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Abstract

The present investigation has been conducted to study the adhesion of X10CrMnNi 18-8-5 (ASTM 301) austenitic
stainless steel coatings deposited on two different substrates of aluminum alloys such as A-U4G (ASTM 2017A)
and A-G3 (ASTM 5754) by using arc spraying process (APS). The main imporvement of carried out that coating
is to increase surface properties specially mechanical, corrosive and tribological properties. The adhesion tests
were performed using 4-point bending, 3-point bending tests and non-destructive testing. The structure,
microstructure and phase composition coatings were analyzed by optical microscopy (MO) scanning electron
microscopy (SEM), energy dispersive X-ray (EDS) and X-ray diffraction (XRD). The SEM showed that the dense
microstructures of austenitic stainless steel coatings have a homogeneous lamellar morphology with the presence
of porosities and unmelted particles. The XRD spectrum of coatings revealed the main phase corresponding the
solid solution as face-centered cubic (fcc) structure and also the presence of small proportion of the metastable
form y-Fe203 and FeO oxides. The 4-point bending tests results showed that the critical interfacial fracture energy
Gic of the composite B namely (A-U4G (ASTM 2017A) /75E bond coat Ni-Al / deposit stainless steel ASTM 301)
is three times greater than the composite A (A-G3 (ASTM 5754) /75E bond coat Ni-Al / deposit stainless steel
ASTM 301).

Key words: Aluminium alloy, Coating, thermal projection, adherence, non-destructive control.

Résumé

La présente étude a pour objectif d’étudier 1'adhérence des revétements en acier inoxydable austénitique type
X10CrMnNil8-8-5 (ASTM 301) déposés sur deux substrats différents d’alliages d’aluminium tels que : A-U4G
(ASTM 2017A) et A-G3 (ASTM 5754) en utilisant le procédé de projection thermique a arc électrique. Le role
principal de ces revétements est d’améliorer les propriétés de surface, particuliérement, la résistance a 'usure et a
la corrosion. Des essais d'adhérence ont été effectués en utilisant des essais de flexion quatre points, flexion 3-
points et contrdles non destructifs. La structure, la microstructure et les compositions des différentes phases des
revétements obtenus ont été analysés par MO, MEB, EDS et DRX. Les résultats MEB ont montré que les
microstructures des revétements (ASTM 301) sont denses et présentent une morphologie lamellaire homogéne
avec la présence de porosités et de particules non fondues. Le spectre DRX des revétements en acier inoxydable
révéle une phase principale correspondant a la solution solide de structure cubique a faces centrées (CFC) et la
présence d'une faible proportion de la forme métastable y-Fe203 et des oxydes type FeO. Les résultats des essais
de flexion quatre points ont montré que 1'énergie de rupture interfaciale Gic du composite B (Substrat A-U4G
(ASTM 2017A) /sous couche d’accrochage Ni-Al (75E) /ASTM 301) est trois fois supérieure au composite A
(Substrat A-G3 (ASTM 5754) /sous couche d’accrochage Ni-Al (75E) / ASTM 301).

Mots clés : Alliages d’aluminium, Revétements, projection thermique, adhérence, CND.
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INTRODUCTION GENERALE

En construction aéronautique, I’impératif de 1égereté fait que les conditions d’emploi
des matériaux aéronautiques sont telles que toute modification dans la nature de 1’alliage, de
processus d’élaboration et de transformation et la gamme de mise en ceuvre, se traduit par une
variation importante du comportement en service de la cellule et du moteur de 1’aéronef. Bien
entendu, en regle générale, toute modification d’une propriété d’emploi se « paye» par
I’abaissement d’une autre propriété toute aussi importante.

La multiplicit¢ des parametres a prendre en compte fait donc que le choix des
propriétés aboutissant & un bon compromis en service est un probléme technique délicat. En
I’état actuel des choses, il a été constaté, d’aprés une enquéte effectuée sur prés de mille
incidents majeurs c’est a dire ayant entrainé une indisponibilit¢ de 1’appareil que les
matériaux concourent encore pour une part importante aux problémes rencontrés en service.
L’aluminium (ou plutdét D’ensemble des alliages d’aluminium) qu’utilise 1’industrie
aéronautique, occupe une part importante dans ce domaine avec des caractéristiques
moyennes (mais résistant bien a la corrosion) et de leur mise en ceuvre facile : par exemple
une bonne tenue a la soudabilité.

Le but de ce travail est de cerner les problémes des traitements de surfaces et de
revétements des alliages d’aluminium (A-U4G et A-G3) ou encore dénommés (ASTM 2017A
et ASTM 5754) utilisés dans 1’aéronautique, en particulier, sur certaines pi¢ces importantes
nécessitant a la fois un traitement contre la corrosion et I’usure.

Depuis toujours, I’aluminium et ses alliages ont été¢ considérés comme des matériaux
singulierement résistants a la corrosion. Ils résistent notamment aux intempéries : a ’eau
douce, a I’eau de mer et a de nombreux produits alimentaires et chimiques, a condition
toutefois qu’on ait choisi convenablement le matériau, les traitements thermiques et le
procédé d’assemblage. Néanmoins, et principalement en aéronautique, des protections sont
effectuées sur les pieces utilisées. Il s’agit des protections cathodiques, chimiques, par
peinture et bien sir par le procéd¢ d’anodisation (ou d’anodisation dure).

La surface de I’aluminium et ses alliages est recouverte d’une mince couche d’oxyde
d’Al2O3 qui constitue en soi une protection naturelle (0,2 a 0,4pn) du métal contre I’action des
agents atmosphériques. Selon le cas, un traitement d’anodisation permet d’édifier la couche
de protection jusqu’a environ 25 pour la décoration et la protection contre la corrosion, et a
plus de 100um par le procédé d’anodisation dure pour la protection contre la corrosion et
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I’usure. Ce procédé de traitement de surface est le plus utilisé, suite aux différentes
modifications et améliorations subies et ce depuis sa découverte en 1857.

Actuellement les multimatériaux prennent une place importante dans le monde
industriel. Ceci est dl a leur apport en solution spécifique aux nombreux problémes posés sur
les phénomenes d’usure, de frottement et de corrosion. Néanmoins, leur élaboration reste un
procédé complexe du fait que les matériaux de base prennent, au départ, de trés grandes
incompatibilités. Cependant, la complexité des structures des alliages utilisés, alliée a la
complexité des poudres, rend difficile la maitrise de tous les paramétres intervenant dans la
qualité de la liaison.

Cette union, s’effectue par projection thermique qui donne a I’ensemble des propriétés
des qualités insoupgonnées et extraordinaires. Des traitements de surface nombreux et variés
ont été mis au point et sont utilisés industriellement pour faire face en particulier a ces
exigences, notamment les dépots par projection thermique. La projection thermique est
devenue, ainsi, une technique mondialement appliquée. Son développement est dii a une
industrie de pointe et elle est appliquée dans de nombreux domaines (aéronautique, isolements
¢lectriques, instruments de coupe...). Par ailleurs, la réalisation de cette union est fonction de
la nature des matériaux utilisés c’est-a-dire alliages et poudres, de la possibilit¢ d’une
adhésion entre les matériaux et de la nature de cette adhésion. Pour certaines applications ou
des zones sont fortement sollicitées et ou la résistance mécanique du substrat est faible, des
revétements épais (quelques centaines de microns) sont requis. Les techniques de projections
thermiques, peuvent dans ce cas étre utilisées. Elles consistent a introduire des particules
solides (dont les diametres sont de I'ordre de quelques dizaines de p) dans une flamme ou un
jet de plasma afin de les y accélérer et de les fondre avant qu’elles ne viennent s’écraser sur le
substrat ou elles forment un dépdt. Ce dernier est en fait constitué par un empilement de
lamelles écrasées.

L’objectif de notre travail repose sur les considérations suscitées et consiste d’une part
a ¢laborer des multi matériaux par projection thermique sur les substrats A-U4G et A-G3 et de
choisir le produit (la poudre ou le fil) le mieux adéquat au phénomene de protection contre la
corrosion et I’usure, et d’autre part a analyser le mode de protection (analyse de I’interface
dépot/substrat) par des différentes méthodes de caractérisations et de contrdles. Pour la
réalisation des revétements, nous avons déposé¢ un acier inoxydable de nom industriel
« Thermanit » sur deux alliages d’aluminium différents. Ce qui nous intéresse, c’est la qualité
de ’interface (I’adhérence) entre les différentes couches et particulicrement entre le dépdt et
le substrat. Ceci permettra sans nul doute une meilleure compréhension des phénomenes
connexes liés a la nature physico-chimique et mécanique des matériaux.
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Ainsi, afin de donner un apercu global de ce travail, il a été jugé nécessaire et
indispensable de le scinder en quatre chapitres. Le premier, en plus, de I’historique de
I’obtention des alliages d’aluminium ainsi que de leurs caractéristiques principales et de leurs
applications dans tous les domaines (l'automobile, l'industrie, I'aéronautique ...) et plus
particulicrement I’A-U4G et 1’A-G3, portera essentiellement sur la position du probleme
technique rencontré¢ lors de la maintenance, révision générale ou révision moyenne et
réparations des aéronefs. Dans ce cas précis, il sera évoqué le théme de la maintenance
aéronautique, la place qu’occupe la fonction technique et ses objectifs. La protection des
alliages d’aluminium par anodisation et anodisation dure sera également rappelée.

Le chapitre deux est consacré a I’histoire technologique des projections thermiques,
aux méthodes de dépot et les différents essais et caractérisations d'adhérence. En outre, il sera
focalisé sur les différents parameétres de liaisons dépdt/substrat ainsi que sur la rugosité et le
comportement mécanique.

Le chapitre trois est relatif aux techniques expérimentales qui porteront sur 1’étude du
comportement mécanique des multimatériaux étudiés. Il y est consacré la description des
différentes techniques expérimentales utilisées pour la caractérisation des multimatériaux
¢laborés : physico-chimique, microstructure, tribologique et mécaniques. On y définit les
protocoles expérimentaux suivis dans cette étude et basée, en grande partie, sur 1'essai de
flexion 3-points, flexion 4-points selon les différents états de surface choisis, suivi des essais
d'indentation interfaciale et d'arrachement. Les essais de contrdles non destructifs seront
présents dans ces caractérisations.

Enfin, dans un dernier chapitre, il est regroupé d’abord I’ensemble des procédures de
caractérisations et ensuite 1’essentiel des résultats obtenus par les différents essais réalisés
avec leurs discussions.

Finalement, une conclusion générale clot ce manuscrit, résumant les principaux
résultats obtenus et développant quelques perspectives a l'ensemble de ce travail.
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CHAPITRE 1. CHOIX DES MATERIAUX ET CARACTERISTIQUES ENP 2018

I.1. INTRODUCTION

L’aluminium a connu un développement spectaculaire depuis sa découverte en 1854
symbolisée par la présentation a I’académie des sciences, par voie chimiste Frangaise Sainte
Claire Deville, d’un petit lingot réalis¢é par voie chimique. Mais le véritable début de
développement industriel de I’aluminium et ses alliages se produit en 1886 avec I’invention
du procédé de I’¢électrolyse de I’aluminium par Paul Héroult en France et Charles Martin Hall
aux Etats-Unis.

Un tel développement repose bien évidemment sur les propriétés particulicres de
I’aluminium qui est léger, tenace, résistant a la corrosion, conducteur de chaleur et de
I¢lectricité, décoratif. Les alliages d’aluminium se prétent également a tous les processus de
mise en forme (laminage, filage, matricage, moulage...) ainsi qu’aux différents modes de
protections notamment les dépots par projection thermique [1]. Ce dépdt est en fait constitué
par un empilement de lamelles écrasées [2-3].Ce qui explique leur utilisation aujourd’hui dans
la plupart des grands marchés industriels (transports terrestres, maritimes ou aérospatiaux,
batiment, électricité et mécanique...) [4].

1.2. DEFINITION

L'aluminium est un élément chimique, de symbole Al et de numéro atomique 13, classé
dans le tableau de Mendeleiev dans le groupe IIIA, période 3, bloc P. C’est un malléable, de
couleur argent (blanche lustre métallique), qui est remarquable pour sa résistance a
I’oxydation et sa faible densité. C'est le métal le plus abondant de 1'écorce terrestre et le
troisiéme ¢lément le plus abondant aprés l'oxygene et le silicium ; son existence ne fut
prouvée qu’en 1808 par I’électro chimiste Sir Humphrey Davy, qu’il appela «
aluminium », en électrolysant des sels fondus d’aluminium. Il représente en moyenne 8 % de
la masse des matériaux de la surface solide de notre planéte [5].

L’ Aluminium se cristallise dans le réseau CFC et son paramétre de maille “a* est de
0,404 nm comme indiqué sur la figure 1.1.

9 O
- @
'
-

() (®)

Figure 1.1 : Maille élémentaire de 1’aluminium.
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1.3. OBTENTION DE L’ALUMINIUM

1.3.1. La bauxite

Les bauxites sont des roches riches en alumine (45 a 60%), 20 a 30 % d’oxyde ferrique
Fe203, le reste est formé de silice, d’oxyde de titane et d’eau. Elles constituent actuellement la
source quasi exclusive de ce métal. C’est le seul minerai utilis¢é pour la production de
I’aluminium [6].

1.3.2. L'alumine (Al,O3)

L'alumine est extraite de la bauxite par le procédé Bayer : la bauxite est broyée puis
attaquée a chaud par de la soude. On obtient une liqueur qui aprés séparation des oxydes de
fer et de silicium est envoyée dans des décomposeurs pour précipitation de I’alumine [6].

1.3.3. L’aluminium

L'aluminium est obtenu a partir de 'alumine par électrolyse dans une cuve comportant
un garnissage en carbone (cathode).

Bien qu’en tonnage, la production d'aluminium ne représente qu'un peu plus de 2% de
celle des aciers, ce métal (et les alliages qui en dérivent) arrive en seconde position
concernant la production et l'utilisation des matériaux métalliques. L'aluminium doit cette
place a un ensemble de propriétés qui, dans bien des circonstances, en font un matériau
irremplagable. Parmi celles-ci, les plus importantes sont résumées sur la figure 1.2 [7].
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Figure 1.2 : Principaux stades et flux dans la fabrication de 1I’aluminium.

ADHERENCE ET COMPORTEMENT MECANIQUE DES MULTIMATERIAUX A BASE DE L’A-U4G ET A-G3

35



CHAPITRE 1. CHOIX DES MATERIAUX ET CARACTERISTIQUES ENP 2018

I1.4. ALLIAGES D’ALUMINIUM

Il existe environ 310 alliages d’aluminium différents. Certains alliages possedent des
caractéristiques mécaniques qui répondent trés bien aux besoins du domaine aéronautique [9].

Les ¢léments ajoutés a I’aluminium, généralement en faible quantité, peuvent avoir pour
objet d’améliorer sa coulabilité (Si, Pb, Bi...) ou son usinabilité, mais visent essentiellement a
augmenter ses caractéristiques mécaniques.

Bien que la plupart des métaux et certains métalloides soient capables de former avec
I’aluminium des solutions, les alliages d’aluminium sont en fait basé€s sur quelques systémes
seulement : Al-Cu, Al-Mn, Al-Mg, Al-Si, Al-Zn. Le tableau I.1 montre 1'effet des ¢léments
d’alliages de I’aluminium.

Tableau I.1 : L'effet des éléments d’alliages de 1’aluminium.

Eléments Effets
Cuivre Augmente la résistance mécanique
Manganese Augmente la résistance mécanique et modifie la granulométrie
Magnésium et Silicium | Augmente la résistance a la corrosion atmosphérique
Zinc Augmente la résistance mécanique

I.5S. CONSTITUTION DES ALLIAGES D’ ALUMINIUM

IIs sont constitués de certains éléments.

1.5.1. Elément de base

L’aluminium, qui participe en une grande quantité dans cette constitution (le
pourcentage de sa constitution varie d’un alliage a un autre mais qui reste toujours supérieur
en le comparant aux autres constituants) [9].

1.5.2. Eléments d’alliages

Ils sont ajoutés en quantités de 1 a 7 % pour les alliages de corroyage, et jusqu'a 20 %
dans les alliages de moulage. Ces ¢éléments sont le Mg, Mn, Si, Cu et Zn, certains de ces
¢léments peuvent étre ajoutés simultanément) [9].

1.5.3. Eléments d’addition

Ils sont ajoutés en plus faibles quantités (en générale environ 1 %) pour améliorer
certaines propriétés telles que la finesse des grains, la trempabilité et la soudabilité. Les
¢léments d’addition classiques sont le Chrome, le Manganése, le Nickel, le Plomb...etc [9].
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1.5.4. Impuretés

Le fer et le silicium sont les deux principales impuretés utilisées, le rapport Fe/Si est
environ de 2 % pour la plupart des alliages d’aluminium [6].

1.6. CLASSIFICATION DES ALLIAGES D’ ALUMINIUM

Les alliages d'aluminium sont désignés a l'aide d'un systéme numérique de quatre
chiffres. Ces quatre chiffres identifiant la composition chimique de I'alliage. Ce groupe de
quatre chiffres est parfois suivi d'une lettre indiquant une variante nationale.

Les recherches menées dans le secteur de la métallurgie de I’aluminium, portant sur la
composition, les gammes de transformation et les conditions des traitements thermiques ont
poussé les chercheurs a proposer une large palette d’alliages qui peuvent étre classés selon
deux criteres [10].

I.6.1. Classification basée sur 1’élément d’alliage

Les principaux ¢léments additionnés a I’aluminium se résument généralement dans le
cuivre, le manganése, le magnésium, le silicium, le zinc et a un moindre degré, le nickel, le
chrome, le cadmium, le bismuth, le fer, le titane, le zirconium et le cobalt. Ainsi, en plus de
'aluminium pur, dont la teneur et de 99,00 %, on reconnait les sept grandes familles d'alliages
suivantes :

e Aluminium sans ¢lément d'addition : Série 1000 ;

e Aluminium + Cuivre : Série 2000 ;

e Aluminium + Manganése : Série 3000 ;

e Aluminium + Silicium (Alliages de moulage) : Série 4000 ;
e Aluminium + Magnésium : Série 5000 ;

¢ Aluminium + Magnésium + Silicium : Série 6000 ;

e Aluminium + Zinc : Série 7000.

1.6.2. Classification basée sur le mode de transformation

On distingue les deux grandes classes d’alliages d’aluminium suivant leurs modes de
transformation :
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a) Les alliages d'aluminium pour corroyage

Ils sont des alliages a base d'aluminium destinés pour la majorité a étre transformés par des
techniques de déformation plastique a chaud ou a froid tels que le filage et laminage.

Classification des alliages d’aluminium corroyés : le premier chiffre indique 1’élément
d’alliage le plus important (Xxxx). Il est également utilisé pour désigner les différentes séries
d’alliages d’aluminium telles que séries 1000, 2000 jusqu’a 8000. Le deuxiéme chiffre
(xXxx), s’il n’est pas nul, indique s’il y a eu modification de I’alliage spécifique.

Les troisiémes et quatriemes chiffres identifient un alliage spécifique dans la série. Par
exemple, pour I’alliage 5183, le chiffre 5 indique qu’il s’agit d’un alliage de magnésium, le
chiffre 1 indique qu’il s’agit de la premieére modification par rapport a 1’alliage originel 5083
et le nombre 83 identifie I’alliage dans la série Sxxx. La seule exception dans la série est la
série 1xxx (I’aluminium pur) ou les deux derniers chiffres donnent la teneur en aluminium
minimale au-dessus de 99%. L’alliage 1350 contient donc au moins 99.50% d’aluminium
(voir tableau I1-2).

Tableau I-2 : Désignation des alliages d’aluminium corroyés [10].

Phase  principale
Série Désignation | Elément d’alliage principal | présente

dans I’alliage

o, 4 1111
Série 1000 XXX 9)1 0 d’alumimium au |
mMInimum

Série 2000 2XXX Cuvre (Cu) ALCu-AlLCuMg
Série 3000 3XXX Manganése (Mn) AlgMn
Série 4000 4XXX Silicium (S1) -
Série 5000 SXXX Magnésium (Mg) AlMg,
Série 6000 £XXX E\é?)gnesmm (Mg) et Silicium Mg,Si
Série 7000 7TXXX Zmc (Zn) MgZn,
Sérte 8000 8XXX Autres éléments -
Série 9000 Non utilisé -

b) Les alliages de moulage « fontes d'aluminium

Ils sont souvent appelés « alliages 1égers » du fait de leur masse volumique nettement
inférieure a celles d'autres métaux utilisés dans l'industrie. Ils sont utilisés en fonderie pour la
fabrication des piéces obtenues par la coulée du métal liquide dans des moules en sable
(coulée en sable), des moules en acier, en fonte ou la coulée en coquille. Par ce procédé, on
¢labore des pieces aux formes plus ou moins complexes (poignées des portes et blocs
moteurs).
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Classification des alliages d’aluminium de fonderie : ce systeme contient trois chiffres
plus une décimale (par ex. 356.0) ; Le premier chiffre (Xxx.x) désigne I’élément d’alliage
principal. Les deuxieémes et troisiémes chiffres identifient I’alliage spécifique s’il s’agit d’une
piece moulée (.0) ou d’un lingot (.1 Ou .2). Voir le tableau I-3.

Tableau I-3 : Classification d’alliages d’aluminium de fonderie [10].

SERIES ELEMENTS D'ALLIAGES
D'ALLIAGES PRINCIPAUX
1XX.X 99% d'aluminium minimum
2XX.X cuivre
3XXX silicium + cuivre et/ou magnésium
4XX.X silicium
5XX.X magnésium
6XX.X n'existe pas
TXX.X zinc
XXX étain
9XX.X autres elements

Parmi les alliages pour corroyage ou fonderie, on distingue :

¢) Les alliages a durcissement structural (ou trempant) dans lesquels le durcissement est
obtenu par une gamme de traitement thermique comportant une mise en solution vers 500 °C,
une trempe suivie d'un revenu ou d'une maturation a température ambiante.

e Aluminium et cuivre, ou « AU », « duralumin ».
e Aluminium et zinc, ou « AZ », « zicral ».
e Aluminium, magnésium et silicium, ou « almasilium ».

d) Les alliages non susceptibles de durcissement structural (ou non trempant) dans
lesquels le niveau des caractéristiques mécaniques est obtenu par 1'effet d'écrouissage di aux
déformations (laminage, filage...) ou par des recuits.

e Aluminium et silicium, ou « AS », « silumins », dont I'Alpax.
e Aluminium et magnésium, ou « AG », « duralinox ».

I.7. PROPRIETES DE L’ALUMINIUM ET DE SES ALLIAGES

On explique par un ensemble de propriétés (atouts décisifs) qui font que 1’aluminium
soit un matériau remarquable donc le plus choisi par les utilisateurs, en particulier dans le
domaine de I’aéronautique et de I’aérospatial, du transport, de I’industrie électrique ...etc.
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L.7.1.

Propriétés atomiques et cristallines

Ces propriétés sont les suivantes [11] :

1.7.2.

Numéro atomique : 13 ;

Masse atomique : 26,98 uma ;

Principal isotope : 2’A1 stable comprenant 14 neutrons et 13 protons ;
Valence dans les composés chimiques : 3 ;

Structure cristalline CFC stable a toute température.

Paramétre cristallin : 4,049596 x10 °m a 25 °C ;

Diamétre atomique : 2,86 x 10"’'m ;

Volume atomique : 9,999 x 107¢ m?.

Propriétés thermiques

Fusion : la température de fusion est d’environ 660°C pour un aluminium de pureté
titrée a 99,996 %, I’intervalle de fusion est de (657 - 664 °C) pour un aluminium de
pureté titrée de 99,00 a 99,50 %. L’enthalpie de fusion qui vaut 397 kJ - kg™ [12].
Vaporisation : la température d’ébullition est environ de 2500°C. La chaleur de
vaporisation est de 10780 kJ.kg™'. A I’état liquide, 1’aluminium a une trés faible
tension de vapeur a basse température, mais qui s’¢léve trés vite avec celle-ci [12]

(voir tableau 1-4).

