I’élaboration d’un revétement d’alliage
métallique a base de nickel sur un substrat en acier Z200C12(X210Cr12) par projection
thermique a flamme pour des applications tribologiques et anticorrosives. Dans le but de
diminuer la porosité du revétement et d’améliorer les propriétés d’adhérence, d’usure et de
corrosion, des traitements thermiques ont été réalisés a la température 500°C pendant 2h, 4h et
8h.

Les caractérisations morphologiques, structurales, microstructurales, mécaniques, et
¢lectrochimiques du revétement/substrat ont ¢té menées par des techniques d’investigation
appropriées a savoir la diffraction des rayons X (XRD), la microscopie ¢électronique a balayage
(SEM), la spectrométrie a dispersion d’énergie (EDS), la cartographie X, la pycnomeétrie a gaz,
la profilométrie optique, la microdureté, des tests de rayure et d’usure, et des mesures
potentiodynamiques et d’impédance électrochimiques.

Il découle des résultats de mesures que le revétement, sans traitement thermique,
présente un meilleur comportement a l'usure et a la corrosion que le substrat-acier
7200C12(X210Cr12) ; par ailleurs, le traitement thermique a 500°C pendant 2h lui a conféré
un bon compromis entre les propriétés mécaniques et tribologiques ,caractérisé par une
morphologie fine et de densité élevée, une microdureté de (203,13 = 10,58) HV y,3, une faible
porosité (11,93 = 0,05170) % environ, un faible taux d’usure de ’ordre de 13,10 *mm?/N.m,
et une bonne adhérence sous des charges critiques : LC;= 16.21N, LC,=37.05N, LC3=51.27N,
et LC,=62.82N. Toutefois Les parametres, déduits des courbes potentiodynamiques et
I’'impédance ¢lectrochimique, ont indiqué un meilleur comportement a la corrosion du
revétement traité a 500°C/2h, par rapport aux revétements traités a 500°C/4h et 8h, dans une
solution a 3.5% NaCl.

Les mots clés

La pulvérisation a la flamme - revétement a base de Nickel-traitements thermiques —
microstructure- propriétés mécaniques - corrosion.
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Abstract

Proxon 21021 (P21) powder was used for the development of a Nickel-based metal alloy
coating by thermal flame spraying for tribological and anticorrosive applications. In order to
decrease the porosity of the coating and to improve the adhesion, wear and corrosion properties,
heat treatments were performed at 500°C for 2h , 4h and 8h.

Morphological, structural, microstructural, mechanical and electrochemical
characterizations of the coating/substrate were characterized by appropriate investigative
techniques, X-ray diffraction (XRD), Scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive
spectrometry (EDS) , X-ray mapping, gaz pycnometer, optical profilometer, microdurometer,
scratch and wear tests, and potentiodynamic and electrochemical impedance measurements.

The results of the measurements of the coefficient of friction, potentiodynamic curves
and electrochemical impedance show that the as-sprayed coating has a better wear and
corrosion behavior than the steel substrate Z200C12 (X210Cr12). Furthermore, the heat
treatment at 500°C for 2hours presents the best compromise between mechanical and
tribological properties, characterized by a fine and very dense morphology, a microhardness of
(203.13 £ 10.58) HV¢.3 a low porosity of about (11.93 = 0.05170) %, a lowest wear rate of the
order of 13.10 ®mm?®/N.m, and the best adhesion with critical loads Lci= 16.21N, Lc2=37.05N,
Lc3=51.27N, and Lcs= 62.82N. However, the parameters deduced from the potentiodynamic
curves and the electrochemical impedance, indicated a better corrosion behavior of the of the
coating treated at 500°C/2h, compared to the coatings treated at 500°C/4h and 8h, in a 3.5%
NaCl .

Keywords

Flame spraying- Ni-based coating- heat treatment- microstructure- mechanical properties —
corrosion.
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Introduction générale

Depuis de nombreuses décennies, les industriels et les utilisateurs se préoccupaient de plus en
plus par la durabilité¢ des pieces mécaniques dans le but d’augmenter le rendement, réduire le
cout de la maintenance, améliorer les performances et assurer une productivité de qualité. Pour
atteindre ces objectifs, une solution efficace, permettant de protéger les différentes structures
contre la corrosion et augmenter leur résistance a 1’usure, peut étre apportée par des traitements
de surfaces ou des revétements diversifiés. Parmi les différentes techniques utilisées : les
traitements thermochimiques [1], le dépot chimique en phase vapeur [2], le dépdt physique en
phase vapeur [3], I’¢électrodéposition [4] et la projection thermique [S]. La technique de la
projection thermique comporte plusieurs procédés de pulvérisation : a flamme, a I’arc
¢lectrique, a I’arc plasma et I’oxycombustion a haute vélocité (HVOF) ; le principe est basé sur
la fusion de la matiere premiere en forme de poudre, fil ou baguette, et sa projection ensuite sur
un substrat ou se produit une solidification rapide et une accumulation de dépdts [5.7]. Deux
sources principales d’énergie sont utilisées [6] : — (a) énergie chimique des gaz carburants qui
alimentent les chalumeaux pulvérisateurs a flamme (pulvérisation d’oxygene a haute vitesse
(HVOF) [8] ; - (b) et I’énergie des courants €lectriques fournie pour le plasmaton (APS) [9].Un
avantage majeur des procédés de projection thermique est la possibilité¢ de déposer une grande
variété de matériaux permettant de réaliser des revétements [6] tels que les intermétalliques [5,
9], les superalliages , les aciers inoxydables [10, 11], les alliages Ni-NiCr [12, 13] et des
revétements composites [14]. Tous ces rev€tements sont utilisés pour de nombreuses
applications industrielles [15-21]. Un deuxiéme avantage est la possibilité, dans la plupart des
cas, de rénover des pieces usées ou endommagées, tout en conservant leurs propriétés d’usage

[6].

La pulvérisation a la flamme était le premier procédé de pulvérisation thermique développé ; a
la base, des brileurs oxyacétyléniques utilisent, comme combustible principal, l'acétyléne
associ¢ a l'oxygene. Les températures générées de la combustion sont autour de 2873K
(2600°C) et les particules projetées atteignent des vitesses de 1’ordre de 200-300 m/s. De plus,
la projection a la flamme a un avantage économique intéressant en raison de son faible cofit, de
la simplicité de sa mise en ceuvre et de la possibilité¢ de travailler sur des pieces de grandes
dimensions. Parmi les alliages déposés, les revétements d’alliages de nickel sont souvent
utilisés pour des applications diverses : barriere thermique sur les composants de turbines,
protection contre la corrosion de tubes de chaudiéres, ainsi que de nombreuses autres
applications nécessitant des surfaces résistantes a l'usure, aux températures ¢élevées et a la
corrosion [22-28]; ils sont également utilisés en raison de leur faible densité, de leur
température de fusion élevée, ainsi que de leur bonne compatibilité avec le substrat ,
permettant d’assurer de ce fait de bonnes propriétés mécaniques [10].Ainsi, le choix de ce
revétement vise a améliorer la résistance a l'usure des pieces mécaniques rénovées pour leurs
donner une réutilisation, malgré une dégradation premiere en service. Par ailleurs, des études
antérieures [29-31] ont montré que les alliages a base de nickel présentent d’excellentes
propriétés tribologiques. Cependant, la technique de projection a la flamme présente plusieurs
inconvénients par rapport aux méthodes HVOF et APS, en particulier une microstructure
granulométrique grossicre et une porosité élevée [32]. Certains procédés technologiques sont
utilisés pour améliorer les caractéristiques de revétements par projection thermique et son



applicabilité dans des conditions d’emploi séveres, telles que : le traitement électromagnétique
[33], le traitement au laser [34], le frittage par plasma-étincelle (SPS) [35], et le traitement
thermique sous vide ou gaz inerte [36] ; le traitement thermique sous gaz inerte apparait moins
couteux que les autre traitements; de plus, il stabilise la structure du revétement, diminue les
contraintes résiduelles, augmente la force de liaison entre les couches déposées en accélérant la
formation des couches de diffusion aux interfaces, et réduit la porosité du revétement [37-40].

De ce fait, ce travail vise deux objectifs, qui sont :

1- L’¢laboration d’un revétement d’alliage a base de Nickel sur un substrat en acier
(Z200C12) par le procédé¢ de projection thermique a la flaimme dans le but
d’améliorer le comportement a I’usure et a la corrosion.

2- L’¢étude de I'influence d’un traitement thermique a 500°C, a des temps de maintien
de 2h, 4h, et 8h, sur I’évolution de la microstructure, la microdureté, I’adhérence
et la résistance a la corrosion et a I'usure du revétement d’alliage a base de Nickel.

La microstructure, la distribution des éléments chimiques, et la composition des phases du
revétement obtenu par le procédé de projection thermique a la flamme oxyacétylénique ont
¢€té caractérisées par microscopie €lectronique a balayage MEB, EDS, cartographie aux rayons
X et par diffraction des rayons X (DRX) , avec une étude comparative des comportements
mécaniques, et électrochimiques entre le substrat et le revétement d’alliage a base de Nickel
d’une part et d’autre part entre le revétement base Nickel non traité (tel que pulvérisé) et les
revétement traités thermiquement a 500°C pour des différents maintien 2h, 4h et 8h.

Cette these est structurée en une introduction générale, suivie de trois chapitres : le premier
chapitre est consacré a une revue bibliographique concernant 1’élaboration des dépdts par la
technique de projection thermique et les différents procédés utilisées dans cette technique, son
principe et la construction des dépdts obtenus, des travaux antérieurs relatifs aux revétements
d’alliages a base de Nickel obtenus par projection thermique, ainsi que les différents post-
traitements apres la projection pour I’amélioration de leurs comportement vis-a-vis de 'usure
et la corrosion . Le deuxieme chapitre présente la méthode et les conditions d’¢laboration
du revétement, les différentes techniques d’analyses ; microscope électronique a balayage,
analyse dispersive en énergie, diffraction des rayons X pour les caractérisations structurales et
microstructurales, propriétés mécaniques, propriétés tribologiques et propriétés
¢lectrochimiques .Dans le troisieme chapitre sont exposés les résultats de I’étude et leur
interprétation ; des conclusions spécifiques sont présentées apres chaque étape d’investigation.
Enfin, une conclusion générale, résume I’essentiel des résultats obtenus dans le cadre de ce
travail.
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Chapitre I : Etude Bibliographique

I.1 Elaboration des dépdts par projection thermique
L.1.1 Généralité

C’est en 1917 que Schoope et Guenther ont développé la technique de la projection
thermique pour I’¢laboration des dépots métalliques de Zinc, en utilisant une flamme
oxyacétylénique comme source de chaleur. Toutefois, I'impact technologique de cette
technique a commencé a se manifester seulement a partir de la deuxieme moitié du XXeéme
siecle avec le développement de l'industrie aérospatiale, durant la deuxiéme guerre mondiale ;
ce qui a entrainé un perfectionnement de cette technique, puis I’apparition de technologies plus
évoluées comme le D.-GUNTM et la projection plasma en utilisant un arc €lectrique.

En 1962, des ¢tudes techniques ont été intensifiées sur la projection thermique, et en
1973 une nouvelle technique de projection thermique par plasma sous un vide partiel a été
développée. De grands progres ont été réalisés avec le développement des techniques HVOF
(High Velocity Oxyfuel Flame) et HVAF (High Velocity Air-fuel Flame) pour des applications
industrielles, notamment dans les secteurs de l'aérospatiale, I'aéronautique, 1’industrie militaire,
I'énergie, la pétrochimie, la sidérurgie, le textile, I'agriculture et la médecine durant la décennie
1980- 1990.

I.1.2 Principe des techniques de projection thermiques

Les méthodes de revétement par projection thermique sont basées sur le principe de
dépots de matériaux métalliques , de céramiques ou de cermets sous forme de poudre, fil ou
baguettes sur des substrats métalliques, apres avoir été chauffés au préalable a des températures
proches ou supérieures a la température de fusion, grace a une source de chaleur (flamme, arc
¢lectrique, plasma) . Ensuite, le produit de fusion est accéléré par un flux de gaz a haute
température et a grande vitesse vers un substrat ou les gouttelettes se déforment et/ou
s'aplatissent sous I’'impact et génerent des lamelles appelées "splats". L'empilement de ces
lamelles sur plusieurs couches forme un revétement, comme le montre /a figure I.1.
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Figure 1.1. Principe de la projection thermique [41]
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Les procédés de la projection thermique peuvent étre différenciés par la source d’énergie
utilisée ; la figure 1.2 montre les différentes techniques utilisées pour la réalisation de
revétements :

- la flamme oxyacétylénique ;

- latorche flamme a grande vitesse, (HVOF ou HVAF) ;

- la torche a détonation (D-GunTM) ;

- Tarc électrique ;

- latorche a plasma ;

- Darc transféré (PTA).

Dans ce travail, c’est la technique de projection par flamme oxyacétylénique qui a été utilisée
pour I’élaboration de dépdts d’alliage de Nickel ; une présentation détaillée est donnée ci-
dessous.

Projection

thermique
Projection par Projection Projection par
combustion par plasma arc électrique

l } a lair
Flamme Flamme . )
Cordon-fil poudre alar Sous vide
HVOF HVOF Sous atmosphére
Fil Poudre controlée
Torche a
détonation

Figure 1.2. Classification des technologies de projection thermique.

I.1.3 Les procédés

Les procédés de projection thermique sont devenus largement utilisés pour la réalisation
de revétements contre l'usure, la corrosion, la chaleur (revétement de barriére thermique). Le
choix du procédé dépend beaucoup du cofit de réalisation et des propriétés attendues de 'usage
du revétement ; ces propriétés dépendent de la nature du matériau de revétement, de sa forme
initiale, et de I'ensemble des parameétres du procédé.

Dans tous les équipements de pulvérisation, La partie centrale du systeme est une torche qui
convertit I'énergie, fournie sous forme chimique pour la combustion ou électrique pour les
procédés a base de plasma et d'arc, en un flux de gaz chaud.
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1.1.3.1Procédés a combustion

Ils comprennent principalement la pulvérisation a la flamme, la flamme Oxy-fuel a haute vitesse
(HVOF), la flamme air-fuel a haute vitesse (HVAF) et le pistolet a détonation (D-gun).

1.1.3.1.1 Torches a flamme

Ils travaillent a la pression atmosphérique en utilisant principalement des mélanges
d'oxy-acétylene atteignant des températures de combustion d’environ 3000 °C, et par
conséquent, les températures des particules projetées ne dépassent pas les 2000 °C. Les
matériaux pulvérisés sont introduits axialement dans le chalumeau soit sous forme de poudre,
soit sous forme de fils, de tiges ou de cordons, figure I.3. A la sortie de la torche, la vitesse des
flammes est inférieure a 100 m/s et celle des particules a l'impact atteint environ 50 m/s. Les
matériaux pulvérisés sont principalement des métaux, des alliages ou des polymeres. De
nombreux matériaux, tres faciles a pulvériser, sont disponibles dans le commerce. De méme
que des alliages auto-fusibles de Nickel ou de Cobalt, contenant des ¢léments chimiques de
petite taille tels que le bore et/ ou le silicium, et chargés éventuellement en carbures ; ces
matériaux restent les plus utilisés. Pendant la pulvérisation, le revétement et le substrat doivent
étre refroidis. Aprés le dépot, le revétement est réchauffé¢ a 1200 °C pour améliorer son
adhérence, et sa microstructure [42] .En général, les revétements pulvérisés a la flamme
présentent une porosité élevée (> 10 %), une faible adhérence (< 30MPa) et une teneur en oxyde
comprise entre 6 et 12 % ; l'efficacité du dépdt est d'environ 50 %. Le débit de particules est
compris entre 3 et 7 kg/h. Lorsque le matériau de revétement se présente sous forme de (a) fil
métallique ductile, fourré avec une céramique ou un matériau non ductile, (b) de tige ou de
corde pour la céramique, un jet de gaz comprimé est utilis¢ pour atomiser la pointe fondue ;
dans ce cas, le niveau de bruit du processus n’est pas négligeable. La vitesse des particules
devient environ 150 m/s. Cependant, pour les poudres, la variété des matériaux a pulvériser est
plus grande. Par ailleurs, des fils d'alliages auto-fondants [43] peuvent étre pulvérisés ; par
comparaison avec les poudres : (a) les oxydes générés au cours du processus de pulvérisation
ont une teneur de 4 a 8% environ, moins importante que celle des poudres ; (b) une efficacité
du dépdt environ 70 % celle des poudres ; (c) le débit de matiere varie de 5 a 15 kg/h ; (d)
'adhérence du revétement est 1égerement meilleure ; (e) la porosité est similaire, a I'exception
des matériaux céramiques plus poreux qui présentent, en contrepartie, une excellente résistance
a l'usure et a la corrosion ; en général, ces revé€tements sont justement utilisés contre I'usure la
corrosion.
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Substrat

Figurel.3.Schéma illustre le principe d’un pistolet flamme-poudre.

-Génération de la flamme oxyacétylénique

L’¢évolution de la température de la flamme, obtenue avec différents combustibles et pour divers
rapports combustible/oxygene, est présentée dans la figure 1.4. L’acétyléne est utilis¢é pour
I'¢laboration de dépdts métalliques, céramiques et cermets, a cause des hautes températures
générées ; le propane, le propyléne et le methylacétyléne sont utilisés, plutot, pour I’élaboration
des dépdts polymériques et de matériaux a bas point de fusion. Le choix du gaz combustible
dans le procédé de projection thermique par flamme se fait d’aprés son pouvoir calorifique, la
vitesse de propagation de la flamme et la température maximale a atteindre.
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Figure 1.4 .Températures de flamme de combustion obtenue avec différents combustibles
mélangés avec de I’oxygene [44].

La combustion totale de I'acétylene avec l'oxygeéne s’effectue en deux étapes. Dans la
premicre étape, une réaction incompleéte se produit entre des quantités molaires presque égales
d’acétyleéne et d'oxygene, en formant le monoxyde du carbone et I'hydrogene, selon la réaction
de I’Equation I. 1. L’enthalpie de la réaction est égale a 8,714 kl/kg, elle est partiellement
responsable de I’efficacité énergétique.

2C:HxA+ 20 —— > 4CO +2Hx Il

Sachant que la température d'inflammation de I’acétyléne dans ’oxygene est de 300 °C,
un apport de chaleur externe est nécessaire pour initier la réaction ; une étincelle produite par
un arc électrique ou par le frottement entre deux corps permet d’initier la combustion
oxyacétylénique. Le résultat de cette interaction produit une flamme constituée de trois zones :

-La premiere zone présente le mélange des gaz. Elle a ’aspect d’un dard conique éblouissant,
produit par les premicres réactions de combustion du mélange physique du combustible et de
Ioxygene, Figure I-5.

- La deuxieme zone est une zone primaire ou flamme primaire, elle est caractérisée par un dard
de couleur bleue, produit par la réaction de combustion ; la température s’approche de 3200 °C
et constitue la plus haute température des particules projetées.

