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Résumé

Ce travail de recherche présente une étude de la formation de dépobts de nickel réalisés par
projection dynamique a froid (P.D.F. ou Cold Spray). Il s’agit d’'un procédé ou les particules
meétalliques a projeter sont introduites dans un écoulement gazeux supersonique. Au-dela
d'une vitesse spécifique a chaque matériau, appelée vitesse critique, les particules peuvent
adhérer sur le substrat. Les résultats de cette étude montrent que le rendement pondéral de
dépbt est uniguement conditionné par la proportion de particules capables de dépasser la
vitesse critique. L’augmentation de la vitesse moyenne des particules (par accroissement de
la température du gaz propulseur, de sa température ou [lutilisation d’hélium en
remplacement de I'azote) accroit donc le rendement. Les vitesses de particules ont été
calculées par deux méthodes (application de la théorie isentropique unidimensionnelle et
modélisation 2D). Le comparatif avec les vitesses mesurées montre que la précision de ces
modéles est trés satisfaisante. Deux techniques de détermination de la vitesse critiques,
dont les résultats sont cohérents par rapport aux valeurs trouvées dans la littérature, ont été
développées. Contrairement au rendement de dépdt, la compacité et la dureté des
revétements ne sont pas liées a la vitesse des particules. La modification du systéme de
projection, par adjonction d’'un systéme de chauffage des particules, permet d’améliorer
légérement le rendement de dépdt. L'utilisation d’'une tuyére possédant une géométrie

appropriée peut également améliorer significativement ce dernier.

Mots clés :
Projection dynamique a froid, Cold Spray, Projection de nickel, Vitesse critique, Propriétés

meécaniques, Tuyére de De Laval.
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Abstract

Contribution to the development of a Cold Gas Dynamic Spray System (C.G.D.S.) for the

realization of nickel coatings

This Ph.D. work deals with the study of the formation of cold sprayed nickel coatings. In this
process, powder grains are introduced in a supersonic gas stream. For each material,
beyond a specific velocity called the critical velocity, particles start to bind onto the substrate.
The results of this study show that, for a powder batch, the deposition efficiency is only linked
to the rate of particles that can exceed the critical velocity. An increase of the particles mean
velocity (obtained by an increase of the propellant gas temperature, pressure or by the use of
helium) raises the deposition efficiency. The particle velocity has been calculated with two
methods (the one-dimensional isentropic theory and a 2D model). Comparison of the results
with measured velocity shows that the mathematical models are consistent and accurate.
Two techniques for the critical velocity determination have been developed. Values obtain
with them appear to be consistent with those found in the literature. Contrary to deposition
efficiency, the porosity level and hardness of the coatings are not linked to the impact
velocity. The addition of a particle heater to the spraying system allows to increase slightly
the deposition efficiency. Using a well adapted nozzle design can also improve it

significantly.

Keywords:
Cold gas-dynamic-spray method, Cold spray, Nickel spraying, Critical velocity, Mechanical

properties, De Laval nozzle.
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Introduction

L’idée d'utiliser I'énergie cinétique et thermique pour former des dépbts denses a germé dés
la fin des années cinquante dans I'esprit de Smith, Kenmore, Eschenbach et Pelton. Au
milieu des années soixante, Rocheville pensa, lui, que I'énergie cinétique seule pouvait
permettre de réaliser ces dépdts [VST 03]. C’est seulement au milieu des années quatre-
vingt que la méthode de projection dynamique a froid (P.D.F., également appelée Cold
Spray) fut découverte et développée a «I'institut de Mécanique Théorique et Appliquée » de
'académie Russe des Sciences de Novossibirsk par les Professeurs Papyrin, Alkhimov et
leurs collégues. Alors qu’ils mettaient au point des souffleries supersoniques, ils s’apergurent
gu’'au dela d’une certaine vitesse (vitesse critique) les traceurs métalliques employés pour
mesurer la vitesse du flux gazeux n’érodaient pas la cible leur faisant face mais formaient un
dépdt dont I'épaisseur augmentait rapidement (cette vitesse critique, permettant le dépdt,
dépend du matériau employé comme traceur) [PAPY 01, DYK 98].

lls réaliserent des essais avec une large gamme de métaux, alliages métalliques et
matériaux composites sur divers substrats démontrant ainsi la pertinence de la technique
pour différentes applications. Des brevets furent déposés aux Etats Unis en 1994 (US Patent
5, 302, 414 : « Gas Dynamic Spraying Method for Applying a Coating » [ALK 94]) et en
Europe en 1995 (European Patent 0, 484, 533 : « Method and device for coating » [ALK 95]).
Le procédé a été présenté pour la premiére fois aux USA en 1995 au cours d’'une
conférence majeure sur le traitement thermique. Ce travail avait été effectué par un groupe
de chercheurs du National Center for Manufacturing Sciences qui regroupait diverses entités
impliquées dans le développement de cette technique [MCU 95].

Aujourd’hui la période de maturation du procédé est terminée et une nouvelle phase de son
développement est entamée en regard de lintérét croissant que lui portent nombre
d’'organismes de recherche et d’'industriels. La situation est donc propice a une étude des
connaissances actuelles et au lancement d’investigations sur ce sujet encore peu étudié en

France.

C’est dans ce contexte que la société CRITT METALL 2T a fait le choix d’investir dans cette

technologie en équipant son centre de recherche sur l'usure (LORIUS) d’'une installation
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robotisée de projection a froid. Cette derniére doit permettre de proposer aux clients du
centre des solutions innovantes permettant la réalisation de revétements possédant des
caractéristiques particulieres. En effet, les premiers essais, réalisés a travers le monde, ont
montré que les dépbts réalisés posseédent une compacité et un taux d’oxyde qui favorisent
leur utilisation dans les domaines du management thermique, de la conduction électrique ou
encore de la résistance a la corrosion. Les matériaux habituellement utilisés dans les
domaines précités présentent donc un intérét non négligeable a étre mis en ceuvre par
Projection Dynamique a Froid (P.D.F.). De ce fait, les matériaux tels que le cuivre et
aluminium ont été les premiers a étre étudiés et la littérature leur consacre un nombre
abondant d’articles. L'intérét d’'une étude pratique sur un de ces matériaux apparaissait donc
assez limité.

Dans le domaine de la lutte contre la corrosion (notamment a chaud), l'utilisation du nickel et
de ses alliages est largement répandue. Les demandes concernant la projection de ce type
de matériau ont rapidement représenté une part importante des études de faisabilité
désirées par les clients de la société. Il est donc devenu évident que la compréhension des
phénoménes mis en jeu dans ce type de projection était primordiale et que leurs études
approfondies permettraient de faire progresser le savoir faire de I'entreprise. Sur ce sujet, il
existe une réelle adéquation entre les besoins de I'entreprise et les objectifs de recherche.

Ce travail de thése est ainsi centré sur I'étude de la projection de nickel (et de ses alliages).

Dans le premier chapitre, I'étude bibliographique situe tout d’abord le procédé P.D.F.
(Projection Dynamique a Froid) dans la palette des procédés de projection thermique. Les
autres techniques de projection (subsoniques et supersoniques) sont rapidement décrites
afin d’en présenter les caractéristiques. Le procédé P.D.F. est ensuite étudié plus
longuement. Dans un premier temps, I'’écoulement du gaz dans une tuyere de De Laval est
décrit ainsi que le transfert des quantités de mouvement et de chaleur aux particules. Les
paramétres influengant le procédé (nature, température, pression du gaz propulseur...) et les
différentes étapes de la création du dépdt sont également présentés. Cet « état des lieux »
bibliographique s’achéve en dsoulignant les phénoménes principaux qui perturbent le

fonctionnement du procédé.

Les montages expérimentaux et les systémes de diagnostique utilisés font I'objet d'une

description dans le chapitre deux. Le systéme de projection utilisé, le dispositif de mesure
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des particules, le systtme de chauffage des particules ainsi que les poudres utilisées y sont

présentés. Le systéme de mesure de dureté par nano indentations est également décrit.

Dans le troisiéme chapitre, les équations isentropiques issues de I'étude bibliographique sont
appliquées dans le cas d’une tuyére standard. Les bases mathématiques d’une modélisation
2D, réalisée en collaboration avec Bertrand Jodoin de l'université d’Ottawa, sont également
posées. Les résultats issus de ces deux modélisations sont comparés. lls mettent en
évidence la forte influence théorique de la taille des particules et de la pression d’introduction

des gaz sur la vitesse des particules.

La vitesse des particules étant un parameétre clef, le quatriéeme chapitre est centré sur des
mesures simples de vitesse en fonction de la nature du gaz propulseur, de sa température et
de sa pression d’introduction. La recherche de la vitesse critique (au-dela de laquelle les
particules commencent a adhérer au substrat) est également étudiée. Deux méthodes pour
estimer cette vitesse critique (une par la mesure et une par le calcul) sont présentées. Ces
résultats sont comparés avec ceux obtenus par modélisation dans le chapitre précédent.
Des répartitions radiales et axiales des vitesses sont mesurées et l'influence de la présence

d’'un substrat sur la vitesse des particules est étudiée.

Le cinquieme chapitre est consacré a la description des dépdts obtenus. L’influence de la
vitesse d’impact des particules sur leur déformation, la compacité du dépét et sa dureté y
sont présentées. Une étude du méme type est effectuée en faisant varier la dureté du
substrat sur lequel la projection est réalisée. L’évolution de la dureté au sein du revétement,
ainsi que la différence entre la dureté de la particule et celle du dépét correspondant, font
'objet d’'une étude particuliere. Finalement, le module d’Young du dépét est évalué et

comparée a celui des poudres utilisées.