Tableau 1-4 : Tension de vapeur de I’aluminium [12].

Tension de vapeur Température
7,4x 107" atm a727 °C
3,010  atm all127°C
9,8x 10™*  atm a 1527 °C
0,037 atm a 1927 °C
0,728 atm a2427 °C
» Dilatation thermique : le coefficient de dilatation thermique (ar) linéaire de

I’aluminium vaut 23,1 10°K™!' a la température de 20°C ou la dilatation linéaire

(AL/Lo) égale a 0%, il varie en fonction de la température (Tableau 1-5).
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Tableau 1-5 : Variation du coefficient de dilatation thermique en fonction de la

température [12].

C.D. Thermique Température
8,1 x10"® K! a-198 °C
17,1 x 107® K! a-123°C
20,2 x 107® K a-73 °C
249 x10® K! a+127°C
28,2 x 10™® K™! a+327°C
33,5 x 107 K™ a+527°C

> Conductivité thermique : la conductivité thermique est de 237 W m™'k! pour
I’aluminium non allié a la température ambiante, elle varie en fonction de la
température et I’¢lément d’alliage. L aluminium est un trés bon conducteur thermique,
sa conductivité est inférieure de celle du cuivre (de 60 %). La conductivité thermique
des alliages d’aluminium dépend de leur composition et de leur état métallurgique
[12]. La conductivité thermique est de 237 W/m x K a la température ambiante. Elle

varie en fonction de la température (Tableau 1-6).

Tableau 1-6 : Variation de la conductivité thermique en fonction de la température [9].

C. Thermique Température

302 W/ mx K a-173°C

237 W/ mx K a+20°C

208 W/ mx K a+ 660 °C -état solide-
091 W mx K a+ 660 °C -état liquide-

Au-dessous de -173°C, la conductivité thermique de 1’aluminium de pureté titrée a 99,99% et

plus, est trés sensible au niveau des impuretés.
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1.7.3. Légeéreté

L’aluminium est le plus léger de tous les métaux usuels aprés le magnesium, la masse
volumique est comprises entre 2 696,6 et 2 698,8 kg/m® a 25°C pour I’aluminium de titre
supérieur a 99,99 % (soit presque trois fois moins que celle des aciers), et pour ses alliages
elle est comprise entre 2600 et 2800 Kg /m>. Cette propriété lui permet d’étre un matériau de
premier choix pour de multiples utilisations ; aéronautique (Il constitue de ce fait 80 % du
poids des avions actuels), transport et construction [12].

1.7.4. Résistivité électrique

L’aluminium conduit trés bien 1’¢lectricité puisqu’il se place immédiatement apres le
cuivre dans les métaux communs. La résistivité électrique généralement admise pour
I’aluminium de pureté titrée 2 99,996 % est de 2,6548 10°Q.m a 25°C [13].

I.7.5. Susceptibilité magnétique

L’aluminium, du fait de sa valence impaire, est paramagnétique. La valeur généralement
admise pour la susceptibilit¢é magnétique spécifique a la température ambiante est égale a
0,6 x10mm?- g\,

1.7.6. Propriétés optiques

L’aluminium poli présente un excellent pouvoir réflecteur qui varie avec la longueur
d’onde. Dans le spectre visible, il est de I'ordre de 85 a 90 %. Cette propriété peut étre
améliorée par des traitements de surfaces comme le polissage et le brillantage, ainsi que par
un titre plus élevé.

Le pouvoir émissif de I’aluminium revétu de sa couche naturelle d’oxyde est tres faible,
de l'ordre de 5% a 20°C, ce facteur varie en fonction de la température [13].

1.7.7. Propriétés mécaniques

» Module d’élasticité : Il s’agit de 66,6 GPa pour ’aluminium pur et augmente en
présence d’impuretés et d’éléments d’additions. Pour les alliages, le module est
généralement compris entre 69 et 72 GPa.

» Module de torsion : Les valeurs données pour le module de torsion de 1’aluminium
pur (> 99,9 %) sont comprises entre 22,5 et 27,5 GPa, avec 25 GPa comme valeur la
plus probable. Il varie relativement peu en fonction de la température.

» Coefficient de Poisson : Les valeurs citées dans la littérature sont comprises entre
0,32 et 0,40 avec 0,33 4 0,35 comme valeurs les plus probables.

ADHERENCE ET COMPORTEMENT MECANIQUE DES MULTIMATERIAUX A BASE DE L’A-U4G ET A-G3
-]

42



CHAPITRE 1. CHOIX DES MATERIAUX ET CARACTERISTIQUES ENP 2018

1.7.8. Recyclage

L’aluminium est recyclable a 100 %, pres de 2/3 du tonnage de métal gris produit
depuis le début de siecle serait encore en circulation.

L’aluminium peut étre recyclé de nombreuses fois sans étre altéré. Le recyclage des
produits en aluminium contribue a la protection de I’environnement : préservation des
réserves naturelles de bauxite (une tonne d'aluminium recyclé permet d'économiser quatre
tonnes de bauxite) et contribution a la diminution des dépenses énergétiques (puisque le
recyclage utilise 20 fois moins d’énergie que pour la production d’aluminium primaire) et
financiéres (le processus de transformation de 1'aluminium est beaucoup moins coliteux que
l'extraction a partir du minerai de bauxite).

1.7.9. Tenue a la corrosion

Dans les milieux corrosifs, les alliages peuvent subir les effets de la corrosion par
piqures, de la corrosion sous contrainte, fatigue- corrosion, voire la corrosion généralisée peut
se développer.

Les alliages d'aluminium résistent a la corrosion grace a une couche d'oxyde qui se
forme en surface, un film d'oxyde Al2O3 qui se forme spontanément dés que I'aluminium entre
en contact avec un oxydant (oxygene de I’air et de 1’eau) [14].

1.7.10. Solidité

Si les caractéristiques de 1'aluminium pur sont faibles, comme pratiquement celles de
tous les métaux purs. L’aluminium alli¢ a d’autres métaux ou traité a froid afin qu’il soit plus
robuste et résistant aux contraintes d'utilisation envisagée.

En effet, les alliages les plus résistants peuvent avoir une charge de rupture supérieure a
700 MPa, donc largement équivalente a celles des aciers trempés voire méme plus résistant
que l’acier et c’est pourquoi il est utilisé principalement dans les blocs moteurs, les trains
d’atterrissage, les ponts...etc.

1.7.11. Protection

Tous les emballages en aluminium autorisent un niveau optimal de conservation des
liquides et des aliments frais ou appertisés. Ce métal constitue de plus une barriere fiable
contre 1’oxygéne et les micro-organismes, contre les ultraviolets et I’humidité. Aux Etats-
Unis, 100% des boites de boisson, aujourd’hui, sont en aluminium.

I.8. ALLIAGES D’ALUMINIUM UTILISES EN AERONAUTIQUE

Les alliages a base d’aluminium (alliages légers) sont largement utilisés dans le
domaine aéronautique (on utilise des placages d’aluminium pour réaliser la protection contre
la corrosion de tdles d’alliages 1égers) comme I’illustre 1’histogramme.
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Figure 1.3 : Taux d’utilisation des matériaux dans les structures d’avions [15].
La plupart des alliages d’aluminium utilisés dans les structures aéronautiques sont issus
des séries 2000 et 7000. Cependant, des alliages des familles 5000 et 6000 sont parfois utilisés

pour quelques applications bien spécifiques.
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Figure 1.4 : Quelques matériaux de structure dans un avion.

1.8.1 la production mondiale de I’aluminium

Avec 25 millions de tonnes de consommation mondiale annuelle, 1’aluminium occupe la
premicre place de la métallurgie des métaux non ferreux. La production mondiale

d’aluminium a évolué comme suit :
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Figure 1.5: Evolution de production mondiale d’aluminium [16].

1.8.2. Alliages de la série 2000 (Aluminium + Cuivre)

Dans cette famille d’alliages on trouve I’A-U5 GT, qui a une trés bonne coulabilité et
une meilleure résistance mécanique, ’alliage forgé A-U6T qui est utilisé pour fabriquer des
pistons ou des aubes de compresseur, AU4G appelé « Duralumin ». Sinon la nuance A-U4Gl
est la plus couramment utilisée dans le domaine aéronautique pour la fabrication de fuselage
(toles), de voilure, de  pieéces massives, semelles de longeron, revétement structuraux
fraisés, pales d’hélices, de bielles moteur, carter moteur étoile, roues de compresseur. Ce sont
ses qualités de tolérance aux dommages qui en font I’alliage utilisé sur toutes les structures
d’avion dimensionnées en fatigue ainsi que I’A-U4N utilisé dans les pieces travaillant a chaud
comme les pistons et les culasses et A-U2GN utilisé dans les piéces forgées travaillant a
chaud, ailettes de compresseur axial, roue de compresseur centrifuge, structure et revétement
du « CONCORDE » [17].

1.8.3. Alliages de la série 4000 (Aluminium + Silicium)

Les alliages de la série 4000 dont 1'¢é1ément d'alliage est le silicium (le silicium améliore
la coulabilité) sont nettement moins utilisés que les alliages des autres séries. Ils sont
principalement utilisés en fonderie, on cite comme exemple 1’A-S13 utilisé pour des piéces
légeres obtenues par fonderie, 1’A-S22U qu’on fabrique avec des carters ou des pistons
moteurs, 1’alliage A-S1Fe qui est utilisé pour la soudure et pour les ustensiles émaillés, I’ A-S5
utilisé en soudeur[17].
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1.8.4. Alliages de la série 5000 (Aluminium + Magnésium)

Cette série est utilisée pour la fabrication des pieéces non structurales pour lesquelles la
formabilité et la résistance a la corrosion sont les principales qualités recherchées. Les alliages
A-G3M, A-G4MC, A-G5M sont utilisés pour la fabrication des tdles par corroyage (travail a
chaud) faciles a emboutir et a souder, des tuyauteries et des raccords pour circuits basse et
moyenne pression (carburant BP, retour hydraulique, injection d’eau...) et les rivets [17].

1.8.5. Alliages de la série 6000 (Aluminium + Magnésium + Silicium)

Dans cette série, seul 1’alliage A-GISUC est utilisé dans la construction aéronautique.
Ses caractéristiques mécaniques sont faibles mais il posséde par contre un bon comportement
en corrosion. Il est utilis€ notamment pour réaliser des tubes hydrauliques [17].

1.8.6. Alliages de la série 7000(Aluminium + Zinc)

Les alliages de cette famille présentent d’excellentes caractéristiques mécaniques de
traction, par contre leur comportement en fatigue est inférieur a celui du AU4G1. L’alliage
A-Z5GU est le plus souvent utilisé dans la cellule d’avion, pi¢ces matricées tel que les
longerons d’ailes, piéces de train, tdles et profilés (revétement et structure « coques ») [17].

1.9. APPLICATIONS DE L’ALUMINIUM

En quantité et en valeur, 'aluminium est le métal le plus utilisé aprés le fer, grace a sa
légereté et sa bonne conductivité électrique et thermique. L'aluminium pur est mou et fragile,
mais avec des petites quantités de cuivre, magnésium, mangangse, silicium et d'autres
¢léments, il peut former des alliages aux propriétés variées.

Parmi les secteurs utilisant 1'aluminium, on peut citer :
-L’aluminium dans les transports : la nécessité de réduire le poids des véhicules en vue

de diminuer leur consommation de carburant, ou d’augmenter leur charge utile ou leur rayon
d’action, conduit la plupart des constructeurs a substituer de plus en plus d’aluminium a

d’autres matériaux lourds, notamment a la fonte, I’acier, les métaux cuivreux.

1.9.1 Automobiles

Dans le domaine de 1’automobile ou la bataille entre matériaux est la plus
spectaculaire, I’aluminium est en compétition avec la fonte sur les blocs moteurs, avec les
céramiques sur les pistons, avec 1’acier, les plastiques, le magnésium sur les carters, avec le

cuivre sur les échangeurs, avec I’acier, les plastiques, les composites sur la carrosserie.
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Figure 1.6: Contenu d’aluminium dans les véhicules en Amérique du Nord, en Europe

et au Japon [18].

1.9.2 Transports aérospatiaux

Aluminium et aéronautique ont toujours été, et sont encore, étroitement liés. Si
I’aéronautique put commencer avec les appareils dont les structures en bois, son véritable
démarrage ne fut rendu possible que grace a I’invention en 1903 d’un alliage aluminium-
cuivre- magnésium, commercialisé sous le nom de duralumin, aujourd’hui alliage 2017 ; dont
les premicres applications furent en 1914 les structures des dirigeables Zeppelin et, en 1917,
les structures des avions militaires Breguet 14 construits en 12 000 exemplaires.

La prépondérance de 1’aluminium dans 1’aéronautique n’a pu étre conservée que par
une évolution considérable au fil des ans des alliages utilisés ; aujourd’hui encore I’aluminium

représente pres de 80% de la masse a vide des structures des avions modernes.

1.9.3 Armement et les équipements militaires

L’aluminium occupe une place importante dans ce domaine ; citons :

* Les chars et véhicules blindés : roues ou galets en alliage 2014 matricé, blindage (a
¢galité de poids, les alliages du type 7020 présentent des propriétés balistiques voisines de
celles de I’acier de blindage) ;

* Les véhicules amphibies ;
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* Les obusiers (exemple : M-102 la 1égereté de I’aluminium permet le transport par
hélicoptere) ;

* Les munitions ;

* Les picces balistiques : fonds et corps de propulseurs en alliages 2014, 7049,7075

* Les tubes (bazookas), les lance- rockets ;

* Les matériels de génie militaire : engins de franchissement en alliage 7020 soudé.
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II.1. INTRODUCTION

La problématique de I’ingénieur qui a la charge de concevoir un objet est double : il doit
assurer, d’une part, une fonction structurale qu’il satisfait par le choix des matériaux et la
conception de cet objet, d’autre part, une ou des fonctions superficielles (résistance a 1’usure
ou a la corrosion, aspect, réflectivité, résistance de contact...), le tout dans le cadre de
contraintes économiques de plus en plus sévéres.

La réponse a cette problématique conduit a des choix parfois contradictoires de sorte
que la solution la plus pratique consiste a définir deux matériaux, I’un pour la structure, et
I’autre pour la surface.

Le plus souvent, les propriétés superficielles ne concernent que les premiers
micrometres (en général de 1 a 1000 um) du matériau de sorte qu’elles peuvent étre obtenues
en modifiant la structure des couches superficielles par apport d’énergie ou de maticre : c’est
le traitement ou le revétement de surface qui améliore la tenue en service des picces
mécaniques soumises a des diverses sollicitations.

Cette ¢élaboration donne naissance a des matériaux qu’on peut appeler multimatériaux.
Cette famille, permet d’améliorer les caractéristiques du matériau de base a 1’échelle
technique et méme économique, de sorte qu’elle permet de remplacer les produits performants
et coliteux.

On appelle « multimatériau » tout regroupement de deux ou plusieurs classes de
matériaux sous forme de couches sur un métal de base. Chaque type de matériau possede des
propriétés et des caractéristiques qui lui sont propres [19].

I1.2. LA SURFACE

C’est la partie extérieure du solide faisant I’interface entre le milieu ambiant et le solide
lui-méme. Tous les solides ont une composition chimique liée a leur préparation et a leur
interaction avec 1’environnement.

Ces interactions peuvent étre d’ordres :
» Mécanique : par exemple, différentes formes d’usure peuvent étre induites par le jeu
des frottements ;
» Chimique, souvent a I’origine de dégradations par corrosion ;
» Thermique, électrique, optique...etc.

I1.3. TRAITEMENT DE SURFACE

Un traitement de surface est une opération mécanique, chimique, électrochimique ou
physique qui a pour conséquence de faire une modification structurelle superficielle ou
fonctionnelle de la surface des matériaux afin de 1’adapter aux conditions d’utilisation
données et aux exigences correspondant aux fonctions de base (résistance a 1’usure et/ou a la
corrosion et donc la durabilité des pieces congus) [20].

La modification de structure n’étant pas, en général, homogeéne suivant 1’épaisseur et
étant caractérisée par :

» Un effet thermique : traitement thermique de surface ;
» Diffusion d’un métal ou d’un métalloide : traitement d’apport ;
» Formation d’un composé nouveau : traitement de conversion.
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I1.4. LES PRINCIPALES TECHNIQUES UTILISEES EN TRAITEMENT
DE SURFACE

Les techniques de traitement de surface se répartissent en quatre grandes familles comme
le montre la figure I1.1.

- Dépots électrochimiques.

. . - Dépbts chimiques.
— | Voie humide - Dépots par immersion dans

un métal fondu.
I - Peinture.
Revétements
- Placage. - Flamme.
l - Projection thermique W - Arc électrique.
- Rechargement par soudure. - Plasma.
- Voie séche - Dépdts chimiques en phase - HVOF.
vapeur (CVD). - Canon a
- Dépots physiques en phase détonation.
- vapeur (PVD).
Traitements
de surface
Conversion : Oxydatlgn anodique.
— - Sulfuration.
- Phosphatation.
- Diffusion de métaux.
|| Diffusion - Diffusion de metalloides.
Transformation - Fusion et trempe superficielle.
|| Structurale - Traitement mécanique.

Figure IL.1. Représentation des diverses techniques de traitement de surface [20].

I1.5. OBJECTIFS DU TRAITEMENT DE SURFACE

Les procédés de revétement de surface dont le but est de conférer a la surface d’une piece
ou d’un composant des propriétés différentes de celles de la masse, permettent de rendre un
matériau apte a étre sollicité dans un domaine donné.

Le plus souvent en termes de :

» Résistance a ’usure ;

» Résistance a la corrosion ;

» Tenue en fatigue (résistance a I’amorgage des fissures) ;
» Aspect extérieur, esthétique.
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Ces traitements peuvent étre localisés et/ou ne concerner qu’une partie de la surface de
la piece. Les revétements peuvent &tre monocouches ou multicouches, les couches internes
assurent une meilleure compatibilité et une meilleure adhérence au substrat, la couche externe
assure la fonction superficielle. Les couches ont fréquemment des propriétés tres différentes
des matériaux massifs (dureté et limite d’¢lasticité élevées, module de Young un peu plus
faible), liées a une porosité non négligeable, une microstructure trés éloignée de 1’équilibre
thermodynamique et de fortes contraintes résiduelles, trés sensibles aux conditions de dépot.
Leur adhérence est largement conditionnée par la préparation de surface du substrat (rugosité,
décontamination, décapage...) [21].

I1.6. PREPARATION DES SURFACES

La préparation de surface comprend trois étapes principales :

» Le nettoyage de la piéce traitée, nécessaire a I’¢élimination de toute maticre
contaminante (graisse, huile, poussieres, polymeres) réalisée par immersion, par
pulvérisation, par ultrasons voire par élévation de température. Les nettoyants peuvent
étre des solvants ou des lessives.

» La création de rugosité en surface de la piéce traitée afin de permettre aux particules
de s’ancrer dans les irrégularités de surface ainsi créées et d’assurer un bon accrochage
mécanique. Cette création de rugosité peut étre effectuée soit par sablage (au corindon ou
a la grenaille métallique) permettant un nettoyage complémentaire de la picce
(enlevement de peintures, d’oxydes...) et I’obtention d’une rugosité de surface comprise
entre 6 2 10 um environ soit par tournage avec création d’un profil rainuré de profondeur
0,5 mm environ. Cette méthode est réservée en général aux dépdts les plus épais, le
tournage étant suivi d’un sablage complémentaire.

» Le masquage des zones non rechargées. Les produits les plus courants sont des
adhésifs ou des caches métalliques (en général réservés aux piéces de série), les
¢lastomeres souples (permettent un masquage précis) [20].

I1.7. LA PROJECTION THERMIQUE

I1.7.1. Introduction

Les impératifs techniques et économiques des industriels de tous les secteurs imposent
la réduction des cotits et I’amélioration des performances. Pour faire face a ces exigences, de
nombreux traitements de surface de principes différents ont ét¢ mis au point, certains a chaud

et dont ’adhérence sur leur substrat de base fait 1’objet de ce travail.

Parmi ces traitements, figurent les dépdts par projection thermique. Généralement
¢économique et de mise en ceuvre simple, cette technique permet d’adapter les surfaces des

piéces aux diverses sollicitations auxquelles elles sont exposées en cours d’exploitation.
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La projection thermique a été inventée par Schoop [22] en 1909 et depuis, le champ
d’application de cette technique n’a cessé de s’étendre. La grande diversité des différentes
familles des matériaux susceptibles d’étre projetés ainsi que la diversité de leurs supports ont
permis 1’extension des applications a de trés nombreux domaines industriels comme la

chimie, la médecine, 1’électronique, le transport et 1’aéronautique [23].

La projection thermique est un processus utilisant principalement les métaux,
céramiques, carbures et composites ainsi que les mélanges de divers matériaux ceci sont
appliqués a un substrat pour donner a une surface spécifique une qualité¢ qu’elle n’a pas a
I’origine.

Ainsi, la résistance apparente d’une pi¢ce est garantie par le substrat et le revétement
revétu offre des qualités de surface supérieures telles que la protection contre la corrosion
et/ou pour la protection contre 1’usure des structures et composants, un renforcement de la
surface et la réparation des axes usés, pour le revétement des petites picces et des joints.

La technique des revétements par projection thermique est largement exploitée dans
I’industrie aérospatiale et ’industrie de production d’énergie électrique pour les sections
neuves et préusinées ainsi que pour les pieces des moteurs d’avion, des turbines a gaz, des
compresseurs et des pompes [24].

I1.7.2. Principe général de la projection

La projection thermique regroupe 1’ensemble des procédés grace auxquels un matériau
d’apport (fil, poudre ou baguette) fusionne dans la source de chaleur de température élevée du
pistolet de projection et est accéléré par la flamme ou le jet de plasma, puis projeté vers le
substrat. Un jet de particules en fusion et semi-fusion s’abat sur le substrat et forme un
revétement. Lorsque les particules impactent la piéce, elles adhérent mécaniquement a la
surface, se déforment et refroidissent rapidement. L’agglomération des particules
individuelles s’accomplit par imbrication mécanique, ou dans certains cas, par adhérence ou
diffusion métallurgique. Une vélocité ¢levée des particules méne a une meilleure adhérence et
a une densité plus élevée du revétement. Pour une bonne adhésion au substrat a couvrir.
L'épaisseur du dépdt peut varier de plusieurs dizaines de um a plusieurs millimetres [20].

g dépst

fil ou cordon . e
e -
- flamme e
/ . = arc électrique—Pp» _o=e  —P
T plasma ==
poudre particules
fondues
baguette substrat /

Figure I1.2. Principe de la projection thermique [20].
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La projection thermique consiste a propulser un matériau d’apport, totalement ou

partiellement fondu par une source de chaleur, sur un substrat préalablement préparé par

sablage.

Le sablage a pour but de nettoyer la surface et de conférer une rugosité favorable a

I’accrochage mécanique des particules projetées. La matiére a projeter peut-étre sous forme de

poudre, de fil, de cordon ou de baguette [25]. La Figure II-2 présente le principe général du

procédé. La projection thermique permet a presque tous les matériaux d’étre projetés a

condition que leur température de fusion soit suffisamment inférieure a leur température de

vaporisation.