-La troisiéme zone est la zone froide ou se produit une flamme secondaire en présence de
dioxyde de carbone et de la vapeur d'eau, selon la réaction spontanée de /’équation 1. 2.
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4CO+2H2+30; ———» 4CO+2H0 12
Quand la flamme s'¢loigne de la buse du pistolet, La température diminue a cause de la faible

concentration d’hydrogene, nécessaire a la réaction de /’équation 1.2, par conséquent, la chaleur
produite diminue aussi, comme le montre la figure 1.5.
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Figure L.5. Distribution de la température dans chaque zone d’une flamme oxyacétylénique
[44].

1.1.3.1.2 La flamme supersonique (HVOF)

Le procédé d'oxy-combustible a haute vitesse (HVOF) est considéré comme une
technologie polyvalente, il a été adopté par de nombreuses industries en raison de sa flexibilité,
sa rentabilité et la bonne qualité du revétement produit.

Le principe de la technique (HVOF) est caractérisé par deux particularités ; la premiere :
un processus de déflagration qui se produit dans un volume confiné, et la deuxiéme : ’expulsion
des gaz a travers un divergent de type Laval, (figure 1.6). Pour le procédé appelé HVAF (High
Velocity Air Fuel) deux types de mélanges sont utilisés, gazeux (oxygene hydrogene/propane
et propyléne/gaz naturel) et liquide (air comprimé — kérosene). La réaction de réduction de ces
gaz provoque une forte expansion. Le mélange gazeux résultant se propage a une vitesse
sonique dans la tuyere et passe au-dela dans le divergent et le jet externe. La vitesse
hypersonique de la flamme raccourcit le temps d'interaction entre la poudre et la flamme, et son
atténuation en direction du substrat limite la décomposition du revétement et la croissance des
grains qui le composent. En raison de la vitesse d'impact élevée des particules, le revétement
présente une force d'adhérence de l'ordre de 70-90 MP, une cohésion des spalts, une
microstructure uniforme, une haute densité et une faible porosité, généralement inférieure a 2%
[45-47]. Le niveau de puissance des canons HVOF, travaillant aux gaz, est d'environ 100-
120kW, alors qu'il peut atteindre 300 kW pour les canons travaillant avec des liquides.
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Globalement, ce procédé, qui fonctionne principalement avec des métaux, des alliages et bien
réussi pour des applications de cermets, a des rendements de dépot de 70% environ pour les
débits de poudre allant jusqu'a 7,2 kg/h et 12 kg/h, respectivement pour les canons a gaz et a
combustible liquide. Cependant, ce processus est plutdt bruyant, poussiéreux avec de grandes
quantités de gaz réactifs. Les principales applications des revétements sont la protection contre
l'abrasion, le frottement sous faible charge et la protection contre la corrosion.

(1) Air comprimé, (2) combustible, (3) Oxygene, (4) Poudre, (5) chambre de combustion,
(6) Buse, (7) Flamme, (8) dépot et (9) Substrat.

Figurel.6 .Schéma de principe de la projection HVOF

1.1.3.1.3 Détonation gun (D-Gun)

Le procédé D-Gun (détonation gun) est schématisé sur la figure 1.7 ; le canon est
constitu¢ d’un tube de diameétre 21 & 25 mm et d’une longueur d’environ 1 m, fermée a une
extrémité ou le mélange de l'acétyléne et 'oxygene génere une détonation dont les parametres
sont ajustés par I’ajout d’azote. L’onde de choc créée par le mélange explosif, hautement
comprimé, provoque une pression de 2 MPa environ qui propulse les particules de poudre a
I’extérieur du milieu. Des vitesses de plus de 2000 m/s sont atteintes. Contrairement au
dispositif a flamme et HVOF, ou I’alimentation de 'intérieur du canon par les gaz et la poudre
se fait en continu, dans le procédé D- Gun elle se fait par des cycles répétés a des fréquences de
34100 Hz.

Les revétements obtenus sont caractérisés par un faible taux de porosité (moins de 1%)
et une trés bonne adhérence (80Mpa), leur épaisseur ne dépasse pas 300um. La teneur en
oxygene est comprise entre 0,1% et 0,5 %. L'efficacité du dépot est d'environ 90 %, pour des
débits de poudre de 1 a 2 kg/h. Les matériaux fréquemment utilisés sont des poudres de métaux,
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des alliages, des cermets, des carbures de tungsténe et de chrome avec des liants nickel ou
cobalt ; certains oxydes peuvent étre pulvérisés aussi, néanmoins la taille des particules ne doit
pas excéder 20 um. Les principales applications de cette technique sont la protection contre
’'usure et la corrosion dans le domaine de I’aéronautique et de la sidérurgie.

Poudre Allumeur

@<«— Substrat

Azote Oxygéne Buse

Acetyléne

Figure 1.7. Schéma de principe du fonctionnement d’un canon a détonation.

1.1.3.2 Procédés a plasma

Ils comportent la projection par torche a plasma, a l'arc €lectrique, et I’arc transféré (PTA -
plasma transfered arc).

1.1.3.2.1 Torches a plasma

Ce procédé génere un jet de plasma par I'ionisation partielle d'un gaz plasmagene
circulant en continu, chauffé par conversion grace a un arc électrique frappant entre une cathode
au tungsteéne thorié et une anode concentrique qui joue également le role de buse, figure 1.8. La
cathode a le plus souvent une forme de baton a extrémité conique pour les niveaux de puissance
d'arc inférieurs a 60-80 kW. Les torches a plasma fonctionnent avec les gaz Ar, Ar-H>, Ar-He,
Ar-He-Hz, Nz et les mélanges de N>-Ha , elles donnent des températures supérieures a 8000 K,
allant méme a 14000K, et des vitesses comprises entre 500 et 2800 m/s a la sortie de la buse.
La plupart des applications utilisent des matiéres premicre sous forme de poudres, cependant,
certaines d’elles ont utilisé récemment des liquides sous forme de suspensions ou de solutions.
La figure I .9 illustre les températures et vitesses moyennes des particules obtenues avec les
différents procédés de pulvérisation.

La plupart des torches a plasma ont une cathode ; leur puissance électrique varie de 30
a 90 kW. Pour des puissances électriques comprises entre 40 et 50 kW, le débit d'alimentation
en poudre est compris entre 3 et 6 kg/h et le rendement de dépdt est de 50 % environ. Alors que
pour les torches a plasma de grande puissance (250 kW), les débits de poudre peuvent atteindre
15-20 kg/h. Les torches tricathodes sont apparues plus récemment sur le marché avec une
puissance électrique variant de 60 a 100 kW. En général, la porosité des revétements obtenus

10
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varie de 3 a 8 %, la teneur en oxygeéne des revétements métalliques ou d’alliages est comprise
entre 1 et 5 % et leur adhérence est supérieure a 50 MPa. Les procédés de projection au plasma
sont principalement utilisés pour pulvériser des oxydes de céramiques. Ainsi, la projection des
matériaux réfractaires est généralement réalisée par le mélange de gaz Ar-H2.

Cette technique permet la réalisation d’implants médicaux, des revétements sur des
conducteurs électriques et isolants, comme barriéres thermiques,
applications contre le frottement, 1’'usure, I’oxydation et la corrosion.

Gaz

plasmagéne 4

Source de courant

Isolation

Cathode

conting Anode

N\

1>

!

Poudre+ Gaz porteur

;‘ Plasma d’arc

et des dépdts pour des

Dépdt —

Substrat—e

Figure I.8. Schéma illustrant le principe d’une torche a plasma d’arc.
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Figure 1.9. Températures et vitesses des particules obtenues dans différents procédés de
pulvérisation thermique, telles que mesurées pour les matériaux a haute densité. La barre
indique la tendance observée des récentes développements (AS : Projection de poudre a la
flamme, FS : Projection a la flamme métallique, PS : Projection au plasma d'air, VPS :

Projection au plasma sous vide, C.S. : Pulvérisation a froid). [48]
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1.1.3.2.2 L’arc électrique

Au lieu d'utiliser des électrodes solides, le procédé utilise des fils fourrés — des fils
ductiles, ou a enveloppe ductile, remplis d'un matériau non ductile ou céramique. L'arc se
produit entre deux fils conducteurs, constituant une cathode et une anode. Il est maintenu par
une avancée continue durant laquelle les extrémités des fils sont fragmentées en gouttelettes de
quelques dizaines de microns de diamétre ; un gaz atomisant est soufflé dans I’arc pour projeter
les particules en dehors, figure 1.10.Ce gaz est généralement de l'air comprimé. Toutefois un
gaz non oxydant, comme l'azote ou l'argon, est parfois utilisé. Toutes les particules qui sortent
des fils ductiles sont enticrement fondues, leur vitesse d'impact avec le substrat peut atteindre
120 m/s. Les températures €levées des gouttelettes produisent des zones de diffusion entre les
couches déposées successivement.

Le courant maximum de I’arc peut varier de 200 a 1500 A, il caractérise les différents
pistolets de pulvérisation a l'arc. Ce procédé a des débits de pulvérisation plus ¢levés deS a 30
kg/h par rapport aux autres procédés et son efficacité de dépot est de 80 % environ ; il est le
plus économique pour les matériaux sous forme de fils ou de fils fourrés. La teneur en oxydes
dans le revétement dépend fortement du matériau pulvérisé et du gaz d'atomisation ; pour les
revétements en aluminium, par exemple, elle en général de 25 % plus ¢€levée. L'utilisation de
l'azote a la place de I’air peut la réduire, mais le processus devient couteux pour un débit
supérieur a Im*/mn environ. Les revétements obtenus par cette technique peuvent étre utilisés
contre l'abrasion et le frottement sous faible charge, de méme, contre la corrosion
atmosphérique et marine et pour des applications €lectriques.

Dépot
Fil \
, é l Jet de particules
_g'——_ Ein, fondues et atomisées
Courant— 4 /
T
1 Tube de contact Substrat

Ga.? d atom_1sa't10n Guide-fil
(Air comprimé)

Figure.l.10. Schéma présente le dispositif de projection a I’arc €léctrique .

1.1.3.2.3 Plasma a P’arc transféré (PTA : plasma transfered arc)

La particularité de ce procédé est que le substrat sert en méme temps d’électrode-Anode.
Techniquement c’est une combinaison du procédé de soudage et de la projection thermique.
Dans ce cas, le substrat doit étre un conducteur électrique. Ainsi L'arc établi provoque une
fusion locale du substrat ; et les particules, chauffées dans le plasma de la colonne sont
transférées par I’arc qui les fixent sur les zones fondues du substrat. Cette caractéristique permet

12
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d'obtenir une excellente liaison revétement-substrat, et des densités de revétements tres élevées.
La matiere premiere est, soit des fils, soit des poudres de cent micrométres de diametre moyen.
Les métaux, les alliages et les cermets peuvent étre pulvérisés aussi.

Les canons du PTA se distinguent par un courant d'arc variant de 200 a 600 A au maximum.
Le débit de poudre peut étre de 18 kg/h ou méme plus avec des dispositifs PTA de grande
puissance.

1.1.4 Construction des dépots

Les revétements par projection thermique sont formés par I'impact des gouttelettes
fondues ou semi-fondues sur le substrat, suite a une déformation et une solidification rapide des
couches qui s’empilent successivement. La structure formée est de type lamellaire [49-50], elle
renferme en général des défauts : (a) des pores, de forme souvent globulaire, générés pendant
la réalisation du dépot ; (b) des oxydes dans la zone de contact entre les lamelles et le substrat,
et (c¢) des fissures formées pendant la relaxation des contraintes résiduelles. Les fissures
apparaissent sous forme de microfissures a I'intérieur des éclaboussures et de macrofissures
intra-éclaboussures, en particulier aux interfaces, tentant d’initier des pores interconnectés.

Par ailleurs, les mécanismes d’étalement et de solidification des gouttelettes dépendent
de leur viscosité, de leur énergie cinétique et thermique ; et de la mouillabilité avec le substrat.
La nature de ce dernier, son état de surface et sa température sont déterminants aussi [S1-53].
La figure I.11 illustre schématiquement la structure d'un revétement en croissance, ¢laboré par
projection thermique.

’ porosité
oxydes

particule
non fondue

substrat

Figure 1.11. Coupe d’un dépdt en croissance ¢élaboré par projection thermique [54].
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Figure L.12. (a) Revétement d'acier inoxydable (304L) déposé par projection de plasma d'air
sur un substrat d'acier a faible teneur en carbone (1040), (b) Revétement Y-PSZ (8 % en poids)
déposé par projection de plasma d'air sur un super alliage [56].

1.1.4.1 Formation de la porosité

Les pores, appelés souvent globulaires, se forment lors de la solidification ; il s’agit de
trous €troits non remplies complétement, qui se situent entre des spalts ; ils génerent un réseau
tridimensionnel de pores interconnectés anisotropes ; la configuration tridimensionnelle des
pores provient d’un écrasement insuffisant des particules ainsi que de ’emprisonnement du
gaz ; I’'irrégularité des pores est caus€e par un contact imparfait des particules. Ces zones de
contact entre spalts-substrat et entre les couches déposées successivement déterminent les
propriétés du revétement [63].

Les microfissures inter lamellaires résultent d’un mauvais mouillage entre le substrat et
les lamelles et entre les lamelles elles-mémes. Alors que les macro-fissures sont souvent dues
a la relaxation des contraintes résiduelles, elles passent par des splats, en particulier a leurs
interfaces, et tendent donc a provoquer des porosités interconnectées. Selon le matériau utilisé
et le procédé de pulvérisation, la porosité totale varie généralement entre 0,5 et 15 %. [56]

S.Deshpande et al. Ont étudiés les microstructures des revétements de I’alliage Ni-Al 5% en
poids par différentes techniques, a savoir : la pulvérisation par plasma d’air (APS), la
pulvérisation par arc métallique et la pulvérisation d’oxy-carburant a grande vitesse (HVOF).
Il s’avere que la pulvérisation a plasma d’air et a I’arc ¢électrique donnent des dépdts tres poreux
avec de nombreux pores interlamellaires, alors que ceux, réalisés par la technique HVOF, sont
trés denses. Des images métallographiques de revétements obtenues par les  techniques
respectives sont montrées sur de la figure. 1.13,1a porosité et les oxydes apparaissent sous forme
des zones sombres [64]
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©

Fig.1.13 . Images (SEM) en coupe transversale de revétements d’alliage Ni- Al 5% en poids,
obtenus par (a) pulvérisation par plasma d’air (APS), (b) pulvérisation par arc métallique, et (c)
pulvérisation (HVOF).

1.1.4.2 Contraintes résiduelles

Durant le processus d’¢laboration de revétement par projection, les contraintes
résiduelles résultent d’un changement de volume spécifique des particules projetées, suite au
passage rapide de la température de fusion a la température du substrat (refroidissement
primaire). Ces contraintes sont appelées contraintes de trempe ou contraintes intrinseques. De
plus, au contact avec le substrat, ’énergie échangée entre les particules et le substrat entraine
un deuxiéme type de contraintes qui sont dues a la différence des coefticients de dilatation
thermique du revétement et du substrat (refroidissement secondaire). Enfin, les vitesses de
refroidissement différentes du revétement et du substrat induisent des contraintes résiduelles.

1.1.4.3 Adhérence

L'adhérence du revétement sur le substrat est un parametre important de fiabilité et de
performance du systéme revétement/substrat. Elle peut étre assurée par des mécanismes de
diffusion, de réactions chimiques, de forces électrostatiques, et surtout par un accrochage
mécanique de la matiere projetée en fusion sur le substrat. Pratiquement, cette adhésion
mécanique est une propriété complexe qui dépend du processus de projection thermique, de
I'épaisseur du revétement, et de la rugosité de I’interface ; peuvent aussi influer sur l'adhérence
les contraintes résiduelles dans le revétement [26, 64].

Par ailleurs, I’accrochage mécanique du dépdt dépend de la morphologie de particules,
du contact entre les lamelles et surtout de la rugosité du substrat. De la, un traitement préalable
pour créer une surface de forte rugosité s’avere indispensable afin d’assurer un accrochage
maximal du dépdt sur le substrat. Ce dernier est généralement dégraissé a I’aide de solvants non
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chlorés (acétone et éthanol) puis sablé¢ a I’alumine de type corindon ; sa température semble
aussi influencer ’accrochage mécanique et, par conséquence, ’adhérence du dépot. En effet,
des travaux antérieurs ont montré que ’augmentation de la température du substrat conduit a
un meilleur mouillage, donc a une meilleure adhérence du dépot [65]. En outre, les contraintes
résiduelles (de nature compressives) produites pendant la pulvérisation entrainent également
une forte adhérence du revétement, ainsi qu'une augmentation de sa ténacité et de sa dureté.

1.2 Revétements en alliages a base de Nickel

Les revétements en alliage a base de nickel sont réalisés sur les surfaces des picces
industrielles dans le but d’une réutilisation performante contre l'usure et/ou la corrosion. Ils sont
¢galement utilisés en remplacement de revétements de chrome dur, dangereux pour la santé
humaine et nocif pour l'environnement [66]. Plusieurs études sur les propriétés tribologiques et

chimiques de ces revétements sont rapportées dans la littérature scientifique ; a titre
d’exemples :

Des revétements a base de Nickel pulvérisés a la flamme sur un acier a faible teneur en
carbone, améliore la résistance a I’'usure par glissement a sec presque 10 fois que celui-ci. [67].
D.Yung et al, ont été évalués le comportement tribologiques des revétements durs a base de
Nickel renforcés de cermets TiC-Ni et ZrC-Ni €laborés par le procédé de soudage a ’arc avec
transfert de plasma, par un test d’abrasion cyclique a haute température utilisant le G65 avec de
la silice fluide et un chauffage de I’inducteur jusqu’a 700°C. Ils ont montré que pour la matrice
renforcée en TiC-Ni et ZrC-Ni, la résistance a 1'usure augmente régulierement avec
I’augmentation des températures. Cela est principalement di a la formation d’oxyde fournir une
couche de protection contre I’'usure par abrasion [68]. H, Skulev et al. Ont étudié la résistance
a I'usure des revétements a base de Nickel projetés au plasma, sur deux types de substrats,
I’acier et la fonte. Alors, ils ont trouvé que la base de substrat pour la pulvérisation a une
influence sur la composition chimique de la phase de revétement [69].

Hesam Rezvani Sichani et al. ont étudiés la résistance a la corrosion d’un revétement
intermétallique (Ni-Ti-Al), €élaboré par le procédé de projection thermique par plasma sur
substrat en acier (AISI 1045) dans un milieu a 3.5% NaCl. Ils ont trouvées que la performance
de la corrosion du substrat est améliorée par le revétement Ni-Ti-Al [9]. Aussi, une poudre
d’alliage Ni-20Cr déposée sur un acier de chaudiere SA16, par le procéd¢ de pulvérisation a
froid améliore le comportement a la corrosion de celui-ci dans un environnement de sel fondu
a 900°C. [70]

A partir de cette synthése bibliographique, on peut conclure que les revétements
d’alliage a base de Nickel, sont souvent utilisés en raison de leurs propriétés mécaniques,
chimiques, structurales et la stabilité thermique.