La connaissance de I'ensemble des phénoménes et leur influence sur la qualité des dépbts a
naturellement conduit a des idées d’évolutions technologiques du procédé. Cela fait I'objet
du sixieme chapitre. Tout d’abord un systéme de chauffage des particules est introduit entre
le distributeur et I'injecteur de poudre. Cela doit permettre de faire diminuer la vitesse critique
des particules. Ensuite, la tuyére utilisée pour accélérer le mélange gaz-particules est
modifiée afin d’atteindre des vitesses de particules plus élevées. Ces deux modifications

permettent d’'augmenter le rendement de dépét du systéme P.D.F. utilisé.
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Dans ce chapitre, le procédé P.D.F. sera tout d’abord situé par rapport aux autres
techniques de projection. La technique elle méme sera ensuite décrite plus en détail. Tout
d’abord les équations permettant de modéliser I'écoulement d’'un fluide dans une tuyére de
De Laval ainsi que les équations du transfert de quantité de mouvement aux particules
seront énoncées. Les parameétres influencant le procédé seront décrits avant d’expliquer les
mécanismes permettant I'adhésion des particules. Finalement quelques phénoménes

perturbant le procédé seront présentés.

I.1 La projection thermique : situation du sujet

[ La projection thermique 1

Energie )

|| ?ﬂlﬂrlﬁquu Electrique
r *Flamme Plasma Arc Electrique

Alr Atm Air Chambre
Ctrl
I
Enveloppe Enveloppe
Haute Gazeuse Gazeuse

|! ﬁamme fil 1
Vitesse :
_ | Vide [ il
amme poudre Faible
[Fafme pouare] Falble = ot |

Tllloc:e'ule >=> T1u$i¢-n | Sous Eau

P.D.F.

Tmocéile << Tfusion
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Vitesse

Figure 1-1 : Organigramme de la projection thermique

Les procédés de projections thermiques peuvent étre divisés en trois grandes catégories
selon le type d’énergie qu'ils utilisent (Figure I-1) :
- Energie calorifique : techniques ol les matériaux a projeter sont fondus en les introduisant,

sous forme de poudre ou de fil, dans une flamme (HVOF, flamme, canon a détonation).
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- Energie électrique : un arc électrique sert soit & exciter ou a ioniser un gaz pour créer un
plasma thermique (haute densité énergétique), soit directement a fondre le matériau a
projeter (arc fil).

- Energie cinétique : elle permet la déformation plastique des particules lors de 'impact et la

création de liaisons entres elles (procédé « P.D.F. ») [DEC 01].

Température du Gaz (°C)
16600

000 e e T
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B30 Frmrmmmmr i i o e S =t oo e o

BBOD Jocmce e - - I . - o o i
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(poudre)
2700 }--- e @0 B 00000 o ISR

300 600 900 1200

Vitesses des particules (m/s)

Figure I-2 : Températures et vitesses de particules en projection thermique [SMI 02, PAPY(2) 02]

La technique P.D.F. se différencie surtout des autres techniques par l'absence de
changement d’état physique du matériau projeté (températures trés basses). En projection
thermique « classique » le matériau est toujours fondu (ou semi fondu) avant de venir
s’écraser sur le substrat. En « Projection Dynamique a Froid », les particules restent dans
I'état solide tout au long de leur trajet dans le jet gazeux. L'énergie cinétique, qui est dissipée
lors de I'impact, reste insuffisante pour fournir I'énergie nécessaire a la fusion totale du
matériau. Certains auteurs classent d’ailleurs ce procédé dans une nouvelle famille de

technique de projection : la projection « athermique ».
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I.1.1 Les techniques subsoniques

I.1.1.1 Flamme
Fil ou
Combustlble poudre  protection
contre l'air ambiant
Dépét —
Figure 1-3 : Schéma du procédé de
“ \1 projection par flamme
(Source : www.advanced-coating.com)
T >y I
Oxygéne Canal d'air Substrat ——
Tuyére

Avec cette technique, la fusion du matériau d’apport (sous forme de poudre ou de fil) est
assurée par I'énergie calorifique fournie par une flamme dont la température varie de 2640°C
(oxypropane) a 3150°C (oxyaceétyléne, rapport O,/C,H; = 1,6). Les matériaux projetables ont
donc un point de fusion inférieur & 2600°C (a I'exception du molybdéne) et un point de
sublimation supérieur a cette valeur. Le pistolet, alimenté par un oxygaz, posséde un
réservoir de poudre embarqué ou est relié a un distributeur déporté. Dans le premier cas, la
poudre tombe par gravité et est entrainée par un des gaz de combustion jusque dans la
flamme. Si la réserve est séparée du chalumeau, un gaz porteur neutre est alors utilisé. La
vitesse des particules est faible (environ 30 m/s). Dans le cas de l'utilisation de fil comme
matériau d’apport, la flamme sert alors simplement a fondre la matiére qui est dispersée et
propulsée par un courant d’air comprimé. La vitesse est alors supérieure et atteint 150 m/s.
Une grande distance buse-substrat (100-200 mm) permet une bonne fusion du matériau.
Une refusion du revétement aprés projection permet d’améliorer 'adhérence et de réduire le
taux de porosité. Les taux de dépét horaires varient de 2 a 3 kg pour la technique par apport
de poudre et jusqu’a 30 kg pour la technique par fil. L’adhérence est souvent supérieure a
80 MPa [PRO 99, PAR 03].
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I.1.1.2 Arc fil

Courant
Fil Dépot
! ~
Y —
o §
- .""" Fi I-4 : Sché d 2dé fil
- igure : Schema du procede arc fi
Yo — (Source: www.advanced-coating.com)
#\@ | = = o~
o= [~}
J Tube contact Substrat
(guide)
Air comprimé

La création d'un arc électrique (tension 18-40 V, intensité 35-500A) entre deux fils
consommables permet d’en fondre les extrémités. Les gouttelettes ainsi formées sont
pulvérisées et propulsées vers le substrat par un jet d’air comprimé. Les fils forment un angle
de trente degrés entre eux ce qui provoque une intersection des flux de matiére provenant
de I'anode et de la cathode. Une bonne atomisation et une vitesse élevée de particules
favorisent un bon mélange de ces deux flux. Au niveau de la cible, les deux zones ou les
particules issues de la cathode et de 'anode vont impacter préférentiellement peuvent étre
séparés de plusieurs millimetres (les flux maximaux de matiére sont déviés par rapport a
I'axe passant par le centre de la buse de pulvérisation, Figure 1-5).

Dans le cas d'un dépbét avec deux fils de nature différente, il a été constaté une
inhomogénéité chimique du dépdt [JAN 02, ZHU 03, PRO 99].

1.8
E 167 /\| Acier (anode) |
§ 14 Axe de la
= 127 Sise @ Figure 1-5: lllustration de la déviation
S 19 — des flux anodique et cathodique
g— 08 1 rcha i (pression 0,45 MPa, courant 200A,
5 069 tension  30V). L'axe  horizontal
o représente le rayon d'une section de jet
5 047 [ZHU 03]
o]
z 0 L L L Ll L L L) Ll L L L

25-20-15-10 -5 0 5 10 15 20 25 30 35

Axe horizontal x (mm)
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Dans la zone de fusion la température est proche de 6000°C et la vitesse des particules
atteint 250 m/s. Le taux de porosité est de 5 a 10 %, la force d’accrochage de 20 a 40 MPa,
le taux horaire de dépdt varie de 5 a 30 kg suivant le type de fil utilisé (plein ou fourré avec
une poudre) et le matériau a déposer (fer, cuivre, zinc, WC/Co). La projection par arc fil est
donc économique et permet de réaliser des dépbts sur des épaisseurs allant de 0,2 a 3 mm
[JAN 02, PRO 99].

Fusion du matériau :

Des tubes contact, alimentés en tension continue, permettent le transfert électrique aux fils
et assurent la précision de leur positionnement. Les fils peuvent étre poussés par le systéme
de déroulement de la bobine (push), tirés au niveau de la torche (pull) ou étre distribués par
combinaison des deux mécanismes (push-pull) a une vitesse de I'ordre de 10 m/mn. L’arc
électrique voit son intensité fluctuer durant l'arrachement de la goutte fondue a son
extrémité. Ce phénoméne vient du fait que la consommation du fil par fusion et
I'entrainement de celui-ci par le distributeur ne sont pas parfaitement coordonnés, la
distance anode-cathode va donc évoluer. Au niveau de la cathode, I'accrochage de I'arc est
trés localisé (constriction de I'arc) ce qui entraine une fusion du méme type et la création de
gouttelettes fines. L’anode fond doucement (accrochage anodique diffus) et produit des
gouttes plus grossiéres. Ces variations darc favorisent une grande dispersion
granulométrique des gouttelettes formées. L’augmentation de la puissance électrique
appliquée aux fils diminue le temps de fusion de ceux-ci. Cela augmente le débit linéaire de
fil et diminue le temps pendant lequel des échanges (oxydation) peuvent avoir lieu entre les
particules et 'atmosphére. En diminuant le taux d’oxygéne contenu dans les dépdéts, on
diminue aussi leur dureté car les oxydes participent au durcissement [JAN 02, WAT 02,
WAT 98].

Pulvérisation du matériau :

L’utilisation d’air comprimé comme gaz propulseur induit une oxydation des particules durant
leur vol (mais reste moins onéreux que l'utilisation de gaz neutres). Les liaisons entre les
strates formant le dépdt se trouvent fragilisé par I'existence de ces oxydes qui s’insérent
entre les splats. Lors de la projection d’acier, I'air ambiant favorise la décarburation.
L’utilisation d’azote évite ces phénoménes.