I1.7.3. Les différentes techniques de la projection

Les différents procédés en projection thermique sont définis principalement par la
source de chaleur utilisée pour 1’obtention de la fusion, ainsi que différentes vélocités des
particules, qui, en plus de 1’aspect économique, devront étre pris en considération pour des

applications spécifiques. Toutes les techniques de projection mettent en ceuvre le méme

principe, fondre un

matériau d’apport, puis le projeter sur le substrat. Les différents

procédés en projection thermique sont définis principalement par la source de chaleur utilisée
pour I’obtention de la fusion. Dans ce qui suit, les techniques de projection principales sont
brievement décrites et certaines des applications les plus connues des revétements obtenus
sont mentionnées et on distingue trois techniques :

» L’arc électrique ;

» La flamme (classique, supersonique / HVOF : High Velocity Oxygen Fuel) ;
» Le plasma (sous air, sous atmosphére contrdlée).

I1.7.3.1. Projection a I’arc électrique

Le principe de la projection par arc ¢électrique consiste a faire générer un arc €lectrique

entre deux fils (faites en matériau de revétement) qui vont étre fondus (2 une température

d’environ 6000 °C) par application d’un courant électrique sur eux, 1’air comprimé souffle sur

les gouttelettes fondues du matériau de revétement sur le substrat pour former un dépét.

Pevidoive Revétement
~ Cathode -
Fil ok |
O
2~ Arc
Fil |
|

substrat e

Figure I1.3. Pistolet a arc
¢électrique [25]
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La température atteinte et 1’énergie cinétique élevée acquise par les particules grace au
jet d’air comprimé permettent des projections avec des caractéristiques de dépots
performantes [26] :

» Porosité de 5a 10 % ;

» Epaisseur des dépdts de 0,2 a 3 mm ;

» Contrainte d’accrochage : 20 a 40 MPA ;
» Débit horaire de dépot de 5 a 30kg/h.

Les seuls freins a son utilisation résident dans la nature des matériaux a projeter qui
doivent étre conducteurs, dans la structure grossic¢re obtenue et le taux d’oxydation des dépdts
relativement €levé en raison du transport des particules dans 1’air comprimé.

Le principe de la projection par arc électrique consiste a faire jaillir un arc €lectrique

entre deux fils consommables, un jet d’air comprimé pulvérisant le métal fondu et le projetant

sur le substrat [25].

Les pistolets a arc électrique sont alimentés par des générateurs a courant continu,

sous des tensions d’arc comprises entre 25 et 40 V, pour des intensités allant de 100 a 500 A.

L’application d’un courant électrique sur les fils génére un arc électrique qui permet
de les fondre (Température d’environ 6000 °C). Les fils fondus sont alors pulvérisés grace a

un jet d’air comprimé et projetés sur le substrat pour former le dépot (Figure II-5).
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Fil d’apport Tube contact

Figure I1I-5 : Représentation d’un pistolet a arc électrique
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Figure I1.6 : Dispositif de projection a I'arc électrique.

I1.7.3.2. Projection par flamme

La projection par flamme utilise 1’énergie calorifique provenant de la combustion d’un
gaz. Les matériaux qui fondent a une température inférieure a 2800°C (métaux, alliages
métalliques, céramiques), et qui ne se subliment pas, peuvent étre projetés a la flamme. Ce
processus ne permet pas toujours d’obtenir une forte densité et une trés bonne adhérence du
revétement. Les raisons de ces limitations sont liées a la vitesse de la flamme et a la faible
température atteinte par le matériau a projeter pendant la combustion de la flamme, et on
distingue trois types de procédés :

» Projection flamme-poudre ;
»  Projection flamme-fil ;
» Projection hypersonique (HVOF).
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La projection flamme-poudre consiste a introduire un matériau sous forme de poudre
dans une flamme oxy-combustible et a le propulser grace a I’énergie cinétique transmise par
les gaz de combustion (Figure I1.7). Pour le procédé¢ flamme-fil, la flamme ne sert qu’a
fondre le métal d’apport, introduit en son centre sous forme de fil, de cordon, ou de baguette.
Une fois fondu, le matériau d’apport est projeté sur le substrat par un courant d’air comprimé.

poudre

culh[shhli T PR,

’7 Revétement — o : : \"‘..": > .t -;33"

(}Iygéne Substrat 3 -
- -xn-m-
Figure I1.7. Principe de fonctionnement Figure I1.8. Revétement par
d’un pistolet flamme poudre [24]. projection a la flamme [24].

Dans le cas de la projection HVOF, les particules fondues subissent une forte
accélération et sont projetées a une vitesse hypersonique (Figure II-9). Les revétements
réalisés par ce procédé possédent d’excellentes qualités : faible porosité (< 2%), bonne
adhérence et faible rugosité de surface. Cependant, ce procédé de projection est limité a des
températures relativement faibles. Dans ces conditions, la projection de matériaux céramiques

a haut point de fusion n’est pas possible [26].

Figure I1.9 : Projection thermique HVOF [26]

I1.7.3.3. La projection plasma
La projection par plasma (projection plasma air ou projection sous atmosphére

controlée) est une technique tres utilisée mais fortement directionnelle et consommatrice de
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poudres et difficile & mettre en ceuvre pour des piéces de forme complexe.

Le procédé de projection par plasma a été breveté au début des années 1960.

Electrode refroidie a Injecteur de poudre (externe)
I'eau, cathode [-
Isolant :
Jet de plume de plasma
Matériau de
1A revétement
|_ ]QF—£L>
1l L—\

ﬁ Eau de

refroidisse-  gyse refroidie  I'eau, anode
ment

Gaz de Gaz de plasma,

plasma Gaz primaires: Ary, N

Gaz secondaires: Hy, He

Tension du
courant:
250-1000 V

Figure I1.10. Principe de fonctionnement d’un pistolet de projection plasma [24].

Dans la projection plasma, le matériau a déposer est introduit, au moyen d’un plasma
thermique créé par I’ionisation partielle d’un gaz plasmageéne (par ex. Argon + 10% Hy)
projeté hors de la buse. Le jet d’'une plume de plasma (caractérisé par des températures
comprises entre 10000 et 14000 K, avec une vitesse maximale de 800 m/s sous forme de
grains de poudre de 20 a 100 pu de diametre est conduit sur le substrat et forme un dépot
adhérent, faiblement tendu et qui puisse atteindre des épaisseurs importantes.

Cette méthode de projection est surtout utilisée lors de la réalisation des revétements
pour barriere thermique sur les chambres a combustion des turbines, les vannes et les pales.

Figure I1.11. Revétement APS (Air Plasma Spraying) avec couche
de liant Ni-Cr et couche de finition en oxyde de titane [24].
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a projeter
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Réfrigérant

Gaz plasmagenes

Figure I1.12 : Projection plasma [27].

I1.7.4. Les matériaux de projection

Les matériaux d’apport sont caractérisés par :
» Leur composition chimique ;
» Leur forme (poudre, fil, cordon, baguette...) ;
» Leur dimension (granulométrie des poudres, diamétre des fils...) ;
» Leur mode d’¢élaboration.

Ils sont classés suivant les normes A81-981 en groupes, chaque alliage étant défini
ensuite par un code. La composition chimique, les formes disponibles et les procédés

d’utilisation sont précisés pour chacun d’eux.

Le tableau II.1 présente les groupes les plus utilisables en projection thermique ainsi
que les procédés usuels.

Tableau I1.1 : Combinaison produits d’apport/procédés [26].

Groupe Dénomination Flamme Arc Plasma
1 Aciers non alliés X
2 Aciers alliés X
Aciers fortement alliés :
3 -Aciers inox martensitiques X X
-Aciers inox Austénitiques X X
6 Alliages base Co (auto-adhérents) X
Alliages base Ni
-Nickel X
7 -Alliages A-A NiCrBSi X
-Alliages A-A chargés carbures X
-Inconel X X X
-Monel X X
8 Alliages base cuivre X X
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I1.8. TYPES DE REVETEMENTS

Actuellement, on peut distinguer trois grands types de revétements protecteurs qui
permettent de résoudre partiellement les problémes de tenue des pieces en service.

I1.8.1. Les revétements monocouches

Le revétement est projeté directement sur un substrat. Dans ce cas, il est préférable que
les coefficients de dilatation thermique de ces deux matériaux soient les plus proches
possibles, sauf si une énergie d’adhésion forte peut étre obtenue compte tenu des éléments en
présence (Figure I11.13) [28].

Revétement

substrat

Figure I1.13. Revétements monocouches [29].

11.8.2 Les revétements bicouches

Appelés « duplexes », constitués d’un revétement assurant la protection vis-a-vis du
milieu externe et associés a une sous couche d’accrochage qui peut jouer d’une part le réle de

barriere chimique et d’autre part d’accommoder les coefficients de dilatation thermique des
deux matériaux (Figure 11.14) [28].

10pm

Substrat

Figure I1.14. Revétements bicouches [29].

11.8.3. Les revétements multicouches

Ils sont composés d’une sous couche recouverte a son tour d’une couche intermédiaire
séparant ainsi le revétement et la sous couche (Figure I1.15) [28].

1 Songz.co!lche Ak gl A o 4

)AL % i tat

Figure I1.15. Revétement multicouche [29].
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I1.9. PROPRIETES DES MULTIMATERIAUX

De nombreux problémes peuvent se rencontrer au cours de la réalisation d'un
multimatériau. Le principal est d'ordre adhésif (au niveau de l'interface revétement/substrat)
en raison de la divergence des propriétés (mécaniques, thermiques et 1'état de stabilité
thermodynamique) entre les différents constituants du nouveau matériau [30].

I1.9.1. Mouillabilité et énergie d’adhésion
11.9.1.1. Energie d’adhésion

L’adhésion représente tous les phénomeénes microscopiques liant deux corps et
I’adhérence en est la mesure.

L’énergie d’adhésion est définie comme la différence entre deux états. Celui ou deux
surfaces sont libres et celui pour lequel dépot et substrat sont liés. L’énergie d’adhésion est
donc la somme de toutes les interactions interatomiques physico-chimiques a I’interface [31].

Elle s’écrit, selon la relation de Dupré :
Wadh =yD + ¢S - YDS. e (IL1)
Avec: yD et yS respectivement les énergies de surface du dépot et du substrat.

yDS 1I’énergie d’interface.

11.9.1.2. Mouillabilité

Lors de I’¢laboration des interfaces par projection thermique, un liquide est mis en
contact avec un solide. Ainsi, plusieurs phénomeénes interviennent, qui permettent de mettre
en évidence le mouillage.

Une bonne adhésion implique un bon mouillage du substrat par le revétement a I’état
liquide. Une goutte de liquide sur une surface solide parfaitement lisse prend la forme d’une
calotte ayant un angle de mouillage 6 avec la surface du substrat [30].

Wadh =ySG + yLG —ySL =YLG (14€0S 0)..eovveririiiiiiiiiiieeen (IL.2)
vSG : Energie de surface S/G. G

ySL : Energie de surface (tension
inerfaciale).

vLG : Energie de surface.

0 : Angle de contact.

Wadn : Energie d’adhésion.
Figure I1.16. Mouillabilité (goutte de Cécile) [32].
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Le mouillage total, réalis¢ pour 6=0, correspond donc au maximum du travail
d’adhésion. D’autre part, le mouillage peut étre accompagné de transferts de masse a
I’interface. L’étalement du liquide peut, en effet, &tre controlé par de la diffusion superficielle.

I1.9.2. Diffusion

Le phénomene de diffusion entraine la formation d’une zone de transition dans laquelle
un changement constant de la structure cristalline et de la composition est observé. Ce
phénomeéne de diffusion nécessite une solubilité et un apport d’énergie suffisant, notamment
sous forme de chaleur. Une inter-diffusion peut aller jusqu’a la disparition compléte de
I’interface, déplacée ou remplacée par une zone de transition.

Des phases intermédiaires, dont la composition est constante, peuvent également étre
formées suivant les propriétés du couple métallurgique en présence. L’inter-diffusion est
généralement considérée comme bénéfique pour 1’adhérence. La formation de phases
intermédiaires fragiles aux interfaces peut conduire a une mauvaise adhérence des
revétements ou au contraire I’améliorer [33].

I1.9.3. Liaisons interatomiques

Les différents types de liaisons interatomiques peuvent étre établis aux interfaces et
conduire a 1’adhérence des revétements. Toutefois, les forces d’attraction correspondantes a
ces liaisons ne peuvent s’appliquer que si les deux matériaux sont suffisamment proches [28].

I1.9.4. Ancrage mécanique

La rugosité du substrat est considérée comme un paramétre déterminant pour
I’adhérence des revétements. D une part, son accentuation permet une pénétration du dépot
dans les aspérités du substrat et un emboitement des deux matériaux. Ce phénomene, conduit
a une augmentation de I’adhérence des revétements [34].

L’adhérence par ancrage mécanique peut résulter plus précisément de 1’accroissement
de I’énergie mécanique di a la déviation de la rupture sur les irrégularités de I’interface au
cours de I’essai d’adhérence.

Dans le cas de revétements obtenus par projection, I’ancrage mécanique peut également
résulter de la contraction des particules lors de leur refroidissement (Figure I1.17).
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Particule fondue

Figure I1.17. Illustration de I’accrochage mécanique.

I1.10. LES APPLICATIONS ACTUELLES

Aujourd’hui, les objectifs des industriels sont essentiellement la réduction des cofits et
I’amélioration des performances. Les applications sont diverses et variées. Le Tableau I1.2
donne quelques exemples d’applications et les matériaux utilisés dans le secteur de la

projection thermique.

Tableau I1.2: Exemples d'applications de la projection thermique.

Exemple d’application Exemple de piece Exemple de matériau projeté
e Barriére thermique Réacteur ZrO — X (APS)
e Résistance a la corrosion Cuve 316 L (HVOF), NiCrAlY, NiCr
o Résistance a ’usure Arbre, aubes de turbine WC-Co-Cr (HVOF), Al O (PS)
e Gain de poids Chemise de moteur Acier sur un alliage d’aluminium

o Réparation Axe, arbre, carter Sous-couche + matériau de base (FS)

e Biocompatibilité Prothése Hydroxyapatite sur TiAl V (APS)

On trouve leur application aussi dans d’autres secteurs industriels, tels que le transport, la

verrerie, ’armement, I’énergie, la réduction des cofts et I’amélioration des performances.
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I1.11. PARAMETERES INFLUENTS EN PROJECTION THERMIQUE
La morphologie et les propriétés des dépots dépendent de nombreux parametres

expérimentaux (Figure I1.18), relatifs principalement a :

e La nature du matériau a projeter,
e La source de chaleur,
e L’atmospheére environnante,

e Le substrat.

Gaz Plasmageénes

Distance de projection
Refroidissement | Nature - [
D Substrat
Tempéralure Gaz environnant
et débit d'eau Température
Nature
Réaction chimique Etat de surface
R0 N Forme
e® ® 0 (0] 0 @ ®©> 0 o)
@ “fusion  évaporation condensation solidification
Intensilé Vitesse
Tension angle
position
Source de courant
Poudre
Taille
Fome Vitesse et trajectoire
Nature

du substrat/la torche

Figure I1.18: Paramétres influents en projection thermique : exemple de la projection plasma.

I1.12. CARACTERISTIQUES GENERALES DES DEPOTS

I1.12.1. Microstructure
Les especes qui constituent les dépdts sont des particules dont les dimensions
varient entre quelques dizaines et une centaine de micrometres. La microstructure du
dépot résulte de la solidification et du frittage des particules projetées sur le substrat ou
elles se déforment en grains lenticulaires (lamelles). Le temps de solidification d’une particule
projetée est de I’ordre de la microseconde a la dizaine de microsecondes [35-37]. Les
caractéristiques de la microstructure dépendent, d’une part, des paramétres des particules a
I’impact (vitesse, taille, état de fusion et état chimique) et d’autre part, des parameétres du

substrat (matiére, rugosité, état chimique de la surface et température) [38-42]
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Figure I1.19 : Schéma de la coupe d’un dépo6t projeté.

I1.12.2. Teneur en oxydes et porosités

Fondamentalement, trois paramétres principaux, la vitesse, la température et la taille
de particules, influent sur la porosité et la teneur en oxydes des dépots. La fraction
d'oxydes dans le dépot est inversement proportionnelle au diamétre et a la vitesse de

particules et directement proportionnelle a la température de surface des particules.

L'augmentation de la température des particules se traduit par une diminution de leur

viscosité et la rugosité du dépdt est réduite [43-45].
Les pores peuvent étre catégorisés selon leur taille en :

e Pores normaux dont la taille varie entre plusieurs dizaines et quelques milliers de
nanometres.

e Micropores qui sont des lacunes a I’intérieur de la structure cristalline.

11.12.3. Adhérence et dureté

Dans une grande majorité des cas, I’adhérence a un caractére mécanique. Elle est initiée
par des particules liquides qui tombent sur les pics de la surface du substrat activée. Les
particules se transforment en lamelles qui serrent les pics en se solidifiant. On appelle

parfois ce mécanisme I’ancrage mécanique [46-47].

Les opérations de nettoyage et de dégraissage du substrat ainsi que 1’¢élimination des
résidus de sablage favorisent un bon contact entre les lamelles étalées et le substrat [48-

50].
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La microdureté est une propriété significative parce qu'elle donne une indication de la
résistance a l'usure abrasive. Elle est affectée par la teneur en oxydes et la porosité du
deépot [51-53].

L’augmentation de la porosité se traduit également par une diminution de la dureté

moyenne du dépot [54-55].

I1.13. PREMIERE IMAGE DE LA FISSURE : OBSERVATIONS A
L'EIL NU

Les fissures font partie intégrante de notre quotidien. Toutes les piéces mécaniques en
contiennent, et ce a diverses échelles. Les fissures les plus grandes sont observables a 1'ceil nu.
Par exemple, chaque conducteur est conscient du danger de rouler avec un impact sur son
pare-brise. Malgré les précautions prises dans la réalisation des parebrises (multicouches), un
simple impact de quelques millimétres (une fissure de petite taille en fait) peut se propager

trés rapidement sous charge, jusqu'a couvrir toute I'é¢tendue du pare-brise : voir (Fig. 11.20).

Figure I1.20: Propagation de fissures sur un pare-brise.

Cependant, la plupart des fissures sont invisibles a I'eeil nu. Sur la (Fig. IL.21) ci-
dessous, nous considérons une éprouvette d'un acier austénitique inoxydable qui a été soumise
a des sollicitations répétées (50000 cycles a +/- 250 MPa a 2.5Hz). A I'eeil nu et sur
I'éprouvette déchargée, on ne voit aucune fissure. Pourtant, il y en a bien une : pour la voir, il
faut utiliser des moyens d'observation appropriés (MEB ou corrélation d'images par exemple)
ou simplement charger I'éprouvette en traction, ce qui a pour effet d'écarter les Iévres de la

fissure.
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Figure I1.21: Fissure de fatigue.

Dans le cas de la fatigue, la propagation de la fissure s'effectue selon deux régimes
différents : en-dessous d'une certaine taille critique (dépendant de la structure et de son
chargement), la fissure se propage "lentement", de maniére progressive et stable, au cours des
cycles de chargement ; une fois la taille critique atteinte, la fissure se propage brutalement de

maniére instable, ce qui conduit généralement a la rupture.

Tout I'enjeu est donc de prévoir a quel moment la taille critique risque d'étre atteinte.
Dans l'aéronautique, dans le ferroviaire (roues des trains), les fissures sont régulierement
inspectées lors des phases de maintenance, et leurs tailles et positions sont suivies
attentivement. Des simulations permettent alors de prévoir les risques de propagation jusqu'a

l'inspection suivante ; ces simulations font généralement appel a la Mécanique de la Rupture.

ADHERENCE ET COMPORTEMENT MECANIQUE DES MULTIMATERIAUX A BASE DE L’A-U4G ET A-G3
e ——

67



PARTIE
EXPERIMENTALE




CHAPITRE III

MATERIAUX ET TECHNIQUES
EXPERIMENTALES



CHAPITRE III. MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES  ENP 2018

INTRODUCTION

Notre travail consiste a ¢laborer des multimatériaux par projection thermique a 1’arc
¢électrique. Le procédé expérimental utilis€¢ au cours de I’étude, les appareils exploités ainsi
que les paramétres rentrant en jeu seront présentés par la suite dans ce chapitre. Pour la
réalisation des revétements, nous avons déposé un acier inoxydable de nom industriel
«Thermanit» sur deux alliages différents d’aluminium a savoir A-U4G et A-G3. Ainsi, ce qui
nous intéresse c’est la qualité de I’interface (I’adhérence) entre les différents antagonistes et
particuliérement entre le dépdt et le substrat.

Tout en donnant certaines caractéristiques importantes des substrats, sous-couche
d’accrochage et du dépdt, ce chapitre décrit les différents procédés expérimentaux utilisés au
cours de ce travail. Il expose aussi, les techniques de caractérisation microstructurale (EDX,
DRX, MO, MEB), tribologique (rugosité de surface) et mécanique (flexion 3-points, flexion

4-points, micro-dureté et test d’arrachement) ainsi que leurs principes de fonctionnement.

II1.1. MATERIAUX UTILISES
I11.1.1. Substrats

On a utilis¢ deux alliages d’aluminium pour cette étude, I’A-U4G et ’A-G3 fournis par
I’Entreprise de Rénovation du Matériel Aéronautique (ERMAZéro.) sise a Dar-El-Beida.

» A-U4G (ASTM 2017A): c’est un alliage dur utilisé en aéronautique pour la
construction du fuselage et des voilures d’avions, en particulier, pour des pieces soumises a
des contraintes.

La composition chimique et les propriétés de cet alliage sont donnés respectivement

dans les tableaux II1.1 et I11.2.

Tableau III.1 : Composition chimique de I’A-U4G [56].

Constituants Si Fe Cu Mn Mg Zn Cr Al

A-U4G
(Teneur %) 0.5 | 0.587 | 4585 | 0.412 | 093 | 0.211 | 0.093 | 92.682
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Tableau II1.2 : Propriétés de I’A-U4G [56].

Propriétés AU4G

Elastique | E(MPa) 72500
G(MPa) 27200
v 0.33

Physiques | Tsol (°C) 510
Tliq (°C) 645
Cp J kg''Kh 873
o (10K 22.9
p (kg m?) 2790
pel (nQ2 m) 51
A (W m'K 134
EC (%IACS) 34

» A-G3 (ASTM 5754) : cet alliage est moins dur que I’A-U4G, il est utilisé en
carrosserie. On peut le souder par tous les procédés connus apres le mettre a 1’état recuit, ce

qui rend la construction et la réparation aisées.

Sa composition chimique et ses propriétés sont présentées respectivement dans les

tableaux II1.3 et I111.4.

Tableau II1.3 : Composition chimique de I’A-G3 [56].

Constituants Si Fe Ti Mn Mg Zn Cr Al

A-G3
(teneur %) 0.5 0.469 | 0.121 | .042 3.06 0.22 | .0088 | 95.122
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Tableau II1.4 : Propriétés de I’A-G3 [56].

Propriétés AG3

Elastique | E(MPa) 70500
G(MPa) 26500
v 0,33

Physiques Tsol (°C) 595
Tliq (°C) 645
Cp (J kg''Kh 897
a (10°K™) 23,7
p (kg m?) 2680
pel (nQ2 m) 53
A (W m'K ) 132
EC (%IACS) 32,5

II1.1.2. Dépots
Dans notre étude et en utilisant la technique de projection thermique, nous avons réalisé
deux types de revétements :
> une sous-couche d’accrochage réalisée par déposition d'un alliage Ni-Al désigné par
la nuance 75 E sur une épaisseur d'environ 0,1 mm pour I’amélioration de 1’adhérence vu que
notre dépot est d’une faible adhérence vis-a-vis du substrat.
> un revétement final en acier inoxydable réfractaire dit « Thermanit » désigné par
55 E, utilis¢ comme une barrieére thermique et qui résiste contre ’'usure aux frottements et
contre la corrosion.
Sa composition chimique correspond a la nuance d’acier inoxydable :

X12 CrMnNi 18-8-5, et est présentée dans le tableau I11.5 suivant :

Tableau IIL.5 : Composition chimique de la Thermanit [56].