1.3 Traitements thermiques post- projection

Les revétements produits par projection thermique présentent généralement de
nombreux défauts, porosité, fissures, contraintes résiduelles et une faible adhérence ; les raisons
sont liées au procédé, a la nature du matériau a déposer, et au refroidissement rapide qui suit sa
pulvérisation. Par conséquent, quand le revétement est utilis¢é dans des environnements
agressifs, des agents corrosifs peuvent s’infiltrer dans le revétement et causer une dégradation
de celui-ci. Pour pallier cette dégradation, différents post-traitements tels que le traitement par
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laser, le pressage isostatique a chaud (HIP), le frittage par plasma d'étincelle (SPS) et les
traitements thermique sous vide ou sous gaz inerte sont préconisés. Aussi ces post-traitements
sont envisagés dans le but d’amélioration de la microstructure pour des applications
tribologique.

I.3.1 Traitement thermique sous vide ou gaz inerte

Les traitements thermiques sous gaz inerte sont des opérations qui consistent a faire
varier la température en fonction du temps. Les conditions et les parameétres opératoires des
traitements sont déterminés en fonction de la nature du revétement et de ses conditions
d’utilisation.

De maniere générale, un traitement thermique sous vide ou gaz inerte est souvent privilégié
pour I’amélioration de la qualité du revétement projeté thermiquement pour des applications
chimiques et tribologiques avec un faible coft. Il présente plusieurs avantages, a savoir :

1- Accélérer la formation des couches de diffusion aux interfaces. Cuong et al ont étudié
I’effet du traitement thermique a 550°C sur I’évolution microstructurale et la variation
de la microdureté. Les observations microstructurales montrent la formation des couches
de diffusion a I’interface revé€tement / substrat. [71]

2- Améliorer la cohésion entre les spalts et augmenter la micro dureté ce qui limite 1’usure
du dépot. [71-73]

3- Eliminer les contraintes résiduelles, stabiliser la structure du revétement, et améliorer la
liaison entre les couches du revétement.

4- Diminuer la porosité du revétement, ce qui minimise la diffusion des agents agressifs et
préserve l'interface revétement/substrat [74]

1.3.2 Frittage par plasma d'étincelles (SPS)

Parfois, le traitement thermique sous un gaz inerte n’est pas suffisant pour améliorer
les propriétés des revétements projeté thermiquement, et dans ce cas la technique de
traitement thermique de frittage par plasma d’étincelle est appliquée.

Un plasma d'étincelle est généré par un courant électrique a haute pulsation ; la décharge
produit, en traversant une poudre, un état de fusion local momentané pouvant atteindre des
températures de dix mille degrés. Au cours de ce processus (SPS), les surfaces des particules
en contact s’agglomerent les unes aux autres en formant un col caractéristique a un assemblage
par frittage.

En raison de ses caractéristiques uniques, le SPS peut également étre utilis¢é comme une
méthode de traitement thermique pour ;

-Consolider un compact homogéne et de haute qualité grace au chauffage uniforme, a la
purification de la surface et a I'activation réalisée par la dispersion des points d'étincelle, comme
I’exemple d’une poudre composite nanocristalline de type WC-6.29Co préparée par
décomposition thermique par pulvérisation, ensuite cette derniere est consolidée par frittage par
plasma d’étincelles (SPS), et aussi pour fabriquer divers types de matériaux, par exemple
Tiz SiC, , Al; O3 , AIN, ZrO, , WC-10Co, et TiO, , etc. [75]
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- Densifier les matériaux poreux dans le but d’amélioration de la microdureté et la force
d’adhérence. B. Pataras et al ont rapporté que La force d'adhérence et la microdureté des
revétements de zircone stabilisée a la magnésie apres le traitement SPS a été multipliée par trois
par rapport au revétement tels que pulvérisés. [76]

1.3.3 Pressage isostatique a chaud (HIP)

C’est une application de post-traitement qui consiste a placer des lots d'échantillons
enrobés a l'intérieur d'un four qui est contenu dans une cuve sous pression. Les échantillons
enrobés sont normalement encapsulés afin d'éviter les fissures de surface qui peuvent entraver
les conditions imposées par HIP. Cette mesure de sécurité limite la forme et la taille des
échantillons [77].

L’effet de ce genre de post-traitement sur les revétements projetés thermiquement est
mené dans la littérature. Des revétements de cermet WC-NiCrBSi pressés isostatiquement a
chaud (HIP ed) a des températures de 850 a 1200 °C, ou il a été démontré que les deux
températures amélioraient de maniere significative la résistance a l'usure par glissement des
couples d'essai [78] S. Stewart, et al ont investigué 1’influence du post-traitement, le pressage
isostatique a chaud (HIP ing) sur les performances des revétements (WC-12% Co) obtenus par
projection thermique, notamment la résistance a la fatigue de contact par roulement (RCF). Ils
ont trouvé que la microstructure des revétements projetés thermiquement est considérablement
améliorée par densification des micro-vides entre les pores a des températures élevées de
HIPing. Aussi, une diffusion produite a I’interface substrat/ revétement, en formant une couche
de 50um d’épaisseur, permis d’une amélioration significative des performances de la RCF. [79]

1.3.4 Traitement de refusion au laser

La refusion au laser offre un processus de chauffage plus controlé que les autres
procédés de post-traitement : 'utilisation d’une large gamme de densité spectrale permet
d’obtenir des profils de température précis a des endroits choisis et a des profondeurs différentes
dans le revétement. Pendant le processus de refusion au laser, trois facteurs sont a prendre en
considération pour contrdler la densité linéaire de I'énergie ; Il s’agit de la durée de I’impulsion,
la vitesse du spot de balayage et la densité d'énergie. La durée de chaque cycle de traitement
laser (d= 1/f) est calculée a partir de la fréquence choisie (f).

Ce post - traitement améliore les propriétés microstructurale, mécaniques et chimiques
des revétements projetée thermiquement sans affecter les propriétés et les dimensions du
substrat. J.Tuominen et al ont rapporté que les revétements a haute teneur en chrome et nickel-
chrome obtenues par la projection thermique HVOF possedent une meilleure résistance a la
corrosion apres la refusion au laser ; cela est principalement di a la formation d’une couche
d’oxyde dense permettant de réduire la pénétration des sels fondus a travers la surface revétu et
aussi a I’homogénéisation complete de la structure pulvérisé [80].

D’autres chercheurs ont étudiée 1’effet de ce traitement sur I’évolution microstructurales
et le comportement mécaniques des revétements d’alliage a base de Nickels produits par deux
techniques de projection thermique : la pulvérisation a la flamme et la projection HVOF. Les
résultats obtenus montrent que ce post-traitement augmente la dureté et densifier la
microstructure favorable pour des applications tribologiques et chimiques. De plus, une
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augmentation remarquable de la force d’adhérence presque 10 fois par rapport aux revétements
non traité thermiquement. [74].

1.4 Caractérisations mécaniques des dépots

Les propriétés mécaniques du revétement dépendent de I’hétérogénéité, la porosité, la
rugosité et le réseau de fissures qu’il peut renfermer ; elles sont principalement influencées par
les conditions opératoires du procédé de projection [81]. L'essai d'indentation instrumenté est
utilisé pour déterminer une grande variété de parametres tels que la dureté [7,8] [83,84], le
module d’¢lasticité [83] [84], la résistance a I'indentation [9] [85], les propriétés de traction [10]
[86] , le comportement a la fatigue et au fluage [11] [87], et la résistance a l'indentation
interfaciale [12] [88] dans le cas de I’adhésion d'un revétement épais. De plus, les matériaux
peuvent étre étudiés a multi-échelles, de la macro a la nano indentation. Par exemple, la nano
indentation est surtout utilisée pour étudier les propriétés mécaniques d'une particule, d'une
phase locale ou d'un film trés mince, tandis que la micro indentation peut donner des propriétés
mécaniques a une échelle intermédiaire, alors que la macro-indentation peut étre utilisée pour
une caractérisation globale d'un matériau, puisque le matériau peut étre considéré comme
homogene sous ce type d’indentation.

1.4 .1 Mesure de la dureté

La dureté des dépdts, élaborés par projection thermique, dépend principalement de la
microstructure, la composition chimique des phases, la morphologie des lamelles et les aires de
contact réelles entre-elles. En grande partie, ces propriétés sont liées aux conditions
d’¢laboration des dépots. La signification de la dureté, I’échelle et les unités utilisées changent
en fonction des méthodes de mesures ; il n’existe pas une description universelle, ou assez
précise de la dureté, qui spécifie et inclut toutes les caractéristiques des matériaux. Ainsi, celles-
ci, sont classées en deux catégories : I’indentation statique et la rayure. L’indentation statique
est la méthode la plus utilisée et la mieux adaptée, car elle utilise différents types d’indenteurs
(Vickers, Knoop, Berkovich et Rockwell), sous différentes conditions [89]. L’indentation
statique consiste a faire pénétrer, pendant un temps donné, un indenteur en diamant ou en acier
sous une charge (P) dans une surface plane d’un échantillon ; ’empreinte produite par
I’indenteur de forme spécifique (pyramide, cone ou sphere) correspondant a la géométrique de
sa forme. Le rapport de la_charge P sur la surface de cette empreinte permet de définir la dureté
du matériau. En fonction de I'indenteur utilisé, le paramétre qui permet le calcul est, soit la
mesure de la diagonale d’une empreinte résiduelle (équation I) soit une profondeur (h) en
fonction de la charge (équation 2). Dans tous les cas, la micro dureté est une propriété
significative qui donne une indication de la résistance a l'usure abrasive [90]. Ainsi La dureté
des dépots dépend de la nature du gaz de projection [33] [91] En outre, elle est_fortement
influencée par la présence de pores et/ou de fissures et de la rugosité de la surface du revétement
[34] [92].
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a-L’essai de dureté Vickers

L’essai de dureté Vickers, doté d’un indenteur pyramidal a base carré (figl. /4), est le
plus utilisé pour la mesure de la dureté des revétements projetés thermiquement. Toutefois cet
essai peut étre délicat, dans le cas par exemple, de revétements poreux ou composites, une
décohésion de splats pendant 1’indentation peut fausser la mesure [93].

La dureté Vickers peut étre calculée en utilisant /’équation 1.3 :

1854.4P
V=——"" "

= 1.3

HV s’exprime en [GPa] dans le systéme international (SI), P est la charge [N] et d est la
longueur moyenne des deux diagonales de I’empreinte produites par 1’indentation [pum].

Direction d'application
de la charge

Figure 1.14 . Géométrie de I’indenteur Vickers [94].

b-Calcul de la dureté a partir de la fonction charge (P) — profondeur (h)

Le comportement d’un matériau pendant I’indentation peut étre déterminée par la
relation entre la charge appliquée (P) et la profondeur de pénétration de I’indenteur dans la zone
d’essai (/7). Cette relation est connue sous la dénomination « courbe caractéristique P-7 », elle
est obtenue en deux étapes : (a) application de la charge (étape de charge) ; (b) et enlévement
de la charge (étape de décharge) (figurel. 15). Généralement, la réponse d’un matériau pendant
la charge comprend une déformation élastique et une déformation plastique qui obéit a la loi de
Kich équation 1.4 [94].

P = Kh? .4
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P - la charge ; # — la pénétration, mesurée depuis la surface ; k — une constante qui dépend de
la géométrie de I’indenteur et des propriétés mécaniques du matériau.
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Figure I.15. Courbe P-h pendant un cycle complet de charge et décharge [94].

1.4 .2 Adhérence et test de rayure (scratch test)

L’adhérence des revétements au substrat dépend de son état de surface, rugosité,
nettoyage, dégraissage et ¢limination des résidus de sablage. Ces opérations effectuées
favorisent un bon contact entre les lamelles étalées et le substrat. Plusieurs mécanismes tels que
la diffusion, les réactions chimiques, les forces électrostatiques, et I’accrochage mécanique
peuvent intervenir lors de ’adhérence du dépdt. Toutefois trois types de liaisons sont a la base
de ’adhérence. [91]

I-I’accrochage mécanique,
2- les liaisons chimiques,
3- les liaisons métalliques.

I1 est évident que la qualité d'un revétement est dans une large mesure déterminée par la
qualité de son adhérence au substrat et de la cohésion entre les spalts, c'est-a-dire la force
d'adhérence/cohésion ; la force d'adhérence détermine principalement la qualité du revétement,
tandis que la cohésion et I’adhérence assure un bon comportement a 'usure [95].

Pour mesurer l'adhérence de couches minces sur divers types de substrat, le test de
rayure (scratch test) est l'un des tests les plus utilisé depuis de nombreuses années. [96]. 11
consiste a rayer la surface d’un substrat revétu avec une pointe en diamant, type Rockwell,
soumise a une_charge perpendiculaire a cette surface et se déplacant parallelement a elle.
(Figure 1.16). La charge correspondant au début de la fissuration, I'écaillage et la délamination
du dépdt est nommée charge critique Lc. L’analyse qualitative de la résistance mécanique du
revétement peut €tre réalisée a partir de I'intensité de I’émission acoustique et de la force
normale appliquée au moment de la rupture. Des informations complémentaires sur la taille, la
nature et la répartition des fissures sont obtenues par I’examen visuel (microscope optique) de
la rayure.
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Force normale Fn
l Diépectenr d Ermission
Ecaillage Painte diamart / L
P . e >
h

Revétement

Force tangentelle F

Eubsirad

Deplacement de 'échaniillon

Figure.l.16. Schéma de principe du test de la rayure (scratch-test).

Certains auteurs [97] proposent de caractériser 'adhérence des revétements par la mesure de la
contrainte moyenne o , qui est égale a la charge critique Lc rapportée a la surface projetée de
la rayure, équation 1.5

_4Lc L5
G_nd .

Avec

d : largeur de la rayure,
Lc : charge critique.

Rickerby et al. [98,99] Préferent utiliser la force critique de frottement « F » pour caractériser
I'adhérence des dépdts. Cette force critique est égale a la charge critique multipliée par le
coefficient de frottement du couple diamant/revétement et reliée a I'énergie d'adhésion substrat-
revétement (W) par ’expression 1.6 :

1

A
F= 7,/215rW /e 1.6

Avec

A, : Surface de la section de la rayure,

V. : Coefficient de poisson du revétement,
E:: module d'¢lasticité du revétement,

e : épaisseur de revétement.

Par conséquent, le test de la rayure permet de déterminer 1’énergie d’adhésion W ainsi que les
constantes ¢élastiques du revétement et de la surface de rayure fig.1.17
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Figure. 1.17 .Détermination de 1’énergie d’adhésion par la méthode du scratch test [100].

Mis a part les parametres de projection de revétements, la charge critique Lc dépend
aussi de facteurs caractéristiques du dépot et du substrat, et des conditions d'essai, qui sont
[98] :

Parametres relatifs au dépot et au substrat ; - Propriétés du substrat : dureté, ténacité,
ductilité, et module d’¢lasticité ;- Propriétés du dépdt : dureté, ténacité, ductilite,
module d'élasticité, et contraintes résiduelles ;-Coefficient de frottement ;- Etat de
surface et environnement.

Parametres relatifs aux conditions d'essai ;- Rayon de l'indentateur ;-Vitesse de
montée en charge ;-Vitesse de déplacement de 1'indentateur ;-Usure de 1l'indentateur ;-
Facteurs machine.

L.5 Etude Tribologique

La tribologie, est une science qui étudie le frottement, l'usure et la lubrification de mise
en contact de surfaces. Au début du vingtieme siecle, la tribologie s’appuyait sur I’étude des
volumes, avec une domination des concepts de la mécanique permettant d’établir des lois de
comportement. Au milieu du vingtiéme siecle, la tribologie s’est tournée vers I’étude des
surfaces grace aux concepts de la physique des surfaces, introduites par F. Bowden et D. Tabor
[101] , deux surfaces évoluent dans un milieu ambiant et peuvent étre séparés partiellement ou
enticrement par un film intercalaire appelé troisieme corps. Il est introduit dans le contact, par
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un entrainement cinématique (lubrifiants solides ou liquides) ou bien par formation in situ
(particules détachées). Dans un systéme tribologique, le troisiéme corps [102] est un agent qui
transmet la charge (ou portance) d’un corps a un autre et s’accommode en s’écoulant (débit)
d’une fagon dissipative (frottement).

1.5.1 Généralités sur les surfaces

La surface d’un corps se caractérise, en plus de sa géométrie, par I’ensemble de ses
propriétés mécaniques et physico-chimiques. Elle correspond & une discontinuité dans
I’aménagement périodique des atomes, par comparaison au volume. Dans le cas de contact de
deux surfaces, on parle d’interface solide-solide, solide-liquide, solide-gaz. L’état de surface
comprend deux états différents, qui sont :

- L’état physico-chimique (nature, structure, texture des couches superficielles) ;
- L’état géométrique (ensemble des écarts géométriques de la surface réelle par rapport a
la surface géométrique idéale).

Des défauts géométriques de différentes échelles (macroscopiques et microscopiques)
introduisent aussi des surfaces. En réalité, le terme surface représente une couche d’épaisseur
comprise entre 10 2 et 10 ® mm dont la composition chimique et les propriétés mécaniques
peuvent étre trés différentes de celles en volume. Par conséquent, la surface peut €tre recouverte
de films contaminants (gaz adsorbés, produits organiques), d’oxydes ; elle peut étre dans un
¢tat écroui dans le cas de métaux et alliages. La présence de ces écrans modifie le comportement
tribologique des corps en contact.

i Ecrans

Massif

Figurel.18. Vue théorique en coupe d’une surface [103]

Une surface est donc I’endroit le plus perturbé d’une piece, comme Iillustre la
(Figurel 18) ; la vue théorique en coupe d’une surface présente quatre zones différentes : - zone
(1)- Un film de contamination (0,3 & 3 nm) constitués de couches absorbées ; - zone (2)- Un
film d’oxydes (1 a 10 um) ; -zone (3)- une zone mécaniquement perturbée (1 a 50 pum) de
structure écrouie ou structure de couche de diffusion ; - zone (4) - matériau massif partant de
100 um. Lorsque I'usure est limitée a ’enlevement de films de la surface, elle est appelée «
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usure douce ». Ces écrans détruits peuvent E&tres reconstitués par réactivité avec
I’environnement. Lorsque 1'usure s’étend au massif, elle est appelée usure « destructrice » ou «
sévere ».

I.5.2 Le concept du troisiéme corps

Un systéme tribologique se définit comme un systéme mécanique, formé de deux
matériaux antagonistes en contact, animés de mouvements relatifs. La dégradation des surfaces
provoque une émission de débris avec perte de masse, de cotes, de forme, et s'accompagne de
transformations physiques et chimiques de celles-ci. Si les débris sont piégés dans le contact,
le contact a deux corps devient un contact a trois corps. Les définitions des premiers corps, et
des débits constituant le troisiéme corps ont été introduites par Descartes et Berthier [104].