Le réle du jet d’air principal est de cisailler les gouttes qui se forment a I'extrémité des fils et

de les entrainer vers le substrat. Mais I'injection axiale de ce gaz détache des gouttelettes de
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diamétres assez importants qui forment une structure de dépdt grossiére. Cela peut étre
amelioré par l'adjonction d’'un deuxiéme jet de pulvérisation (conique) qui cisaille plus
finement les gouttes projetées. La porosité est alors réduite d’un facteur deux (1 a 2%). Il
permet de constricter le premier jet et ainsi d’augmenter sa vitesse d’écoulement et sa
pression. Avec un débit de gaz de pulvérisation faible (inférieur & 100 m*/h) I'épaisseur des
splats atteint des valeurs supérieures a la dizaine de micrométre. Si on ajoute 50% de gaz
en plus, leur épaisseur devient inférieure a 5 ym. C’est la diminution de la taille des
gouttelettes projetées (meilleur cisaillement) qui explique cela et qui améliore également la
stabilité de I'arc. En revanche, si la granulométrie des particules est plus fine, a masse
constante, la surface spécifique est en augmentation et la réaction d’oxydation est favorisée.
En utilisant de I'azote, 'augmentation du débit gazeux crée une enveloppe plus efficace et le
phénoméne d’oxydation des particules régresse [PRO 99, JAN 02, WAT 02].

Dans les aciers au carbone, 'usage d’azote comme gaz propulseur permet de conserver la
dureté en préservant le carbone qui gouverne la microstructure. Le module d’Young
augmente avec le débit d’azote. Avec l'air deux phénoménes antagonistes ont lieu, un grand
débit favorise a la fois un bon étalement des splats (structure homogéne) et la présence
d’'oxydes (qui sont des défauts structuraux). Il existe donc une valeur optimale du débit de

gaz propulseur pour obtenir un module d’Young maximal [JAN 02].

I.1.1.3 Plasma thermique

Gaz plasma et ) o
courant électrique Tuyére refroidie
par eau

Cathode

Dépét —m

Figure I-6 : Schéma du procédé
plasma soufflé (Source:

ﬂ www.advanced-coating.com)
L A e

| IT . Injection de Substrat e
solation poudre externe

Les torches de projection par plasma d'arc soufflé sont basées sur le principe suivant : l'arc
électrique éclate entre une cathode thermo-émissive en tungsténe thorié (ne supportant ni
gaz oxydant, ni gaz chloré ou fluoré) de type tige et une tuyere anode en cuivre

électrolytique.
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Pour évacuer I'énergie thermique fournie par l'arc a la surface des électrodes, celles-ci sont
fortement refroidies par circulation d'eau sous pression (0,8 a 2 MPa). Les électrons sont
émis a partir d'une tache cathodique en fusion de quelques dixiémes de mm?, créant un jet
cathodique qui pompe une partie du gaz plasmagéne dans le jet en développement. Les
pertes par rayonnement thermique refroidissent la colonne de gaz conducteur dés les
premiers millimétres et induisent sa striction. La constriction du plasma a pour conséquence
un allongement et une augmentation de la vitesse du jet. Enfin les refroidissements
conductifs-convectifs ainsi que la vitesse d'écoulement du gaz plasmagéne conditionnent le
diamétre final du jet en sortie de tuyére. Le milieu plasma est macroscopiquement
électriquement neutre, composé de molécules, d’ions (dans leurs états fondamentaux et
excités), d’électrons et de photons. Le maintien de I'état plasma provient des collisions qui
ont lieu entre les différentes espéces présentes [FAU 90].

La viscosité du milieu limite le pompage de I'air dans le jet. L’hydrogéne permet d’augmenter
la conductivité thermique du milieu plasma mais favorise I'érosion des électrodes.
L’utilisation d’hélium augmente la viscosité du milieu et permet une homogénéisation de la
température. Le gaz plasmagéne est injecté en vortex ou axialement le long de la cathode
dans la chambre d'arc. Une partie du gaz est chauffée par effet Joule pour former le volume
de plasma ou colonne d'arc. Autour de la colonne d'arc, une couche limite chaude
(T>6000K) se développe pendant qu'une partie du gaz plasmagéne, s'écoulant le long de
I'anode, forme une couche limite froide (T<3000K) gainant la colonne d'arc et assurant sa
stabilité. L'épaisseur de cette couche froide est essentiellement liée au débit de gaz
plasmagéne (et a son mode d'injection), a l'intensité du courant d'arc et a la géométrie de la
chambre d'arc [FAU 90].

L'arc s'accroche a la paroi de l'anode sous forme d'une boucle d'arc. Cette boucle est
soumise a des forces dynamiques (écoulement des gaz, forces électromagnétiques de
Lorentz) et a des effets thermiques. Ceci se traduit par un allongement de la longueur de
l'arc et une augmentation de la tension, jusqu'a la création d'un court.-circuit avec
réamorgage de l'arc en un point, et diminution de la tension autour de la valeur minimale
pour le courant d'arc imposé. Ce mouvement du pied d'arc sur I'anode induit un caractére
aléatoire dans le procédé de projection. En effet, ces fluctuations du pied d'arc, a des
fréquences de 2 a 20 kHz, entrainent des fluctuations de la longueur et du diamétre du jet en
sortie de tuyére. Il a été mesuré que des variations de tension de 15% correspondent a des
variations de 8.5% pour la température soit plus de 30 % pour I'enthalpie et de 10% pour la

vitesse du jet de plasma.
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En sortie de tuyere, le jet de plasma entre en contact avec le gaz environnant froid et au
repos. A la frontiére de ces deux flux, de vitesses et de masses volumiques bien distinctes,
des tourbillons d'instabilités prennent naissance. L'écoulement du jet passe alors d'un régime
laminaire a un régime turbulent.

Dans le cas de I'APS (plasma a lair libre), I'air pénétre dans le jet en conservant dans un
premier temps ses caractéristiques de gaz froid puis diffuse au niveau moléculaire aux
frontiéres de ces tourbillons entrainant une diminution de la vitesse et de la température du
jet de plasma. Ce phénoméne d'entrainement et de mélange du gaz ambiant dépend des
caractéristiques du jet (vitesse, température et masse volumique) ainsi que des fluctuations
du pied d'arc [FAU 90].

L’adhérence des dépbts réalisés avec la technique de plasma soufflé est généralement

supérieure a 40 MPa et la porosité inférieure a 10% [PRO 99].

I.1.2 Les techniques supersoniques

I.1.2.1 Plasma haute vitesse

I.1.2.1.a Plasma thermique sous pression partielle

Le plasma basse pression se différencie uniqguement du plasma atmosphérique décrit au
paragraphe précédent par son insertion dans une chambre étanche équipée de groupes de
pompage. Cela permet d’atteindre des vitesses plus élevées et d’améliorer dans certains cas
le rendement de dépdét des matériaux réfractaires en augmentant 'avancement de leur
réaction de fusion. Cette technique évite aussi 'oxydation et peut favoriser une diffusion de
certains éléments du matériau projeté dans le substrat. La variation de la pression de
chambre peut permettre d’adapter les paramétres de projection au matériau a déposer
[HAMA 02, REF 03]. Comme dans la technique classique, le gaz plasma par excellence est
I'argon hydrogéné.

Au niveau du jet plasma, un gradient radial de température de I'ordre de 2000 K/mm peut
exister, cela montre la nécessité d'une bonne canalisation du flux de poudre afin de
maximiser le transfert thermique avec le milieu. Le méme phénoméne de gradient radial se
produit au niveau des vitesses (3000 m.s'mm™), la vitesse maximale du jet atteint 7000 m/s
pour une pression de 0,005 MPa. On retrouve un phénoméne de choc diamant similaire a la

projection HVOF.

14 Etude Bibliographique



Augmenter l'intensité électrique permet d’élever la vitesse du flux et sa température. La
pression de la chambre influence aussi la vitesse et la température, plus la pression est
faible plus la vitesse du plasma augmente, cela se traduit par un retard au niveau de
'apparition des chocs diamants lorsque la pression devient plus forte [HAMA 02, BOLO 02].
La pression optimale semble se situer a 0,04 MPa. La température et la vitesse dépendent
aussi beaucoup de la forme de la tuyere, celle-ci doit avoir une partie finale divergente
suffisamment longue. Avec une tuyére conique divergente la pression (et la vitesse du jet)
oscille, le plasma présente une succession d’expansion et de constriction (chocs diamants).
Les régions de pressions les plus élevées sont les plus lumineuses et les plus lentes. Avec
une tuyere de De Laval, la pression varie faiblement et uniquement aprés la sortie de la
tuyére, idem pour le nombre de Mach. La vitesse moyenne du jet, obtenue avec les deux
types de tuyeres, est équivalente mais les variations de vitesse instantanée sont quasi nulles
avec la tuyére de De Laval [HAMA 02, BOLO 02].

Dans le cas de la zircone (-22, +5 um), la vitesse maximale des particules est de I'ordre de
500 a 600 m/s en sortie de tuyére et reste supérieure a 400 m/s au dela de 50 cm. La forme
de la courbe de distribution radiale de vitesse dépend peu de l'intensité électrique et est plus
sensible en périphérie de jet. La vitesse maximale est obtenue a 250 mm environ de la
tuyere.

La décroissance de la température des particules est linéaire et beaucoup plus faible que
celle du milieu plasma. A son maximum, elle atteint des valeurs de plus de 2600 K ce qui
suffit & projeter la plupart des réfractaires [REF 03].