Constituants Fe Cr Mn Ni C Al Cu Si Sn

Concentration % | 66.6 18.5 8.1 5.5 0.132 | - - - -

I11.1.3. Préparation des échantillons
Dans certains cas, nous avons utilisé la technique de préparation de surface connue sous
le nom de décapage par zincate utilisant le caractére fortement électronégatif du zinc. Elle

comprend plusieurs étapes :
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1. dégraissage a chaud en bain inhibé¢ ;

. rincage a I’eau distillée, suivi d’un séchage ;

. ringage en bain de HNO3 +HF ;

. ringage par I’eau distillée ; attaque de la surface par H2SO4 + acide chromatique ;

. ringage a I’eau courante ; mise en bain de zincate de sodium ;

AN DN KW

. séchage au méthanol.

Le role de cette opération est d'éliminer la couche d’oxyde naturelle formée en surface
du substrat qui joue le role d’une barricre de diffusion. Sachant que dans le cas de la
protection contre la corrosion, la présence de ce film d’oxyde est importante.

Dans notre cas et aprés décapage, les deux substrats ’ASTM 2017A et ’ASTM 5754 seront
recouverts, par voie électrolytique, d’une couche de Zinc.

Aussi, pour avoir un bon accrochage mécanique, 1’¢laboration des dépots se réalise des
fois aprés un prétraitement de surface dont 1’objectif est d’augmenter la rugosité des
¢chantillons par un grenaillage (Sablage) qui consiste a cribler la surface par un jet de
particules métalliques d’une pression égale a 7 bars permettant d'obtenir une surface préte

pour recevoir le dépdt et assurer une bonne adhérence du point de vue mécanique.

Les différentes configurations des éprouvettes étudiées sont présentées ci-dessous :

Substrat

Reveérsment

Sous conche

d accrockage \\“*\

Figure II1.1: Eprouvette utilisée en micrographie.

Revétement

Couche
4 mm*_ . d’accrochage
[

|
(L S e

Substrat

Figure I11.2: Eprouvette de flexion 3 points.
Les dimensions des éprouvettes ont été choisies suivant la norme AFNOR.
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Figure II1.3. Eprouvette d’essais de traction cylindrique normalisée.

Figure I11.4. Eprouvette de traction brute.

II1.2. PROJECTION THERMIQUE PAR ARC ELECTRIQUE ENTRE DEUX FILS

Les opérations de traitements de surface et de revétements des métaux conferent a des
produits métalliques ou composites des spécificités fonctionnelles visant a les protéger, en
modifient les propriétés physiques ou les décorer en utilisant une multitude de techniques [57-
58].

La technique de projection thermique est couramment utilisée dans de nombreux
secteurs industriels, telle que 1’automobile afin de revétir les cylindres de blocs moteurs,
I’aéronautique pour réaliser des barrieres thermiques [59-62] sur les chambres de
combustion...etc.

La réalisation d’une rugosité adéquate de surface permet d'obtenir une surface préte a
recevoir le dépot et a assurer une bonne adhérence du point de vue mécanique [63-65].

Durant notre travail, 1’élaboration des différents multimatériauix a été réalisé
moyennant le pistolet de projection thermique a arc électrique. Son principe consiste a faire
jaillir un arc électrique entre deux fils consommables, un jet d’air comprimé pulvérisant le

métal fondu et le projetant sur le substrat (figure IIL.5).
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Air comprimé =p—f— —5-———1 e

©

Fil dapport  Tube contact

Figure IILS5 : Principe de fonctionnement d’un pistolet arc électrique

Les pistolets a arc €lectrique sont alimentés par des générateurs a courant continu, sous
des tensions d’arc comprises entre 25 et 40 V, pour des intensités de courant allant de 100 a
500 A. Ils comprennent deux parties :

e une partie entrainement du fil ;
e une partie fusion/projection du métal fondu.

Les fils sont conditionnés en bobines ou en flts et sont tirés, au travers de gaines
souples, par des molettes d’entrainement intégrées au pistolet et mues par des moteurs
électriques ou par des turbines a air. Dans le cas de fils trés rigides ou de grandes distances
entre pistolet et bobines (supérieures a 6 m), il est nécessaire d’adjoindre a 1’installation un
systeme entrainement des fils par poussée, a ’entrée des gaines. Ce type d’équipement est
communément appelé « push-pull ».

A Dintérieur du pistolet, les fils sont guidés par deux tubes contact permettant, d’une
part, le positionnement du fil avant entrée dans la zone de fusion et, d’autre part, la
transmission du courant électrique aux fils. L application d’un courant électrique sur les fils
génere un arc électrique qui permet de les fondre (température d’environ 6 000°C). Les fils
fondus sont alors pulvérisés grace a un jet d’air comprimé et projetés sur le substrat pour
former le dépot. La température atteinte et I’énergie cinétique €levée acquise par les particules
grace au jet d’air comprimé (V = 250 m/s) permettent des projections avec des
caractéristiques de dépots performantes :

e porosit¢tde 5a10 % ;
e ¢paisseur des dépots de 0,2 a 3 mm ;

e contrainte d’accrochage : 20 a 40 MPa ;
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Les seuls freins a son utilisation résident dans la nature des matériaux a projeter qui
doivent étre conducteurs, dans la structure grossiére et le taux d’oxydation des dépdts
relativement élevé en raison du transport des particules grace a ’air comprimé (bien que
I’utilisation de gaz neutre reste possible, au détriment du colt d’exploitation).

Le procédé de projection par arc électrique est un procédé manuel ou automatique, tres
simple a mettre en ceuvre, et particulicrement bien adapté aux impératifs de fiabilit¢ et de
reproductibilité imposés par la production en moyennes et grandes séries. Le pistolet de type

"Mark61" a été utilisée pour réaliser les dépots (figure I11.6)

Figure I1I1.6 : Pistolet de projection a arc électrique '""Marké61"
L’¢laboration des dépdts se réalise apres un prétraitement de surface (dégraissage et
sablage) et selon les conditions opératoires de projection classique résumées dans le tableau

suivant :

Tableau I11.6 : Parametres de projection a I'arc électrique

Pression de projection 3 bars
Tension du générateur 30V
Intensité du courant 100A
Distance de projection 140 mm
Angles de tir 90°
Diamétre de fil 1,6 mm

Par cette technique, on a réalisé les différents systémes composites suivants :
- Systéme composite A : Substrat A-U4G/Sous-couche d’accrochage en Ni-Al/ Dépdt en
acier inoxydable soit (ASTM 2017A/75E/ASTM 301) ;
- Systéeme composite B: Substrat A-U4G / Dépot en acier inoxydable soit (ASTM
2017A/ASTM 301) ;
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- Systéme composite C: Substrat A-G3/ Sous-couche d’accrochage Ni-Al/Dépot en acier
inoxydable soit (ASTM 5754/75E/ASTM 301) ;

- Systéme composite D : Substrat A-G3/Dépdt en acier inoxydable soit (ASTM 5754/ASTM
301.

111.3. TECHNIQUES DE CARACTERISATION DES DEPOTS
I11.3.1 Caractérisation microstructurale

Le comportement macroscopique d'un multimatériau est le reflet de sa microstructure et
pour comprendre ce comportement il faut aborder une étude microstructurale détaillée dont
les techniques de caractérisation et utilisées sont décrites dans les paragraphes ci-joint.
II1.3.1.1. Spectroscopie par fluorescence X (Energy Dispersive X-Ray fluorescence
spectrometry)

L'analyse EDX permet de connaitre la composition élémentaire qualitative et
quantitative d'un échantillon a partir de la mesure par un détecteur des énergies des photons X
émis par la région de I'échantillon bombardée par le faisceau d'électrons. Ceci est valable pour
le microscope €lectronique.

Les ¢éléments métalliques émettent des rayons X a des énergies caractéristiques
lorsqu'ils sont bombardés par une source de rayons X de haute énergie. Le spectre des rayons
X émis par la maticre est caractéristique de la composition de 1'échantillon. En analysant ce
spectre, on peut en déduire la composition élémentaire, c'est-a-dire les concentrations
massiques en éléments.

La figure IIL7 représente l'instrument utilisé dans notre étude (type EDX-800HS)
permettant de faire des analyses quantitatives et qualitatives de tous les ¢léments de Na a U.
C'est l'outil idéal pour des applications non destructives, il peut étre utilis¢é avec des
¢chantillons solides, pateux et liquides sans traitement préalable, il se caractérise par sa

rapidité et sa simplicité.
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Figure I11.7 : Photo de 'EDX-800HS
I11.3.1.2 Diffraction par les rayons X (DRX)

La diffraction des rayons X a été utilisée dans le but d'accéder a des informations
qualitatives sur les différentes phases étudiées. La structure cristalline ainsi que 1'évaluation
des parametres de mailles ou la proportion relative de chacune des phases sont autant
d'informations facilement accessibles par cette méthode.

Le phénoméne physique a la base de diffraction des rayons X est l'interaction des
radiations de faibles longueurs d'ondes (quelques Angstrom) sur les atomes d'un réseau
cristallin. Cette technique permet de caractériser les différentes structures cristallographiques
par la mesure des distances et des angles interplanaires.

Lorsqu'un rayonnement incident de longueur d'onde fixée rencontre un matériau
cristallin, la périodicité des positions atomiques engendre des interférences alternativement
constructives et destructives des ondes renvoyées par chacun des atomes (figure IIL.8). Le
résultat équivaut a des réflexions de 1'onde incidente sur chacune des familles (h, k, 1) de plans
cristallins lorsque la condition exprimée par la loi de Bragg est satisfaite :

NA = 2dpSINO o (Eq IIL.1)
Ou : A : est la longueur d'onde du rayonnement incident ;
6 : 'angle d'incidence ;

dnw : 1a distance des plans (4, &, 1) ;
n : un nombre entier.
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Figure I11.8 : Diffraction d'une onde incidente par une famille

de plans atomiques d'un cristal
L'ensemble des spectres de diffraction a été réalisé sur un diffractométre "X'PERT-
PRO" (figure II1.9). Le rayonnement X monochromatique est produit par une anticathode de
cuivre dont les raies Ka1 (1.5406 A) et Koz sont isolées par discontinuité d'absorption grace a
un filtre de Germanium. Les caractéristiques d'alimentation du tube sont : V=45 kV, I= 40

mA.

Figure I11.9 : Diffractométre de type "X'PERT-PRO"

I11.3.1.3. Microscopie Optique (M.O)

Le microscope optique utilisé est un appareil de type "Leitz" relié a un moniteur qui
permet d'observer l'image en temps réel d'une part, et d'autre part, il est relié a un micro-
ordinateur muni d'un logiciel d'acquisition d'image qui permet le transfert et le traitement de

cette derniere. La figure II1.10 donne une vue de ce dispositif optique.
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Figure I11.10 : Dispitf uicroscope optique "Leitz"
I11.3.1.4. Microscope Electronique a balayage (M.E.B)

Un matériau cristallin balayé par un faisceau électronique est le siége de divers
phénomenes : diffusion et diffraction d'é¢lectrons, émission d'électrons secondaires et électron
Auger, émission de photons X et de photons lumineux, absorption d'électrons, création de
défauts et de photons, etc. Chacun de ces effets peut donner lieu a la formation d'une image, si
on dispose d'un détecteur correspondant capable de transformer I'effet objet en signal
¢lectrique. La microscopie ¢lectronique a balayage permet d'obtenir des images de
|'échantillon atteignant une résolution nanométrique.

Cette technique est basée sur l'utilisation d'un faisceau d'électrons accélérés par un
potentiel fixé qui vient exciter la surface de 1'échantillon. Les interactions de ces électrons
primaires avec la matiere conduisent a l'apparition de deux événements :

a) Un ¢lectron du faisceau percute un électron du cortége électronique d'un élément du
matériau. Cet électron, appelé électron secondaire, est arraché. Le choc entre deux électrons
étant inélastique, les électrons secondaires sont de faible énergie (50-100eV). Comme ils
subissent plusieurs chocs successifs avant de sortir du matériau, ils perdent progressivement
leur énergie cinétique. Seuls ceux qui sont assez proches de la surface pourront s'échapper du
matériau et étre détectés. L'émission des électrons secondaires croit avec l'inclinaison de la
surface. L'analyse de ces électrons donne une information topologique.

b) Un ¢lectron du faisceau percute I'atome. L'¢électron incident est dévié¢ mais garde la méme
énergie car le choc est cette fois élastique : on parle d'électron rétrodiffusé. A l'intérieur du
matériau, ils subissent plusieurs chocs élastiques. Comme ils sont plus énergétiques, ils
peuvent pénétrer plus loin dans le matériau (jusqu'a 100nm). Plus la charge du noyau est
importante (élément avec numéro Z ¢leve), plus la déviation angulaire est importante, plus
I'¢lectron a une chance de ressortir du matériau et d'étre détecté. L'analyse de ces électrons

donne une information chimique sur la surface.
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Les examens micrographiques des surfaces des échantillons sont réalisés par un
microscope ¢€lectronique a balayage de type QUANTA 600FEI (figure I11.11), muni d'une

caméra infrarouge avec la possibilité de fournir des images numériques.
; B ——

Figure II1.11 : Microscope Electronique a2 Balayage "QUANTA 600FEI"
II1.3.2. Caractérisation non destructive des multimatériaux
I11.3.2.1. Rayons-X
a) Controle par radiographie

Dans cette partie de notre travail on voulait connaitre la qualité¢ de ’interface et a quel
point est-elle I’adhérence dans cette zone c’est-a-dire chercher des défauts s’il y en a entre le
substrat et le dépot.

Choisir la méthode convenable de contréle qui nous fournit des informations
directement exploitables sur l'intérieur des éprouvettes est primordiale, et c’est pour ¢ca qu’on
a opté a faire un controle par radiographie.

Les essais non destructifs sont faits au niveau de [’Unit¢é de Recherche et
Développement — Mécanique Aéronautique (URD — MA) au sein de I’Entreprise de
Réparation des Matériels Aéronautiques.
b)Tube a rayons X

Le générateur radiologique portable ERESCO 65 MF2 est une unité de rayonnement
X, pour une large gamme d’applications dans le contrdle des soudures, fonderie d’aluminium
et les matériaux composites. Doté de composants électroniques modernes compacts pour
réduire le poids et offrir une puissance importante pour permettre un controle radiologique
mobile plus léger. Il est équipé d’un tube radiogene robuste en métal céramique, il émet une
dose de rayons X élevée ce qui permet de réduire la durée d’exposition au minimum et
d’améliorer la productivité, et est commandé par un pupitre de commande numérique qui
offre un concept d’interaction ergonomique pour 1’utilisation siire et efficace d’une unité de

rayonnement.
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@ tube radiogéne

@ pupitre de commande

Figure II1.12. Tube a rayons X « ERESCO 65 MF2 ».

¢) Méthode de rayons X

La figure II1.13 montre le principe de construction du tube a rayons X. Une tension de
quelques dizaines voire centaines de kV accélére les électrons sortant de la cathode et les
dirigent vers l'anode. Les électrons freinés dans 1'anode transforment leur énergie cinétique en
énergie de rayonnement. Ils émettent une radiation continue, a laquelle se superposent les
raies caractéristiques émises par le métal formant l'anode. L'énergie de rayonnement élevée
confere aux rayons X la propriété de pouvoir pénétrer et de traverser des corps opaques a la

lumiére ordinaire.

- P+

U=100-400kVA |  I=5-25ma

R
plaque photographique

Figure I11.13. Principe de fonctionnement du tube a rayons X [66].
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d) Paramétres de travail

Le choix optimal des parametres de travail tels que la distance entre le foyer et le film,
la tension et le courant anodiques ainsi que le temps de pose pour une éprouvette donnée
(forme, épaisseur, alliage), nécessite une bonne expérience et quelque fois des essais

préliminaires suivant tout a fait un diagramme d’instructions comme montre la figure ci-

dessous :
Belichtungsdiagramm Exposure Diagram
FFA=700mm D4 S=20 FFD =700 mm D4 D=2.0
:‘; T ¥ il T T 7 T i A | ; | o A | :g‘..:.d
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20 i| // // //, // /‘ // = asma
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4;5:——' P ///////////ﬁ/ . :u:nma
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Figure I11.14. Diagramme d’instruction du choix des paramétres de travail.

11 faut signaler que plusieurs précautions de sécurité contre les radiations sont

impératives. Les parameétres mises en jeu lors de notre contrdle sont résumés dans le tableau

ci-dessous.

Tableau I11.7. Paramétres utilisés lors du contrdle.

Densité D2
Filme D4
Différence de potentiel 75 KV
Intensité 3mA
Distance focale (DF) 700 mm
Temps de pause 60 s

111.3.2.2. Ultra-sons

Les ultrasons sont des vibrations mécaniques, d’origine électrique, qui se propagent
dans un milieu solide ou liquide. Le principe consiste a émettre une onde ultrasonore qui se
propage dans la piéce a contrdler et se réfléchit, a la maniére d’un écho, sur les obstacles

qu’elle rencontre (anomalies, limites de la piece). Ces ondes sont émises par un ou plusieurs

ADHERENCE ET COMPORTEMENT MECANIQUE DES MULTIMATERIAUX A BASE DE L’A-U4G ET A-G3

83



CHAPITRE III. MATERIAUX ET TECHNIQUES EXPERIMENTALES  ENP 2018

traducteurs (qui jouent souvent le role d'émetteur et de récepteur) manipulés par un opérateur

ou un systéme automatique.

L’utilisation d’un “couplant”, généralement un gel aqueux, entre la sonde et la piéce,
afin de permettre une bonne transmission des ondes entre elles est souvent nécessaire. Les
échos sont analysés sur un écran par le contrdleur ou traités dans une chaine de mesure pour
les installations automatiques, l'interprétation des signaux permet de positionner le défaut.
Cette méthode présente une résolution spatiale €élevée et la possibilité de trouver des défauts
en profondeur. C’est une méthode lente car il faut faire un balayage mécanique exhaustif de la
piece. Il est d'ailleurs souvent nécessaire de controler plusieurs surfaces de la piece pour
pouvoir faire une représentation tridimensionnelle des défauts.

I1 existe plusieurs moyens de visualiser les informations obtenues. Typiquement, le A
Scan présente une visualisation directe de I'énergie recue, le B Scan présente une coupe
transverse de la picce testée ; le C Scan présente une carte de 1'objet testé. Il existe également

plusieurs moyens de tester la piece (notamment en transmission ou en réflexion) [66].

{ A
[
A
L e ¥ ? i — i
o —; ,
o F7
b— .

Figure II1.15. Principe de balayage lors du controéle par ultrasons [67-73].

I11.3.2.3. Courants de Foucault
Définition et principe.

Cette méthode s’applique a tous les matériaux conducteurs de I’¢électricité. Elle consiste
a placer la piéce dans un champ magnétique variable (dans le temps).

Celle-ci est alors parcourue par des courants induits, appelés “Courants de Foucault”,
dont la distribution dépend des caractéristiques de la piece. Ce champ lui est soumis via un
“capteur”. La présence d’une discontinuité dans la piéce contrdlée perturbe la circulation des

courants de Foucault et entraine une variation de I’impédance de ce capteur.
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Cette variation est notamment fonction de I'orientation de la discontinuité par rapport au
flux de courants. Elle est traduite en amplitudes et phases sur un écran sous forme de courbes
dites de “Lissajous”. L’interprétation des signaux recueillis se fait par comparaison avec ceux

fournis par une piece de référence comportant des anomalies représentatives des phénomenes

recherchés [67-73].

Enroulement \

Champ magnétique
(( “ de I'enroulement
o, Champ magnétique
e des courants de
|. / e Foucault
N

Courants Maté&riau
de Foucault conducteur

Figure II1.16. Principe de controle par courants de Foucault.

I11.3.2.4. Traitement d’images

A I’aide d’un microscope & projecteur de profil (OPTIKA B-1000) doté d’un ordinateur
et d’un logiciel appelé image J, on peut déterminer certaines caractéristiques des matériaux
(Porosités, oxydes) par la technique de traitement d’images. Le principe de cette méthode est
basé sur des aspects optiques utilisés pour détecter les pores et calculer leur taux de a 1’aide
des logiciels de calculs. Ces pores sont indésirables et influent sur les caractéristiques
mécaniques, thermiques et autres. Cette derniére basée sur la transmission optique est mise en

relation avec le nombre de pores existants.

Figure I11.17 : Exploitation de la technique de traitement d’images.
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Grace a cette technique, nous avons déterminé le taux de porosité et celui des oxydes pour les
différentes distances de projection dans le cas des deux composites étudiés.
Préparation de I’éprouvette
Dans notre étude, nous avons utilis¢ un microscope OPTIKA B-1000 doté d’une

caméra IR apres une préparation préalable des échantillons.

> Polissage (Papiers abrasif 400 et 1000 pour la finition)
On a fait subir aux surfaces a observer des polissages mécaniques, visant a les rendre planes et
exemptes de toutes rayures, graisses ou déformations missiles et génantes. On a utilisé des
papiers abrasifs de granulométrie du plus faible grossissement en commengant par p.400
jusqu’au plus fin p.1000.

> Nettoyer les éprouvettes

Un nettoyage a I’acétone et I’alcool
» Séchage des éprouvettes

Un séchage par flux d’air chaud

I11.3.2.5. Controle par examen visuel

Le contrdle visuel est une technique essentielle, simple et la plus commune lors du
controle non destructif. Il est généralement toujours réalis€ en premier et peut servir
d’indicateur pour les autres méthodes de controle prévues. Il permet en effet de déceler les
défauts évidents causés par les conditions de service ou d’environnement (comme des pliures,
des cassures, de l'usure, de la corrosion, fissures ouvertes...) des défauts cachés sous-jacents
présentant une irrégularité sur la surface extérieure peuvent étre une indication de défaut plus
grave a I’intérieur.

Le contrdle visuel nécessite néanmoins une compétence certaine pour reconnaitre la
nature des défauts observés, une attention particuliére devra étre apportée a I’intensité¢ de
I’éclairage, ainsi qu’a son orientation. Il faut distinguer entre le contrdle visuel direct
(éventuellement aidé d’un miroir ou d’une lentille) et le controle visuel indirect (avec
dispositifs d’aide du type endoscope, fibres optiques couplés a des caméras) ou tout autre
instrument approprié (des robots pour inspecter des endroits dangereux ou difficiles d’acces

tels les réseaux de canalisation et les réacteurs nucléaires) [67-73].
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Viewing Angle Range

No Closer Than
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Figure II1.18. Orientation de I'angle de vue pour un contréle visuel classique [67-73].

I11.3.3. Caractérisation mécanique
I11.3.3.1. Microdureté

L'une des mesures les plus fréquemment effectuées est la mesure de la microdureté qui
traduit la cohésion et dans certains cas peut étre corrélée a la résistance a la rupture ou a
l'usure du revétement. Les mesures de microdureté sont réalisées sur des sections
métallographiques polies, plus souvent perpendiculaires a la surface du dépot.

Le dispositif de mesure de la dureté (figure I11.19) est composé d'un microduromeétre de
type "HWDM-1" muni d’un pénétrateur Vickers, composé¢ d’un diamant pyramidal a base
carrée ou I’angle au sommet formé par deux faces opposées doit étre de 136° + 0,3°. 1l se
déplace verticalement et s’abaisse lentement jusqu’au contact de la surface ou il est maintenu,
durant un temps donné, par application d’une force P donnée. Le microdurométre est relié¢ a

un ordinateur doté d'un logiciel de mesure et d'acquisition d'image "C.4.M.S".