Les premiers corps : Ce sont les matériaux qui limitent le contact. Ils interviennent par leur
géométrie et leurs propriétés ; les sollicitations transmises par la charge et le déplacement (force
normale et déplacement imposé¢), conduisent a des déformations qui forment les zones
¢lémentaires de contact ; sur une profondeur de quelques nanomeétres a une cinquantaine de
micrometres, les lers corps réagissent a ces sollicitations par deux comportements :

- Transformations Tribologiques Superficielles (TTS). Elles se traduisent par un changement
de phases ou de structures qui conduit par fragmentation au détachement de particules de taille
¢lémentaire, comprise entre le nanomeétre et quelques micrometres.

- La fissuration.

Troisieme corps : 11 s’agit évidemment du volume de maticre présent entre les premiers corps,
constitué de films superficiels (molécules absorbées, films d’oxydes...) et de particules issues
du mécanisme (frottement) ; il est le produit d’usure. Cet opérateur sépare les premiers corps,
et transmet la charge de 'un a I’autre tout en s’accommodant la majeure partie des cas a la
différence de vitesse. Les travaux de ZAMB et al [102] montrent que I’accommodation du
troisiéme corps aux vitesses s’effectue par déformation de son épaisseur et le glissement sur les
parois et le long de front de rupture.

Le 3éme corps est dit artificiel lorsqu’il est apporté dans le contact comme lubrifiant solide ou
fluide. Il est naturel lorsqu’il est issu de 1'un ou des deux premiers corps ; sa constitution
implique une période de formation par détachement de particules des corps en contact ; son
débit dans un contact ¢lémentaire a deux dimensions est dit interne, en opposition au débit
externe, associé au troisieme corps introduit artificiel dans le contact. (figurel.19).
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Figurel.19 .Circuit tribologique pour un contact ¢lémentaire [103].

1.5.3 L’usure et le frottement

Les caractéristiques tribologiques de deux corps solides en contact sont principalement
définies par le frottement et l'usure produits dans certaines conditions. Le frottement est la
résistance au mouvement par glissement ou roulement de I’un par rapport a I’autre. Il est défini
par une force tangentielle statique Fs d’initiation du mouvement et une autre cinétique Fx pour
le perpétuer avec la condition Fs > Fi. Il est a noter que le frottement est une réponse du systéme
tribologique. Les mécanismes a base de la friction dans les systémes microscopiques sont a
différents degrés : (1) 1'adhésion, (2) les interactions mécaniques des aspérités de surface, (3) le
labourage d'une surface par les aspérités de l'autre, (4) la déformation et/ou la fracture des
couches de surface telles que les oxydes, et (5) la déformation plastique locale provoquée par
le troisiéme corps [90]. Ces mécanismes sont illustrées par la (figure 1.20).
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Figure 1.20. Les mécanismes, a 1’échelle microscopique, générant la friction ; (a) Adhésion,
(b) Labourage, (c)Déformation et fracture des oxydes, et (d) Particule d'usure piégée [90].

Le coefficient de frottement

Les lois fondamentales, qui régissent le frottement des corps solides, ont été proposées
par Coulomb sur la base des hypothéses suivantes [105,106]

-Le frottement dynamique doit étre inférieur au frottement statique ;

-Le frottement est indépendant de la vitesse de glissement ;

-La force de frottement est proportionnelle a la charge appliquée ;

-La force de frottement est indépendante de 1'aire de contact.

-Le frottement est caractérisé par le coefficient de frottement (u), qui est le rapport de la force
de frottement (Fy) sur la force normale appliquée (Fy).
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Le frottement est caractérisé par le coefficient de frottement (u), qui est le rapport de la force
de frottement (F) sur la force normale appliquée (Fy). (Equation 1.7)

M= Fx L7

Plusieurs aspects sont soumis au frottement : mécanique (effort tangentiel en sens inverse du
déplacement) ; géométrique (pertes de cotes) ; et énergétique (perte de puissance, qui se traduit
par une diminution du rendement).

L’usure est une conséquence du frottement, c’est une perte de matiere progressive de la surface
d’un corps par suite d’un mouvement relatif de corps en contact (fig.l.21) ; il est un phénomene
complexe qui généré¢ de nombreux processus mécaniques, physiques et chimiques.

Contacts reels

Figurel.21 .Deux corps solides en contact.

1.5.4 Les Principaux types d’usure

L'usure est un ensemble de phénomenes complexes et difficiles a interpréter. Les
propriétés de surface d’un matériau telles que la dureté, la résistance, la ductilité, I'écrouissage,
etc. sont des paramétres trés importants pour la résistance a l'usure. Néanmoins d'autres facteurs
comme I’état de finition, la lubrification, la charge, la vitesse, la corrosion, la température sont
tous aussi importants. Il existe quatre principaux types d’usure responsables de I’endommagent
des surfaces : 'usure par abrasion, adhésion, fatigue, et réactions tribochimiques.

1.5.4.1 Usure par abrasion

L’usure abrasive est caractérisée par le déplacement de matiere, produite par des
particules ou des protubérances dures ; les particules peuvent se trouver encastrées dans 1'une
des deux surfaces, dans ce cas, ['usure est dite a deux corps .Par contre, lorsqu’elles sont entre
les deux surfaces en mouvement relatif, il s’agit alors d’usure a trois corps.
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Figure 1.22. Schéma représentant une usure abrasive.

L'usure par abrasion a deux corps (figure 1.22. (a)) se transforme trés souvent en abrasion a trois
corps (figure 1.22(b)), car les débris d'usure arrachés agissent alors comme un abrasif entre les
deux surfaces. Il est connu que les matériaux solides durs ont un taux d'usure abrasive plus lent
que les matériaux souples.

Lors de I'usure abrasive par contact glissant, outre le processus de coupe, de nombreux autres
mécanismes sont impliqués, a savoir : la fracture, la fatigue par rayure ou labourage répétitif et
le détachement de particules. Ces mécanismes sont schématisés sur la (figurel.23).

—— ¢~ Direction d'abrasion « Direction d'abrasion
(a) Coupure (b) Fracture
¢ Direction d'abrasion —— - Direction d'abrasion

Déf;rmation répéltive w
détaché

dans les grains subséquents
(c) Fatigue par labourage cyclique (d) Détachement des particules

Figurel.23 .Mécanismes d’usure abrasive glissante [94]

29



Chapitre I : Etude Bibliographique

Un durcissement de la surface par déformation importante peut se produire, di a une particule
ou débris d’usure (figl.24). Ce phénomene est présent principalement dans les matériaux
métalliques.

— 4 {
/ Déformation

T T o 7 [ prastique

Figure 1.24. Déformation plastique sur la sous surface par effet de coupure d’une surface da a
une particule ou un débris d’usure. [94]

Au contraire, pour les matériaux fragiles, le mécanisme d’usure abrasive par contact glissant
est principalement caractéris€¢ par une fracture et le détachement de particules (figl.23 (b) et
(d)), dont la liaison entre les grains est relativement faible, cas des matériaux céramiques.

1.5.4.2 Usure par adhésion

L'usure adhésive est produite par la formation et le cisaillement ultérieur des jonctions
soudées entre deux surfaces de glissement en contact intime (figurel.25). Les surfaces qui sont
maintenues a distance par des films lubrifiants, des films d'oxyde, etc. réduisent la tendance a
I'adhésion. Les jonctions peuvent étre : (a) mécaniques : par enchassement des aspérités ;
(b) électriques : par transfert d’électrons a travers I’interface ; (¢) chimique ou physique : par
absorption ; (d) thermochimique : par diffusion atomique a travers I’interface.La charge, la
vitesse de glissement relative, les propriétés des surfaces, la température et I’environnement
sont des parametres influents I'usure adhésive.

d—

—

Figurel.25. Schéma représentant une usure adhésive.
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1.5.4.3 Usure par fatigue

L’endommagement des surfaces par fatigue de contact se manifeste lorsque les couches
superficielles sont soumises a des contraintes répétées ou alternées qui conduisent a I’amorcgage
des fissures. Ces sollicitations peuvent é&tre d’origine mécanique ou thermique. Les
dégradations apparaissent sous forme de piqares, fissures, €caillage et s’accompagnent de
modifications structurales (figl.26). Les avaries par fatigue ou petits débattements se rattachent
a ce type de mécanisme. [107].D’une maniére générale, 'usure par fatigue est produite par
contact glissant entre une surface plane et une sphere [108].

Roulement pur Roulement avec glissement

Figure 1.26 .Schéma représentant mécanisme d'usure par fatigue [107].

1.5.4.4 Usure par réactions tribochimiques

Ce type d’usure résulte de réactions chimiques sous contraintes mécaniques, en présence
d’agent corrosif dans le milieu. Trois phénoménes peuvent intervenir : la réactivité chimique
entre les surfaces, avec le milieu environnant et physico-chimique avec les débris. Suite a la
triboxydation, des oxydes réactionnels peuvent tre créés suivants 1’état structural superficiel
et environnemental. D’autres types d'usure sont susceptibles d’exister a cause de I'‘érosion, le
choc, l'usure par fracturation (usure rapide), etc. Le comportement tribologique dépend des
caractéristiques mécaniques et structurales des deux matériaux en contact et de la nature des
sollicitations.

1.5.5 Evaluation de ’usure

L’évaluation quantitative de [’usure, ainsi que les lois génériques associées, est faite en
¢tablissant des modeles par une approche énergétique, mécanique, et mathématique. Ces
approches sont plutdét phénoménologiques, a I’image du modéle d’Archard [109] qui définit
’usure par la relation suivante (équation 1.8) :

Ka.d.P
W= ———

1.8
HB
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Ou,

W- le volume d’usure exprimé en mm? ;

Ka-une constante mesurée expérimentalement ;

d- la distance parcourue pendant le glissement (m) ;

P- la charge normale appliquée (N) ;
HB-la dureté du matériau (Gpa).

Le rapport P/ HB introduit une grandeur qui fait intervenir I’effet de structure. La simplicité¢ de
ce modele traduit également ses limitations. Par exemple, Ka peut varier dans un rapport 100
pour un méme couple de matériaux, testé dans des conditions de charge et de vitesse différentes.
Ces dernieres décennies, des lois basées sur les mécanismes d’endommagement ont été
développées ; elles englobent les mécanismes de dislocations, les effets de fatigue, le
cisaillement par rupture, etc.

1.6 Etude électrochimique

1.6.1 Généralité sur la corrosion

La corrosion est le résultat d’un processus d’oxydo-réduction de la surface d’un
matériau avec le milieu environnant. Sa réactivité en fonction du temps est estimée a travers
I’établissement des courbes de densit¢ de courant - potentiel. La corrosion génére des
modifications de la composition du métal et de son environnement. Par conséquent, elle détruit
I’équivalent environ de 3 a 5 % du produit intérieur brut. Parmi les différentes techniques de
lutte contre ce phénomene, les revétements sur les métaux et alliages ; I’efficacité des dépots
dépend principalement de la microstructure, de pores ouverts et de fissures interlamellaires
existantes par lesquelles des agents corrosifs peuvent pénétrer jusqu’au substrat et produire une
corrosion galvanique entre deux phases ou constituants du dépot lui-méme. Les espaces entre
les lamelles sont également a I’origine de corrosion caverneuse. Le colmatage d'un dépot poreux
peut diminuer significativement le risque de corrosion galvanique et générale. [91 (III)].

1.6.2 Techniques électrochimiques

L'é¢tude des processus ¢lectrochimiques nécessite 1'utilisation des techniques
¢lectrochimiques ; d’un point de vue phénoménologique, la caractérisation de I’adsorption est
possible par le suivi du potentiel en circuit ouvert, indiquant la modification de I’interface entre
un métal et son environnement. L’aspect quantitatif est étudi¢ par I'utilisation de courbes
potentiodynamiques, de spectroscopie d’impédance électrochimique, etc. Elles permettent de
déterminer les vitesses de réaction, le potentiel et le courant de corrosion, la résistance a la
polarisation, et les valeurs de parametres physiques décrivant 1’état du systéme (capacité de la
double-couche, résistance de transfert de charge, ...). Les méthodes électrochimiques sont
classées en deux types : stationnaires et transitoires.
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1.6.2.1 Techniques stationnaires

Les techniques stationnaires étudient les systémes se trouvant dans un état quasi-
statique ; elles prennent en compte tous les couples redox dans la solution.

1.6.2.1.1 Potentiel en circuit ouvert E= f(t)

Egalement désigné par potentiel d’abandon ou libre. Cette technique simple apporte des
informations préliminaires sur la corrosion et la passivation se déroulant a ’interface métal /
¢lectrolyte. Elle permet d’indiquer le temps nécessaire a I’établissement d’un régime
stationnaire indispensable aux mesures potentiodynamiques ou d’impédance électrochimique.
La valeur du potentiel a I’équilibre est le potentiel de corrosion.

1.6.2.1.2 Les courbes de polarisation

Les courbes potentiostatiques E=f(I) ou galvanostatiques I=f(E) permettent d’estimer la
vitesse de corrosion et d’appréhender la formation du film de passivation. Un métal, prolongé
dans un milieu quelconque, tend a se polariser €lectriquement avec création d’une double
couche ¢lectrochimique assimilable a un condensateur électrique. Au bout d’un temps
suffisamment long, un régime stationnaire s’établi, et I’électrode métallique prend par rapport
a la solution un potentiel, appelé potentiel de corrosion (Ecorr).

Le tracé des courbes de polarisation permet de connaitre la cinétique globale de la corrosion
qui se compose de différentes réactions ¢lémentaires (transfert de charge, transport de matiere,
adsorption des especes sur 1’électrode...). L’extrapolation des droites de Tafel anodiques et
cathodiques (figurel.27) permet de mesurer le potentiel et la densité de courant de corrosion.

Log 1 A Droites de Tafel

Cathodique Anodique

>
E E

(=1

Figurel.27. Courbes de polarisation en coordonnées semi-logarithmiques présentant les
droites de Tafel.

Toutefois, ces techniques stationnaires restent insuffisantes pour caractériser des mécanismes
complexes mettant en jeu plusieurs étapes réactionnelles et ayant des cinétiques spécifiques.
Alors, I'utilisation des techniques transitoires est nécessaire.

1.6.2.2 Techniques transitoires
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Les différentes méthodes transitoires se différencient les unes des autres par la forme du
signal utilisé : une impulsion, un balayage ou une modulation ; la Spectroscopie d'Tmpédance
Electrochimique (SIE) est une technique d'analyse puissante, largement répandue dans I’étude
de la corrosion .Elle est utilisée aussi dans différents secteurs de recherche tels que le génie
¢lectrique, I’électrochimie, la micro-¢lectronique et I’industrie pharmaceutique. Elle consiste a
imposer, a un point de fonctionnement stationnaire, une perturbation sinusoidale AE de faible
amplitude notée AE et de pulsation o = 2nf ( rad.s™) ; le potentiel imposé a I’électrode est égal
a E(t) = E + AE avec AE = |AE| exp (jot). Il en résulte alors un courant sinusoidal Al de méme
pulsation ®, superposé au courant stationnaire I, tel que I(t) = I + Al avec Al = IAIl exp j (ot -
¢), ¢ correspondant au déphasage du courant alternatif par rapport au potentiel (Figurel.28).
[110].

I A Courbe | = f(5)/

/
loy——v—r—3%—F——TF—%——ft———rs #
J
i N . = i i - # |

= el ' -
Eo P

Figurel.28 .Schéma d'un systéme ¢lectrochimique non linéaire soumis a une perturbation
sinusoidale. [111]

L’objectif de I’analyse d’un spectre d’impédance est d’associer a la fréquence sur le
diagramme de Nyquist ou de Bode des grandeurs physiques représentatives du phénomene.
Cela peut se faire par une modélisation du spectre en proposant un circuit électrique équivalent
(CEE), composé d’un certain nombre d’¢léments simples : R, la résistance; Zc = —j/cw, la

capacité ; Z; = jLw ; inductance.
L’avantage de cette technique, par rapport aux précédentes, est de différencier les divers
phénoménes ¢lémentaires en fonction de leur fréquence caractéristique. Les phénomeénes

rapides (transfert de charge) sont sollicités dans le domaine de hautes fréquences, tandis que les
phénomenes lents (diffusion, adsorption....) se manifestent a basses fréquences.
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1.6.2.3 Représentation traditionnelles des données

Généralement, il existe deux modes de représentation des diagrammes d’impédance
¢lectrochimiques. Dans le plan complexe de Nyquist, des coordonnées cartésiennes peuvent
étres tracés, en plagant les valeurs Zr(w) en abscisse et -Zi(w) en ordonnée. Il est nécessaire
d’utiliser des repéres orthonormés pour cette représentation, sans quoi les diagrammes
sont déformés et I'interprétation peut étre faussée .Une autre représentation classique pour
visualiser les diagrammes est la représentation de Bode ; dans ce cas, le module de I'impédance
|Z| et le déphasage ¢ sont tracés en fonction de la fréquence. Ces deux représentations sont
complémentaires ; celle de Nyquist permet de voir les différentes boucles et droites du
diagramme mais masque les résultats a hautes fréquences alors que la représentation de Bode
offre une vision complete du domaine de fréquence, tout en étant moins expressive pour
identifier certains phénomenes caractéristiques.

D’autres représentations des diagrammes d’impédance électrochimique sont possibles ; ci-
dessous celle donnée par Orazem et al. (figure 1.29).
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(a) Diagrammes d’impédance dans le plan complexe de Nyquist
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(b) Diagrammes d’impédance en représentation de Bode.

Figure 1.29. Diagrammes d’impédance ¢électrochimique présentée par Orazem et al. [112]
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1.6.2.4 Utilisation des schémas des circuits électriques équivalents

La construction d’un circuit électrique équivalent raméne a modéliser les différents
processus se déroulant a I’interface électrode/électrolyte. Chacun des composants, branchés en
série ou en parallele, représente un phénomeéne physique particulier. Ces circuits sont ajuster
les diagrammes expérimentaux afin d’extraire les valeurs des parameétres mis en jeu dans le
systeme étudié. Plusieurs modeles de circuits équivalents sont fréquemment utilisées. Le plus
simple est constitué¢ d’une résistance d’électrolyte Re branchée en série avec une capacité
interfaciale, Co ou un CPE (Qq , a), si le comportement est non idéal (fig. 1.30(a)et (b)).Ce
circuit sert a modéliser le comportement d’électrodes bloquantes, c’est-a-dire que 1’¢électrode
est placée dans des conditions telles qu’il ne se produit pas de réaction faradique. Selon le type
d’échantillon, cette capacité peut étre une capacité de double couche, de film d’oxyde. Dans un
cas idéal, le coefficient a vaut 1 et la modélisation physique se traduit par un condensateur plan.
Lorsqu’il y a une réaction faradique avec diffusion, le modele devient plus complexe (fig.
1.30(c)).C’est une évolution du modele de I’électrode bloquante ou une résistance Ry traduisant
le transfert de charge est branchée en parallele avec la capacité de la double couche. Par contre,
dans le cas de la diffusion, il faut ajouter en série avec la résistance de transfert de charge une
impédance de Warburg W (figurel.30(d)).Ce circuit est connu sous le nom de modele de
Randles. Le choix du type d’impédance de Warburg se fait en fonction des conditions
expérimentales.Ici, un premier groupe de composants est associ¢ aux caractéristiques du film
avec Rpore (résistance de pore) et Cr (capacité de film), et un second traduit les processus se
déroulant a I'interface métal/peinture (R et Cqc cités précédemment).Il existe bien d’autres
types de circuits équivalents, chacun d’entre eux décrivant un systéme particulier. La maniére
dont est branché chaque composant ainsi que I’ordre de leur apparition sont importants, a la
fois pour le calcul de I'impédance et pour la lisibilit¢ du mode¢le.