Cette technique permet d’atteindre de hautes vitesses tout préservant le matériau projeté de
I'oxydation lorsqu’il est dans un état fondu. Mais cela n’est possible qu’en mettant en ceuvre

des moyens complexes et onéreux.

I.1.2.1.b Plasma accéléré électromagnétiquement

Le systéme se compose d’'une cathode cylindrique creuse (cuivre, diamétre 40 mm) au
centre de laquelle se trouve une anode cylindrique (Cu-W, diameétre 15 mm). L’espace entre
les électrodes est maintenu sous vide (moins de 10 Pa) jusqu'a son remplissage par un
mélange poudre gaz (argon). Un arc plasma pilot est alors créé ce qui court-circuite les
électrodes.

Grace a un condensateur (3 mF chargé a 3,75 kV environ) situé a l'arriere du systéme, une
décharge électrique (100 kA) est créée pendant environ 200 a 300 us. Cela provoque la

création du plasma et établit un champ magnétique qui permet I'accélération du jet plasma
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(du fait des forces de Lorentz). La poudre est chauffée et acquiert sa vitesse au sein méme
du milieu (1000 a 3000 m/s).

Cette technique génére un plasma de haute densité dont la vitesse de jet peut atteindre
2000 a 2500 m/s [KIT 03, KIT(1) 03, GUB 03].

Le procédé de dépdt électromagnétique de poudre se rapproche assez dans sa conception
d'un plasma accéléré électromagnétiquement. Cependant il s’appuie uniquement sur la
capacité du plasma a accélérer efficacement la poudre car elle est introduite dans la zone
d’extinction de larc. Il évite les problemes inhérents aux techniques qui utilisent le
mouvement de gaz en combustion (flamme, HVOF, D-gun) ou en écoulement (arc fil,
plasma) qui sont des phénomeénes limités en rapidité (dont la vitesse se limite a environ
1000 m/s).

Carter transparent
amovible

Figure 1-7 : Schéma du procédé de
dépot électromagnétique [ZOW(2) 03]

Gaz comprime

T Arc plasma

-'""‘--—-...,_‘_ 7 5
AL ~ Rails paralléles conducteurs
~— Carter latéral d’isolation

Ce concept utilise les forces électromagnétiques pour amener un plasma a des vitesses bien
plus élevées que celles permises par les forces thermochimiques ou explosives. La
conversion seule de I'énergie cinétique des particules en énergie thermique permet ici leur
fusion totale et celle d’'une masse équivalente du substrat. L’adhésion se fait par mélange
des bains fondus [ZOW(1) 03].

La cavité du pistolet est remplie avec un gaz ionisable qui est excité par une décharge
radiofréquence (création d’'une source plasma linéaire). Une pulsation électrique de haute
intensité permet de planéariser I'arc qui est attiré par le champ électromagnétique produit le

long des rails (force de Lorentz). La longueur du pistolet est calculée pour que I'extinction de
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l'arc ait lieu avant I'injecteur de poudre (il ne chauffe ni les particules ni le substrat), c’est
I’énergie du gaz qui va entrainer celle-ci. Le procédé travaille a pression atmosphérique. Une
protection gazeuse permet d’éviter I'oxydation du substrat; la poudre étant uniquement
entrainée par le flux gazeux, on peut utiliser des matériaux conducteurs ou non-conducteurs.
La vitesse du flux gazeux peut étre modulé a souhait par la variation de I'intensité du champ
électromagnétique. Un systéme permet de contréler I'expansion du gaz (durée et vitesse)

afin d’accélérer convenablement des particules.

La vitesse du gaz peut étre calculée par :

z 1 L
Equation I-1: u, :g —A
Py

Ou | est lintensité du courant circulant dans les rails, A est I'aire de la section des rails
utilisés pour créer la force de Lorentz, L est I'inductance par unité de longueur (uH/m) dans
les rails, ug est la vitesse du gaz, pg la densité du gaz.

Compte tenu de I'énorme quantité d’énergie électrique nécessaire a la création d'une
pulsation, le procédé est nécessairement discontinu dans son fonctionnement (une impulsion
toutes les 30 millisecondes). A titre d’exemple, des particules d’inconel de 80 um sont
projetées a 2000 m/s avec cette technique (vitesse du gaz 4200 m/s) [ZOW(2) 03].

Dans I'immédiat ce procédé est utilisé uniqguement en laboratoire.

I.1.2.2HVOF-HVAF

Combustible

Poudre et gaz porteur azote

Air comprime

Oxygéne Tuyere de laval
Dépot —
Diamants d'onde de choc
Figure 1-8 : Schéma du procédé
HVOF (Source:
: _ - www.advanced-coating.com)

Substrat —™
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Le principe de cette technique est basé sur la combustion de gaz. La flamme générée est
accélérée dans une tuyére adéquate. Les techniques oxyfuel se distinguent par le type de
mélange comburant-combustible utilisé :

- HVOF : comburant dioxygéne et combustible propane (CsHg), propyléne (CsHg), éthéne
(C2H,), acétyléne (C,Ho, si la pression est inférieure a 1 MPa) tétréne ou hydrogéne.

- HVAF : comburant air comprimé et combustible kéroséne (C,H3) [BAR 03, PAR 03].

Le systtme HOVF se compose d’une chambre de combustion, d’'une tuyére de De Laval et
d’'un canon. C’est la combustion qui génére les hautes températures et pressions. Elle peut
avoir lieu directement dans la partie convergente de la tuyére ou dans une chambre de
combustion située en amont. En sortie de tuyére le gaz est dans un état tres expansé et
posséde une pression trés en dessous de la pression atmosphérique. Afin de compenser ce
différentiel, le gaz subit une série de compressions obliques et d’'ondes de détente appelés
chocs diamants. Cette alternance de sections de haute et basse pression correspond

respectivement a des zones de température élevée et vitesse faible puis inversement.

R Vitesse de particules (m/s)

Figure 1-9 : Vitesse et trajectoire des
particules sortant du systéme
HVOF [BAR 03]

1000 —

500
I 150 cm

Le rendement est fortement diminué par la probabilité qu’ont les particules de rencontrer une
onde de choc. Celles ci vont dévier sensiblement les particules de leur trajectoire idéale. On
en retrouve la grande majorité en périphérie du jet dans des zones ou la vitesse est
relativement faible. Ce probleme peut étre corrigé en ajoutant une deuxiéme tuyére
divergente convergente au bout du systéme initial. Celle ci permet au jet de retrouver
progressivement les mémes propriétés que le milieu extérieur et donc évite la création de
chocs. Les grains conservent leur trajectoire axiale quasi idéale et le gain de vitesse est de
I'ordre de 30% [PRO 99, DOL 03].

La poudre est injectée axialement par un gaz porteur neutre en sortie de tuyére afin que les
particules pénétrent plus facilement dans le jet (la pression est plus faible dans cette partie

du systéme). Le combustible est fonction des paramétres utiles au procédé (température de
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flamme). Des mélanges gazeux ont été créés et commercialisés pour cette technique de
projection (acétyléne propyléne éthyléne, méthyle acétyléne propadiéne hydrocarbure) La
trop forte pression limite [lutilisation d’acétylene pur. Le comburant utilisé est
préférentiellement le dioxygéne pour ses performances thermiques élevées [PRO 99,
HEL 96].

Le gaz de combustion pénétre dans la chambre de combustion puis est éjecté du pistolet
sous l'effet de la pression (0,5-0,7 MPa). Une flamme pilote (hydrogéne oxygéne) permet
d’initier la flamme principale. Le temps de séjour des poudres dans la flamme étant court, les

particules se trouvent dans un état pateux.

P 3000

Température de flamme (°C) Vitesse de particules (m/s)

1500

2000

o : 1000 =

1000 s

ISDO IO

Figure 1-10 : Température de la flamme et vitesse des particules en HVOF [BAR 03]

La température de flamme HVOF varie de 2300 a 3000°C et la vitesse des particules de 550
a 850 m/s. Leur forte énergie cinétique permet d’atteindre des taux de porosité proches de
2%. L’adhérence est comprise entre 70 et 100 MPa et la rugosité est faible. Le taux horaire
de dépot peut atteindre 9 kg et la consommation de gaz 1 Nm*mn. La dureté est supérieure

par rapport au plasma, tout comme la résistance mécanique [LIU 03, STOK 01, PRO 99]

Données théoriques [LI(1) 03]:
Dans la chambre de combustion on peut définir, a partir des proportions d’espéces
présentes, le rapport combustible sur comburant :

(combustible | oxygéne)

- (combustible/ oxygéne)

stoechiometrique

, F'atmosphére est dite riche en combustible si ¢ >1.
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La vitesse du gaz (ug) est donnée par :

Pe

Equation I-2: u, = M
Py

M étant le nombre de Mach, Py et pg respectivement la pression et la densité du gaz, y est

une constante adiabatique : le rapport des chaleurs spécifiques :
EP

c,—R

P

Equation I-3: y =

Dans la tuyére de De Laval [LI(1) 03] :
Le nombre de Mach vaut 1 dans le col. Ce nombre est calculable grace au rapport de l'aire

des sections de tuyére a considérer (A,).

1)l j“
L+l 2

On peut calculer facilement le nombre de mach en sortie de tuyére en remplacant A, par

. A
Equation I-4 : =2 =
A4 M,

I'aire du col (ou M=1) et A, par I'aire de section finale.