Figure I11.19 : Dispositif utilisé pour la mesure de la microdureté
La dureté Vickers (HV) est caractérisée par l'empreinte faite par l'indenteur (figure

I11.20), elle est calculée a 'aide de la formule suivante :
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d d
Figure I11.20 : Schéma d'empreinte du pénétrateur

P
Hy = 18545 wovvvossinsiesmiiss (EqIIL1)

Avec : Hv : dureté Vickers exprimée en (Kg/mm?2) ;

P : la charge en (kg) appliquée par le pénétrateur ;

d : la longueur de la diagonale de I’empreinte en millimétre.
I11.3.3.2. Essai de traction des multimatériaux élaborés.

Les propriétés mécaniques obtenues dans ce chapitre sont déterminées a 1’aide du
logiciel ‘Origin’ qui assure le traitement et l'analyse de données scientifiques pour
environnement Microsoft Windows développé par Origin Lab. Il permet notamment de tracer
des graphes 2D et 3D et posséde des fonctions d'analyse de pics. Dans notre cas, on 1’applique

pour le calcul des contraintes Re et Rp

Fracture

Figure II1.21 : Image expérimentale du type de rupture lors de I’essai de traction [74-75]
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I11.3.3.3. Flexion 3-points
Des éprouvettes de flexion trois points ont été préparées pour suivre I’endommagement

sous sollicitation mécanique des composites élaborés par projection thermique.

Figure I11.22: Eprouvette de flexion 3 points du Multimatériau élaboré

L’essai de flexion en trois points a provoqué a I’interface des fissures longitudinales et
transversales ainsi que la propagation des microfissures au sein du revétement.
L’essai de flexion trois points a été effectué sur des éprouvettes AG3/NiAl/Thermanit
(Figure II1.22). La machine utilisée est une machine de traction INSTRON de type MAB
SKF UE40 de capacité de 400 kN piloté par PC (Figure I11.23).

Figure I11.23 : Machine de traction utilisée.
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I11.3.3.4. Flexion 4-points

L’essai de flexion 4 points permet de solliciter en flexion une éprouvette reposant sur
deux appuis en appliquant une charge égale en deux points symétriques par rapport au point
médian entre ces deux appuis. L'objectif de cet essai est de déterminer la résistance
mécanique a la rupture pour des échantillons soumis a des contraintes de flexion pure ou le

moment de flexion entre les deux appuis supérieurs est constant.

F/2 F/2

M

Y/

{ 3 L IrIlllista.m:vis

Figure I11.24 : Schéma de I'essai de flexion 4-points

La figure II1.24 représente le schéma de l'essai de flexion 4-points ou F est la charge
appliquée, 1 est la distance entre les appuis supérieurs, L est la distance entre les appuis
inferieurs, b est la largeur de I'éprouvette et h est la hauteur de 1'éprouvette de l'essai de
flexion 4-points.

Les essais de flexion 4-points ont été réalisés sur une machine de traction-compression
de type ZWICK/Roell (figure II1.25) pilotée par ordinateur, avec un banc de flexion réalisé a
I’ERMA¢ro/Dar El Beida adaptée a la géométrie des éprouvettes étudiées (figure I11.26).
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Figure I11.25 : Machine de traction-compression " ZWICK/Roell"
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Figure I11.26 : Banc d'essai de flexion 4-points

I11.3.3.5. Test d’indentation

L'indentation est une technique de mesure de la dureté d'un matériau. Elle consiste a
appliquer une charge, dans des conditions déterminées, a la surface du matériau, a 1'aide d'un
indenteur ou pénétrateur. Apres 1'essai, le matériau s'étant déformé, on observe une empreinte
que l'on peut mesurer. Les conditions d'essais: géométrie de l'indenteur, force, durée

caractérisent l'essai.
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Avant d’aborder I’indentation on a réalis¢ a I’aide d’une micro-trongonneuse des coupes
transversales d’un centimetre de longueur pour les échantillons a étudier pour faire apparaitre
une section dans laquelle I’interface revétement/substrat soit visible.

On fait apres des polissages mécaniques aux surfaces a observer, pour les rendre planes
et exemptes de toutes rayures, graisses ou déformations nuisibles et génantes.

Le polissage s’est fait avec des papiers abrasifs de granulométrie de plus en plus faible
en commencant par P.600 jusqu’au plus fin P.1200, tout en assurant un arrosage abondant
avec de ’eau pour éviter d’éventuelles risques d’échauffement de la piece. On termine cette
opération sur un disque feutre en utilisant de la pate diamantée de 3pum suivie d’un nettoyage
a I’acétone et un séchage par flux d’air chaud.

Cette procédure a été réalisée au niveau de laboratoire de Sciences et Génie des

Matériaux (LSGM /ENP).

I11.3.3.6. Test d'arrachement
Le test d'arrachement donne une premiére approche de la tenue de la liaison

substrat/revétement. Le montage permettant ce test est schématisé sur la figure I11.27.

f["
|
[
| Plot
|
|
|
Revétement \ |
i Colle
o e
Substrat !
|
|
|
[ Contre-plot
|
P ’

Figure II1.27: Schéma du dispositif d'essais d'arrachement
L'échantillon revétu sur une face est collé sur ces deux faces paralleéles au montage a
l'aide d'une colle. L'ensemble est monté sur une machine de traction INSTRON (figure

I11.28) équipé d'un cardan permettant une traction pure. Ce test est peu rigoureux en
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particulier compte tenu de l'utilisation d'une colle. Il nous permet cependant d'avoir une
estimation sur les valeurs des contraintes de rupture, 'observation de la surface apres 1'essai

permet en outre de noter si la rupture est adhésive ou cohésive.

Figure I11.28 : La machine de traction "INSTRON"

I11.3.4. Caractérisation tribologique
II1.3.4.1. Le rugosimétre

La rugosité est un terme physique de la surface qui définit 1'inégalité de cette dernicre, il
s’agit de la forme géométrique microcosmique de la surface de la piéce a travailler composée
de crétes et de creux avec de petits espaces intermédiaires. Les analyses de rugosité se font en
général a l'aide d'un appareil appelé rugosimetre, il travaille selon le principe du micro-
palpeur piézoélectrique, tel que les instruments de laboratoire de haute précision. Les
caractéristiques de cet appareil sont 1'usage facile et la haute précision.

Le rugosimétre HOMMEL TESTER T500 (figure I11.29) est un mesureur portable pour
déterminer, avec un seul dispositif, la profondeur de la rugosité¢ de Ra, Rz, Rq et Rt. Il garantit
la mesure extérieure mobile et fiable de rugosité dans les ateliers ou sur la chaine de
production, son principe de fonctionnement est le suivant : le capteur est piloté par un circuit
intégre, il fait un mouvement linéaire uniforme sur la surface d’essai. Le stylet qui effleure la
surface de travail monte et descend le long de la surface de travail de fagcon perpendiculaire,
son mouvement est converti en signaux électriques, qui sont amplifiés, filtrés et transformés
en signaux numériques, les signaux sont alors traités par 1’unité centrale en valeurs Ra et Rz

avant d’étre affichés a I’écran.
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Figure I11.29 : Rugosimétre type HOMMEL Tester T500
I11.3.4.2. Tribométre utilisé
L’appareil exploité dans I’étude de comportement en frottement et usure des composites
¢laborés est un tribomeétre bille /plan (Figure II1.30). 11 est assist¢ par un ordinateur qui
collecte les impulsions (transmissions par des détecteurs) et qui les transforme sous forme de
graphe. On enregistre en plus des coefficients de frottements, la dérivée de la force normale
instantanée par rapport a la force tangentielle. Le coefficient de frottement p est le rapport de

la force tangentielle instantanée sur la force normale appliquée

Fr=pFn
Détecteur de F
mouverent Steel 100C6
Echantillon

Al-Ag

biglle/manivelle

Figure I11.30 : Tribométre bille-plan [76].
Les tests d’usure ont été effectués a I’aide d’un tribometre bille-plan (Figure I111.30).
Le couple de frottement soumis aux tests est constitué par une bille (fixe) en acier 100C6 de

dureté moyenne 65HRC et de 6mm de diamétre. La pression exercée par la bille est de 1’ordre

de 60N.
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IV.1 Introduction

Dans la course actuelle aux procédés ayant le meilleur rapport qualité prix, des traitements
de surface nombreux et variés ont été mis au point et sont utilisés industriellement pour faire
face en particulier a ces exigences, notamment les dépots par projection thermique. Pour
certaines applications ou des zones sont fortement sollicitées et ou la résistance mécanique du
substrat est faible, des revétements épais (quelques centaines de microns) sont requis. Les
techniques de projections thermiques peuvent dans ce cas étre utilisées. Elles regroupent un
ensemble de procédés dans lesquels des matériaux sous forme pulvérulente (particules de taille
inférieure a 100um, environ) sont déposés dans un état fondu ou semi-fondu sur des substrats
préalablement préparés [77-80]. En 1’état actuel des choses, il a été constaté, d’aprés une
enquéte effectuée sur pres de mille incidents majeurs c’est a dire ayant entrainé une
indisponibilité de 1’appareil que les matériaux concourent encore pour une part importante aux
problémes rencontrés en service [81-85]. L’aluminium (ou plutét I’ensemble des alliages
d’aluminium) qu’utilise 1’industrie aéronautique, occupe une part importante dans ce domaine
avec des caractéristiques moyennes (mais résistant bien a la corrosion) et de leur mise en ceuvre
facile : par exemple une bonne tenue a la soudabilité. Certaines pic¢ces en alliages d’aluminium
(ASTM 2017A et ASTM 5754) utilisés dans 1’aéronautique nécessitent a la fois un traitement
contre la corrosion et I’'usure [86-95].

Notre étude repose sur les considérations suscitées et consiste d’une part a élaborer des
multi matériaux par projection thermique sur les substrats ASTM 2017A et ASTM 5754 et de
choisir le produit (la poudre ou le fil) le mieux adéquat au phénoméne de protection contre en
particulier 1’usure, et d’autre part a analyser le mode de protection (analyse de I’interface
dépot/substrat) par des différentes méthodes de caractérisations et de contrdles. Pour la
réalisation des revétements, nous avons déposé un acier inoxydable de nom industriel
« Thermanit » sur deux alliages d’aluminium différents. Ce qui nous intéresse, c’est la qualité
de I’interface (I’adhérence) entre les différentes couches et particuliérement entre le dépdt et le
substrat. Ceci permettra sans nul doute une meilleure compréhension des phénoménes connexes

liés a la nature physico-chimique et mécanique des matériaux.

Ce travail de thése présente un caractére purement expérimental basé sur une analyse
comparative de deux types de substrats d’aluminium de nuances ASTM 2017A et ASTM 5754
sur lesquels, nous avons déposé des revétements en acier inoxydable. A travers I’approche
expérimentale adoptée, nous recherchons d’établir des corrélations entre les propriétés des

dépots et les données structurales et microstructurales
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Les différents dépots combinés sont effectués sur les substrats en alliages d’aluminium.
La réalisation des revétements s’effectue par passes de 0,1mm avec un temps de refroidissement
de 4 a Sminutes et ce pour éviter le phénomene de délaminage. Les épaisseurs des dépdts sont
en moyennes de Imm. Pour ce qui concerne les sous couches d’accrochages en Ni-Al, leurs

épaisseurs varient entre 0,1 et 0,2mm.

IV.2. Analyses structurales et microstructurales des dépots réalisés.
La caractérisation structurale, ayant pour but I’identification de la structure cristalline des
phases présentes dans les différents revétements élaborés, a été réalisée par diffraction des

rayons X en utilisant le diffractomeétre "X'PERT-PRO" de I’Université de Béjaia.

Les observations fines des différentes phases et leurs analyses chimiques ont été réalisées
au moyen du microscope électronique a balayage (MEB) de type QUANTA 600FEI PHILIPS
de I'université de Béjaia et la spectroscopie par fluorescence X (Energy Dispersive X-Ray

fluorescence spectrometry) EDX de type EDX-800HS.

Les observations optiques usuelles ont été effectuées au moyen d’un microscope optique
de type "Leitz" relié a un moniteur qui permet d'observer I'image en temps réel d'une part, et
d'autre part, il est reli¢ a un micro-ordinateur muni d'un logiciel d'acquisition d'image qui permet

le transfert et le traitement de cette derniére.

IV.2.1. Caractérisations physico-chimiques du substrat et du matériau d’apport.

La figure IV.1 illustre ’aspect caractéristique de la microstructure des composites élaborés.
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Substrat
AG3

Substrat
AlUAG

Figure IV. 1 : Micrographie des interfaces des composites étudiés
a- ASTM 2017A4/75E/ASTM 301, b- ASTM 5457/75E/ASTM 301

La figure IV.1 présente la morphologie des multimatériaux réalisés et observée au
microscope électronique a balayage (MEB) sur une coupe transversale. On note une
microstructure hétérogeéne et une morphologie lamellaire classique des dépdts projetés par I’arc
¢lectrique. Ces lamelles habituellement dénommeées splats (particules non fondues) sont le
résultat de I’impact des particules liquides projetées sur le substrat. Cependant, les liaisons entre
les particules lors de leur écrasement peuvent laisser apparaitre dans des petites zones lors du
refroidissement la présence de porosités de tailles différentes. Celles-ci trouvent leur origine
probablement dans le piégeage de 1’air ou du gaz entre les lamelles déja solidifiées et les
particules nouvellement projetées. On observe également dans la morphologie de ce type de

revétements des particules plus ou moins sphériques dénommeées particules non fondues.

Afin de mieux déterminer les parameétres du matériau d’apport (acier inoxydable-ASTM
301) une analyse par diffraction aux rayons-X du fil d’acier a été effectuée. On reporte ci-

dessous le diffractogramme des rayon-X obtenu avec les raies indexées (Figure 1V.2).

ADHERENCE ET COMPORTEMENT MECANIQUE DES MULTIMATERIAUX A BASE DE L’A-U4G ET A-G3

98



CHAPITRE 1V. RESULTATS ET DISCUSSIONS ENP 2018

— (L1

Intensité (Cps/s)

» 4 % e W W % W w0 W
2 THETA (")
Figure IV.2 : Diffractogramme des rayons X du fil en acier inoxydable

Le paramétre cristallin de sa phase CFC est a = 3.596(8) A. L analyse qualitative réalisée
au micro analyseur du MEB met en évidence la présence des éléments Fe, Cr, Ni, Mn, Si
(figure IV.3) qui sont en accord avec la composition chimique globale de cet acier.
L’analyse du diffractogramme des rayons-X, obtenue a partir du matériau d’apport d’acier
inoxydable, révele la présence d’une solution solide CC (Fe, Cr) (JCPDS n° 046-1212) ; les
pics observés correspondent aux phases qui forment la matrice du substrat avec une structure
cristalline CFC ayant un paramétre de maille a =b=c= 3.596(8) A. On remarque aussi la

présence du carbure de chrome qui subsiste sous une forme cubique.
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Figure IV.3 : Analyse EDAX du métal d’apport en acier inoxydable

IV.2.2. Microstructures des différents dépots
La Figure IV 4 présente le diffractogramme des rayons X du dépdt élaboré par projection

thermique a arc électrique issu du matériau d’apport sous forme de fil d’acier inoxydable.
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Figure IV.4: Diffractogramme des rayons-X de la surface
du dépot en acier inoxydable, apres projection. |74-75]

Le spectre diffractogramme des rayons-X du dépot issu du fil a révélé, en plus de la
présence de la phase majoritaire d’une structure CFC composée essentiellement des éléments
constituant De I’acier austénitique initial qui sont le Fer, Chrome et Nickel. Le paramétre de
maille de la phase matricielle est de a= (JCPDS n° 046-1212). La présence de phases
secondaires tels que les oxydes Fex03 et FeO est due essentiellement a la présence de pores,

cavités, de gaz et surtout aux conditions de projection sans atmosphere contrdlée.
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Figure IV.5 : Image par microscopie électronique

des différents systemes composites A et C [74-75]

La figure IV.5 présente D’aspect de la morphologie du systéeme composite
AU4G/NiAl/dépot base acier inoxydable soit (ASTM 20017A/75E/ASTM 301) (figure IV.5 a)
avec et sans sous couche d’accrochage Ni-Al (75E). Il est remarquable de constater la parfaite
adhérence entre les deux interfaces Substrat/Sous couche Ni-Al et Sous couche Ni-
Al/revétement alors que I’absence de cette sous couche semble ne pas favoriser une bonne
adhérence du revétement du fait de la présence de zone de décohésion le long de I’interface
substrat/revétement. Ceci peut s’expliquer probablement du fait que leurs modules de Young
de rigidité sont trés différents. Les observations de I’interface dépot/sous couche d’accrochage
en Nickel-Aluminium mettent en évidence une bonne adhérence bien que leurs coefficients de
dilatation respectifs o sont trés différents : 10,8 10° K'! pour le dép6t en acier inoxydable
austénitique a 0,11% C et 5,2 10-6 K! pour la sous couche d’accrochage [96-100]. Enfin,
I’importance de la sous couche dans I’amélioration de I’adhérence entre le dépot et le substrat
est mise en évidence.
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IV.3. Caractérisation non destructive des composites élaborés.
IV.3.1. Analyse radiographique

L’analyse par radiographie de nos deux composites (ASTM 2017A/75E/ASTM 301 et
ASTM 5754/75E/ASTM 301) ne révele aucun défaut (fissuration) au niveau de I’interface. Ce
résultat confirme la bonne adhérence du dépdt sur les substrats (ASTM 2017A ou ASTM 5754).
Le fait que I’éprouvette est de forme circulaire, le dépdt projeté a I’état liquide se solidifie
autour de I’éprouvette brute et sous I’effet de la dilatation thermique, on ne peut obtenir qu’un

bon accrochage [101-102].

Figure IV.6 : Eprouvette de traction réalisée par projection thermique

Figure IV.7 : Composite ASTM 5754/75E/ASTM 301

[ |

Figure IV.8 : Composite ASTM 20174/75E/ASTM 301

IV.3.2. Analyse par courants de Foucault

Dans notre étude, nous avons insisté en particulier sur la caractérisation physico-
chimique. Ainsi, I’analyse a concerné la caractérisation non destructive par Courants de
Foucault et par traitement d’images.
1V.3.2.1 Composite ASTM 2017A/75E/ASTM 301

L’analyse par Courants de Foucault de notre composite ASTM 2017A/75E/ASTM 301
réalisé a une distance de 10 cm, ne reléve aucun défaut (fissuration) au niveau de I’interface.
Ce résultat confirme la bonne adhérence du dépot projeté sur ce type de substrat (ASTM 2017A)
[101-102].

ADHERENCE ET COMPORTEMENT MECANIQUE DES MULTIMATERIAUX A BASE DE L’A-U4G ET A-G3

102



CHAPITRE 1V. RESULTATS ET DISCUSSIONS ENP 2018

Figure IV.9 : Analyse par CF du composite base ASTM 2017A.
Distance de projection=10 cm

Nous avons obtenu les mémes résultats pour le reste des éprouvettes réalisées par projection

thermique avec les distances de 11 cm, 12 cm et 13 cm.

1V.3.2.2. Composite ASTM 5754/7SE/ASTM 301

Dans ce cas aussi, 1’analyse par Courants de Foucault du composite a base ASTM 5754
projeté sous la distance de 10 cm ne révele aucun défaut (fissuration) au niveau des interfaces
¢laborées. Ainsi, nous notons la bonne adhérence du dépot projeté sur le substrat (ASTM 5754)

[101-102].

Figure IV.10 : Analyse par CF du composite base ASTM 5754.
Distance de projection=10 cm

De méme, les résultats pour le reste des éprouvettes projetées aux distances de 11cm, 12
cm et 13 cm sont similaires au cas précédent et satisfaisants. Dans le cas d’une fissuration,

I’analyse CF sera caractérisée par un puits sur le graphe.

IV.3.3. Analyse par traitement d’images

Pendant 1’¢laboration des revétements, nous avons constaté qu’il existe des pores
microscopiques. Ces pores ont un effet négatif sur les propriétés mécaniques, thermiques et
chimiques des composites réalisés. Ainsi, nous avons mesur¢ la densité de ces pores dans une
zone entre 1 cm? et 2cm?. La densité est mesurée a ’aide d’un logiciel Image J et I’Excel

permet de localiser les zones de porosités et de compter le nombre de pores.
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D’aprés les images et les diagrammes de distribution des pores que nous avons obtenus
par I’analyse de traitement d’image, nous remarquons que le rapport de distribution des pores

et les distances augmentent avec I’augmentation de la distance de projection [103].
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Figure IV.11 : Taux de porosité en fonction de la distance de projection.
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Figure IV.12 : Taux de porosité en fonction de la distance de projection.

Composite a base de I’ASTM 5754

Remarque : d’apres les résultats obtenus, nous remarquons que :

- Taux de porosité des éprouvettes réalisées par projection sous les distances de 11 cm, 12 cm
et 13 cm de ’ASTM 2017A et ASTMS5754 tend vers 0.

- D’apres les graphes obtenus, nous notons que le taux de porosité dans le cas des deux
composites diminue avec la diminution de la distance de projection

Aussi, nous obtenons une bonne qualité des produits réalisés.
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Figure IV.13 : Taux d’oxyde en fonction de la distance de projection.
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Figure 1V.14 : Taux d’oxyde en fonction de la distance de projection.

Composite a base de I’ASTM 5754

Interprétations

D’aprés les images que nous avons obtenues, nous remarquons 1’apparition d’oxydes au
niveau du dépot réalisé. Nous notons aussi que le taux d’oxydes augmente avec la diminution
de la distance de la projection.

Grace a cette technique, nous avons déterminé le taux de porosités et celui des oxydes

pour les différentes distances de projection dans le cas des deux composites étudiés.

IV.4. Caractérisation mécanique
IV.4.1. Mesures de microduretés
Les mesures de microdureté sont réalisées sur des sections métallographiques polies, plus

souvent perpendiculaires a la surface des dépots. Le dispositif de mesure de la dureté est

ADHERENCE ET COMPORTEMENT MECANIQUE DES MULTIMATERIAUX A BASE DE L’A-U4G ET A-G3

105



CHAPITRE 1V. RESULTATS ET DISCUSSIONS ENP 2018

composé d'un microdurométre de type "HWDM-1" muni d’un pénétrateur Vickers, composé
d’un diamant pyramidal a base carrée.

Les mesures de micro duretés sous une charge de 200g ont été effectuées sur les surfaces
des deux substrats de nuances ASTM 2017A et ASTM 5754 et les dépdts en acier inoxydable
ASTM 301. Pour chaque échantillon, I'écart type moyen calculé est basé sur la moyenne de 10
mesures. Les résultats de micro duretés Vickers, sont illustrés par [’histogramme

de la figure IV.15.
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Figure IV.15: Microduretée HV0.2 pour les différents matériaux utilisés [74-75]

En analysant la figure IV.15, on constate que la microdureté Vickers du dépodt et des
substrats présente une différence assez importante. La microdureté Vickers des dépots en acier
inoxydable ASTM 301 est pratiquement le double de celle des deux superalliages d’aluminium
ASTM 2017A et ASTM 5754 (environ 412 + 16 HVO0,2 (Dépot) et 126 + 8 HV0,2 (ASTM
2017A) contre 112 + 5 HV0,2 pour (ASTM 5754). En parall¢le, on remarque aussi que 1’alliage
ASTM 2017A présente une microdureté proche de celle de 1’alliage ASTM 5754. Ceci est en
concordance avec la littérature qui indique que les microduretés des superalliages d’aluminium
sont assez proches. Nous avons par la suite effectué¢ des profils de microduretés Vickers des
différents dépdts en coupe longitudinale en allant du substrat vers la surface des revétements

suivants les quatre types de systémes composites €laborés A, B, C et D (Figure 1V.16) :
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Figure IV.16 : Profils de microdureté HV0.2 des systémes composites réalisés

En analysant la figure IV.16, on constate que dans I’ensemble la microdureté Vickers est

quasiment homogeéne pour tous les systémes étudiés avec ou sans sous couche d’accrochage.