ﬁwvw " ANNAE-
W JW\} wwij "
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Rpore
Cde

Figure 1.30. Schémas de circuits électriques équivalents fréquemment rencontrés : (a) électrode
bloquante idéalement polarisable, b) électrode bloquante avec comportement CPE, c) électrode
avec réaction faradique sans controle diffusionnel, d) modele de Randles et ) modéle du film
de peinture.
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Introduction

Dans ce chapitre, nous présentons en premier lieu les matériaux (poudre et substrat)
utilisés dans le cadre de cette étude, la technique d’élaboration des dépdts ( pistolet de
projection ) avec les paramétres expérimentaux ainsi que les techniques d’investigation qui
nous ont permis de procéder a la caractérisation microstructurale, mécanique et
¢lectrochimiques a la fois du substrat et des dépdts.

De nombreuses techniques de caractérisation ont été utilisées, on cite la mesure de densité des
pores, la microscopie optique et électronique a balayage (MEB), la microdureté, les tests
d’usure, scratch-test, profilométrie optique, et la diffraction des rayons X (XRD).

II.1 Matériaux

L’objectif de cette étude est de déposer un revétement a partir d’une poudre d’alliage
métallique a base de Nickel (Proxon 21021) de la société Castolin Eutectique, sur un substrat
Z200C12(X210Cr12) afin de lui conférer une meilleure résistance a la corrosion et a I’usure.

Il a été procédé a des traitements thermiques des dépdts a 500°C pour des temps de maintien de
2, 4 et 8 heures pour voir leurs effets sur le comportement a la corrosion et a 'usure.

I1.1.1 Substrat

Le substrat utilis¢é est un acier fortement allié Z200C12(X210Cr12) de forme
cylindrique de diametre 55 mm et d'épaisseur 4 mm ; dont la composition chimique (% en
poids) est indiquée dans tableau II.1.

Element | Fe | C Cr Mn Si P S Ni Mo Al Vv

Wt.% Bal | 1.70 | 11.83 | 0.301 | 0.380 | 0.020 | 0.025 | 0.191 | 0.024 | 0.021 | 0.028

Tableau II.1. Composition chimique de I’acier X210Cr12.

Préparation des échantillons

Avant de procéder a la projection thermique flamme-poudre, les échantillons ont subi
au préalable un usinage par fraisage pour rendre la surface rugueuse (Ra= 30.82 um) (fig.11.1),
et donner un état de surface favorisant ’adhérence. (Figure I1.2). Les surfaces a recharger
doivent étre propres et exemptes de graisses, un nettoyage a été effectué par un solvant chimique

PFINDER 890.
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X Profile

Ra— 30.82 pm

Figure II.1. Profil caractéristique de la rugosité superficielle du substrat apres 1'usinage.

Figure I1.2. La surface de I’acier Z200C12 apres 1’usinage

I1.1.2 Matériau d’apport

La mati¢re premiere destinée au revétement est une poudre, commercialisée par la
compagnie Castolin Eutectic sous ’appellation Proxon 21021 (P21), de composition chimique
(5.80 % Al, % 5.60 Mo, Ni Bal.), de densité¢ 2.7g/cm’, et une taille de particules variant de
20.216 a 143.461um. La figure I1.3 montre limage typique au microscope électronique a
balayage (SME) de la poudre projetée thermiquement (P21) [7]. Il est constaté que la poudre (p
21) a une morphologie angulaire aves tailles différentes et irrégulicres des particules. La
distribution granulométrique est déterminée par un diffractometre laser Mastersizer 2000
(Malvern Instruments Ltd, UK) (fig I1.4).
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Figure I1.3. Images MEB (contraste topographique) de la poudre d’alliage a base de Nickel
avec différents grossissement ; (a) X200, (b) X400.

Figure I1.4. Diffractométre laser Mastersizer 2000.

I1.1.3 Dispositif de projection par flamme Oxyacétylénique « flamme-poudre »

Le dispositif utilisé pour I'¢laboration du revétement est un pistolet a oxygene-acétylene,
modele CastoDyn DS8000 (fig 11.5). La projection thermique est appliquée a 1’aide d’un
systéme de projection oxyacélyténique « flamme-poudre ». La poudre est injectée a ’aide d’un
gaz porteur (air) dans la flamme. Les particules chauffées sont propulsées sur le substrat pour
former un revétement dense (fig/l.6).Les conditions opératoires de la projection thermique sont
donnés dans le tableau II. 2 selon le manuel de la compagnie Castolin Eutectic.
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Poudre
d’apport

La torche utilisée
pour la projection

Fig IL.5. Dispositif expérimental de la projection a la flamme oxyacétylénique.

Fil ’ ’ =gl ’ - ’

2%
g cxe -
p &\ Accélération
e _\.\_ Source de des e Tmpact
chaleur
Poudre

Fig 11.6. Apercu simplifié le procédé de la projection thermique.

Poudre 21021
Module de projection standard SSM 10
Réglage du porte-module 3-4
Réglage de la flamme Neutre
Pression de I’air (bar) 4
Pression d’oxygene (bar) 4
Pression de 'acétylene (bar) 0.7
Distance de projection (mm) 150
vitesse de rotation (m/min) 20

Tableau II.2 .Parametres indicatifs de projection avec CastoDyn DS 8000 selon le catalogue
de la compagnie Castolin Eutectic.
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La torche CastoDyn DS 8000 sous forme de kit CDS 8000 est livré préte a ’emploi avec un
kit SF Lance et ne contient pas de Module Standard de Projection (SSM) fig I1.7.

Fig I1.7 .Torche CastoDyn DS 8000 livrée dans une valise robuste et pratique.

Technique de rechargement

Le rechargement de la piecce a ¢été effectu¢ immédiatement apreés préparation
de la surface. Le ProXon 21021 est auto-adhérent; il nous permet de s’affranchir de
la couche d'adhérence.

Les échantillons sont placés dans un mandrin a 4 mores (figure I1.8.a).Les
surfaces a recharger doivent é&tre accessibles, de maniecre a ce que l'angle de
projection de 90° puisse étre respecté, ceci est vérifi€ a laide d’un comparateur
(figure 11.8.b). Ces conditions permettent de garantir un rechargement uniforme sur
toute la surface métallique.

Figure IL.8. (a) placement de I’échantillon dans un mandrin a 4 more, (b) vérification de
I’emplacement a I’aide d’un comparateur.
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I1.2 Traitement thermique des échantillons sous gaz inerte

Compte tenu du fait que le substrat est a base de Fer (fableaull. 1), et le dépot a base de
Nickel, le choix de la température d’interdiffusion dépend de ces deux éléments chimiques. Le
Fe et le Ni ont des propriétés physiques et chimiques similaires. Les propriétés physiques du
nickel et du fer sont présentées dans le tableau ci-dessous (fableau I11.3) [113].

Fe Ni
Structure électronique [Ar] 3d64s2 [Ar] 3d84s2
Numéro atomique (Z2) 26 28
Rayon métallique (A) 1,27 1,24
Point de fusion (°C) 1535 1453
Dilatation thermique a 20 °C (10-6/°C) 12 13
Résistivité a 20 °C (10-8Qm). 10 7,8
Etat magnétique Ferromagnétique Ferromagnétique
Température de Curie (°C). 770 350
Moment magnétique (uB)/atome 2.274 0.6

Tableau I1.3. Propriétés physiques du fer et du nickel

Il est établi que la température du début d’interdiffusion des deux ¢léments chimique (le Ni et
le Fe) est de I’ordre de 500°C. [114]

On peut de ce fait prévoir qu’un recuit a 500°C pourrait conduire a la formation de composés
intermétalliques, et a la formation de nouvelles phases entre le Nickel constituant de base de
dépot et les ¢léments constitutifs de ’acier. Un schéma général de formation des nouveaux
composants est donné a la figure I1.9.

De cette interaction entre le Nickel, constituant de base de dépdt, et les éléments
chimiques du substrat, et d’apres les diagrammes d’équilibres des phases (figure 11.10,
11, 12, et 13), on peut déterminer les différents intermétalliques tels que NixFey,
AlxFey, AlxNiy et AlxCry. Susceptibles de se former.

Diffusion du Ni (dépot)

T 1 I Substrat
"Fe 'Cr

Rétrodiffusion des éléments d’addition du
Substrat.

Figure I1.9. Schéma de formation plausible des intermétalliques de type Mexmey.
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11.2 .1 Lois de Fick

Pour étudier le phénomeéne de diffusion, on fait appel aux deux lois de Fick. D’apres la
premiere loi de Fick, donnée par (/’équation I1.1), il Ya proportionnalité¢ entre le flux de
diffusion et le gradient de concentration de I’¢1ément diffusant a travers la surface du substrat
métallique dans le cas d’une diffusion monodimensionnelle sur I’axe (Ox).

acC(x,t)
ax

J(x) =-D IL.1

Dans le cas d’une diffusion en régime transitoire, on introduit la deuxieme loi de Fick
(équation II. 2) qui tient compte de la variation de flux de diffusion au cours du temps.

oc@n _ 2 poc

at  ox "\ ox 112

Dans le cas ov le coefficient de diffusion ne dépend que de la température, il suit donc une
loi de type Arrhenius donnée par (/’équation I1. 3).

D(T) = D,exp(—Q/RT) I1.3

Ov Q représente la valeur de 1’énergie d’activation en (J/mole) et T la température en Kelvin.
L’équation II. 2 se simplifie en :

aC(xt) _  9%°C(xt)
Py D P 1.4
La solution analytique de /’équation I1.4 est donnée par (/’équation I1.5) :
X
(x,t) =A+BxXx erf(w—dT) 1.5

Ov les constantes A et B dépendant des conditions initiales et aux limites du probléme de
diffusion.

La fonction erf (Z) est appelée la fonction erreur donnée par /’équation II. 6 :

erf(z) = %foz exp(—u?) du 11.6

Si on tient compte du phénomene de précipitation couplé a la diffusion, on doit faire appel a
des modeles de diffusion plus complexes.
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I1.2 .2 Diagrammes d’équilibres et formation des composés intermétalliques

Temperature °C
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Figure I1.10.Diagramme de phase binaire des alliages Ni— Fe [113-115]
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Figure I1.11.Diagramme de phase binaire des alliages Fe-Al [116].
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Figure I1.12. Diagramme de phase binaire des alliages AI-Ni [117].
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Figure I1.13. Diagramme de phase binaire des alliages Al-Cr [117].
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Le traitement thermiques des revétements a base de Nickel déposé sur I’acier Z200C12
est réalis¢ a une température de 500°C pendant des temps de maintien de 2, 4 et 8 heures dans
un four tubulaire Nabertherm mod¢le P320(figure I1.14) sous argon, suivi d'un refroidissement.

Figure I1.14. Four tubulaire Marque Nabertherm.

I1.3 Techniques d’analyses et méthodes de caractérisation
I1.3.1 Microscopie électronique a balayage

La technique de la microscopie électronique a balayage est basée sur I’interaction
¢lectrons/mati€re qui consiste en un faisceau entre en contact avec la surface a analyser, celle-
ci réagit en émettant en retour une série de particules et d’ondes (Fig. II.15. a). L interaction
n’est pas seulement surfacique, mais un volume en forme de poire situé sous le point d’impact
est également sensibilisé par la pénétration du faisceau (Fig. I1.15. b). Les particules et ondes
émises proviennent chacune d’une zone spécifique de ce volume aprés la pénétration du
faisceau.

Faliseeau d 'élecirons el enis (a] . . (b)
(énergie E ) Taiscean incident
g d'électrans

surface de lechantilon

L]
RX A By

M / ¢ élechons Auger
J‘Py eleciroms secondaires
électrons mired ffuses
échartillnm
e elochons retrod iffusis rayons ¥ caracifrisii uwes
eq  clectruns secondaires Continwum
ey Electons Anger de rayons X
\ e  elechons ransmis
C:  cathedeluminescence Flho vescenre X
By RE: rayons X

Figure I1.15. (a) Interaction électrons /matiére, (b) Zones d’intéraction faisceau d’¢lectrons/
maticére [118]
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Le MEB est constitué de deux éléments spécifiques : la colonne électronique et la
chambre d’analyse (Fig. I1.16). Aussi, il est couplé a la spectroscopie a rayons X a dispersion
d’énergie (EDS) pour la détermination de la composition élémentaire.

Un canon a électrons (filament de tungsténe) au sommet de la colonne (A) génére le faisceau
d’¢électrons, puis ce dernier est focalisé par une série de lentilles électromagnétiques (C).

La déviation du faisceau est manipulée par un systéme de balayage constitué d’un diaphragme
(D) et de deux bobines déflectrices (E). Le faisceau d’énergic E_ entre dans la chambre
d’analyse et balayage la surface de I’échantillon (H).

Les électrons issus de I’ionisation par le faisceau incident d’atomes situés immédiatement sous
la surface, sont détectés par le détecteur d’¢lectrons secondaires (G). Ces ¢€lectrons de faible
énergie (< 50ev) renseignent uniquement sur le relief de I’échantillon. Tandis que, les électrons
du faisceau incident renvoyés élastiquement par les atomes situ€¢s dans le haut du volume
d’interaction sont détectés par Le détecteur d’¢lectrons rétrodiffusés (F). Ces électrons sont de
forte énergie (E < E)).

Généralement, la technique de microscopie €lectronique a balayage nécessite de travailler sous
un vide secondaire de 10-5 a 10-6 mbar, avec une capacité de grossissement de 10 a 100 000
fois. Un avantage majeur du MEB vis-a-vis de la microscopie optique est la trés grande
profondeur de champ qui peut étre obtenue (jusqu'a quelques mm).

’ A
Yf
)\
\ B A Canon a électrons
g / s C B Faisceau d électrons
. -g ' C Lentilles électromagnetiques
E E '< D Diaphragmes
E E E Bobines de balavage
7 b F Détectewr d’électrons rétrodiffiusés
,I E G Détecteur d’'électrons secondaires
k? : ! H Surface balayee sur "échantillon
| | 1 Ecran d observation
@3 1 /1 G
a2 e
EQ- Ty
38 19
k.| S H

Figure II.16. Schéma représentant le principe de fonctionnement du MEB [119].
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Un MEB type QUANTA 250, localisé au Laboratoire d> ENSMM, Annaba figure /1.17
apermis d’observer en mode image, ¢lectrons rétrodiffusés (ESB) et électrons secondaires (SE),
la microstructure et la morphologie du revétement d’alliage a base de Nickel tel que pulvérisé
et apres les traitements thermiques  au niveau de la section transversale, ainsi que les
mécanismes d’endommagements des surfaces aprés les tests d’usures et les tests
¢lectrochimiques. La composition chimique des éléments du revétement est déterminée par
analyse dispersive d’énergie des rayons X (EDX) a partir des pics correspondants émis. La
cartographie par rayons X est ¢galement utilisée pour confirmer les résultats obtenus par EDX.

Figure I1.17. Microscope électronique a balayage type QUANTA 250.

11.3.2 Diffraction des rayons X

Afin de caractériser les phases, une analyse par diffraction des rayons X est effectuée.
Les rayons X sont des ondes électromagnétiques de longueur d'onde comprise entre 0,1A et
10A.
L’¢chantillon a analyser est placé dans un porte échantillon qui est fixé par aimantation sur le
goniometre. Il regoit un faisceau de rayons incidents provenant du tube et qui est renvoye,
apres diffraction, sur le détecteur des rayons X tournant autour de cet échantillon. Une
rotation de 0 du I’échantillon et de 20 du détecteur avec une source de RX fixe (figure 11.18)
ou bien une rotation de 0 du détecteur et de la source de RX avec un échantillon fixe. Le
diffractometre est piloté par ordinateur ou sont injectés les parametres d’analyse dans le
logiciel X pert High Score.
Si 'on considére un ensemble de plan réticulaire {hkl} équidistants de dua (distance
interréticulaire), il y a diffraction lorsque la loi de bragg est respectée, c’est-a-dire :
2 dnaSind = nA
Avec :
d (hkl) : distance réticulaire entre deux plans de méme famille.

0: Angle des rayons X incidents ou diffractés avec le plan réticulaire.

A : Longueur d’onde du faisceau incident.
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Y
Pics de diffraction

Figure I1.18. Principe d’une diffraction des
RX.

L'évolution des phases composant le revétement avant et apres traitement thermique est
caractérisée par diffraction des rayons X (XRD) ; toutes les expériences sont effectuées sur un
diffractometre X'Pert PRO PANalytical de l'université de Bejaia (figure I11.19) avec un
rayonnement Cu Ka (A=0.154 nm) fonctionnant avec un pas d’avancement de 0.04°, un temps
de comptage de 40s par pas, sous un angle de diffraction (20) entre 20° et 120°.

Figurell.19. Photographie d’un diffractométre X pert Pro PANalytical.

I1.3.3 Profilométrie optique

Le principe du profilometre optique repose sur I'interférometre de Michelson (Figure
11.20). Un faisceau lumineux passe par un objectif qui le focalise sur la surface de I’échantillon.
Au sein de 'objectif, il est séparé par une lame semi-réfléchissante. D’un coté, le faisceau de
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référence se réfléchi sur un miroir de référence fixe ; de 'autre coté, le faisceau de mesure se
réfléchi sur I’échantillon observé. Celui-ci se translate suivant I’axe d’incidence du faisceau de
mesure. Ainsi chaque hauteur de I’échantillon passe dans le plan focal de I'objectif. La
recombinaison des deux faisceaux crée des franges d’interférences lumineuses, claires 1a ou les
deux faisceaux sont en phase, et sombres dans le cas contraire.

L’écart de hauteur sur la surface de I’échantillon entre deux franges claires vaut le quart de la
longueur d’onde du faisceau lumineux. Un logiciel fait la corrélation entre le glissement des
franges lors du déplacement de la table porte-échantillons et la hauteur connue de cette table
porte-échantillons. Le résultat est un relevé topographique de la surface de 1’échantillon.

Source de huniére
menochromatique

A

CCD Camera
7 S

.
Lo s Spasrat e |

“Echarilion f i

‘ |
Objectif Mirau Transductenr piezo-
Slectrique
\f Echanhllon
(e
Flatne de translaton XY

Figure I1.20 . Schéma représentant le principe de 1’interférométrie [120]

Un profilométre optique Wyko NT-9300 de marque VEECO, localis¢ au CRE Arts et
Meétiers Paris-Tech Lille) est utilisée dans cette étude (Figure I1.21). Cette technique permet de
cartographier la topologie de surface en 2D et 3D, de déterminer la rugosité de surface et
d’estimer le volume d’usure apres des essais de tribométrie en exploitant les cartographies 3D
des traces de frottement.
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Figure I1.21. (a) Profilomeétre optique VEECO, Wyko NT-9300, (b) Franges
D’interférences.