De méme, on peut calculer en tout point (appeler 1 et 2) [LI(1) 03] :

L(H[(y—l)/z]Mf)
1+[(y =1)/2]m2

Equation I-5 :

1

Equation 1-6 : P :[

Equation I-7 : P :(

Le flux massique peut lui aussi étre calculé :

m 2 (y+1)/(r-1)
Equation I-8 : 71, = Pi i }/( ]

\/f R y+1

Ou p; est la pression d’introduction du gaz, T, est la température d’'introduction du gaz, A; est

l'aire de la tuyére au col, my,, est la masse molaire du gaz, R est la constante spécifique du

gaz et y est le rapport des chaleurs spécifiques des gaz.
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Au niveau des particules :
. _ darT,
Equation I-9: m ¢, = hAp(Tg —Tp)

A, étant I'aire de la surface de la particule. Le rayonnement est ici négligé, c,: la capacité
calorifique massique du matériau, h: le coefficient de transfert thermique du plasma
(W/(m?K)).

. du, 1

Equation I-10 : mpjzachpAp(ug —up1ug —up‘

Cp étant le coefficient d’entrainement du gaz.

Ici, si la particule est sphérique :

Equation I-11: C, :%, sinon :
e

Equation I-12: C,, = (1+O,1 1 18(R6K1K2 )0,6567 )+ 0,4305K,
RK, 1+3305/Re K K,
Dans cette équation K, et K, sont les facteurs de forme de Stokes et de Newton.
12
K71 =—4 —
1 3 3\/5

logK, =1,8148(~log¢)™*"*

Ou ¢ est le coefficient de sphéricité (rapport de la surface de la particule avec la surface

d’'une particule sphérique de masse équivalente).

Le nombre de Reynolds peut étre calculé avec :

d,u, _up‘pg

Equation 1-13 : R, = p‘ Avec p viscosité du gaz [LI(1) 03].
Hg

Expérimentalement :

La température et la vitesse du gaz dans la chambre de combustion sont peu sensibles a sa
pression. En revanche, le fait que [I'évolution de la pression influence les forces
d’entrainement rend la vitesse des particules trés sensible a ce facteur. Elle n’est en
revanche pas affectée par une variation de la stoechiométrie du mélange explosif. La
température optimale est obtenue avec ¢ = 1, une surstoechiométrie est préférable a un

manque de combustible [LI(1) 03].
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Contrairement a la projection plasma, l'effet de la flamme seule en terme de transfert
d’énergie thermique au substrat est faible par rapport & la méme flamme « chargée » en
poudre. Lors de la création de la premiére couche I'énergie des particules étalées est
transmise au substrat contribuant au refroidissement des gouttes. La phase liquide peut
persister pendant 70 a 80% du temps de création de la couche, ce qui laisse la possibilité
d’'une fusion partielle du substrat d’'une centaine de um. Au cours d’'un tir, le substrat a de
moins en moins la capacité d’absorber la chaleur et la solidification est de plus en plus lente.
Le réchauffement induit par la création de la deuxiéme couche et des suivantes ne permet
pas de refondre la zone interfaciale substrat/dépét [SOB 99, HON 98].

Le type d’accrochage est principalement mécanique et demande une certaine rugosité pour
avoir lieu (blocage des gouttes fondues dans les irrégularités de la surface). Méme pour des
particules semi fondues (en état de fusion en périphérie et solides en leur cceur), 'adhésion
sur substrat lisse peut avoir lieu. Il semble que la forte pression d'impact et I'existence d’'une
phase liquide, ou les atomes sont plus libres, favorisent I'apparition de liaison type Van der
Walls entre les particules et le substrat. L'augmentation d’épaisseur du dépdt rend
secondaire la nature de la liaison du substrat. En effet, 'accumulation des contraintes
(refroidissement brutal) dans le revétement rend les liaisons entre couches déposées plus

fragiles que celles de linterface avec le substrat [LI 02].

Une évolution du procédé HVOF, pour réduire son codt d’utilisation, est la technique HVAF
qui utilise I'air comprimé comme comburant. Cette technologie réduit la température de
flamme (1350°C) et sa vitesse (1400 m/s) ce qui limite son utilisation aux matériaux a plus
bas point de fusion et aux particules de petits diamétres. Il en résulte une faible oxydation du
matériau, et peu de variation de sa composition chimique. Une technologie hybride permet
d’utiliser 'air ou 'oxygéne comme comburant (HVO/AF) [TRO 02, SOB 95, WAN 03].

Il faut noter qu’il existe des systémes a combustible liquide (JP 5000) qui permettent
d’'atteindre de hautes vitesses de particules plus élevées (1000-1100 m/s) en utilisant une

grande chambre de combustion et une longueur de tuyére variable [AHM 02, SOB 95].
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I.1.2.3 Canon a détonation

Dépot

Bougie d’allumage

Poudre

Refroidissemnent

Entrée par eau
oxygéne

Purge par
courant
d’azote

Entrée
combustible L

Figure I-11 : Schéma du procédé de canon a détonation (Source: www.advanced-coating.com)

Comme pour 'HVOF, il s’agit d’'une technique basée sur la combustion de gaz. Ici, le
procédé s’appuie sur la répétition d’explosions d’'un mélange gazeux. De par sa conception,
il fonctionne donc de maniére discontinue ce qui le différencie des autres techniques flamme.
Il s’agit d’un procédé peu répandu du fait de la difficulté a obtenir une bonne répétabilité de
la qualité des dépéts, de 'encombrement du canon qui dépasse généralement un métre de
longueur (automatisation des mouvements piéce-canon difficile) et de la nuisance sonore
engendrée (150 dB).

Une étincelle produite par la bougie d’allumage provoque la combustion des gaz (mélange
oxyacétylénique ou gaz de pétrole liquéfié/oxygéne) qui entraine la poudre (injectée en sortie
de chambre de combustion, en bout de canon ou méme directement dans le mélange
gazeux). Ce procédé se répéte a une fréquence comprise entre 2 et 8 Hertz, la distance de
tir est environ de 150 mm. Dans le canon, le produit de la détonation est accéléré a une
vitesse de plus de 800 m/s par 'onde de choc mais, a sa sortie, la vitesse des particules
n'est « que » de lI'ordre de 700 m/s. La température de flamme est environ de 4000°C. Un
balayage par un gaz neutre (azote) est effectué entre chaque détonation pour nettoyer le
canon ; cette opération est délicate car elle doit étre la plus bréve possible alors que la
présence de résidus d’azote fait baisser la cinétique de réaction.

Le dépbt est formé d’'une superposition de « taches » circulaires de 8 a 10 um d’épaisseur et
20 a 25 mm de diamétre formées par la superposition des splats issus de chaque
détonation. L'adhérence et la compacité du dépbt (1% de porosité) sont bonnes et sa
rugosité faible (Ra proche de 3 um). La dureté augmente avec la réduction de la distance de

tir, un débit de gaz porteur élevé et une surstoechiométrie en combustible. Ces paramétres
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permettent d’obtenir un degré de fusion élevé des particules ainsi que des vitesses
importantes, ils permettent également de réduire la porosité du dépdt. La fréquence de
détonation semble avoir un impact quasi insignifiant sur la porosité et la dureté du
revétement. Le taux horaire de dépét s’éléve entre 3 et 5 kg, I'épaisseur est généralement
limitée a 200 ym. La discontinuité du procédé rend possible la création de dépdts duplexes
en injectant deux poudres différentes, la composition du revétement étant fonction du rapport
du nombre d’injections de I'une par rapport a I'autre [PRO 99, SAR 00, HAME 97, KIM 03].
Les derniers développements de cette technologie portent sur une augmentation de la
fréquence des détonations (80-90 Hz) qui permet au taux horaire de dépdt d’atteindre des
valeurs proches de 12 kg [SOB 02].

I.1.2.4La projection dynamique a froid (P.D.F. ou Cold Spray)

Thermocouple Capteur de pression Tuyére de Laval Zone supersonique

Poudre & gaz Gaz propulseur
porteur

Figure 1-12 : Schéma du procédé de projection dynamique a froid (source CSIRO)

Le nom complet du procédé est Cold Gas-Dynamic Spray Method (CGDS). Selon ses
inventeurs, il permet de réaliser des dépbdts en exposant un substrat diélectrique ou
métallique a un jet de fines particules (1-50 ym) a trés haute vitesse (300-1200 m/s)
entrainées par un gaz comprimeé supersonique.

Les gaz utilisables pour le procédé P.D.F. (en tant que gaz propulseurs) sont I'hélium,
I'azote, I'air et leur mélange compressé a environ 3,5 MPa. Ce flux gazeux circule ensuite
dans une tuyére type De Laval (convergente-divergente) ou il acquiert une vitesse
supersonique. Le gaz peut étre introduit a la température ambiante mais il est préférable de
le chauffer (aux alentours de 250-650°C) afin d’en augmenter la vitesse. Cette augmentation
de température a une part négligeable dans la déformation plastique des particules lors de

limpact ('expansion du gaz dans la partie divergente de la tuyére provoque une baisse
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importante de sa température). L’azote (N,) est le gaz procédé par excellence, il évite toute
oxydation du matériau (contrairement a l'air) et, a la température de travail, les nitrurations et
décompositions sont rarissimes. Cependant I'utilisation d’hélium (He) ou son mélange avec
I'azote (He-N,) permet d’atteindre des vitesses de particules plus élevées et donc de projeter
des matériaux plus réfractaires. Mais son colt élevé d’utilisation limite son usage a la
réalisation de piéce a forte valeur ajoutée [STOL 01, VST 99]. La qualité du gaz influence
considérablement les dépbts. Une pureté supérieure a 99,8% est suffisante pour ce procédé
[HEI 00].