IV.4.2. Comportement mécaniques des composites étudiés
Lors de I’essai de traction de nos éprouvettes et au début de la sollicitation mécanique,

on constate au moment de 1’amorgage, I’apparition d’anneaux circulaires significatifs au début

de la rupture du revétement (figure I11.21).
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IV.4.2.1. Cas du composite ASTM 2017A/75E/ASTM 301.

La figure IV.17 représente les résultats de 1'essai de traction du systeme composite A.
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Figure IV.17 : Comportement mécanique du composite ASTM 2017A/75E/ASTM 301
b-délaminage du revétement [74-75]

La courbe relative aux résultats de 1'essai de traction de I’ASTM 2017A/75E/ASTM 301
(figure IV.17) montre un aspect trés similaire aux courbes de traction conventionnelles. Elle
est caractérisée par trois niveaux de réaction du matériau sous charge. Néanmoins, au début de
la courbe ¢lastique, on remarque des changements de valeur de contrainte qui sont
probablement dus a la délamination des revétements. Pour une meilleure analyse du
comportement mécanique du revétement appliqué, il est nécessaire de confronter le

comportement mécanique des composites avec et sans revétement.
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Figure IV.18 : Comportement en traction des composites A et B a base ASTM 20174 [74-75]

Les deux courbes contraintes-déformation des alliages ASTM 2017A non revétu et
ASTM 2017A revétu ont montré plusieurs changements en ce qui concerne les propriétés
mécaniques. Pour I’alliage ASTM 2017A non revétu, la limite élastique a diminué de Re =201
MPa a Re = 165MPa. La contrainte a la rupture, chute de Rp =262 MPa pour AU4G non revétu
a Rp = 206MPa pour AU4G revétu. On remarque également que 1'étirement A% a été constant
pendant le temps du test de traction. Cependant, pour ’ASTM 2017A revétu, on note

l'apparition d'une faible variation dans les niveaux de déformation plastique.

La variation présentée par la courbe de la figure I'V.18 peut étre due a 'apparition d'une
fissure dans le revétement sous chargement ¢ = 165MPa. Les changements intervenus dans la
zone de déformation plastique de la courbe relative a 1’alliage ASTM 2017A sont inférieurs a
la déformation qui s'est produite en contrainte de traction présentée a 165MPa et ils sont
probablement dus a leurs microfissures présentes dans le revétement. Cette diminution de la
résistance a la traction dans le substrat revétu, par rapport au substrat non revétu, est
principalement due a la concentration des contraintes au niveau de la cavité créée par le sablage

du corindon.
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1V.4.2.2 Cas du composite ASTM 5754/7SE/ASTM301.

La figure IV.21 représente les résultats de 1'essai de traction du composite C
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Figure IV.19 : Comportement mécanique du composite ASTM 5754/75E/ASTM 301
b-délaminage du revétement [74-75]

La courbe relative aux résultats de l'essai de traction du composite ASTM
5754/75E/ASTM 301 montre une forme trés similaire aux courbes d'essai de traction usuelles.
Elle est caractérisée par trois niveaux de réaction du matériau sous chargement. Néanmoins, on
note une petite perturbation en début de la courbe élastique et apres la limite d'¢lasticité (Re),
une variation de la courbe le long de la partie plastique jusqu'a la rupture simple de I’ASTM

5754 revétu.
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Figure IV.20 : Comportement en traction des composites C et D

a base de I’ASTM 5754 [74-75]

Les deux courbes contraintes-déformation des alliages ASTM 5754 non revétu et ASTM
5754 revétu de la sous couche d’accrochage 75E et du dépot en acier inoxydable ASTM 301
ont montré plusieurs changements concernant les propriétés mécaniques et en particulier pour
le cas avec un revétement. Pour I’ASTM 5754 non revétu, la limite élastique diminue de Re =
292 MPa a Re = 217MPa. La contrainte a la rupture diminue aussi de Rp = 350 MPa pour
I’ASTM 5754 non revétu a Rp = 327 MPa pour ’ASTM 5754 revétu. On remarque également
que I'étirement a diminué au cours du temps du test de traction, cependant, pour I'ASTM 5754

revétu, on note 'apparition de faibles variations juste apres les niveaux limites élastiques.

Les changements des contraintes de traction dans le domaine plastique concernant
I’ASTM 5754 revétu décrit dans la courbe de la figure I'V.20 se sont produits éventuellement
a ’amorcage d’une microfissure se formant au niveau de la couche de revétement ou de liaison
de nos composites. La diminution de la résistance a la traction est principalement due a la
concentration des contraintes au niveau de la cavité et aux porosités ou phases hétérogenes

présentes dans le revétement [104-107].
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Figure 1V.21 : Comportement comparatif en traction des composites a base de I’ASTM

20174 et I’ASTM 5754 revétus [74-75]

La figure IV.21 montre les résultats de 1’étude comparative en terme de déformation en
traction des matériaux de base ASTM 2017A et ASTM 5754 revétus, on remarque que :
- Les deux composites ASTM 2017A et ASTM 5754 revétus présentent une diminution des
propriétés mécaniques ainsi qu’une variation dans la zone plastique ;
- Le composite a base d’ASTM 5754 a une grande diminution de sa limite élastique (ARe =
75MPa) par rapport a ’ASTM 2017A (ARe = 66 MPa) ;
- Le composite a base d'ASTM 2017A a une plus forte diminution de sa résistance a la traction

(ARp = 55MPa) par rapport a ’ASTM 5754 (ARp = 23MPa).

La grande réduction de la limite ¢lastique de 'ASTM 5754 revétu par rapport a I'ASTM
2017A est due a la grande ductilité¢ de 'ASTM 5754 par rapport a I'ASTM 2017A [118]. Cette
propriété intrinseéque des matériaux provoque, durant le processus de grenaillage, une insertion
de particules de corundum dans le substrat favorisant ainsi une zone plastique. Cela provoque
une compression radiale sur la section et accélere l'effet du processus de plastification. La
diminution de la résistance a la traction de 'ASTM 2017A par rapport a celle d'ASTM5754 est
probablement due & deux paramétres a savoir la réduction de la section des alliages ASTM 5754
et ASTM 2017A apres le grenaillage d’une part et la concentration des contraintes au niveau

des cavités d’autre part.
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IV.4.3 Essai d’indentation des composites réalisés (traction)

Des tests d’indentation interfaciale ont ét¢ effectués sur nos deux échantillons découpés

en appliquant trois charges de 300, 500, 1000 g respectivement.

e ASTM 2017A

" ASTM 301 = oo X

Figure IV.22 : Indentation du systéeme composite ASTM 2017A/75E/ASTM 301
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Figure 1V.23 : Mesures de l'essai d'indentation interfaciale du composite
ASTM 2017A4/75E/ASTM 301
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Figure 1V.24 : Indentation du systeme composite ASTM 5754/75E/ASTM 301
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Figure IV.25 : Mesures de l'essai d'indentation interfaciale du composite
ASTM 5754/75E/ASTM 301

Les résultats de l'essai d'indentation interfaciale nous ont permis de calculer la ténacité

d'interface substrat/revétement des deux composites.

Tableau IV.1 : Résultats de l'essai d'indentation interfaciale

HV
ASTM 2017A 1,56
ASTM 5754 1,51
75E 3,75
P (N)

ASTM 2017A/75E/ASTM 301 1,82
ASTM 5754/75E/ASTM 301 1,45

E(GPa)
72,5
70,5
187
ac(um)  (E/H)"?
13,61 6,915
27,35 6,923

6,817
6,833
7,062
Ko (MPa.m'?)
3,759825

1,052731

Les résultats du calcul dans le tableau IV.6 montrent que la ténacit¢é de ’ASTM

2017A/75E/ASTM 301 est plus importante que celle de I’ASTM 5754/75E/ASTM 301.
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IV.4.4 Test de délaminage par flexion quatre points
Les essais de délaminage pour évaluer I’énergie de rupture interfaciale des revétements
par rapport au substrat ont été réalisés au moyen d’essais de flexion quatre points en utilisant la

machine de traction Zwick de L’Ecole Militaire Polytechnique.

Figure IV.26: Schéma présentant la géométrie

d’un essai de flexion 4-points sur éprouvette pré-entaillée

Le test de flexion 4-points est un test conventionnel, développé par Charalambides et al.
a la fin des années 80. Cet essai a pour but de déterminer 1’énergie de rupture interfaciale Ge
de liaison.

Les mesures de la résistance des multimatériaux sont trés importantes pour fournir des
informations sur l'intégrit¢é mécanique de l'interface. Dans ce cadre, quelques tests de
delaminage ont ¢été effectués a température ambiante sur les differents composites réalisés,
selon qu'ils soient décapés ou non et avec ou sans sous couche d’accrochage 75E. La
figure IV.27 montre une relation typique entre la charge P et le déplacement u dans le cas des
joints d’un systeme multimatériaux.

L'énergie d'adhésion des revétements multicouches a été réalisée afin d’étudier 1'effet de
la sous couche d’accrochage 75E sur I'adhérence de I'acier inoxydable austénitique ASTM 301
sur les deux substrats ASTM 2017A et ASTM 5754. La fissure s'amorce a l'entaille puis s'écarte

et se propage le long de l'interface revétement-substrat tout au long du test.
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Figure IV.27 : Evolution de la charge-déplacement durant
l'essai de flexion quatre points pour I’ASTM 2017A4/75E/ASTM 301

Pour le revétement, il s'est produit un délaminage a une charge d'environ 900 N
correspondant a un amorgage de fissure stable a l'interface du revétement/encoche de substrat.
La figure IV.27 montre le déplacement croissant pendant la premiére partie d'environ Imm
pour 1000 N; dans ce cas, aucune propagation de fissure ne se produit et 'ouverture de la fissure
au centre est tres petite. Apres cette étape, la charge s'est stabilisée rapidement a une moyenne
de 1000 N, ce qui correspond a deux types de fissures qui sont une délamination interfaciale le
long de l'interface et des fissures de segmentation et des micro-fissures sur le revétement. Au
début, la délamination interfaciale s'est produite dans une direction. Le c6té gauche de la fissure
se propage tandis que le coté droit de la fissure ne se propage pas.

Cette situation d’augmentation de la taille de la fissure avec un mode asymétrique était
clairement visible sur I'échantillon (figure IV.28). Lorsque 1'ouverture des deux fissures est
similaire, des microfissures sur le dessus des revétements sont observées. La plus grande valeur
de charge est observée pour un déplacement de 4,6 mm et qui correspond a une valeur proche
de 1300N. Au dela, on remarque que la charge diminue et avoisine les 800N. Cela peut étre di
aux nombreuses modifications qui ont eu lieu sur la microstructure et a la différence des

coefficients de dilatation thermique entre les multicouches.
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1] by

Figure 1V.28 : Flexion 4 point de [’éprouvette ASTM 2017A4/75E/ASTM301
(a et b) Délaminage interfacial représenté par le segment A-B,
(c) Propagation de la fissure

IV.4.5. Effet de la rugosité sur les énergies d’adhérence
La détermination de 1’énergie de rupture interfaciale des revétements apres les tests de
délaminage est calculée au moyen de la formule d’Euler-Bernoulli (équation IV.1) sous les

conditions de contrainte plane

212 2
p2(-0?) 3 1 p
G= Pe s )y 2 _ IvV.1
" E.e’b’ X2{(es/e)3 (ed/e)3+/1(es/e)3+3/1(edes/eZXed/e+/1(es/e))_l} (v-h

_ 2
avec : ,1:ESL ‘/24
E N\l -v;

Pc: Charge nécessaire au délaminage (newtons)

Es : Module d’¢lasticité du substrat

Ed : Module d’¢lasticité du dépot

v, : Coefficient de poisson du substrat
v, : Coefficient de poisson du dépot

es : Epaisseur du substrat
ed : Epaisseur du dépot
e : Epaissur totale ; e=es + ed

b: Largeur de I’éprouvette ; 1: Distance entre appuis internes et externes.

Une seconde couche de liaison a été appliquée pour certains composites dont 1’objectif

est d’améliorer les propriétés de liaison interfaciale (Zn+MgZn2).
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Figure IV.29: Energie de rupture interfaciale critique en fonction de la rugosité pour les
interfaces des composites ASTM 2017A/75E/ASTM 301, ASTM 20174/75E/Zn +
MgZn2/ASTM 301 et ASTM 20174/ASTM 301

La figure IV.30 montre que 1'énergie critique de fracture interfaciale GIC augmente avec
la rugosité de surface, indépendamment du fait que les substrats soient ou non décapés et avec
ou sans présence de sous couche d’accrochage 75E. Le comportement le plus favorable est celui
de la valeur de rugosité la plus élevée (Ra = 2,87 um), de sorte que I'augmentation de la rugosité
de la surface du substrat favorise I'adhérence du revétement et augmente la résistance a la
rupture interfaciale. Ce comportement peut s'expliquer par la présence d'une forte contrainte
résiduelle de compression induite par le grenaillage. Dans le cas du systtme ASTM 2017A/
ASTM 301, il est clairement établi que la présence de la couche d'oxyde naturelle d'alumine
(Al203) sur l'alliage d'aluminium agit comme une barric¢re de diffusion et pénalise 1'adhérence
du revétement. Le composite montre une résistance mécanique médiocre par rapport a
l'assemblage ASTM 2017A/75E/ASTM 301. Cette valeur élevée de I'énergie de rupture
interfaciale critique (GIC) du dit composite ASTM 2017A/75E/ASTM 301. obtenue dans ce
systeme peut s'expliquer par la forte contrainte résiduelle de compression dans le revétement
induit par le grenaillage de la surface du substrat Décaper la surface du substrat de ’ASTM
5754 (ou ASTM 2017A) par une solution alcaline de zincate de sodium semble étre la raison

de la diminution de la résistance mécanique de compression. Il n'y a pas d'explication de ce
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comportement, mais on pense que la réponse se trouve dans 1'étude de la distribution des

contraintes résiduelles sur le systéme.
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Figure IV.30 : Energie de rupture interfaciale critique en fonction de la surface de rugosité,
cas du composite ASTM 5754 /75E/ ASTM 301

Sur la figure IV.30, les valeurs moyennes de I'énergie de rupture des trois composites
ASTM 5754 /75E/ ASTM 301, ASTM 5754/75E/ Zn + MgZn2/ASTM 301, ASTM 5754/Zn +
MgZn2/ASTM 301 et ASTM 2017A/ASTM 301 sont rapportées en fonction des trois états de
surface. Contrairement au comportement du systeme ASTM 5754/ASTM 301, le GIC d'énergie
de fracture interfaciale critique dans ce cas ne semble pas augmenter avec la rugosité de surface.
Il y a une préférence pour Ra ~ 1,21um. La surface polie (Ra ~ 0.09um) fournit une surface
lisse, ce qui n'est pas favorable a l'adhérence. L'opération de pongage provoque pendant le
processus de grenaillage, une pénétration de particules de sable dans le substrat créant de
grandes zones plastiques, ce qui conduit a une augmentation de la dureté et donc a une
diminution de la contrainte élastique.

Dans le cas de la surface de sablage, ce comportement peut s'expliquer par la forte
ductilité de l'alliage ASTM 2017A par rapport a l'alliage ASTM 5754(en comparaison). Le test
de flexion en 4 points a montré des changements importants dans les propriétés mécaniques,
telles que la résistance au cisaillement et la résistance ultime de l'alliage de base apres le
revétement, ce qui peut expliquer quantitativement ce comportement. Le comportement le plus

favorable est celui de 1'état de surface brut (Ra ~ 1,21 um).
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Tableau IV.2 : Résultats de l'essai d'indentation interfaciale

H (GPa) E(GPa) (E/H)"
ASTM 2017A 1,56 72,5 6,817
ASTM 301 2.83 200 8,407
25 3,75 187 7.067
Ra (um) P.(N) a. (um) (E/H)"? K. (MPa.m"?)
0,09 0,5 24 6,915  4.410995201
ASTM
2017A/75E/ASTM301 | 2! 0.8 27 6915 5914632758
2,87 0,3 14 6,915 5940358354
0,09 0,2 27 6,9235  1,480475774
ASTM
5457/75E/ASTM 301 1,21 0,5 18 6,9235  6,799519166
2,87 0,9 29 6,9235 5984976758
ASTM2017A/75E/ASTM 301
Ra=2,87
120 ¢ *dn2
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Figure 1V.31 : Mesures de l'essai d'indentation interfaciale du composite ASTM
2017A4/75E/ASTM 301
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Figure 1V.32 : Mesures de l'essai d'indentation interfaciale du composite ASTM
5754/75E/ASTM 301

IV.S. Caractérisation tribologique.
IV.5.1 Paramétres d’essai en frottement-usure du revétement.

Les essais d’usure sont effectués moyennant un tribometre bille /plan. Le comportement
en frottement et usure a été pris en considération et dont les principaux paramétres de
fonctionnement sont :

- le tribométre utilisé est de type bille-plan (Figure II11.30).
- les charges appliquées sont 40N, 70N et 90N ;

- la vitesse est de 60 tr/mn ;

- le nombre de cycles est de 2048 cycles ;

- la durée de ’essai est de 34 min 10 s.

IV.5.2. Comportement en frottement-usure du revétement.
IV.5.2.1. Frottement et volume d’usure du revétement

L’une des caractéristiques recherchées par 1’application des dépots et les traitements de
surfaces est la protection contre I’usure et la dégradation [109-112]. Ainsi, nous avons mesuré

le volume d’usure obtenu dans le cas du composite AU4G/NiAl/Thermanit.
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Figure 1V.33: Représentation schématique de la trace d usure.

La relation utilisée pour les trois charges appliquées (40N, 70N et 90N) est:

V=L (R? sin”! (b/2R) — (b/4) (4R? - b*)/» (Iv.2)
V : volume d’usure ; R : profondeur de la trace ;
L : longueur de la trace ; b : largeur.

Tableau IV.3 : Volume d’usure en fonction de la charge appliquée,

cas du composite AU4G/NiAl/Thermanit.

Charge (N) 40 70 920
L (mm) 12 15 15
R (mm) 0.2 0.4 0.5
b (mm) 3 4 4.5
V (mm?) 2.558 12.566 15.698

Le tableau I'V.3 montre clairement 1’influence de la variation de la charge appliquée sur le
volume d’usure du dépdt. On remarque que I’augmentation du volume d’usure évalué a cinq fois
plus grand entre la charge de 40N et celle de 70N. Par contre, entre 70 et 90 N le volume d’usure
n’a varié¢ que de 3.132 mme. Ceci peut s’expliquer par le fort taux d’écrouissage engendré par
I’¢lévation de la charge a 90 N. L’écrouissage a augmenté¢ la dureté de la surface du dépét, ce qui

rend le revétement plus résistant au frottement et donc 1I’arrachement plus difficile de la maticre.

IV.5.2.2. Frottement et analyses physicochimiques des différents couples étudiés
L’analyse en M.E.B. des traces d’usure nous informe sur le mécanisme de dégradation de

la surface (mode d’usure) et la nature des différents éléments présents. Dans notre cas, on a

considéré trois conditions différentes en variant les paramétres charge appliquée (F) et vitesse

de déplacement (V).
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Figure IV.34: Image MEB de la trace d’usure du couple Thermanit/NiAl/AU4G
et analyse en EDAX, F=40N et V= 60 tr/min.

L’analyse en E.D.A.X. montre la présence des différents éléments présents dans le dépot
Thermanit (Fe, Mn, Si ...) ainsi que de I’oxygéne qui révele éventuellement la présence

d’oxydes.
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Figure IV.35 : Image MEB de la trace d’usure du couple Thermanit/NiAl/A-U4G
et analyse en EDAX. F=70N et V= 60 tr/min.

L’analyse en EDAX dans le cas de ce deuxieme essai, confirme la présence des différents
¢léments présents dans le dép6t base Thermanit (Fe, Mn, Si ...) ainsi que ceux de la couche
d’accrochage (Ni, Al). On note aussi la présence de 1’oxygene qui laisse supposer au moins la

formation des oxydes de fer comme Fe20s...etc.
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Figure 1V.36 : Image MEB de la trace d’usure du couple Thermanit/NiAl/A-U4G
et analyse en EDAX. F=90N et V= 60 tr/min.
Dans ces conditions, on obtient les mémes résultats que pour le cas précédent

(F=70N, V= 60 tr/min).

De ces résultats, on peut retenir que :

- Le revétement comporte des pores, des particules non fondues et des oxydes. La porosité
provient soit de microcavités dues a un empilage imparfait des gouttelettes, soit de gaz enfermés
pendant la solidification. Le taux d’oxyde a été estimé a ~ 26.5 %.
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- Les surfaces rugueuses augmentent 1’ancrage mécanique substrat/dépot par la croissance

de I’aire de contact.

- Des microfissures ont été formées a I’interface NiAl/A-G3, ce qui a engendré une mauvaise
adhérence du dépdt sur I’A-G3 par rapport a celle de I’A-U4G.

- L’A-G3 est plus ductile que I’A-U4G, ce qui confirme sa mauvaise adhérence avec la sous-
couche d’accrochage.

- L’analyse en EDAX, aprés I'usure, montre la présence des différents éléments constituant

les dépots. Aussi, la présence de I’oxygeéne confirme 1’oxydation de ces derniers pendant la

projection.
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CONCLUSION GENERALE

Les traitements de surface sont des procédés qui modifient les propriétés superficielles
d'un matériau. Ils rendent possible 1'utilisation des matériaux traditionnels dans la plupart des
technologies de pointe comme les alliages d'aluminium dans la construction aéronautique.
Aussi, du point de vue protection, les traitements de surface telle que la projection thermique a
I’arc électrique conférent a ces matériaux une meilleure protection contre la dégradation, la
corrosion et les hautes températures.

Déterminer I’adhérence du substrat/revétement est un probléme complexe a traiter. De
nombreuses équipes, de par le monde, travaillent sur le sujet et de nouveaux essais voient le
jour réguliérement. L'essai mécanique de flexion 4 points est considéré comme l'un des essais
les plus pratiques dans les laboratoires, il permet de nous donner des informations, a la fois, sur
'adhérence du revétement et sur sa résistance a la rupture interfaciale, et de prédire par la suite

la durée de vie de notre multimatériaux.

A cause du mauvais comportement des alliages d’aluminium aéronautiques dans les
milieux agressifs, les chercheurs font toujours appel aux solutions appropriées, qui donnent a
la surface spécifique de nouvelles propriétés adéquates aux différentes sollicitations appliquées

(mécanique, thermique, chimique ...).

Les revétements métalliques, en particulier ceux réalisés par projection thermique,
apportent des solutions efficaces aux problémes d’usure, corrosion, hautes températures ...etc.
Ainsi, les couches projetées constituent une barriére protectrice du matériau de base. Comme a
toutes les fronticres, I’adhérence entre le matériau protecteur et le métal de base reste, un
probléme aux limites, pour les multimatériaux. Aujourd’hui, beaucoup de travaux scientifiques
et techniques sont lancés dans ce domaine afin d’apporter une solution fiable dans I’évolution
de I’adhérence de ces composites en fonction, entre autres, de la rugosité et la préparation de
leurs surfaces. C’est dans cette orientation que nous nous sommes fixés un axe de travail en vue
d’établir un compromis entre les parametres influengant la jonction substrat/dépot pour les

différents multi-matériaux élaborés.

Les caractérisations par analyses structurales et microstructurales des dépots obtenus par
projection thermique ont montré que le revétement comporte des pores qui proviennent des
microcavités dues a un empilage imparfait des gouttelettes projetées, des particules non fondues

et des oxydes. On trouve aussi des microfissures dues a 'apparition des contraintes a l'interface
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qui sont générées par la différence des coefficients de dilatation thermique entre le substrat et
le revétement. La porosité¢ provient soit de microcavités dues a un empilage imparfait des
gouttelettes, soit des gaz enfermés pendant la solidification et on note que l’interface

75E/ASTM 5754 et 75E/ASTM 2017A semble de bonne qualité.