I1.3.4 Mesure de porosité

La porosité peut étre caractérisée par différentes méthodes dont les plus utilisées sont
basées sur I'infiltration d’un corps étranger (eau, mercure, gaz) dans les pores (pycnometrie) et
I’observation de coupes métallographiques par microscopie et quantification par analyse
d’image. Les méthodes pycnométriques donnent accés au volume de porosité connecté avec la
surface du dépdt, c’est-a-dire la porosité ouverte. Par calcul on peut ensuite déterminer la
porosité fermée [91].

La porosité des revétements avant et apres traitements thermiques est mesurée avec un
pycnometre a gaz AccuPll, série 1430 (Micrometrics Instrument company, USA) figure 11.22,
équipé d'un logiciel d'analyse [121]. Chaque valeur est calculée a partir d'une moyenne de 20
mesures.

Figure I1.22. Pycnométre & gaz Micromeritics AccuPIl, série 1430 utilisé pour la mesure de
la porosité.
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I1.3.5 Caractérisation des propriétés mécaniques
I1.3.5.1 Microdureté Vickers

L’essai de microdureté permet de mettre en évidence le comportement mécanique des
matériaux, et de soulever des informations sur la répartition des tensions internes et des précipités
en présence. Ce test rapide se fait avec un indenteur en forme de pyramide normalisée en diamant
de base carrée et d'angle au sommet entre faces égale a 136° sur lequel on applique une force
F. Si le matériau est plastiquement déformable, une empreinte de surface latérale S et de
profondeur subsiste aprés retrait de la charge. Alors, La dureté s'exprime par :

Hv=F/S I1.7

Les empreintes de microdureté sont réalisées sur les sections polies du revétement selon
la norme ASTM E384, a I'aide d’un microdurométre INNOVATEST 412D équipé d’un
indenteur Vickers (ENSMM, Annaba) (figure I1.23) Sous une charge de 300g pendant un temps
de 15s [122]. Les microduretés sont des valeurs moyennes, obtenues a partir de 10 empreintes
par échantillon.

Figure I1.23. Microdurométre Vickers INNOVATEST 412D.
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Des essais d'usure unidirectionnelles par glissement a sec sont réalisés a I’aide d’un
tribometre type TRIBO Tester au laboratoire de I’école Arts et Métiers ParisTech de Lille
(Figurell. 24), sur une surface rugueuse = 0.26um aprés un traitement de surface par
rectification. Ces tests tribologiques sont effectuées pour mesurer le coefficient de frottement
et le taux d'usure de chaque revétement (tel que pulvérisé et traité thermiquement) contre une
bille d’oxyde d’alumine (Al, O3z ) dans des conditions séches a température ambiante et a une
humidité de 38%. Les paramétres d'essai sont regroupés dans le (tableau 11.4).

Counter material Al; Oz ball (6mm
diameter)

Applied load 6N

Sliding speed 30mm/s

Test duration 27 min

Sliding distance 50m

Tableau I1.4. Parameétres des tests d'usure.

Le volume d’usure est estimé a partir des pistes d’usure a l'aide d'un profilométre optique
VEECO Wyko NT-9300, une valeur moyenne de 10 mesures est utilisée pour calculer chaque
volume. Afin de comparer la résistance a I'usure des revétements, le taux d'usure K [10 ©
mm’/Nm)] est calculé en utilisant 'équation suivante [13]. Les mécanismes d’usure pour chaque

surface usée sont observés par SEM.

\
K=—
w.Ss

Ou:

I1.8

K est le taux d'usure spécifique [mm?/Nm], V est le volume d'usure [mm?], W est la charge
normale [N] et S est la distance de glissement [m].
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Figure I1.24. Tribométre configuration Pion/Plan, Ecole Arts et Métiers ParisTech de Lille.

11.3.5.3 Scratch test

L’adhérence d’un couple (revétement/substrat), et la résistance aux déformations
plastiques et €lastiques des revétements sont assurées par certaines conditions.

Afin de déterminer ces caractéristiques, plusieurs méthodes sont a disposition. Parmi elle, le
scratch test qui consiste a tracer une rayure par une pointe en diamant a une vitesse constante a
la surface d’un matériau revétu tout en augmentant progressivement la charge normale
appliquée notée L. Meneses-Amador, et al ont montré que les propriétés du dépot et du substrat,
les liaisons métallurgiques entre le dépot et le substrat, ’épaisseur de la couche et la géométrie
de I'indenteur déterminent le type de détachement du dépdt [123]. De plus, la réponse de test
de rayure des revétements par projection thermique était tres différente de celle des films minces
[124].

Les essais de scratch-test ont été réalisés au CER Arts et Métiers ParisTech de Lille en
utilisant un « Scratch Tester Millenium 200 » équipé d’un microscope optique, d’un systeme
de détection de I’émission acoustique et d’un capteur de force tangentielle (figure 11.25). La
charge normale est appliquée par I'intermédiaire d’un moteur électrique. La charge minimale
est de 0,1 N et la charge maximale est de 200 N.Ce dispositif permet de faire des essais sur une
longueur de rayage maximale de 30 mm avec une pointe conique en diamant de type Rockwell
C de 200 um de rayon et d’angle au sommet de 120°. La sensibilité acoustique est calibrée entre
5et 16, et la fréquence d’acquisition des données est de 5 kHz. Dans notre étude nous avons
utilisé cet appareil pour la caractérisation de I’adhérence du dépdt d’alliage a base de Nickel
avant et apres traitements thermiques, en appliquons une charge progressif de 150 N sur une
longueur de 10 mm. La qualité de I'adhérence du revétement est qualifiée selon I’évolution de
la force de friction, et les observations optiques. La force tangentielle, la profondeur de
pénétration et les signaux d'émission acoustique sont enregistrés comme données de test
secondaires, en méme temps que la force normale de friction.
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Figure I1.25. Dispositif de scratch-test CER Arts et Métiers Lille.

I1.3.6 Caractérisation électrochimiques

Les essais électrochimiques sont réalisées dans une cellule conventionelle a trois électrode
(figure 11.26)

-Une ¢lectrode de travail (dépdt).Les surfaces actives étudiées des électrodes de travail
sont maintenues égales a 0,5 = 0,02 cm?.

-Une électrode de référence en Calomel saturé (ECS).

-Une contre éléctrode en platine pour permettre la circulation de courant dans la cellule
¢léctrochimique sans endomager I’¢léctrode de référence.
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Potentiostat/galvanostat

Electrode de référence

Electrode de travail

Contre électrode

Cellule de mesure

Figure I1.26. Cellule électrochimique conventionnelle a trois électrodes ; €¢lectrode de
référence, électrode de travail, et contre électrode.

Le comportement a la corrosion des revétements d’alliage a base de Nickel avant et
apres traitement thermiques a été étudié dans une solution a 3.5% NaCl, qui a été préparé par
la dissolution de 35 g de NaCl en poudre cristallisée dans un litre d’eau distillée, puis agitée par
un barreau animé afin d’avoir une solution homogene. Les mesures ont été effectuées a
température ambiante dans des conditions aérées a pH neutre de I’ordre de 7.

Tous les mesures €lectrochimiques (courbes de polarisation potentiodynamiques et les
diagrammes d’impédances ¢lectrochimiques ) ont été effectués dans un potentiostat/galvanostat
type AUTOLAB (fig 11.27) associé¢ au logiciel Nova pour I’acquisition et le traitement des
données.

11.3.6 .1 Courbe de polarisation potentiodynamique

Les courbes de polarisation potentiodynamique ont été obtenues dans un domaine de
balayage de (-1000 a +1000) mV/ECS avec une vitesse de balayage de ImV/sec. Les courbes
de polarisation globale sont généralement tracées du domaine cathodique vers le domaine
anodique.

I1.3.6 .2 Spectroscopie d’impédance ¢électrochimique

Pour le tracé des diagrammes d’impédance électrochimique (SIE), tous les revétements ont été
soumis a une perturbation de l'amplitude du signal de 10 mV dans une gamme de fréquences
de 100 kHz a 0,1 Hz.
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Figure I1.27. Photographie d’un potenstiostat/galvanostat type AUTOLAB, URASM.
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Chapitrelll : Résultats et Discussions

II1.1 Introduction

Ce chapitre regroupe les résultats obtenus relatifs au revétement d’alliage a base de
Nickel sur un substrat en acier Z200C12 (X210Cr12) par projection thermique a la flamme. Ces
résultats se rapportent aux analyses morphologiques, structurales, microstructurales,
mécaniques et électrochimiques, du substrat et du revétement avant et apres traitement.

L’accent a été mis sur ’effet des traitements de recuit a 5S00°C et a différents temps de maintien
sur le comportement a 1'usure, I’adhérence et a la corrosion des revétements.

I11.2 Répartition granulométrique de la poudre projetée P21

La figure III. 1 présente la distribution volumique et le pourcentage volumique cumulé
en taille de la poudre (P21) .La distribution des particules se présente sous forme d’une
gaussienne, centrée autour de 143,461 um, d (0,9) avec un écart type allant de 50,216 pum d
(0,1)a 143,461 um d (0,5). Les particules de diametre d < 150um occupe la totalité du volume
en conformité avec les données du fournisseur [125].

d{0.1) 50,216 um d{0.5): 854869 um d(09): 143,481 um
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Fig.III. 1. Répartition en taille de la poudre d’alliage a base de nickel Proxon 21 (P21)

I11.3 Analyses microstructurales du revétement avant et apres traitements thermiques

I11.3.1 Analyse microstructurale du revétement d’alliage a base de Nickel avant
traitements thermique tel que pulvérisé
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Les observations en microscopie €lectronique a balayage indiquées a la figure 111.2
réveélent une microstructure composée essentiellement d'oxydes et de particules non fondues en
présence de porosités et de microfissures Figlll.2a. Ces observations sont confirmées par les
travaux d’Amokrane B et al [7] sur des échantillons de méme composition. Les microfissures
et les porosités sont induites par le refroidissement rapide et I’emprisonnement de l'air entre les
particules en fusion lors de la projection thermique.

L'image MEB en mode électrons rétrodiffusés (BSE) de l'interface substrat/revétement met en
¢vidence un phénomeéne de délamination marqué, da a I’irrégularité de la taille des éclats fondus
et a la fluctuation de leur composition chimique comme le montre le contraste de phase observé
dans le volume du revétement (Fig. I111.2 b).Ce constat est confirmé par les analyses EDS
indiquées aux figures I11.3 ¢, d et e.

Les analyses en EDS de I'image fig. II1.2 b dont les spectrogrammes sont représentés a la figure
I1.3c, d

et e révelent la présence des éléments chimiques suivants : Ni, Mo, Al, O. dont les proportions
en poids sont indiquées dans les tableaux ci-dessous.

Eléments Ni Mo Al O
% en poids 90.45 5.07 4.39 0.09

Tableau III.1. Proportions en poids des ¢léments chimiques du revétement.

Eléments Ni O Al
% en poids 79.21 11.92 8.86
Tableau IIL.2. Proportions en poids des éléments chimiques, zone 1.

Eléments Ni Mo Al 0O
% en poids 89.79 5.56 4.53 0.12
Tableau IIL.3 .Proportions en poids des éléments chimiques, zone 2.

A la lecture du tableau (III.1), on remarque que le nickel est le principal constituant du dépot
tandis que les ¢éléments aluminium, molybdéne et oxygene se trouvent en petites quantités.

Afin de déterminer la répartition des éléments chimiques et la nature des oxydes une
cartographie X a été effectuée en utilisant les énergies caractéristiques des éléments chimiques
E (A (ka). Les résultats sont indiqués dans la figure I11.4. On constate que le Ni et le Mo sont
répartis uniformément sur les plages d’observation (figure I11.4 (a) et (b)) par contre ’Al et I’O
se trouvent localisés simultanément au niveau des nodules et des lamelles (figure III.4 (c) et
(d)), éléments constituants de I’alumine Al, Oz . Ces résultats confirment nos observations en

mode image en concordance avec les résultats obtenus par Amokrane B et al [7]
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Figure II1.2 .Observations en microscopie €lectronique a balayage (MEB) ;
(a) Contraste topographique (ES) du dépot d’alliage a base de Nickel,

(b) contraste de phase BSE a I'interface substrat-revétement,
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Figure IIL.3. Analyses EDS: (c) spectre EDS du revétement, (d) et (e) spectres EDS
correspondants aux Zonel et 2.
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Figurelll.4 .Cartographies X du revétement ; (a) Image en électrons secondaires, (b) image
combinée, (C) Ni, (d) Mo, (e) Al et (f) O.

I11.3.2 Microstructure du revétement apres traitements thermiques

La figlIl.5 révele la microstructure en coupe transversale du revétement d’alliage a base
de Nickel avant et aprés traitements thermique a 500°C pour différents temps de maintien 2h,
4h, et 8h .Les micrographies mettent en évidence la diminution de la densité des pores et des
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fissures suite au traitement thermique appliqué . Ce constat est corroboré par les mesures de
porosité effectuées par le pycnomeétre dont les valeurs sont indiquées au tableau I11.4. Les
interfaces entre particules et les pores sont comblés par un mécanisme de diffusion atomique
entrainant le colmatage d’ou ’augmentation de la densité du revétement.

Non traité Traité 3 500°C/2h

_Traité a 500°C/8h

Figure IIL.5. Microstructure en coupe transversale (x200) du revétement

¢) non traité, (b), (c) et (d) apres traitement thermique a 500 ° C respectivement
pendant 2h, 4h, et 8h.
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I11.3.3 Analyse structurale

La figure I11.6.a, montre les diffractogrammes (XRD) du revétement a base de Ni, non
traité et traités & 500°C a des temps de maintien de 2h, 4h et 8h. Le diffractogramme du
revétement non traité, révele l'existence de la phase de Nickel pure, de structure cubique avec
un paramétre de réseau a= 3.5238 A (JCPSD n° 04-0850) dont les pics de diffraction sont

(111),

(200), (220), (311) et (222). La présence de I’aluminium laisse supposer I’existence de la phase

présumée Niz Al de structure cubique avec un parametre de réseau de 3.5670A° (code de
référence 03-065-3245) qui n’apparait pas sur le diffractogramme du dépot traité 2h et 4h. Par
contre le traitement de 8h, donne un diffractogramme avec un pic (111) asymétrique laissant
supposée I’existence de cette phase.

Les traitements ont provoqué une diminution de 1’intensité des pics et une variation de la largeur
des pics a mi-hauteur attribuées au changement de taille des cristallites et a la variation des
défauts structuraux (Fig I11.6.b.) [9].

Outre cela, on observe un déplacement des pics de Ni vers les petits angles dii a I’augmentation
de la distance interréticulaire de la maille. Nous pouvons imputer ce déplacement a la
dissolution des atomes Al et Mo dans le réseau du Nickel.
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Figure III.6. a) Spectres de diffraction RX du revétement non traité (tel que pulvérisée) et
traités a 500°C, 2h, 4h, et 8h.

d) Détails du pic (111) de tous les dépdts.
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I11.4 Propriétés Mécaniques

La qualit¢ des revétements par projection thermique dépendent des conditions
expérimentales et des propriétés physico-chimiques du matériau constitutif ou d’apport. Les
performances des dépots résultent a la fois du contact entre le dépot et le substrat, et entre les
lamelles.

L’évolution structurale et microstructurale conditionnent les propriétés mécaniques comme la
micodureté, le comportement tribologique et I’adhérence.

La variation de la microdureté est tributaire de la densité et de la distribution des pores, de la
taille des particules et du mode de déformation des lamelles pendant 1’indentation. [126,127].

I11.4.1 Mesure de la Microdureté et de la porosité

Les résultats de mesure de la porosité et de la micodureté¢ HV0,3 des revétements traités
et non traité sont regroupées dans le tableau I11.1 ; une dureté maximale de 212 + 17,02 HV,, ,

3

est obtenue pour un revétement non traité, elle passe a 203,13, 176,90 et 185,50 HV pour les
dépots traités a 500°C pendant 2h, 4h et 8h respectivement. Cette variation est due a la présence
des oxydes, principalement I'oxyde Al, Oz et le NiO dont la présence est révélée par les
analyses EDS. Ils ont également une contribution significative sur la résistance a l'usure [91,94]
[128,129].

Quant a la porosité, elle est de 17,86 + 0,02930 pour le revétement brut (non traité) et de 11,93
+0,05170 pour le revétement traité thermiquement pendant 2h et elle passe de 15,97 + 0,009655
% a 13,06 £ 0,006821 %. Pour les temps de traitement de 4h et 8h.

La porosité est un parametre déterminant dans la modification des propriétés mécaniques
notamment la dureté et le comportement a I'usure [46] [130].

Revétement non | Traité a 500°C | Traité a 500°C Traité a 500°C
traité pendant 2h pendant 4h pendant 8h
Microdureté,HV, ,3 212 £17.02 203.13 +10.58 176.90 £9.495 185.50 £11.79

Porosités, (%)

17.86 £0.0293

11.93 +0.0517

15.97 £0.009655

13.06 £0.006821

Tableau I11.4. Mesures de la porosité et de la microdureté HV 0, 3 du revétement traité et non-
traité.
I11.4.2 Profil de microdureté

Les empreintes (traces) des mesures de la microdureté selon la section transversale des
revétements non traité et traités a 500°C pour différents temps de maintien 2h, 4h, et 8h sont

représentées sur la figurelll.6. Chaque valeur reportée aux tableaux II1.5, 6, 7, et 8, représente
la valeur moyenne de quatre mesures.

La premiére remarque qui se dégage a la lecture de ces résultats est que la plus grande valeur
est enregistrée pour la couche d’interdiffusion comparativement aux valeurs du substrat et du
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revétement traité. Cette différence trés marquée a l'interface se justifie par la genése de
nouvelles phases intermétalliques dans la couche d’interdiffusion. Ces résultats sont similaires
a ceux de Cuong et al obtenus lors de I’¢tude de I’effet des traitements thermiques sur la
microdureté d’un revétement duplex AIl-NiCr20 déposé sur un acier CT38 a faible teneur en
carbone par projection thermique a arc électrique. Le constat est que la microdureté dans la
zone d’interdiffusion est plus élevée que celles du revétement et du substrat, avant et apres
traitements thermiques. Ils attribuent les valeurs élevées de la microdureté a la formation de
phases intermétalliques de différentes morphologie et composition chimique. [71]

Figure I11.7. Empreintes de mesure de la microdureté sur les sections transversales des
revétements :a)non traité et Traité a 500°C (b) /2h ; (c) /4h ; et (d) /8h.

Zones Revétement non traité Interface
analysées (tel que pulvérisée) Substrat/ Substrat
revétement

Points 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Correspond
a Panalyse
Microdureté | 212.4 | 226 | 240.7 | 211.45 321.35 290.95 287.58 268.25 | 249.93
HV

Tableau II1.5. Les mesures de la microdureté sur la section transversale du revétement non
traité (tel que pulvérisé).