Les particules a projeter sont introduites axialement en amont immédiat de la partie
convergente de la tuyére et se trouvent accélérées au moment ou le gaz s’expanse. Le
temps de séjour des particules dans le gaz chaud est tellement bref que leur température
reste toujours trés inférieure a la température de préchauffage (900 K maximum). Les calculs
montrent que I'énergie cinétique de la particule a I'impact reste insuffisante pour fournir

I’énergie minimale de fusion totale de celle-ci [DYK 98, JOD 01].

La difficulté réside dans le choix du matériau projeté qui doit posséder des propriétés
physiques permettant son adhésion (ductilité) et le choix des conditions de tir (température,
pression et granulométrie des particules) permettant de réaliser le dép6t a la température la
plus basse possible (toujours trés inférieure a celle de fusion du matériau). Le dépbt est donc
constitué d’une superposition de particules ayant impacté a I'état solide. Cela permet d’éviter
quelques effets indésirables liés au travail a hautes températures tels que I'oxydation,
I'évaporation, la fusion-recristallisation, les contraintes résiduelles, les ruptures de liaisons,
l'inclusion de gaz [PAPY 01].

Actuellement, les mécanismes expliquant la déformation a I'état solide des particules et la
création de liaisons n'ont pas été caractérisés avec certitude. Il semble acquis, méme si cela
n’'a pas été démontré, que la déformation plastique a I'impact provoque une rupture des films
superficiels, tels que les couches d’oxydes, et permet un contact intime de matériaux purs
sous haute pression ce qui entraine la formation de liaisons entre les réseaux cristallins.
Ceci est en accord avec les observations expérimentales qui montrent que des matériaux
ductiles tels les métaux et les polyméres sont pour la plupart facilement déposables par cette
technique. En revanche les matériaux fragiles, comme les céramiques, ne peuvent étre
utilisés que si I'on réalise une coprojection avec un matériau ductile qui forme une matrice

dans laquelle s’insérent les particules non-ductiles (MMC).
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Du fait de I'antagonisme entre deux phénoménes : la porosité qui abaisse la dureté et les
impacts des particules sur celles déja déposées qui densifient les couches inférieures, la
dureté du dépdbt devrait étre équivalente a celle du matériau projeté. Cependant les faibles
taux de porosité rendant prépondérant I'écrouissage, la dureté du revétement est donc

généralement supérieure a celle du matériau massif considéré [DYK 98].

I.1.3Conclusion: Récapitulatif des caractéristiques des

différentes techniques

Plasma
Flamme | Arcfil | Plasma sous HVOF D gun P.D.F.
vide
L‘:Tl(p)e’at”’e 2 3500 | >25000 | 15000 | 12000 | 2760 5500 | 300-900
Vitesse du jet 300- 500- 1000-
(ms) 50-100 50-100 1000 200-600 1200 >1000 2500
. CH, .
Air, No, Ar, He, Ar, He, ' Air, No,

Type gaz CsHe, O3 Ar H,, N, H, CSHS,Z Ha, | CsHe, Oy He
Débit de gaz 500- 400- 1000-
si/mn 100-200 3000 100-200 | 150-250 1100 N/A 3300
PUEEENEE 20 2-5 | 40-200 | 40-120 | 150-300 | N/A N/A
consommée kW
Température des | 5, | 3300 | >3800 | >3800 | 3300 N/A <600
particules (K)
Vitesse des 200- 300-
particules (m/s) 50-250 50-100 | 200-800 | 200-600 1000 N/A 1200
Débit poudre ou 150-
fil (g/mn) 30-50 2000 50-150 25-150 15-50 N/A 20-80
LRI el 8590 | 80-95 | 90-95 | 90-99 | >95 >95 >95
dépébts (%)
Augmentation du A modérée | modérée - .

Y élevée |, ., ; v o2l . nul modérée | faible nulle
taux d'oxydes a élevée | a élevée

Tableau I-1 : Caractéristiques des différentes techniques de projection [DAV 04]

Les techniques de projection flammes (subsoniques) présentent I'avantage d'étre
économiques a la mise en ceuvre mais induisent une oxydation du matériau et un haut
niveau d’oxydes. Elles servent souvent a réaliser des dépdts de NiCrBSi et de polyméres. La
projection arc fil est également trés économique mais elle nécessite de pouvoir utiliser le

matériau sous forme de fils. Cette contrainte limite la technique a l'utilisation de certains

26 Etude Bibliographique



métaux comme l'aluminium, le cuivre, l'acier, le zinc... Les techniques supersoniques

(HVOF, canon a détonation), du fait de la haute vitesse des particules sont principalement

utilisées pour la projection de carbures (Cr,C3/NiCr, WCCo). La décomposition de WC vy est

limitée par rapport aux techniques plasma a l'air libre. La trés haute température des jets

plasma favorise, quant a elle, la projection de matériaux réfractaires comme des céramiques

telles que I'alumine ou la zircone [DAV 04].

Par rapport a ces techniques, la technique P.D.F. possede des avantages :

- Faible variation de la proportion d’oxydes dans le dép6t par rapport au matériau initial,
- Haute densité, conductivités thermique et électrique des dépbts élevées,

- Transfert de chaleur au substrat minimisé,

- Grossissement de grain minimal, composition et phase stables,

- Pas ou peu de masquage, bon aspect de surface, bonne résolution géométrique du jet,
- Distance tuyére-substrat courte (inférieur a 35 mm).

- Projection de mélange de poudre réagissant entre elles possible [VST 01, DYK 98].

Quelques désavantages existent, dont la plupart sont communs a 'HVOF [VST 01] :
- Poudre de granulométrie bien définie (généralement dans la gamme 5-25 um),

- Nuisance sonore (70-120 dB),

- Haut débit et pression de gaz (60-180 Nm?®nh, 2,4-3,5 MPa),

- Pas de dépét dans des pieces d’acces difficiles,

- Au moins un constituant doit &étre ductile,

- Détérioration rapide de la tuyére avec certains matériaux.

Cette technique pourra donc étre utilisée pour la projection de matériaux conducteurs

(cuivreux), résistants a la corrosion (zinc, bases nickel...), des brasures et, plus
généralement, tous les matériaux devant conserver leurs propriétés aprés projection.
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I.2 Etude de la Projection Dynamique a Froid

I.2.1Modélisation de I'écoulement dans une tuyére de De

Laval

I.2.1.1 Généralités, phénomenes liés a I'accélération du gaz

I21.1.a équaﬁons de base

S Convergent Divergent Ss

Figure 1-13 : La tuyére de De Laval vue en coupe

Equations permettant de décrire le comportement des gaz :

Loi de Laplace :

Equation I-14 : pV’ =C"

dVv V
D’ou do =—— (p: pression du gaz, V : volume du gaz).
TP
Théoréme de Bernoulli : il exprime la conservation de I'énergie mécanique d’un fluide.

Equation I-15: p + pgz + pu? =™ oy p est la masse volumique du gaz.

L’expression du théoréme relative a 'unité de volume est donc:

2
p+ pu? =C" (u: vitesse du gaz)
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Tous les termes sont homogénes a des pressions, on dit que la charge est constante le long

de I'écoulement.
Cet expression est de la forme: p=—-4u’ +B. Ce qui signifie que pression et vitesse

évoluent en sens inverse.

Dans la partie divergente d’'une tuyére de De Laval, la différence de pression qui existe entre
la gorge d’étranglement (col) et le point considéré est proportionnelle au coefficient de

Venturi.
A 2
p—p, (jj —1, ou A et A; sont respectivement 'aire de la section de la tuyére au point

considéré et au niveau du col.

Comme A > A,, alors p-pi< 0 etp <p.
D’aprés le théoréme de Bernouilli, cette baisse de pression (détente) du gaz entraine une

augmentation de sa vitesse (conservation de I'énergie) [OUZ 01].

I.2.1.1.b Ecoulement d'un fluide non visqueux (généralités)

Equation 1-16 : g—u+%§u2+§/\ﬁ/\ﬁ:ﬁ—
t

1
—Vp

o,

Ou u est la vitesse du fluide et F la force d’attraction universelle.

0 , s
Pour un écoulement permanenta—l::O, la pesanteur (F) est négligeable vis a vis de la

pression.
Si on multiplie par un vecteur de déplacement le long de la trajectoire ds =udt alors

I'expression devient :

%ﬁuzcﬁ +l§pd§ =0

Yo,
2
du +cz’_,4r):()
2 p
2
M_+J'd_p:ng
2 p

Si le fluide est un gaz parfait isentropique

(=117
pVV — Cte, £ — Cte,E — RT’p— — Cte
P P T
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D'ou p=Kp”, dp =Kyp"'dp (K étant ici une constante)

Donc j@ _r P et finalement :

v=1p
- uw y p
Equation I-17 : — +—1— = C" (Théoréme de Barré de Saint-Venant)
y=tp
RT u? R
Autre forme /ot 4 17 _ =C", comme - c, alors c, T+— c*
y—1 2 y—1 2

La vitesse du son s’exprimant comme :

Equation 118 : a = |2 = \}RT
\ o

On peut écrire : u?+ T - ou — :1+7/T_1M2 ([ouz 01]).