Des essais effectués sur les multimarériaux élaborés, on peut retenir :

- L’analyse micrographique montre que le revétement comporte des pores, des particules non
fondues et des oxydes. La porosité provient soit de microcavités dues a un empilage imparfait
des gouttelettes, soit de gaz enfermés pendant la solidification.

- L’analyse par radiographie des multimatériaux étudiés (ASTM 2017A/75E/ASTM 301 et
ASTM 5754/75E/ASTM 301) montre la bonne qualité des éprouvettes de projection. Le fait
que I’éprouvette est de forme circulaire, le dépot projeté a I’état liquide se solidifie autour de
celle-ci et sous I’effet de la dilatation thermique (retrait) on ne peut obtenir qu’un bon
accrochage ;

- L’analyse par traitement d’image révele que le taux de porosité dans le cas des deux
multilatéraux (ASTM 2017A/75E/ASTM 301 et ASTM 5754/75E/ASTM 301) diminue avec
la distance de projection. Par contre, le taux des oxydes de projection augmente avec la
diminution de la distance de projection ;

- Le controle non destructif par courants de Foucault montre que les éprouvettes dans le cas des
deux composites réalisés présentent une bonne qualité interfaciale entre les différents
constituants ;

- Les mesures de microdureté obtenues dans le cas des deux multimatériaux montrent que la
sous couche d’accrochage et le dépot sont plus durs que les substrats, ce qui confirme
I’amélioration des propriétés mécaniques des surfaces étudiées. Aussi, la dureté du substrat
ASTM 2017A est plus grande que la celle de I’alliage ASTM 5754.

- Les résultats, apres calcul, montrent que la ténacit¢ du composite ASTM 2017A/75E/ASTM
301est plus importante que celle du composite ASTM 5754/75E/ASTM 301. C’est ce qui
confirme les résultats obtenus par l'essai de flexion 4-points.

- Apres 'usure, I’analyse en EDAX montre la présence des différents ¢léments constituant
les dépots. Aussi, la présence de I’oxygene confirme I’oxydation de ces derniers pendant la

projection.
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PERSPECTIVES

- Une étude relative a la protection contre la corrosion s’impose ainsi qu’une étude tribologique
plus approfondie (influence de la vitesse, environnement...... );

- Simulation des différents parameétres en relation avec le comportement de nos multimatériaux
réalisés et valider ces humbles résultats expérimentaux.
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MICROSTRUCTURE AND INTERFACIAL STRENGTH OF STAINLESS STEEL
COATINGS OBTAINED BY THERMAL SPRAY PROCESS.
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Abstract. The present investigation has been conducted to study the adhesion of X10CrMnNi18-8-
5 austenitic stainless steel (ASTM 301) coatings deposited on two different substrates of
aluminum alloys such as AG3 (ASTM 5754) and AU4G (ASTM 2017A) by using arc spraying
process (APS). The structure, microstructure and phase composition coatings were analyzed by
SEM, EDS and XRD. The adhesion tests were carried out using 4-point bending tests. The SEM
showed that the dense microstructures of ASTM 301 coatings have a homogeneous lamellar
morphology with the presence of porosities and unmelted particles. The XRD spectrum of coatings
revealed the main phase corresponding the solid solution as face-centered cubic (fcc) structure and
also the presence of small proportion of the metastable form y-Fe203 and FeO oxides. The
microhardness of coatings is near four times than the two substrates of aluminum alloys. The 4-
point bending tests results showed that the critical interfacial fracture energy GIC of the composite
system B namely (ASTM 2017A/75E bond coat/ASTM 301) is three times greater than the
composite system A (ASTM 5754/75E bond coat/ASTM 301).

Résumé. Microstructure et adhérence interfaciale des revétements en acier inoxydable
obtenus par projection thermique. La présente étude a pour objectif d’étudier 'adhérence des
revétements en acier inoxydable austénitique type X10CrNil8-8 (ASTM 301) déposés sur deux
substrats différents d’alliages d’aluminium tels que: AG3 (ASTM 5754) et AU4G (ASTM 2017A)
en utilisant le procédé de projection thermique a arc électrique. La structure, la microstructure et les
compositions des différentes phases des revétements obtenus ont été analysés par MEB, EDAX et
DRX. Les essais d'adhérence ont été effectués en utilisant des essais de flexion quatre points. Les
résultats MEB ont montré que les microstructures des revétements (ASTM 301) sont denses et
présentent une morphologie lamellaire homogéne avec la présence de porosités et de particules non
fondues. Le spectre DRX des revétements en acier inoxydable révéle une phase principale
correspondant a la solution solide de structure cubique a faces centrées (CFC) et la présence d'une
faible proportion de la forme métastable y-Fe203 et des oxydes type FeO. Les valeurs de
microdureté des revétements sont pratiquement quatre fois supérieures a celles des deux substrats
d’alliages d'aluminium. Les résultats des essais de flexion quatre points ont montré que l'énergie de
rupture interfaciale GIC du systéme composite B (substrat ASTM 2017A / sous couche
d’accrochage 75E / dépdt ASTM 301) est trois fois supérieure au systéme composite A (substrat
ASTM 5754 / sous couche d’accrochage 75E / dépot ASTM 301).
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1. INTRODUCTION

Thermal spraying is one kind of surface engineering technologies which is utilized in almost
industrial fields. Continuous advancements and enhanced understanding of thermal spray
technology has facilitated a synergetic approach towards a sustainable growth of its industrial
applications.The arc spraying process (ASP) is a technique that produces a wide range of coatings
for diverse applications; it allows combining properties resist to wear [1-4], corrosion [5] and
thermal insulation [6-7]. However, the adhesion of such coatings to the substrate generates stress at
the interface [8-11]. The electric arc-spraying process can be used to effectively deposit surface
coatings that have superior hardness, corrosion resistance and wear resistance. In addition to these
advantages, the spray parameters (voltage, current, air pressure and spray distance) of the electric
arc spray process can be optimized for specific application.

Aluminum alloys have been enormously used in aerospace and automobile industries due to
superior properties, such as high specific strength, excellent low-temperature performance,
exceptional corrosion resistance, chemical inertness [12]. However, the poor performance and wear
resistance are the main weaknesses of aluminum alloys. To settle these problems, aluminum alloys
coated by austenitic stainless have been developed. The wear resistance of this material was
improved [13-14], and possibly in biomedical fields [15, 16].

Stainless steel is one of the most widely used steel alloys containing chromium. Its superior
properties, such as its excellent mechanical strength and offers great applicability due to its
attractive appearance, wear resistance, major appliances, construction, surgical instruments,
automotive parts, and aerospace engineering. The adhesion of stacked lamellae coating in advanced
devices has become important characteristics of the mechanical properties concerned characteristic.

The interfacial strength phenomenon is degradable to mechanical reliability when several
stacked lamellae used in device structures are introduced. Thus, interfacial adhesion of a coatings
to the substrates can be quantified by different techniques should be widely developed [17, 18].
Several methods, such as blister test [19], nano-indentation [20-22], modified decohesion test [23],
nanoscratch test [24, 25], double cantilever beam test [26,27], laser spallation test [28, 29] and four-
point bending test (4PBT) [30-41].

The aim of the present work is to produce austenitic stainless steel ASTM 301
(X10CrMnNi18-8-5) coatings using an arc spray process (APS). These coatings were deposited
onto two different substrates which used in aeronautical industries such as ASTM 5754 and ASTM
2017A in order to enhance a good mechanical strength on the aluminum alloy substrates. In this
goal, two types of composite systems, A and B, have been prepared: (A) (ASTM 5754/75E bond
coat/ASTM 301) and (B) (ASTM 2017A/75 E bond coat/ASTM 301). The structure, microstructure
and phase composition coatings were analyzed by scanning electron microscope (SEM), electron
dispersive Spectroscopy (EDS) and X-ray diffraction (XRD). Measurements of profil micro
hardness were performed on the surface of the two composite systems. The adhesion tests were
carried out using 4-point bending tests in order to determine interfacial strength of stainless steel
coatings.

2. EXPERIMENTAL DETAILS

2.1. Materials and spraying parameters

The present investigation has been carried out employing two substrates based aluminium
with different chemical composition. This chemical composition was obtained by using analysis X-
rays fluorescence which is shown in Table 1.

Before the coating process, the surface of the substrate was grit blasted with corundum
particles of 99,50 wt % purity and 0,5 mm mean particle size, using an air of 0,4MPa, an incidence
angle of 90° and a gun-to-substrate distance of 150 mm. The surface was then cleaned and
degreased using acetone within an ultrasonic bath. The grit blasted substrates was carried out in
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order to increase the surface roughness of the samples and improve the mechanical bonding of the
coating to be deposited.

Table 1: Chemical composition of substrates.

Elements Al % Cu % Cr % Mn % Mg %
ASTM 2017A 94.3 4 0.5 0.5 0.7
ASTM 5754 96.3 - 0.3 0.3 3.1

The surface roughness of the grit blasted specimens was found to increase from Ra ~0.09 um
to Ra ~3.33um (Table.2). Specimens were located at a distance of approximately 140 mm from the
gun and the blasting process was conducted at a mean pressure of 300 KPa. Different sizes of
aluminum alloys were machined according to the tests to be performed as 65x15x2.5 mm’
rectangular substrates were machined for the 4-point bending adhesion tests.

Table 2. Roughness of different materials used.

Substrate Brut state Polished state Grit blasted state
Ra (pm) Ra (um) Ra (um)
ASTM 2017A 1.21 0.09 2.87
ASTM 5754 1.84 0.1 3.33

Table 3. Chemical composition of different materials used.

Elements Al Ni Cr Mn Fe
Bond coat 75E 19.4 79.2 / / /
Coating ASTM 301 - 5 18 8 Balance

The roughness measurements to determine surface roughness profile of each substrate were
made with a profilometry (Hommel tester T500). It is optical metrology equipment used to study
surface topography. It is carried out over 25 mm stylus tracing length, collecting 14000 data points
per measurement. With the aim to remove the natural oxide layer presented on the substrate surface,
which acts as a diffusion barrier, some aluminum alloy substrates were immersing during 3 minutes
at 80°C in alkaline solution of sodium zincate.

Table 4. Thermal spray operating parameters

Projection parameters X10CrNi18-8

Air pressure in the engine (bars) 3.8
Air pressure in the spray nozzle (bars) 3
Wire’s speed (mm/s) 6
Generator voltage (V) 30

Current intensity (A) 100

Spray distance (mm) 140

Spray angle 90

Wire diameter (mm) 1.6
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The development of the metal coatings required to use a gun flame-wire electric Arc spray
234 (Metal Spary Co. Ltd, Aukland, New Zealand). The thickness of this coating was
approximately 600 pm. During projection, the gun is positioned perpendicular to the surface of the
substrates at a controlled distance of about 150 mm. A compressed air jet located about 80 mm from
the sample is directed to the surface of the deposit after the projection, to control cooling. The
mechanical and physical properties of the used materials and the spray parameters used are given in
Table 4and Table 5.

Table 5. Mechanical and physical properties of the used materials

Properties ASTM ASTM ASTM 75E
2017A 5754 301
Elastic Modulus E (GPa) 72.5 70.5 200 187
Shear modulus (GPa) 27.2 26.5 76 70
Poisson ratio (v) 0.33 0.33 0.29 0.32
Thermal expansion o 229 23.7 16 11
(10° K™")
Density p (Kg m™) 2790 2680 7900 7130

2.2. Microstructural and Structural characterization

Microstructures of coatings were observed on a (QUANTA 600FEI) scanning electron
microscope (SEM) coupled with energy dispersive X-ray analyzer, which allows a correspondence
of image observation and chemical analysis. The coating thickness was measured by taking back
scattered electron image (BSEI). The beam size is typically on the order of Ipm, and a typical
detection limit is < 1 at %, and thus, we anticipated that this method might provide information on
the extent of homogenization achieved during the thermal spraying. Chemical composition of
coatings was analyzed using an energy dispersive spectroscopy (EDS).

The X-ray diffraction patterns were recorded using diffractometer type X'PERT PRO MRD of
PANalytical, equipped with a copper anode X-ray tube. The components Ka2 are not filtered by a
monochromator graphite curve mounted in the secondary beam. The strong presence of defects in
these materials creates a significant background noise; to improve counting statistics and increase
the ratio pics/continuous background, an acquisition time of 40 s per angular step of 0.04 ° and a
count time of  5s per step has been used in the interval ranging between 45° and 130°(26). The
identification of the crystal phases present was made by comparison of the observed lines with
those appropriate phases contained in the database PDF2.

2.3. Microhardness

Vickers microhardness profile of different multilayered materials have been made on coating
(ASTM 301), bond coat (75E) and two different substrate (ASTM 5754, ASTM 2017A). Vickers
microhardness was performed on the as-polished using semi-instrumented optical indenter
Shimadzo MM 1006. A test was carried out under a load of 250g load for 15 seconds. The value of
the load was chosen to produce well-size imprints for better measurements and microhardness
determination. An average hardness was calculated from 10 indents per specimen.
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2.4. Mechanical Properiies

Adhesion tensile tests were performed to measure the adhesive strength of the coating and
substrate using a ZWICK/Rowell tensile~-compression machine test system. A widely used adhesion
test was the tensile adhesion test according to the ASTMCG633 standard [42]. This test consists of a
notch flexural beam. The specimen is a bi (or more) material beam with a central notch (Figure T).
In our case, the coating is stiff cnough so that we do not have to glue a stiffencr to cnhance the
delamination. Moreover, due 1o the brittle behavior of the coating, only a short notch is necessary to
initiate fracture. The samplc was placed on a device which was sct up on a ZWICK/Roell tensile-
compression machine. Tests are conducted with a constant displacement rate of 0.5 mm/min.
TTence, a CCD camera allows rccording beam cross-section all along its deformation.

[ 1]

< '-A" ] e |
S|, o / o \
» r 4
T — 5.
8. I,r L] 'J| \ :
3 (le 10 | 2 10l 5

65 |

Figure 1. Four-point bending test used for adhesion measurements.

In order to follow the initiation and the propagation of the interfacial crack, a crack initiates at
the notch, first in the coating and then propagates symmetrically in the coating-substrate interface.
This crack is subject to constant moment conditions and propagates in steady state conditions. The
strain energy release ratc Gy can be cvaluated analytically using Euler- Bernoulli beam theory as
following (Eq. (1)):

G 3P 212 (12| 1 2 0
£ 7723 E 2 g€ € -1
2 b E 25 4 £s desyied , ;€5
< BOE) () D) A )T
f1—v2)
=5 a’
A=z 12 @

P. is dclamination strength (Newton); Es is substrate Young's modulus (for ASTMS5754 (69
GPa); for ASTM2017A (72 GPa); li4 is coating Young's modulus (90 GPa for ASTM301); v, is
substrate Poisson's ratio (0.33 for both substrale); vy is deposit Poisson's ratio (0.34 for ASTM301);
¢4 is deposit thickness = 0.8 mm; e, is substrate thickness = 2.5 mm; e-—eteg; b is sample widths
—10 mm; and | is distancc between internal and external alumina blocks =10 mm. The [racture (or
delamination) strength P is determined from the load displacement curve obtained during the test.
It generally corresponds to a plateau, but in some case only an inflexion on the curve is observed.
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3. RESULTS AND DISCUSSION

3.1. X-ray diffraction analysis (XRD)

The Structure of the ASTM 301 austenitic stainless steel coating and with the 75E as bond-
coat is investigated by X-ray diffraction. The identification of the crystalline phases is made by
comparison between the lines observed and those of the suitable phases contained in the data base
PDF2. The Figure 2 shows the diffractogram obtained exclusively from the ASTM 301 austenitic
stainless steel.

Coating |

1,4 -
— |
124 = afec (Fe,Cr,Mn)
|- ‘F‘QIO3
—_ 10 |
2 |5 FeO
g L i ~
< 0,8
o
o
.'é' 0,6 o
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Figure 2. XRD spectrum of coating austenitic stainless steel ASTM 301.

The observed peaks are identified main phase as face-centered cubic (fec) (Fe, Cr, Mn) structure
with a lattice parameter of 3.5160 A° that corresponds to the solid solution (JCPDS n°® 01-088-
2327). The XRD spectrum of coating revealed also the presence of small proportion, of the
metastable form y-Fe;O; (JCPDS n° 039-0238). One can also note the presence of FeO (JCPDS n°
028-0491). The formation of iron oxide FeO is due to the trapping of oxygen by the steel coating on
the substrate; this oxygen then reacts with iron during cooling which leaves porosity in the texture.

3.2. Microstructure investigation

Figure 3 shows Typical SEM cross-sectional morphology of both ASTM 2017A/75E/ASTM
301 and ASTM 5754/75E/ASTM301 multilayered materials with typical lamellar steel splats,
unmelted particles, oxides, inclusions, micro-cracks and pores. Unmelted particles are identified in
the coating by their size and near-spherical morphology similar to that shown in Figure.3b. The
oxides are probably formed due to the oxidation in-flight particles which appeared in the
microstructure in the form of intersplat lamellae or globules oriented parallel to coating surface. The
formation of micro-cracks confirms that the particles of the ASTM 301 stainless steel coating have
several changes and distortion during coating. The microstructural observations of the interface
between the substrate and the bond coat reveal a good adhesion of the sublayer with the coating
although their respective coefficients of thermal expansion « are very different. Their ratio is
approximately 2 since a=16x10"° K ! for the austenitic stainless steel coating and 11x10°° K. In
addition, bond coat of the Ni base applied to the restoration of worn surfaces of crank pins and
crankshaft bearings, can really be questioned since the linear dilatation coefficient of the austenitic
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stainless steel coating (16x10° K'Y is near to those of the bond coaling 75 E (11x10 fK I) and the
two substrates ASTM 5754 ASTM 2017A (23x107° K'), (22.9x107° K™") respectively. The
observation of micrographs exhibiting transverse sections reveals a perfect interface between the

coating and the substrate.

Figure 3. SLM (backscaﬁéring) of coatings: a) composite system A; b) composite system B.
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Figure 4. EDS analysis of the different phases of the stainless steel coating.
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The results of EDS (Figure 4) indicated that the coating ASTM 301 is relatively formed by
two phase one the main phase is the dark area identified as fce (Fe, Cr, Mn) solid solution, while Ni
dissolved in this fce solid. We also note the presence of white nodules that represents oxides type
FeyOy wich is appeared in EDS analysis with different atomic ratio, this phase are mainly
constituted by iron and large quantity of oxygen. In arc spray process, the formation of hard films
such as Fe,Oy oxide phase leads to improved mechanical properties [43, 44]. We can also remark
that the lighter area of bond coat (75E) is uniform and homogenate. It was constituted by Ni and Al
essentially.

3.3. Microhardness

The microhardnesses of the various materials used substrate ASTM 5754 and ASTM 2017A,
bond coat E75, austenitic stainess steel ASTM 301 were measured by Vickers indentation with a
load of 250 g during 15 seconds. For each processing, the calculated average standard deviation is
based on the average of 20 measurements. The results of Vickers hardness are illustrated by the
profil in Figure 5. These tests revealed that the microhardness measurements obtained for the two
multimaterial shows the same evolution from the coating to the substrate surface. The
microhardness of the ASTM 5754 and ASTM 2017A substrates were found in range of 63-68
HVgasand 121-126 HV 5 respectively, whereas the microhardness of the 75E bond coat (250-350
HVyg2s) and ASTM 301 coatings (470-550 HVg2s). The microhardeness of coatings is near four
times than the two substrates. Therefore, this difference can be explained by the influence of the
quantity of porosity and the homogenous of microstructure.

AN R )
':;i ' I ——(A)
g' o " l Substrates
I BN

= ol |

Thikness (um)

Figure 5. Microhardness profile of different system composite.

3.4. Coating adherence

As shown in Fig. 6, the curves of the load P against displacement u for all completed tests
have a similar shape. With the increase of displacement u, P initially increases linearly, plateaus
with some fluctuations and then increases again proportionately. A schematic of these curves is
given in Fig. 7a where the various stages are identified and various points labeled. Over portion OA
(1st stage), the coatings deform elastically accumulating strain energy for subsequent cracking.
After this first stage, delamination of coating systems is observed beginning and propagation along
interface when loads reach a certain critical value corresponding to one point near B in Figure 6.
This interface crack then extends rapidly along the interface, corresponding to portion AB (2nd
stage) in Fig. 7a. When cracks have propagated to distances and change paths and traverse the
transition zone with some fluctuation wich is showed in figure 6. This latter process corresponds to
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Figure 6. Load-displacement curve in the four-point bending.

Figure 7. Microscopy Image of the croas-section of system composite interface delamination.

Figure 8 shows that the critical interfacial fracture energy Gy of the composite system B
under realized with bonding layer of Ni-Al is three times preater than the composite system A (260
+20)/m’ against 110 + 17J/m?). ]nmuﬂntmamh[45] it fovmd that the interfacial frachme energies
of coafing made without bond coat is about 11.4 J/m”. The most favorable behavior is the composite
systemn B, so the increase critical interfacial fracture energy Gic promotes adhesion of the coating
and increases the resistance to interfacial failure. This behavior cam be explained by the presence of
high compressive residual stress induced by grit biasted. It scems also from the results obtained that
the chemical element substrate such the presence of copper strongly improves ihe adbesion of the
stainless steel coating. Furthermore, the cffect of the chemical nature of the sub bonding layer
appears to be an important parameter for the adherence case of the stainless steel coating. All these
results Jead us 1o confirm the best performance of the composite sysiem B compared with the
composite system B. In recent research [45], the stainless stecl deposits made without bond-coat of
M—Mpmntoohmw&lmmmnmhmﬂaﬂ,forthemmemmngsmdemthabmd—layﬂ
under the Ni-Al, delamination is adhesive with the presence of cracks.
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Figure 8. Variation of Interfacial fracture energy of composite systems (A): ASTM 5754/75 E bond
coat/ASTM 301 and (B): ASTM 2017/75E bond coat/ASTM 301. Longitudinal bars show
maximum and minimum of the measured fracture energy.

4. CONCLUSION

The aim of the present paper is to study the successful application of X10CrNil8-8 stainless
steel (ASTM 301) coatings onto two different substrate aluminum alloys AG3 (ASTM 5754) and
AU4G (ASTM 2017A) by using arc spraying process in order to improve the interfacial strength.
On the basis of the obtained results in the present investigation, the following conclusions can be
drawn:

- The SEM microstructures coatings showed that their morphology of both ASTM
2017A/75E/ASTM 301 and ASTM 5754/75E/ASTM 301 multilayered materials is constituted with
typical lamellar steel splats, unmelted particles and porosities. The observations of the interface
between the substrate and the bond coat reveal a good adhesion of the sublayer with the coating
although their respective coefficients of thermal expansion o are different.

- The XRD spectrum of coating revealed the main phase corresponding the solid solution as
face-centered cubic (fee) (Fe, Cr, Mn) structure and also the presence of small proportion of the
metastable form y-Fe;03 and FeO oxides.

- The microhardness of the ASTM 5754 and ASTM 2017A substrates were found in range of
63-68 HV(2s and 121-126 HV 25 respectively, whereas the microhardness of the 75E bond coat
(250-350 HV25) and ASTM 301 coatings (470-550 HV 2s). The microhardeness of coatings is near
four times than the two substrates.