Zones Revétement traité¢ a 500°C/2h Zone
analysées d’interdiffusion Substrat
revétement/
substrat
Points 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Correspond
a ’analyse
Microdureté | 224.45 | 210.1 | 197.78 | 213.30 330.86 273.28 | 253.16 | 248.3 | 251.6
HV

Tableau III.6. Les mesures de la microdureté sur la section transversale du revétement
500°C/2h.
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Zones Revétement traité a 500°C/4h Zone
analysées d’interdiffusion Substrat
Points 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Correspond
a Panalyse
Microdureté | 198.88 | 192.2 | 215.33 | 183.7 358.83 228.35 | 253.75 | 275.43 | 257.35
HV
Tableau IIL.7. Les mesures de la microdureté sur la section transversale du revétement
500°C/4h.
Zones Revétement traité a 500°C/8h Zone Substrat
analysées d’interdiffusion
revétement/
substrat
Points 1 2 3 4 5 6 7 8 9
Correspond
a analyse
Microdureté | 241.95 | 213.75 | 232.15 | 256.7 | 281.18 373.53 341.33 | 280.63 | 285.63
HV

Tableaulll.8. Les mesures de la microdureté sur la section transversale du revétement
500°C/8h.

La figure III.8 ; montre les profils de la microdureté sur les sections transversales des

revétements non traité et traités a S00°C pour les différents temps de maintien de 2h, 4h, et 8h.
La mesure est effectuée en des points distants de 100um direction revétement - substrat. On
constate que la microdureté a I’interface est dans tous les cas supérieure a celles du substrat et
du revétement mais différe d’un revétement a ’autre. Pour le revétement traité a 500°C/2h, la
microdureté a I’interface est de I’ordre de 330.86 HV et de 358.83HV pour un maintien de 4h ;
373.53HV pour un maintien de 8h. Celle du dépot non traité est de 321.35HV.

A partir de ces résultats, on peut déduire qu’il y a formation de nouvelles phases durcissantes a
la suite de I'interdiffusion, des ¢léments chimiques. Ce phénoméne est fonction du temps et de
la température. Ce qui explique ’augmentation de la dureté avec le temps de maintien a
température constante.
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Figure II1.8. Profile de microdureté suivant la section transversale.

111.4.3 Adhérence des revétements

Sur figures 111.8.9.10.11, sont représentées les courbes et les micrographies optiques du
scratch test relatives aux différents revétements traités et non traités. L’augmentation
progressive de la charge appliquée conduit a la création de différents modes
d’endommagement, par conséquent la croissance de la force de friction peut étre lie a
I’augmentation de la densité des fissures cohésives. De manieére générale, ’ensemble des
figures présentent quatre charges critiques (Lci, L2, Les, et Les).Chaque charge est déterminée
a partir du changement de pente de la courbe d’évolution de la force de friction en fonction de
la distance de rayure. Les valeurs des charges critiques et des types de rayures sont indiquées
dans le tableau (II1.9).

La dégradation du revétement se produit suite a la déformation plastique induite par le
déplacement de la pointe du pénétrateur et ’augmentation de la charge. La déformation
plastique est initiée par I’apparition de microfissures en progression longitudinale jusqu’a

rupture du revétement.

La premiére charge critique a la fissuration (Lc1) apparait a 15.47N pour le revétement tel que
pulvérisé (non traité), a 16.21N pour le revétement 500°C/2h, a 9.48N pour le revétement
500°C/4h et a 9.08N pour le revétement 500°C/8h (Fig.III, 8.9.10.11 - micrographie 1).

Avec l'augmentation de la charge appliquée, les dommages deviennent importants -
correspondant a la deuxiéme charge critique (Lc2), ou se produit I’écaillage (fig. 111.8.9.10. 11
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- micrographie 2). Ces charges sont de 1’ordre de 27.89N pour le revétement brut (non traité),
de 37.05N pour le cas 500°C/2h, de 19.64N pour 500°C/4h et de 12 N pour 500°C/8h.

La délamination des revétements commence a des valeurs critiques de I’ordre de 40.59N
pour le non traité, 51.27N pour 500°C/2h, 38.56N pour 500°C/4h et 30.28N pour 500°C/8h.
Les observations au microscope de I’état de déformation a cette charge critique (LC3), montrent
que le délaminage se produit selon deux processus successifs ; le labourage et la fracture des
spalts de Nickel (fig.I11.8.9.10.11 - micrographie 3). La délamination compléte des revétements
commence a partir des distances de parcours de 5.906mm, 5.683mm, 6.076mm, et 6.638mm
pour des charges appliquées de 55.08N, 54.42N, 62.82N, et 58.49N, respectivement. (Tableau
II1.9) causant I’abrasion non seulement du revétement mais aussi du substrat (fig.I11.8.9.10.et
11 — micrographie 4).

La résistance a la rayure est fortement influencée par la présence de phases dures telles que les
oxydes, les défauts structuraux qui sont a ’origine de I’augmentation de la microdureté, comme
relaté par les nombreuses références bibliographiques. [131,132]

La charge critique est une grandeur qui permet d’évaluer la résistance a la rayure des dépots.
Elle dépend donc du comportement ¢élastoplastique de la couche pendant I’essai. La réponse
¢lastoplastique du dépdt est fonction de ses caractéristiques intrinseques et des conditions
expérimentales de I’essai de rayure.

D’apres les résultats obtenus, on peut constater que le dépot traité a 500°C pendant 2h présente
une résistance a la rayure bien meilleure que celles des dépdts traités et non traité. Ceci est
attribu¢ a la faible densité de porosité, et a la différence de microdureté li¢e a la répartition des
phases dures dans la matrice du Nickel. Il est a souligner que le revétement tel que pulvérisé
présente tout de méme une meilleure résistance a la rayure que les revétements traités a
500°C/4h, et500°C/8h, et ce malgré la présence de porosité relativement élevée ayant pour
conséquence d’affaiblir généralement la cohésion des particules entre elles (tableau II1.4).
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Fig. II1.9. Force de friction, charge, en fonction de la distance de rayure du revétement tel que
pulvérisé et micrographies optiques des rayures pour chaque charge.
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FiglII.10. Force de friction, et charge, en fonction de la distance de rayure du revétement Traité
500°C/2h et micrographies optiques des rayures pour chaque charge.
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Figlll.11. Force de friction, et charge, en fonction de la distance de rayure du revétement Traité
500°C/4h et micrographies optiques des rayures pour chaque charge.
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Type de Revétement non traite Revétement traité Revétement traité Revétement traité
rayure (tel que pulvérisé) 500°C/2h 500°C/4h 500°C/8h
Charge | Déplacement | Charge | Déplacement | Charge | Déplaceme | Charge | Déplacement
(N) (mm) (N) (mm) (N) nt (N) (mm)
| (mm)
1¢'¢ défor.
(fissuration) 15.47 1.621 16.21 1.647 9.48 0.995 9.08 0.952
« Lc] »
L’écaillage 27.89 3.811 37.05 2.858 19.64 1.993 12 1.253
«Lc2»
Délamination | 40.59 5.288 51.27 3.987 38.56 3.922 30.28 3.066
«Lc3»
Délami. 58.49 6.638 62.82 6.076 54.42 5.683 55.80 5.906
compléte
« Lc4 »

Tableau II1.9. Tableau récapitulatif des résultats des valeurs du Scratch test pour I’ensemble
des dépots.

111.4.4 Résistance a 'usure

Cette partie est dédiée a I’é¢tude du comportement a I'usure des revétements.
Pour ce faire des tests tribologiques ont été effectués sur substrat nu et sur revétements. Pour
rappel le substrat est un acier a outil travaillant a froid soumis au frottement et a 'usure. Les
dépots visent a améliorer son comportement sous ce type de sollicitations. Les tests ont été
effectués sous une charge de 4N sur une distance de 30mm a la température ambiante pour le
substrat et le revétement non traité et sous une charge de 6N pour les revétements traités et non
trait¢ dans les mémes conditions de distance et de température.

111.4.4.1 Evolution des coefficients de frottement (p) sous charge de 4N pour substrat et
revétement non traité

La figure II1.12 montre I’évolution du coefficient de frottement du revétement a base de
Nickel en comparaison avec I’acier Z200C12 (Substrat) sous une charge de 4N contre une bille
d’alumine de diametre 6 mm.

Le coefficient de frottement du revétement d’alliage a base de Nickel (tel que pulvérisée)
commence a une valeur de 0.465, puis il augmente immédiatement vers une valeur maximale
de 0.860 dés les premiers instants de ’essai, en raison de la déformation plastique des aspérités
de la surface lors de I'étape d'accommodation bille/matériau. Apres la période de rodage, le
coefficient de frottement diminue jusqu’a se stabiliser autour d’une valeur de 0,425. Ce
comportement est attribué a la formation de débris d'usure résultant de la fragmentation des
spalts et des particules d'oxyde. [133-134]

Pour le substrat (acier Z200C12), le comportement du coefficient de frottement differe, il
débute a une valeur de I’ordre de 0,244 avec une tendance a la hausse jusqu'a atteindre un niveau
de 0,770. En conclusion le coefficient de frottement moyen du revétement a base de Ni est
inférieur a celui de l'acier (tableau I11.10) d’ot une amélioration du comportement tribologique.

72



Chapitrelll : Résultats et Discussions

0,9
0,8
07-
0,6 —
0,5

0,4

Coefficient de frottement

0,3

Acier Z200C12
Revetement base Nickel

0,2 H

0,1 : : : : : : : : : :
0 10 20 30 40 50

Distance de glissement (m)

Figurelll.13. Evolution du coefficient de frottement du revétement a base de Nickel en
comparaison avec ’acier Z200C12 (Substrat).

Début du test Minimum Moyenne Maximum
Substrat 0.244 0.244 0.720 0.770
Revétement 0.465 0.425 0.501 0.860

Tableau II1.10. Coefficient de frottement du revétement non traité et substrat contre une bille
d’alumine sous la charge de 4N.

111.4.4.2 Evolution des coefficients de frottement (p) sous charge de 6N pour les
revétements traités et non traité

La figure I11.14 montre I’évolution du coefficient de frottement, contre la bille d’alumine
Al, O3z sous une charge de 6N, des dépdts non traités et traités a 500°C, 2h, 4h, et 8h. Les
courbes obtenues présentent la méme tendance d'évolution des coefficients de frottement
caractérisé par un processus de rodage au début du test, suivi d'un état stable di a l'usure des
aspérités et a la formation de débris. Les coefficients de frottement ont des valeurs moyennes
comparables (tableau.IIl.11).En effet, le revétement, traité¢ 500°C/2h, a un COF moyen de 0,125
au début du test, et de 0,446 durant le test. Cette augmentation est due a 1’écrouissage apres
déformation plastique a froid suite aux forces tangentielles.

Le revétement 500°C/8 heures a un coefficient de frottement de 0,517 qui est assez élevée au
début du test. La valeur élevée est attribuée a la microgéométrie de surface du revétement. I1
enregistre une diminution pendant I’évolution de l'essai suite a la formation d'une grande
quantit¢ de particules du troisitme corps formés globalement d’oxydes. L'évacuation des
particules de la piste d'usure pendant le processus de glissement met la bille en contact direct
avec le substrat et diminue en partie I’effet précédent.
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Pour le revétement 500°C/4h, le coefficient de frottement moyen est de 0,507 légérement
¢levé par rapport aux revétements 500°C/2h, et 500°C/8h ; ce qui s’expliquer par la petitesse
des valeurs de microdureté et de porosité.

Le coefficient de frottement du revétement non recuit débute a 0,465 correspondant a un stade
de rodage, puis augmente pendant l'essai pour atteindre une valeur maximale d'environ 0,860.
Cette évolution laisse penser a une triboxydation [135] intense dans la piste d'usure causée
principalement par les fragments d'oxydes, et par ’augmentation du nombre de particules du
troisiéme corps.Ce comportement est 1ié & une forte porosité et a une microdureté élevée
(tableau II1.4).
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Figure I11.14.Variation des coefficients de frottement des différents dépots sous une charge

de 6N.
Revétement non Traité a Traité a Traité a
traité 500°C /2h 500°C/4h 500°C/8h
Au début du test 0.465 0.152 0.491 0.517
Valeur minimale 0.425 0.152 0.434 0.401
Valeur moyenne 0.501 0.446 0.507 0.494
Valeur maximale 0.860 0.722 0.767 0.779

Tableau III.11. Coefficients de frottement apres stabilisation.
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111.4.4.3. Observations MEB et analyses EDS des pistes d’usure et Mise en évidence des
mécanismes d’usure

Les surfaces des dépots usées pendant les tests d’usure sont examinées au microscope
¢lectronique a balayage afin d’¢lucider les mécanismes d’usure (Figurelll.15.16.17.et18).

Les observations de la piste d'usure du dépot non traité (tel que pulvérisé) montrent des
mécanismes d'usure abrasifs et adhésives, caractérisés par des spalts fracturés, fragmentation
des oxydes, des rainures labourées (fig III. 15a) et des zones adhésives (Fig III. 15¢)). L'usure
par abrasion se produit principalement au centre du sillon a cause de la concentration de
contrainte dans cette zone. Des débris d'usure, accumulés sur les bords du sillon, sont également
observés suite a leur adhérence a la bille lors du glissement. L'arrachement des spalts de Nickel
indique un frottement important correspondant a un taux d’usure élevé, comme le montre la
figure (111.23).

La figure II1.15 montre une surface usée, du revétement traité 500°C/2 h, par frottement.
La surface présente une mince couche d'oxyde (figlll.16 (a) et (d)), intercalée entre la surface
du revétement et sa contrepartie formant un tribofilm. Ce dernier réduit considérablement le
taux d'usure (II1.23) et le COF par un mécanisme de répartition des contraintes de contact.
L’analyse et la cartographie X des ¢léments chimiques au niveau de la piste montrent une teneur
¢levée en oxygene en présence des €léments constitutifs du revétement, notamment le Ni et Al.
(Fig. II1.16 (b), (d) et (e)), ce qui laisse supposer que la couche protectrice se compose d'oxydes
d'aluminium et/ou d'oxydes de nickel. Les fissures, visibles sur la piste d’usure (figlll.16 a et
figlll.16 c), sont un signe indicateur d’une dureté élevée du revétement et d’une grande
sensibilité a la fissuration [45] [136].

La faible dureté et la densité de porosité €levée du revétement trait¢ a 500°C/4h
expliquent la déformation plastique qui s'est produite parallelement a la direction de glissement
(figlll.17.e.) ; Les couches accumulées sont écaillées par la fatigue de la surface apres une
certaine période de frottement, ainsi, une extrusion sévere et des marques de rainure sont
observées sur la piste d'usure de la surface du revétement (fig. I111.17.a.).

Pour le revétement traité a 500°C/8h, la surface usée (Fig.III. 18(a) et (c)) est marquée
par des ruptures entre éclats, et une fragmentation des débris d’usure (oxydes interlamellaire).
Ce phénomene traduit une importante friction pendant 1’étape de rodage. Les débris d'usure qui
persistent dans la surface de contact, appelés troisiéme corps, entrainent une abrasion
supplémentaire. Ce dernier constitue le principal mécanisme d’usure. Ces débris selon leurs
caractéristiques mécaniques et géométriques pourraient éventuellement agir comme lubrifiant
par la formation de couches protectrices a la surface du revétement, réduisant ainsi I'usure par
un mécanisme de répartition des contraintes de contact [46, 47, et 137][133, 138, 108]. En effet,
I’analyse EDS (composition et cartographie des ¢léments) (Fig.III.18 (b), (d) et (e)) met en
¢vidence la présence des composés NiO et Al, O3 des débris d'usure. Les (figures I11.18(c)
et(d)) révelent une déformation plastique importante, causée par l'adhérence de la bille Al, O3
au revétement pendant le processus de glissement.
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Figurelll.15. Image MEB de la surface usée du revétement tel que pulvérisé

(a) image MEB-BSE, (b) analyse EDS, (c) image MEB-SE de la zone marquée (a), et (d, )
cartographie X des zones marquées ; (a)et (c).
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FiglIl.16. Image MEB de la surface usée du revétement traité thermiquement a 500°C pendant
2h (a) image MEB-BSE, (b) analyse EDS, (c) image MEB-SE de la zone marquée (a), et (d, e)
cartographie X des zones marquées ; (a)et (c).
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Figure I11.17.Image MEB de la surface usée du revétement traité thermiquement a 500°C
pendant 4h (a) image MEB-BSE, (b) analyse EDS, (c¢) image MEB-SE de la zone marquée (a)
, et (d, e) cartographie X des zones marquées ; (a) et (c).
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Figurelll.18. Image MEB de la surface usée du revétement traité thermiquement a 500°C
pendant 8h (a) image MEB-BSE, (b) analyse EDS, (c) image MEB-SE de la zone marquée (a),
et (d, e) cartographie X des zones marquées ; (a) et (c).
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111.4.4.4. Analyse quantitative de ’usure par profilométrie : Calcul du taux d’usure

Les dimensions des traces d’usure des différents revétements sont déterminées
quantitativement par un profilométre 3D VECCO, avec acquisition automatique des données
de la topologie de surface sans contact en préservant la surface usée. Cet équipement offre la
possibilité de représentations en 2D et 3D avec une bonne résolution (figurelll19.20.21.et 22).
Les images en 3D permettent également de vérifier les profondeurs d’usure observées au MEB.

Des informations complémentaires a 1’analyse par MEB des pistes d’usures peuvent é&tre
obtenues a partir des microtopographies 3 D a travers I’évolution de la rugosité arithmétique
moyenne Ra, et ’évolution de la hauteur et la largeur de la trace d’usure a partir des profils 2D.
Les images en 3D peuvent également étre exploitées pour la vérification des profondeurs
d’usure sur les images MEB. La topographie des traces d’usure (Vue 3D) des revétements non
traité et trait¢ 500°C/4h, 8h montrent des marques de frottement accentuées, avec présence de
creux et des traces de labourage suite au détachement des particules. Par contre le dépot traité
a 500°C/2h, accuse une faible usure a cause.

Pour chaque revétement, le taux d’usure R [10 ® mm?/N] est calculé¢ d’aprés I’équation (1)
d’Archard indiquée au chapitre I [108-109, 134,137-13 9] [13], Les résultats statistiques sont
regroupés dans la (figure I11.23) : on note que le revétement, non traité, présente un taux d'usure
élevé de l'ordre de 69.10 ® mm’*/N.m. Les dépots traités 500°C/4h, 8h ont des valeurs
respectives de 56.10 © mm?*/N.m et 45.10 ® mm*N.m. Le faible taux d’usure correspondant a
la valeur de 13. 10 ® mm?/N.m, est obtenu pour le revétement traité a 500°C/2h. Cette faible
valeur peut s'expliquer par la dureté élevée, la faible porosité du revétement (Tableau 111.4), et
I’évolution de sa microstructure apres traitement.