I.2.1.2Etude de I'écoulement d'un gaz dans la tuyére

I.2.1.2.a Partie convergente de la tuyére

La vitesse du gaz est donnée par :

) (-1
Equation I-19: u, = /v 41 1—[£J

y—1p, D,

(r-1)1y
Débit massique : Equation 1-20 : g = pAu, = p, A / [ ( j }
- pz i
Ce qui est de la forme : q:X\/? avec X = p, S / —Cte

2/}/ (7_1)/}’
et Y= va {1—(£j ] . Rappelons qu’ici : u est la vitesse du gaz, p est sa pression,

Pi pi
p est sa densité, T est sa température, y est le rapport des chaleurs spécifique du gaz, R est

la constante spécifique du gaz, A est I'aire de la section de la tuyére au point considéré.

(r=1)
Le débit maximal est atteint quand Y est maximum : p = pi(ilj .
y+
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Ce qui correspond a la pression critique [OUZ 01].

I.2.1.2.b Partie divergente de la tuyére

A I'entrée du divergent :

Ug < a: la pression augmente le long du divergent et la vitesse diminue.

u; = a: la vitesse augmente et la pression diminue. Selon la pression trois cas sont
envisageables.

Si la pression d’entrée et la pression de sortie sont les mémes, le nombre de Mach peut étre
calculé par le théoréme de Barré de Saint-Venant (Equation 1-17).

Si la pression de sortie est supérieure a la pression d’entrée, le jet se dilate et crée une zone
de dépression ol ug < a.

Si la pression d’entrée est supérieure a la pression de sortie, une onde de recompression se
forme élevant la température du gaz. La vitesse locale du gaz peut étre supérieure a celle du
son et 'onde se déplace en amont jusqu’a une zone ou sa vitesse est égale a celle du
courant. Cette onde de recompression stationnaire est appelée onde de choc. La traversée

de cette onde provoque une variation irréversible des propriétés du fluide [OUZ 01].

I.2.1.2.c Etude de la globalité de la tuyere de De Laval

Si la pression de sortie p. est :

- Comprise entre la pression d’introduction p; et la pression pp (= 0,8 p;): I'écoulement
gazeux est subsonique dans toute la tuyére (Figure |-14, courbe @).

- Egale a la pression pp (= 0,8 p): au niveau du col la vitesse locale est celle du son
(Figure 1-14, courbe @).

- Comprise entre la pression pg (= 0,3 p;) et la pression pp (= 0,8 p): onde de choc
stationnaire dans le divergent. L’écoulement est supersonique avant I'onde et subsonique
aprés (Figure |-14, courbes @ et @).

- Egale & la pression pg (= 0,3 p;) : onde de choc en sortie immédiate de tuyére.

- Comprise entre la pression pa (= 0,1 p;) et la pression pg (= 0,3 pi): régime instable,
décollement dans le divergent, 'onde de choc ne peut remonter en amont.

- Egale & la pression pa (= 0,1 p;) : supersonique dans toute la tuyére.

- Comprise entre zéro et la pression pa (=2 0,1 pi): écoulement supersonique, onde de
détente en sortie [OUZ 01, JOD 02].
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L’ensemble de ces courbes sont illustrées sur la Figure 1-14. Elles montrent qu’une tuyére

peut fonctionner dans de trés mauvaises conditions si la pression aval est incorrecte.

Divergent

Convergent

|

i 1 Ecoulement
! Pp subsonique dans

08 ——;— B toute la tuyére

0.6 Onde de choe
0.527 stationnaire

0.4- :

i Po
"4 P; Décollement de veine
0,2 } Pa dans le divergent
Pi Ecoulement
0 »---0  supersonique dans
ug?t toute la tuyére

el

O CE SELEEEERE EERERE

rd

/
s LT

N L

v

Position sur I'axe de la tuyére

Figure 1-14 : Variations de vitesses et pressions dans une tuyére de De Laval
(pe : pression en sortie de tuyére, p; : pression d’introduction du gaz
dans la tuyére, pa == 0,1 p;, ps == 0,3 p;, pp == 0,8 p;) [OUZ 01]
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I.2.1.2.d Calcul du nombre de Mach de la tuyére, de la pression, de la
température et de la densité du gaz

Le nombre de Mach s’écrit :
. u .
Equation 1-21: M =% avec a = \/yRT (Equation |-18)
a
Il dépend de la géométrie de la tuyere et de la différence de pression entre I'entrée dans le

divergent et la sortie du convergent :

r
7 . —_ -1
Equation 1-22 : £ = (1 + (%lez)y ([JOD 02]).
P.

En n’importe quel point de la tuyére on peut calculer le nombre de Mach grace a I'expression

(Findice t représente le col de la tuyére) [DYK 98] :

7+l

, 4 - 261
Equation 1-23 1 =t = M(L + 7—1sz ’

y+1 y+1
A est l'aire de la section de tuyere au point considéré. Connaissant le nombre de Mach,

d’autres propriétés de I'écoulement deviennent facilement accessibles.

La pression de stagnation po (avant le col) se calcule en connaissant la pression au col
sonique [DYK 98]:

Y

Equation 1-24 : Po _ (1+ Y —lj(y—l)
b 2
Et la pression p du gaz en tout point du divergent se déduit de :

7

. (r-1)
Equation |-25 : P _ 7/—“2 ’
D, 2+(7/_1)M

En un point de la tuyére, la température du gaz est donnée par :
71

. . p |7

Equation I-26 : T'=T| — [SAK 01] ou encore :

i

, T -
Equation I-27 : ?0 14 %Mz [DYK 98]
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Puisque M=1 au col, la température (T;) du gaz au niveau du col de la tuyére vaut donc :

T, -1

?0 =1 +YT ou y est le rapport des chaleurs spécifiques (1,66 pour les gaz monoatomique,
t

1,4 pour les gaz diatomique et 'air) [DYK 98].

La densité du gaz vaut [DYK 98] :

_1 l/(}/_l)
Equation 1-28 : 22 — (1 + 7—sz
Yo, 2

I.2.1.2.e Calcul de la vitesse de I'écoulement dans la tuyére

La vitesse du gaz ug (ainsi que sa pression p, sa densité py) peut étre calculée a partir du
rapport entre la section de la tuyére au point considéré et la section au col de la tuyére
[SAK 02, STOL 00].

Le changement d’état dépend du nombre de Mach et du coefficient isentropique y (1,66 pour

les gaz monoatomiques, 1,4 pour les gaz diatomiques et I'air).
Equation 1-29 : u, = M\[yRT

Ici R est la constante spécifique du gaz qui est égale au rapport entre la constante générale
des gaz parfaits par la masse volumique du gaz considéré. R = 296,78 J.K" kg™ pour I'azote
et R =2007,15 J.K" kg™ pour I'hélium.

Cette équation illustre le fait que le gaz hélium est un meilleur propulseur (par rapport a
I'azote) du fait de sa plus petite masse moléculaire et de son plus grand rapport de chaleur

spécifique (1,66 contre 1,4). On peut remarquer qu’au niveau du col le nombre de mach (M)
est égal a I'unité et la vitesse locale vaut donc : u,, = \/yR7, [DYK 98].

Pour calculer la vitesse du gaz il faut donc connaitre M (qui dépend du rapport des aires
caractéristiques de la tuyére et de la constante y du gaz utilisé), le rapport des chaleurs
spécifiques du gaz (constante y) et la température du gaz au point considéré. Préchauffer le
gaz permet de diminuer sa densité et donc d’augmenter sa vitesse (mais diminuer sa
capacité d’entrailnement). La température n’a pas d’effet direct sur le nombre de Mach mais

elle influence la vitesse locale du son (en supersonique u, = ax M) [JOD 02].
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Finalement, dans I'équation de la vitesse du gaz, trois termes (M, y et R) sont favorables a
I'utilisation d’hélium. Seul le facteur température est plus faible pour I'hélium. L’hélium est

donc le gaz qui permettra d’atteindre les plus hautes vitesses dans la tuyere.

I.2.2 Modélisations des transferts de quantité de
mouvement et de chaleur entre le fluide et les

particules

I.2.2.1Transfert de quantité de mouvement

I.2.2.1.a Calcul de la vitesse d'écoulement des particules

L’accélération des particules et leur réchauffement dans le flux gazeux dans la tuyere sont
donnés par la résolution des équations de mouvement et de transfert de chaleur. Les
équations sont basées sur les quatre approximations suivantes [SAK 02]:

- la particule est sphérique et les gradients de température interne sont négligeables,

- la chaleur spécifique de la particule est indépendante de sa température et constante,

- les effets gravitationnels et d’interaction entre particules sont ignorés,

- l'influence des particules sur le flux gazeux est négligeable.

Calcul de la vitesse des particules :

L’équation de mouvement d’une particule dans le procédé P.D.F., peut étre écrite ainsi :

. du 3C
Equation 130 ; 2 =2 =P (4 _yy Yy |
e 4d,p,
Ou u, est la vitesse des particules, Cp est le coefficient de trainée, d, est le diamétre des
particules, pq est la densité du gaz, p, est la densité de particule, ug est la vitesse du gaz. Et

pour une particule sphérique, Cp est fonction du nombre de Reynolds [SAK 02].

Pour calculer la vitesse des particules u,, le mouvement modélisé d’une seule particule est
utilisé. Cela permet de ne pas considérer I'influence de cette derniére sur le flux gazeux. Ce
modéle se justifie par la faible concentration en particules injectées dans le flux gazeux

(rapport du volume des particules sur le volume total compris entre 10° et 10™) [ALK 01].
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La vitesse des particules est calculée par :

Pg (ugz_up )2 Ap

. . dup
Equation I-31: m u, y =C,
x

. u u
Equation I-32 : M , = —~—= (nombre de Mach de la particule),

a
. U, —u d
Equation I-33: Re, = w
He
Le coefficient d’entrainement Cp est calculé par I'approximation d’Henderson :
1/2
0,9+ (j\’;j +1,86(1Z:[j [2 +Szz+ 1’(;58 _Sl“}

Equation I-34 : C,, = © — avec S :M\/z,

M 2

1+1,86(J
Re

A, est I'aire de la section de la particule, pq la densité du gaz.