- The 4-point bending tests results showed that the critical interfacial fracture energy Gic of
the composite system B realized with bonding layer of Ni-Al is three times greater than the
composite system A.
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Abstract This work focuses on the experimental
characterization and mechanical behavior modeling of
aeronautical alloy based composite to simulate tension test by
finite element method and experimental test. The numerical
finite element simulation allowed us to understand and manage
a number of phenomena encountered during the mechanical
behavior of our composites. Tensile tests applied have shown
large changes in mechanical properties of the base alloy after
coating, which are possibly related to the very different nature
of the assembled materials and conditions of application. We
note a strong decrease of the elastic limit of AG3 coated
compared to AU4G. The high ductility of this alloy is the cause
which engenders during the gritting process a large penetration
of the granule particles in the substrate and the creation of
plastic zones. Thus, a radial compression is exerted on the
section which causes a plastification process. The decrease of
the average section of the substrate after sandblasting, the
stress concentration at the cavity and / or the compressive
residual stress created when sandblasting are responsible for
the decrease in breaking strength of the AU4G compared to the
AG3. The material becomes hard and fragile. The experimental
results obtained during our study are consistent with those of
the simulation. Indeed, it was noted that the concentration of
stresses during the tensile tests was located at the ends of the
useful length of the test specimen.

Keywords Aeronautical, Coatings, Aluminum, Mechanical

Behavior

1. Introduction

Wire arc spraying is an inexpensive thermal spray
deposition process in which the materials to be deposited
through wires are in the form of consumable arc electrodes.
Low running costs, high deposition rates, and efficiency

make it a good process for spraying large areas. Recent
equipments and process developments have improved the
quality and expanded the potential application range for arc
sprayed coatings. Typical general applications are thermal
barriers, wear resistance, corrosion resistance, high
dielectric strength, hard dense coatings, and decorative arts.
Al alloy arc sprayed coatings also provide excellent
resistance to atmospheric corrosion and are used on bridges
and other infrastructure components [1-3]

Aluminum alloys lend themselves to many engineering
applications because of their improved mechanical properties
offer great advantages for use in aerostructures through density
reduction, stiffness increase, increases in fracture toughness
and fatigue crack growth resistance and low cost. The main
applications of these materials are in aeronautical, automotive
and food industries [4-7]. The manufacture of aluminum isn’t
enough due to the losing of material through edge cracking
during the hot rolling process which is applied to reduce thick
billets of as-cast material.

Austenitic stainless steels are used in numerous industrial
applications, mainly due to their excellent corrosion resistance
in different environments. It is connected with adherent and
self-healing passive film on the surface and thus received
growing attention in nuclear and petrochemical industries, pulp
and paper chemical, food and chemical processing and
biomedical industries. However, good tribological and
mechanical properties of coating austenitic stainless steels in
terms of abrasion resistance limited their applications in
engineering fields. Corrosion, erosion and wear related
problems occur. The problem has been reported to affect static
equipment for example pipelines, valves, heat exchangers,
pressure vessels and various rotating equipment namely
compressors, turbines and pumps. Appropriate material
selection and careful material characterisation are very
important in any engineering applications.

The use of coatings is one of the most effective strategies
to protect materials against corrosion and to increase the
wear resistance of materials. This allows for developing
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components with optimized surface behavior using cheaper
or more processable materials, like mild carbon steel.
Different coating alternatives of carbon steel can be found in
the literature: stainless steel [8,9] organic coatings [10,11]
ceramic coatings [12,13] and cermets [14,15]. In recent
years, sprayed aluminum alloys are used in a high
technology of aeronautics, e.g., as bond coats for thermal
barrier coatings on turbine components, as restorative layers
for machine parts, for corrosion under pressure, in numerous
other applications requiring wear, high temperature and
corrosion-resistant surfaces [16-21]. The purpose of
coatings is to protect the surface of the machine element
from attacks. Whatever the good reliability of coating
required strong adhesion with substrate.

The aim of the present paper is to study the successful
application of stainless steel coatings onto two different
substrate aluminum alloys AG3 and AU4G by using arc
spraying process. In this goal, two types of composite
systems, (I) and (II), have been prepared: (I): Thermanite
(ASTM 301) Coating / Bond coat 75E / Substrate AG3) and
(II) (Thermanite (ASTM 301) Coating / Bond coat 75E /
Substrate  AU4G). The microstructure coatings were
analyzed by optical microscopy (OM) and scanning electron
microscope (SEM). The adhesion test of coatings was
evaluated using a tensile test and interface toughness stress
was determined by numerical simulation tests in order to
determine interfacial strength of stainless steel coatings

2. Experimental Details

2.1. Materials and Spraying Parameters

The present investigation has been carried out employing
two different substrate based aluminum alloys with
different chemical compositions. It was provided by the
Aecrospace Equipment Retrofit Unit (ERMA). The first one
is AU4G (ASTM 2017A) used in the construction of
aircraft fuselage and wing airplane; in particular for parts
subjected to different stress. The second is aluminum alloys
AG3 (ASTM 5457); this alloy is softer than the AU4G but
is used in bodywork. Formed in the annealed condition, it
can be welded by various processes. This chemical
composition of substrates was obtained by using analysis

acetone within an ultrasonic bath. The grit blasted substrates
was carried out in order to increase the surface roughness of
the samples and improve the mechanical bonding of the
coating to be deposited. The surface roughness of the grit
blasted specimens was found to increase from Ra ~0.09 pm
to Ra ~3.33um.

Table 2. Chemical composition of the different used materials.

Elements Al C Ni Cr Mn Fe
Bond coat
(75E) 19.4 . 792 | 7/ / /
Thermanite
(ASTM 301) - 0.132 5 18 8 Balance
Coating
The roughness  measurements to determine surface

roughness profile of each substrate were made with a
profilometry (Hommel tester T500). It is an optical
metrology equipment used to study surface topography. It is
carried out over 25 mm stylus tracing length, collecting
14000 data points per measurement. The development of
coatings required to use a gun flame-wire electric Arc spray
234 (Metal Spary Co. Ltd, Aukland, New Zealand). The
thickness of this coating was approximately 600 pm.
During projection, the gun is positioned perpendicular to the
surface of the substrates at a controlled distance of about
150 mm. A compressed air jet located about 80 mm from
the sample is directed to the surface of the deposit after the
projection, to control cooling. The mechanical and physical
properties of the used materials and the spray parameters
used are given in Table 3.

- Overspray Wire feed

Electric arc

Spray stream

Figure 1. Principle of arc spray process.

X-rays fluorescence as is shown in table 1. Table 3.  Thermal spray operating parameters
Table 1. Chemical composition of substrates. Projection parameters Coating
Elements Al % Cu % Cr % Mn % Mg % Air pressure in the engine (bars) 3.8
AU4G Air pressure in the spray nozzle (bars)
2017A) 94.3 4 0.5 0.5 0.7 Wire’s speed (mm/s) 6
AG3 (5457) 96.3 - 0.3 0.3 3.1 Generator voltage (V) 30
Before the coating process, the surface of the substrate was Current im?“s“y *) 100
grit blasted with corundum particles of 99,50 wt % purity and Spra{ﬂiﬁ;ance 140
0,5 mm mean particle size, using an air of 0,4MPa, an S 1 "
incidence angle of 90 and a gun-to-substrate distance of 150 pray e
mm. The surface was then cleaned and degreased using Wire diameter (mm) 16
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2.2. Micro Structural Characterization

Microstructures of coatings were observed on a
(QUANTA 600FEI) scanning electron microscope (SEM)
of QUANTA coupled with energy dispersive X-ray
analyzer, which allows a correspondence of image
observation and chemical analysis. The coating thickness
was measured by taking back scattered electron image
(BSEI). The beam size is typically on the order of 1pm, and
a typical detection limit is < 1 at %, and thus, we anticipated
that this method might provide information on the extent of
homogenization achieved during the thermal spraying.

2.3 Mechanical Behavior

2.3.1. Tensile Tests

Dumbbell-shaped specimens, 4 mm thick, were machined
from casted plates and tested according to DIN EN ISO 527
using a universal testing machine (Zwick 1474) at room
temperature and at a crosshead speed of 0.5 mm/min. The
displacement of each specimen during tension was
accurately measured by an extensometer with an initial gage
length of 20 mm.

The mechanical tests were carried out on a tension-
compression machine Zwick / Roell kind Zmart-PRO with a
load of 200 KN which simultaneously manages the
acquisition time (s) of the applied force (N) and the
displacement beam (mm). The applied force is measured by
a series-connected power gauge between the frame and the
mobile jaw. Thanks to the clamping jaws, the translating
movement of the mobile cross member causes the
deformation of the specimen. Software (Xpert II Test) data
acquisition and control of the machine is installed on a
computer by serial communication with the test machine.
This program processes and records the data from the
various sensors of the machine in order to have all
deformation, displacement values) during a test. All the
elements involved in achieving the uniaxial tensile tests and
data acquisition are shown schematically in Figure 2 and 3.

Tensile Test

Fixture for Samples

Welded
Sample

- Weld Test Direction

Fixture for Samples

L=

N

Welded Sample Shapes

Figure 2.

Principle of tensile test Zwick / Roell kind Zmart-PRO.

Figure 3. Sample of tensile test a) uncoated, b) As-sprayed.

2.3.2. The Numerical Modelisation of Tensile Test

The displacement and deformation behaviors of aeronautical
alloy are studied in this section [13-15]. Numerical method for
predicting a material property has been developed in order to
solve numerically the tensile strength deformation and
displacement of coating realized ...
etc. The modeling process was made so that the same
experimental parameters are respected. The contribution to
the numerical modeling of ownership of the deposit in need
is:
®  The Poisson’s ratio of the material. The material can
be considered as linear elastic;

®  The geometry of the final which has to be meshed
using tetrahedron elements, finite element model
development, with the execution of convergence tests,
has been followed;

®  The boundary conditions are just sufficient to block
rigid body motion. This means that real boundary
conditions, which are applied during tensile test, and
are produced in the solving code.

3. Results and Discussion

3.1. Microstructure Investigation

Fig4 shows typical cross-sectional morphology of
thermanite coating with typical lamellar steel splats,
unmelted particles, oxides, inclusions, micro-cracks and
pores. Unmelted particles are identified in the coating by
their size and near-spherical morphology similar to that
shown in Figure.5. Melted and re-solidified particles have a
featureless appearance while unmelted particles. The oxides
are probably formed due to the oxidation in-flight particles
between successive runs and have appeared in the
microstructure in the form of intersplat lamellae or globules.

158



Article2 ENP 2018

Universal Journal of Chemistry 4(1): 10-19, 2016 13

Unmelted
particules

Figure 4. Micrography of thermanite (ASTM 301) coating.
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——oOrxide

Unmelted
Particules

Figure 5. Micrograph of two system coating before mechanical test: a) system 1, b) system 2.

Figure 6. Micrograph of two system coating after mechanical test: system 2.

Micrographic of typical cross-sectional morphology of
both composite coating alloys (Figure.6) before the tensile
stress showed that:

®  The multilayered coatings have homogenous lamellae;

®  The morphology shows a good adhesion shape
between bond-coat and substrates.

®  The presence of several phases complexes in the
coating and the bon coat.

®  No structural changes have appeared at the interfaces
of the system 1 or system 2 respectively.

® The presence of oxide particles on system

AU4G/NiAl/Theramite are more than
AG3/NiAl/Theramite.

The coating has a good adhesion on the blasted surface of
different aluminum alloys substrates which is due to the
great energy kinetic of molten particles (Thermanite)
generated onto substrates. The impact of these particles on
the different substrates permits good spreading on the
rugosity due to by blasting process.

The nice adhesion between coating and substrate and the
absence of structural changement at the interface of the
AG3/AUA4G show can be explained by:

1. The formation of alumina Al2O3 on the surface of the
feedstock due to the absence of post-treatment before arc
spraying process (ASP).

2. The absence of preheating of the reach surface of
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coating caused and difference between coefficients of
dilation between materials used.
The AlO3 oxide layer on the substrate the AU4G is
more important than on the substrates AG3, because of the
composition of alloys: the AlIMg3 compound is very
important and prevents and don’t allow appearance of
AlxOs3, which is not the case for AU4G alloy.
After mechanical test, we note a large breaking all along
the interface between the substrate and coating, the
appearance of cracks at the interface returns mainly to:
® The presence of alumina (AlpO3), which acts as a
diffusion barrier between the substrate and the coating
and alumina is hard particle which can be present a
brittle breaking on interface and decrease a reliability
of coating.

®  Striction, Necking, which is the constricting the
sample coated under tensile stress which is the primary
phenomenon of crack initiation on especially as
coating,

3.2. Tensil Test of Multimaterials

3.2.1. Tensil Test of Multimaterials AU4G/NiAl/Thermanite

Figure 7 depicted the results of tensil test of System 2
which is composed by Thermanite (ASTM 301) Coating /
Bond coat 75E / Substrate AU4G.

250

—— AU4G Coated

200

150

100

Stress (MPA)

50

0 2 4 6 8 10 12 14 16

Deplacements (mm)
Figure 7. Tensile test of AU4G coated

The curve relating to results of tensile test of System 2:
Thermanite (ASTM 301) Coating / Bond coat 75E / Substrate
AU4G (figure 8) shows a very similar appearance to
conventional traction curves, it is characterized by three levels
of behavior of material under loading. Nevertheless, in
beginning of elastic curve, we remark changes of stress value
which is probably due of coatings delamination. In order to
identify the mechanical behavior of the applied coating, it must
to compare mechanical behavior of materials with and without
coating in order to obtain a finally results.
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0,0 0,2 0.4 06 0,8 1.0 1.2 1.4 1.6 1.8 2,0
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Figure 8. Breaking of the composite system 2.

AU4G Coated
— AU4G
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10 11 12 13 14 156 16 17
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Figure 9. Comparative study of tensile test AU4G and AU4G coated

The two curves stress-strain of AU4G uncoated and
AU4G coated showed several changes as regards the
mechanical properties, For AU4G uncoated, the yield

strength decreased from Re = 201 MPa to Re = 165MPa.
The fracture stress, fall from Rp = 262MPa for AU4G
uncoated to Rp = 206MPa for coated AU4G. We remark
also stretching A% has been constant during time of tensile
test, However, for AU4G coated we note the appearing of
low variation in the plastic deformation levels.

The variation (fluctuation) presented by the curve in
Figure.9 can be due to the appearance of a crack in the
coating under loading ¢ = 165MPa.
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The changes came in the plastic deformation zone of the
AUA4G curve are less than to deformation which happened
in tensile stress presented at 165MPa, and they are probably
due to their micro cracks presents in the coating. This
decreasing of tensile strength in the coated substrate,
compared to the substrate is mainly owing to the stress
concentration at the cavity created by blasting corundum.

3.2.1. Tensil Test of Multimaterials AG3/NiAl/Thermanite

Figure.10 depicted the results of tensile test of System 1:
Thermanite (ASTM 301) Coating / Bond coat 75E /
Substrate AG3

300

= AG3 Coated

250

200

150

100

Stress (MPA)

50

Deplacement (mm)

Figure 10. Tensile test of AG3 coated.

—— AG3 coated

Stress (MPa)

0 10 20 30 40 5 €0 70 80 9 100 110 120

Deplacements (mm)

Figure 11. Breaking of the composite system 1.

The curve relating to results of tensile test of System 1:
Thermanite (ASTM 301) Coating / Bond coat 75E /
Substrate AG3 (Figure 11) shows a very similar shape to
tensile test curves; it is characterized by three levels of
reaction of the material under loading. Nevertheless, in
beginning of elastic curve, we remark that after the yield
strength (Re) a variation of the curve along the plastic part
until the fracture of simple AG3 coated.

Stress (MPa)

AG3 Coated
— AG3

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15

Deplacements (mm)

Figure 12. Comparative study of tensile test AG3 and AG3 coated.

The two curves stress-strain of AG3 uncoated and AG3
coated with NiAl / Thermanite showed several changes
after doing a coating as regards the mechanical properties,
For AG3 uncoated, the elastic limit decreased from Re =
292 MPa to Re = 217MPa. The fracture stress, fall from Ry
= 350MPa for AG3 uncoated to Rp = 327MPa for coated
AU4G. We remark also stretching has been decreasing
during time of tensile test, however, for AG3 coated we

note the appearing of low variation just after the elastic
limit levels.

The fluctuation presented by the curve in Figure 12 can be
due to the appearance of a crack in the coating under loading
o = 165MPa. Variation happened after the elastic limit (Re)
for AG3 coated by NiAl / Thermanite aeronautical alloys
composite and are mainly caused by priming crannie of the
coating under the load of ¢ = 217MPa(Fig 11). These
changes of stress tension in the plastic level on the AG3
coated described on the curve of the curve of Fig 11
happened when the first micro-crack appears on coating or
bond coat of our mulimaterials. The decrease of the tensile
strength is mainly due to the stress concentration at the
cavity and porosities or heterogeneous phase present on
coating created by the blasting.

Figure.13 showed results of comparing tensile strain
curve of AG3 and AU4G coated materials, we noticed that:
® The two substrates mechanical properties of

materials AU4G and AG3 decrease after coating.
® The two substrates mechanical properties of

materials AU4G and AG3 decrease after coating.
® AU4G and AG3 coated present a variation on

the plastic zone.
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®  The AG3 has a great decreasing of their elastic limit
(ARe = 75MPa) compared to AU4G (ARe = 66 MPa).

® The AUA4G has a biggest decreasing of their tensile
strength (ARp = 55MPa) relative to AG3 (ARp =
23MPa).

300

AG3 Coated
—— AU4G Coated

250

200

150

Stress (MPA)

100

50

0 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 12 13 14 15 16 17

Deplacements (mm)
Figure 13. Tensile strain results of AG3 and AU4G coated.

The large reduction of the elastic limit of the AG3 coated
compared to AU4G the coated is due to the high ductility of
the AG3 compared to AUA4G, this intrinsic property of
materials cause in the blasting process, insert of grit
particles in the substrate establishing a plastic zones. This
causes a radial compression on the section and accelerates
the effect of plasticizing process. The decrease of the
tensile strength of the AU4G compared to that of AG3 is
probably due to two parameters.

1. The reduction of the section of AG3 and AU4G after
blasting and the concentration of stresses at the cavities.

2. The presence of residual stresses created when
samples was blasted by corundum which increase
hardening of the material and will be more brittle.

Figure 14. Tensile strain test for both system.

3.3. Numerical Simulation of Mechanical Behaviours
of Aeronautical Alloy Based Composite

The numerical simulation with finite element of the
mechanical behavior by tensile test of the developed
composite System 1: Thermanite (ASTM 301) Coating /
Bond coat 75E / Substrate AG3 and System 2: Thermanite
(ASTM 301) Coating / Bond coat 75E / Substrate AG3 was
demonstrated in Figure 15 and 16. The results of numerical
simulation shows that maximum stress was mentioned in
red colors and its depicted in the stress concentration under
mechanical stress is localized at the ends of the working
length of the specimen, which confirms the correctness of
the assumed cracking mechanism of our experimental test
and fracture happened between coating and substrates. We
note the same mechanical behavior about the location of
maximum deformation and stress concentration were noted
for the composite System 1.
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Nom Type Min Max
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Stress VON: contrainte de von Mises (MPa) 234.813 N/mm2 (MPa)

Morh du mod2k: Eprouw etts
Mo dle *Btucle: Etude 2

Type de tracé Analyss staique cortrainte nodale Contrairtes |
Echelle de dE formation: B3 9122

von Mises (Wmm"2 (MPa))
234813
215247
. 195681
- 17B11S
- 156543
. 136,98
H M7 47
@S0
. 78284

L 718

|152
19586
0.020

— Limite ciélasticité: 245000

Figure 15. Distributions of stress on composite AU4G/NiAl/Thermanite after tensile test.
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Figure 16. Distributions of stress on composite after tensile test.

4. Conclusions

This aim study is to produce austenitic stainless coatings
thermanite (ASTM 301) onto two different substrates used on
aeronautical industries which is aluminum alloys AG3 (ASTM
5754) and AU4G (ASTM 2017A) using arc spray process
(ASP). In order to improve the adhesion, we used a bond coat
as NiAl designed (75E) between stainless steel and coatings.
On the basis of the obtained results in the present investigation,
the following conclusions can be drawn:

The substrates made of aluminum alloys are usually

stripped to remove multilayer of alumina (Al2O3)
which have a diffusion barrier properties and disturb
all multimaterials coating.

Tensile tests showed large changes in mechanical
properties of aluminum alloy after coating due to the
large difference on microstructure.

The decreasing in the elastic limit of the AG3 coated
compared to the AU4G substrates is due to the high
ductility of the AG3, which causes during the blasting
process, a penetration of grit particles in the substrate.
-The large reduction of the elastic limit of the AG3
coated compared to AU4G coated is due to the high
ductility of the AG3 compared to AU4G.

The numerical simulation by finite element simulation
was noted that the concentration of stresses during the
tensile tests was spotted at the ends of the useful
length of the test samples.
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Abstract

The present investigation has been conducted to study the adhesion of X10CrMnNi 18-8-5 (ASTM 301) austenitic
stainless steel coatings deposited on two different substrates of aluminum alloys such as A-U4G (ASTM 2017A)
and A-G3 (ASTM 5754) by using arc spraying process (APS). The main imporvement of carried out that coating
is to increase surface properties specially mechanical, corrosive and tribological properties. The adhesion tests
were performed using 4-point bending, 3-point bending tests and non-destructive testing. The structure,
microstructure and phase composition coatings were analyzed by optical microscopy (MO) scanning electron
microscopy (SEM), energy dispersive X-ray (EDS) and X-ray diffraction (XRD). The SEM showed that the dense
microstructures of austenitic stainless steel coatings have a homogeneous lamellar morphology with the presence
of porosities and unmelted particles. The XRD spectrum of coatings revealed the main phase corresponding the
solid solution as face-centered cubic (fcc) structure and also the presence of small proportion of the metastable
form y-Fe203 and FeO oxides. The 4-point bending tests results showed that the critical interfacial fracture energy
Gic of the composite B namely (A-U4G (ASTM 2017A) /75E bond coat Ni-Al / deposit stainless steel ASTM 301)
is three times greater than the composite A (A-G3 (ASTM 5754) /75E bond coat Ni-Al / deposit stainless steel
ASTM 301).

Key words: Aluminium alloy, Coating, thermal projection, adherence, non-destructive control.

Résumé

La présente étude a pour objectif d’étudier 1'adhérence des revétements en acier inoxydable austénitique type
X10CrMnNil8-8-5 (ASTM 301) déposés sur deux substrats différents d’alliages d’aluminium tels que : A-U4G
(ASTM 2017A) et A-G3 (ASTM 5754) en utilisant le procédé de projection thermique a arc électrique. Le role
principal de ces revétements est d’améliorer les propriétés de surface, particuliérement, la résistance a 'usure et a
la corrosion. Des essais d'adhérence ont été effectués en utilisant des essais de flexion quatre points, flexion 3-
points et contréles non destructifs. La structure, la microstructure et les compositions des différentes phases des
revétements obtenus ont été analysés par MO, MEB, EDS et DRX. Les résultats MEB ont montré que les
microstructures des revétements (ASTM 301) sont denses et présentent une morphologie lamellaire homogéne
avec la présence de porosités et de particules non fondues. Le spectre DRX des revétements en acier inoxydable
révéle une phase principale correspondant a la solution solide de structure cubique a faces centrées (CFC) et la
présence d'une faible proportion de la forme métastable y-Fe203 et des oxydes type FeO. Les résultats des essais
de flexion quatre points ont montré que l'énergie de rupture interfaciale Gic du composite B (Substrat A-U4G
(ASTM 2017A) /sous couche d’accrochage Ni-Al (75E) /ASTM 301) est trois fois supérieure au composite A
(Substrat A-G3 (ASTM 5754) /sous couche d’accrochage Ni-Al (75E) / ASTM 301).

Mots clés : Alliages d’aluminium, Revétements, projection thermique, adhérence, CND.
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