Une résistance a l'usure ¢€levée est souvent attribuée a une dureté importante [141] [140], due
essentiellement a la présence d'oxydes tels que NiO et Al, O3  confirmés dans notre cas par
les analyses EDS. (figlIl.2 et 3).
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Figurelll.19.Topographie de la trace d’usure du revétement non traité :

(a) vue 2D (b) Vue 3D (c), extraction du profil
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Figure II1.20. Topographie de la trace d’usure du revétement traité a 500°C/2h : (a) vue 2D
(c), extraction du profil et (b) Vue 3D.
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Figure I11.21. Topographie de la trace d’usure du revétement d’alliage a base de Nickel traité
thermiquement a 500°C pendant 4h : (a) vue 2D avec extraction du profil (c), et (b) Vue 3D.
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Figure II1.22. Topographie de la trace d’usure du revétement traité a 500°C/8h : (a) vue 2D

avec extraction du profil (c), et (b) Vue 3D.
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Figurelll.23 .Taux d’usure du revétement avant et apres le traitement a 500°C/2h, 4h et 8h.

En conclusion le revétement traité a 500°C/2h présente un meilleur compromis d’un point de
vue comportement tribologique, microdureté et adhérence. Le dépot présente une morphologie
tres dense et fine, et une faible porosité de 11.93 % un taux d’usure faible de I’ordre de 13.

10 ® mm*N.m et une meilleure adhérence avec des charges critiques Lci= 17 N et Leo= 43
N.

II1.5S Comportement a la corrosion

La corrosion des revétements par projection thermique se produit généralement
localement au niveau des interfaces entre les particules non fondues. En général, une transition
rapide du potentiel de corrosion correspond a la corrosion par piqure, alors qu’une transition
graduelle du potentiel est caractéristique de la corrosion par crevasse. IL faut souligner que la
porosité et la teneur en oxyde du revétement sont des paramétres importants vis a vis de la
résistance a la corrosion des revétements [142].

Les pores fournissent des voies préférentielles pour la pénétration des espéces
corrosives a travers les revétements. Les inclusions d’oxydes (nodulaires et inter lamellaires)
peuvent aussi étre des sites privilégiés pour les processus de corrosion. Les microcellules
galvaniques, établies entre les oxydes et la matrice métallique, peuvent étre a I’origine de la
corrosion galvanique des inclusions d’oxydes. La présence de I’aluminium dans les
revétements de Nickel présente la possibilité de formation des intermétalliques de Ni-Al apres
traitements thermiques. La formation d’une structure d’intermétallique y/-NizAl a grain ultrafin
est meilleure relativement aux autres structures polycristalline y/-NizAl analogue, en raison de
sa faible densité et sa grande résistance a I’oxydation a haute température et a la corrosion
¢lectrochimique [143].
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Nous nous sommes attelés en premier lieu a I’étude comparative d’un point vue comportement
a la corrosion du substrat et du revétement tel que pulvérisé et en second lieu I'effet des

traitements thermiques sur le revétement.
85

I11.5.1 Comparaison entre le substrat et le revétement tel que pulvérisé.
a- Courbes potentiodynamiques

Les courbes de polarisation potentiodynamiques obtenus pour le revétement d’alliage a
base de Nickel et le substrat dans un milieu a 3.5 % NaCl sont représentées dans la
(figurelll.24). La méthode d’extrapolation des Tafels est utilisée pour déterminer les parametres
suivants : Potentiel de corrosion (Ecor), la densité du courant de corrosion (Icorr), les pentes
anodiques et cathodiques (ba,) et (bc), et la résistance a la polarisation (Rp).

On peut constater que la courbe de polarisation du revétement tel que pulvérisé est décalée vers
des valeurs de potentiel plus nobles avec une densité de courant plus faible par rapport au
substrat. Les résultats obtenues a partir des courbes de polarisation, indiqués au tableau II1.12,
montrent que le substrat présente un potentiel de corrosion (Ecorr) nettement négatif (-515mv)
par rapport au revétement (-339mv) et la valeur de la densité de courant de corrosion (Icorr)
du substrat [1.5537.10 ® (A/cm?)], est supérieure a celle du revétement [1.2507.10 7
(A/cm?)]. A priori, les résultats montrent que le revétement tel que pulvérisé présente de
meilleures performances d’un point de vue corrosion par rapport au substrat.

-2

Density de courant(A/cm?)

Acier Z200C12
-8 Revétement de Nickel
S.Traitement
-9 T T T T T T T T
-1,0 -0,5 0,0 0,5 1,0

Potentiel(V)

Figurelll.24. Courbes potentiodynamiques du revétement tel que pulvérisé et du substrat
dans un milieu a 3,5% NaCl.
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Echantillon Ecorr (mv/SCE) | Icorr (A/cm?) Ba (mV/deg) | Bc (mV/deg) | Rp(Q)
Substrat en acier de -515 1.5537.10 ° 117.39 104.88 15484
nuance Z200C12
Revétement sans -339 1.2507.10 ’ 49.322 43.544 80307
traitement thermique 86

Tableaulll.12. Valeurs de paramétres de corrosion obtenus par les courbes
potentiodynamiques) dans un milieu a 3.5% NaCl.

b- Diagrammes d’impédance électrochimique (SIE)

Les spectres d’impédance du revétement d’alliage a base de Nickel et de I’acier (Z200C12)
dans un milieu a 3.5% NaCl sont représentés en formats Nyquist et Bode dans les figures
I11.24.25.et26.

La représentation de Nyquist, figure (II[.25) présente des diagrammes composés de deux
boucles capacitives, la premiere boucle est situé¢e aux hautes fréquences, tandis que la deuxiéme
boucle est observée aux basses fréquences.

Le diametre de la boucle capacitive est généralement en corrélation avec la résistance a la
corrosion du matériau dans une solution corrosive [143]. D’aprés les résultats obtenus, le
diametre plus grand du tracé de Nyquist est enregistré pour le revétement d’alliage a base de
Nickel tel que pulvérisé d’ou une résistance a la corrosion plus ¢élevée que celle du substrat.

Selon les diagrammes de Bode (fig 111.26.et27), et les valeurs de la résistance de polarisation
Rp (tableau I11.12), le revétement d’alliage a base de Nickel a une résistance de polarisation
Rp d’environ 80307Q nettement supérieure par rapport au substrat qui lui présente une valeur
de ’ordre 15484Q.
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Figurelll.26. Diagrammes de Bode du revétement tel que pulvérisé et du substrat (Z200C12)
représentants 1’angle de phase en fonction de la fréquence dans un milieu a 3,5% NaCL
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Fig I11.27. Diagrammes de Bode du revétement tel que pulvérisé et du substrat (Z200C12)
représentants le module en fonction de la fréquence dans un milieu a 3,5% NaCl.

I11.5.2 Effet Des Traitements Thermiques

a- Courbes potentiodynamiques
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La figure I11.27 présente les courbes potentiodynamiques des dépots tel que pulvérisé non traité
et traités 500°C/2h, 4h, 8h dans un milieu a 3.5% NaCl. La densitg’, du co ﬁnt Ige COrrosion. . .
. . ’e ( hapgtréy - Kesuitats et Discussions
(Lcorr), €t le potentiel de corrosion (Ecorr) sont obtenues par Iintersection de I'extrapolation des
courbes anodiques et cathodiques de Tafel. Les valeurs des paramétres électrochimiques

déterminées a partir des courbes de polarisation sont regroupées dans tableau II1.13.

La densité de courant, coté cathodique, correspond a la réduction des protons et des oxydes
formés en surface a I’air.

La densité¢ de courant est plus faible pour les courbes cathodiques des revétements tel que
pulvérisé non traité et trait¢ 500°C/2h, comparativemnet aux revétements traités 500°C/4h, et
8h. 88

La densit¢ de courant, c6té anodique, accuse une augmentation remarquée en fonction du
potentiel pour les revétements traité 500°C/2h, 4h, et 8h par contre le revétement tel que
pulvérisé non trait¢é montre un léger accroissement suivi d’un petit palier de passivation aux
environs de AE = 306mV correspondant au domaine passif suite a la formation d’une couche
de produits de corrosion sous forme de film passif. Pour une valeur de potentiel d’environ -
105mV, on remarque I’apparition d’un petit pic correspondant a la rupture du film passif
amorcant I’augmentation a nouveau du courant caractéristique de la dissolution transpassive.

D’apres les courbes présentées sur la figurelll.28, et les résultats du tableau II1.13, le revétement
tel que pulvérisé présente une faible densité de courant de corrosion signe d’une faible vitesse
de corrosion avec un potentiel plus noble par rapport aux revétements traités 500°C/2h, 4h, et
8h. Ces résultats confirment le bon comportement a la corrosion du revétement tel que pulvérisé
comparativement a I’ensemble des revétements traités.
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Figurelll.28. Courbes potentiodynamiques des différents dépdts trattémptmel traRésdbmgsuey Discussions
milieu a 3.5% NaCl.

Echantillon Ecor( mv) Jeor(A/cm?) | Ba mV/deg | Bc (mV/deg) Rp ()
Revétement -339 1.2507.1077 49.322 43.544 80307
non traité 89
Revétement traité a -442 1.9098.107° 155 81.728 12169
500°C pendant 2h
Revétement traité a -447 1.8207.107° 121.46 84.795 11911
500°C pendant 4h
Revétement traité a -486 2.3844.107° 142.84 117.89 11864
500°C pendant 8h

Tableau II1.13. Paramétres de corrosion des différents dépots déduits des courbes
potentiodynamiques ; (avant et apres traitements thermiques) dans un milieu a 3.5% NaCl.

b-Diagrammes d’impédance électrochimique

Les diagrammes d’impédance électrochimique des revétements non traité et traités a
500°C/2h, 4h et 8h sont représentés dans les figures (I11.29, 30 et 31). D’apres la représentation
de Nyquist (figure I11.29), nous remarquons que le revétement non traité présente une meilleure
résistance a la corrosion comparativement aux revétements traités. Ce résultat est traduit par un



grand diamétre du demi-cercle a haute fréquence et de la grande valeur de la résistance de
transfert de charge R (tableau I11.14). On note également que le traitement de 2heurs donne
une meilleure résistance que les traitements prolongés (4h et 8h).

L’utilisation du diagramme de Bode est nécessaire pour la mise en évidence de la
présence de différents arcs sur le plan de Nyquist et la confirmation des données SIE obtenues.
Elles indiquent I’existence de deux constantes de temps représentant généralement deux
réactions différentes au niveau des deux interfaces dépdt/solution du produit de corrosion et
substrat/solution sous la couche du produit de corrosion [142]. Le diagramme représentant
I’angle de phase en fonction de la fréquence pour les différents revétements dans un milieu a
3.5% NaCl, sont représentés dans la figure II1.30. Il en ressort que le revétement non traité
présente le maximum de résistance a la polarisation soit 803072, viennent ensuite par ordre
décroissant les revétements traités a 500°C/2h, (12169 Q), 500°C/4h (11911 Q) et 500°C/8h,
(11864€Q2). 11 est a souligner que I’augmentation de la valeur de Rp conduit a une meilleure
résistance a la corrosion comme le stipulent les nombreuses références bibliographies [144-
145].

Selon le diagramme de Bode, représentant le module en fonction des fréquences
(fig.IT1.31), les valeurs absolues de I'impédance des revétements |Z| accusent dans I’ensemble
une diminution. Une diminution moins prononcée est enregistrée pour le revétement non traité,

ce qui explique son bon comportement a la corrosion. Chapitrelll : Résultats et Discussions

Au vue des résultats obtenus les diagrammes de Bode sont en bon accord avec les diagrammes
de Nyquist.

De maniere générale, les résultats obtenus en spectroscopie d’ impédance électrochimique sont
en parfait accord avec ceux des tests potentiodynamiques.
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Figure II1.29. Diagrammes de Nyquist des différents dépdts d’alliage a base de Nickel avant
et apres traitements thermiques dans un milieu a 3.5% NaCl.
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Figure I11.30. Diagrammes de Bode des différents dépdts d’alliage a base de Nickel avant et

apres traitements thermiques représentants 1’angle de phase en fonction de la fréquence dans
un milieu a 3.5% NaCl .
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Figurelll.31. Diagrammes de Bode des différents dépots d’alliage a base de Nickel avant et
apres traitements thermiques représentants le module en fonction de la fréquence dans un milieu
a 3.5% NaCl.

Les diagrammes d’impédance ¢électrochimique, modélisés par un programme de
simulation Nova2 donne le circuit équivalent (figure I11.32) le mieux approprié pour décrire le
mécanisme de corrosion électrochimique du substrat et des différents dépots avant et apres
traitements dans un milieu a 3.5% NaCl. Les valeurs des composants électriques du circuit
équivalent sont regroupées dans le (tableau II1.14) ou Rs correspond a la résistance de la
solution entre I’électrode de travail et I’électrode de référence, Qpo et Rpo, désignent
respectivement,la capacité d’une couche de produit de corrosion et sa résistance au transfert



d’ions et, Qdl et Rct, , représentent respectivement la capacité de la double couche et la
résistance au transfert de charge dans les régions situées sous la couche de produits de corrosion.

Rs Qpo Qdl
VAYA
Rpo Ret

Figure I11.32. Schéma synoptique du circuit équivalent simulant les diagrammes d’impédance
¢lectrochimique du substrat et des différents dépots. (Avant et apres traitements thermiques).
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Rs(Q) | Qpo (uF/ecm?).E ° Ni Rpo(KQ) le(uF/sz).E' N> R(KQ)
Substrat 19.5 5.09 0.96 9.19 353 0.705 3.68
Revétement 16.3 3.33 09792 473 334 0.731 142
Non traité
Traité500°C/2h | 16.3 6.10 0.978 5.01 90.6 0.708 7.14
Traité500°C/4h | 16.5 5.88 0.954 6.01 120 0.6 2.41
Traité500°C/8h | 15.8 8.01 0.945 2.86 29.8 0834 3.37

Tableaulll.14. Parameétres €électrochimiques obtenus par le logiciel Nova2 selon le modele de
circuit équivalent pour les différents dépots.

I11.5.3 Observation MEB des surfaces apreés essais de corrosion

La morphologie des surfaces endommagées est analysée par des observations en
microscopie électronique a balayage dans le but de différencier 1’état de corrosion des différents

dépots (figure 111.34) et du substrat (figure I11.33).

La figure II1.33, a, correspondant au substrat, montre un état de dégradation généralisé (zone
sombre) avec un produit de corrosion di a ’attaque de la phase ferritique par la solution (zone
claire).les différentes zones sont mises en évidence a fort grandissement dans la figure I11.32.

b.
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Produits de corrosion
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Fig.II1.33. Images MEB obtenues apres tests de corrosion du substrat dans un
milieu a 3.5% NacCl (a) et (b) plage sélectionnée agrandie.
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La figure II1.34 a, b, ¢, d montre les états de dégradation de&dé—jfefeﬁfﬁdepoﬁefﬁﬁﬁ*

constate des produits de corrosion localisés (taches blanches) résultat de 1’attaque
¢lectrochimique des ions CI".

Les micrographies MEB en volume des revétements (coupe transversale) apres test de
corrosion dans un milieu a 3.5% NacCl (fig. I11.35, a, b, ¢, et d) révelent des produits de corrosion
dispersés sur les spalts de Nickel et les dommages par corrosion localisés au niveau des pores
et des micropores. Les produits de corrosion sont principalement composés d’Al, Oz confirmé
par ’analyse EDS (figure II1.35, e).

La présence d’Al, Oz est fondamentale pour la grande résistance a la corrosion de
nombreux matériaux contenant I’aluminium [b43]. En effet, le dépot non traité thermiquement
présente un meilleur comportement a la corrosion traduite par une résistance a la polarisation
plus élevée. Néanmoins, la transformation d’Al, Oz en Al (OH) ;3 dans une solution aqueuse
contenant des ions chlorures, a également été signalé preuve du mauvais comportement a la
corrosion [143].




100pm

Fig I11.34. Surface libre des différents revétements d’alliage a base de Nickel apres
tests de corrosion dans un milieu a 3.5% NaCl

(b) non traité¢ (tel que pulvérisé), (b) traité a 500°C/2h, (c) traité a 500°C/4h, et (d)
traité a 500°C/8h.
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Figlll.35. Micrographies SEM en coupe transversale des différents dépots apres
tests de corrosion dans un milieu a 3.5% NaCl,

(b) non traité (tel que pulvérisée); (b) traité 500°C/2h; (c¢) 500°C/4h; (d)
500°C/8h

(e) analyse EDS des produits de corrosion accumulées sur ces revétements.
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Conclusion générale

Le travail présenté dans cette thése porte sur ’élaboration d’un revétement d’alliage a
base de Nickel sur un substrat en acier (Z200C12) par le procédé projection thermique a la
flamme comme en premier , et en second I’étude de I’effet des traitements thermiques a 500°C
pour différent temps de maintien 2h, 4h, et 8h. De nombreux aspects relatifs a I’évolution
microstructurales, structurales, a la microdureté, I’adhérence, la résistance a la corrosion et la
résistance a I'usure ont été réalisés expérimentalement.

Les principales conclusions qui se dégagent de cette étude sont les suivantes :



1-L'analyse des diffractogrammes XRD du revétement, obtenu par projection thermique, révele
la présence d'une phase de Nickel pure pour les états brut et traités thermiques a 500°C pour
des temps de maintien de 2, 4 et 8 heures.

2- Les images SEM révelent que la microstructure du revétement a base de Ni est hétérogene ;
elle contient des particules non fondues, des microfissures, des porosités, et des oxydes qui sont
principalement AbO3 et NiO, corroborée par des analyses EDS et cartographiques aux rayons
X.

3-Le revétement, d’alliage a base de Nickel projeté thermiquement, présente un meilleur
comportement a I’'usure que le substrat Z200C12.

4- le revétement a un effet bénéfique sur les performances de corrosion du substrat mis en
évidence par les résultats des essais potentiodynamiques et 'impédance €lectrochimique.

5-Une réduction importante de la porosité du revétement induite par les traitements thermiques
a 500°C pendant 2 ,4 et 8h suite au phénomene de colmatage.

6-La formation des composés intermétalliques suite a I’inter-diffusion Substrat-revétement.

7-Une meilleure résistance a la rayure (scratch test) du revétement 500°C/2h par rapport au
dépot tel que pulvérisée et traités thermiquement a 500°C /4h, et 8h.

8- Une résistance ¢levée associée a un coefficient de frottement et un taux d'usure faibles pour
le dépot 500°C/2h.

9-Un meilleur comportement a la corrosion du revétement d’alliage a base de Nickel non traité
thermiquement (tel que pulvérisée) a été observée relativement aux autres états des revétements
dans un milieu a 3.5%NaCl.

10- Les paramétres, déduits des courbes potentiodynamiques et I'impédance ¢€lectrochimique,
ont indiqué un meilleur comportement a la corrosion du revétement trait¢ a 500°C/2h, par
rapport aux revétements traités a 500°C/4h et 8h, dans une solution a 3.5% NaCl.
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