Il est présumé par la suite que la dilution de la phase solide dans le gaz est importante.
L’Equation |-31 peut étre intégrée si la vitesse du gaz et sa densité sont considérées comme
constantes.

u —u u C,A4 X
log[ . "J+u N W i
g

—u, 2mp

Pour les petites valeurs de vitesse de particules (comparées au gaz) cette équation devient :

. cr,A X
Equation 1-35: u, =u, /M (IDYK 98])
m
P

Les calculs montrent que le nombre de Reynolds varie peu au fil de I'écoulement et que le
coefficient d’entrainement est donc quasi constant. Cependant du fait du long parcours des
particules dans le jet (x élevé), elles sont introduites dans un fluide subsonique dense et
sortent dans un jet supersonique dont la densité est plusieurs dizaines de fois inférieure a
celle au col sonique. Il est clair que ni la vitesse, ni la masse molaire du gaz ne sont
constantes dans I'’écoulement et que, sans outils mathématiques complexes, cette équation

n’est applicable qu'a des conduites cylindriques ou des distances de séjour courtes.
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Dans leurs travaux Alkhimov, Klinkov et Kosarev proposent une relation similaire a

I'expression précédente adaptée au cas de la tuyére de De Laval [DYK 03].

Equation 1-36 : u,= (Définie empiriquement)

L’étude de la corrélation entre les vitesses théoriques et expérimentales montre clairement
que cette équation est valable pour I'azote et I'hélium. Pour une longueur de tuyére infinie, la

vitesse des particules atteint celle du gaz.

Si la tuyére devient trop large, la pression chute et réduit la vitesse du gaz a une valeur
subsonique. Augmenter la longueur du divergent en diminuant le rapport d’expansion permet
d’éviter ce phénoméne. Finalement, pour maximiser la vitesse des particules, il faut utiliser
une tuyére aussi longue que possible (augmentation de M) avec un rapport d’expansion
volontairement limité afin d’éviter les chocs dans la tuyére.

Ce choc normal interne intervient si la pression du gaz en expansion au sein de la tuyére
devient inférieure a la pression extérieure (généralement proche de la pression

atmosphérique p,). La pression limite avant choc interne ps vaut donc [GRU(1) 03] :

. 2 -1
Equation I-37 : p, = p, (—yJMZ 7~ ou encore :

y+1) “y+l1
27 ij_1<1
y+1 y+1

Avec ps: pression interne a la tuyére (pression limite avant choc interne) et p, : pression

extérieure a la tuyeére.

On notera aussi que réduire la granulométrie des poudres introduites permet d’obtenir les
mémes effets qu'un allongement de la tuyére, mais celles-ci sont plus sensibles a la zone de
hautes pressions qui se crée devant le substrat. Une diminution d’un facteur dix de la taille

des particules provoque une perte de vitesse quatre fois plus élevée [DYK 98, JOD 02].
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I.2.2.1.b Accélération optimale de la particule

Pour atteindre les vitesses calculées précédemment (accélération correcte), Dykhuizen
montre dans ses recherches que les particules doivent s’laccommoder des variations de flux.
Elles sont décrite par :

2
Uyp :pp P

Equation 1-38 :
dt 18y,

Ou p est la viscosité du gaz, u,, est la vitesse des gaz en amont et d; le diamétre de
constriction [DYK 98].

Si ce nombre est élevé alors la particule met du temps a s’accommoder. Si il est égal a un, le
jet est facilement focalisable, la trajectoire des particules reste proche de la trajectoire

centrale.

L’accélération des particules est plus forte en augmentant la vitesse et la densité du gaz. La
dynamique des gaz montre que la densité et la vitesse varient en sens inverse. Il existe donc
un couple densité/vitesse qui méne a une vitesse de particule maximale. Il faut noter que la
densité et la vitesse du gaz sont dépendantes de la pression a laquelle il se trouve lorsqu’il
s’expand [DYK 98].

2
Equation I-39: D, = CDAP(’D; ]
ar _ gt
dp  pe,

. dD 2
Equation 1-40 : —~ = CDAP[M——IJ
dp 2

Les calculs montrent qu'une vitesse relative gaz-particule de I'ordre de V2 Mach permet
d'obtenir une densité et une vitesse qui maximisent Il'accélération des particules.
Expérimentalement, il faut donc maintenir la vitesse relative gaz particules (u-up) aux

alentours de Mach1.
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I.2.2.1.c Variation des propriétés de I'écoulement le long de la tuyére

L’utilisation d’'un programme de calcul en dynamique des fluides (FLUENT) a permit aux
chercheurs de l'université de Hambourg d’obtenir des renseignements sur les variations des

propriétés des particules et du gaz (vitesse, température) le long de la tuyére.

m{-n:-:-:.:a?.'.'.'-:-:-:-:-:-:-:qs-.'-'.'-:{n=-:~!-£-!'4=-.".‘:-':§-,'-;'-E’-_.‘-:fv_i_!i?,',‘;{-i‘:.::_-
—_—
1000 = p———
“,‘--'Gg i Figure 1-15 : Comparaison des vitesses
g 800 I.t' !_f" 7 et températures de particules de deux
y o . i ey,
= 7 \, Y granulométries différentes [STOL 01]
= 600 ™
5 ’\_\ UpT5 . eesessensss
5 SR ettt
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Les calculs sont réalisés pour des grains de cuivre de 5 et 25 ym de diamétre, avec une
pression de gaz en entrée de tuyére de 2,5 MPa et de température initiale 673 K (400°C)
[STOL 01].

L’accélération des gaz a lieu de fagon prédominante entre le col et le premier tiers de la
partie divergente de la tuyére type De Laval. Dans cette partie, il acquiert 90% de sa vitesse
en sortie de tuyére, sa vitesse reste pratiquement stable dans le deuxiéme tiers de la partie
divergente. Dans un méme temps, la température du gaz décroit jusqu’a atteindre une valeur
proche de celle de la piéce. En sortie de tuyere on note des fluctuations des valeurs,
globalement la vitesse décroit et la température augmente. Ces variations antisymétriques
sont dues aux variations des propriétés du milieu extérieur du fait de I'existence d’une zone

de turbulence (onde de choc) aux abords du substrat [STOL 01].

La vitesse des particules augmente suivant la méme courbe que le gaz mais avec des
valeurs trés inférieures. Il est notable que les petites particules (5um) atteignent des valeurs
supérieures aux grosses. On remarque aussi que leur vitesse reste stable en sortie de
tuyére et que l'effet des perturbations proches du substrat est quasiment invisible (vitesse du

jet libre quasi constant sur 60 mm [VOY(1) 03]). Dans la partie convergente, ou le temps de
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séjour des particules est relativement long, on voit que les particules fines atteignent au
niveau du col d’étranglement une température égale a celle du gaz propulseur. Les plus
grosses (25 pm) finissent elles aussi par atteindre cette température dés le premier quart de
la partie divergente.

Du fait de leur capacité calorifique trés supérieure au gaz, les particules ont une température
qui diminue nettement moins vite que celle de leur milieu porteur. Ainsi dans la tuyére aprés
le col sonique Tparicues > Tgaz €t de par leur plus grande masse Tps > Tps. Les perturbations
en amont du substrat font que la température du gaz redevient plus importante que celle des
particules hors de la tuyére. On notera que, concernant la température, les particules sont
également quasi insensibles a I'onde de choc.

On notera également qu’il N’y a pas de réelle variation radiale de la vitesse des particules.
Sur une méme ligne paralléle a la tuyére la vitesse est constante (+ 5%) sur une longueur

correspondant a 2/3 de la largueur de l'aire de sortie.

I.2.2.2 Transfert de chaleur

I.2.2.2.a Transfert de chaleur aux particules

Grace au programme FLUENT, Stoltenhoff a pu prendre en compte la conduction de la
chaleur, les turbulences ou les pertes par friction. Le calcul ne se limite pas a la tuyére mais
a 'espace autour d’elle. La surface a étudier est divisée en centaines de milliers de cellule
et, a 'aide des équations de Navier-Stokes, de continuité de I'énergie, celles liées a la
turbulence et les équations liées au flux polyphasique, on résout le systéme pour chacune de

ces cellules.

— mddv, 1 md’
Equation I-41: p, . a’tp :ECngT(ug—upXug—up‘

Pp, Pg» Up, Ug soONt respectivement les densités et les vitesses des particules et des gaz. Cp

est le coefficient de trainée des particules. L’effet de la gravité n’est pas considéré ici.
Compte tenu de la pression au niveau du substrat, d’aprés Walsh, le coefficient

d’entrainement est alors fonction du nombre de Reynolds Re, et de Mach M, de la particule :

Mp =M et Rep =
JRT, My

Polu, —u,ld, | .
M (Equation 1-32, Equation I-33)
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L’influence du transfert de chaleur entre le gaz et les particules est compensée en

introduisant un nombre de Nusselt modifié [STOL 00] :
Equation 1-42 : Nu=2+0,44Re "’ Pr** exp(0,1 +0,872M , )

Cette équation est seulement valide si M,>0,24 et Tg>Tp.

Si le nombre de Mach de la particule est toujours supérieur a 0,24 avec le matériel utilisé, la
baisse de la température du gaz dans le divergent fait que la deuxiéme conditions n’est plus
vérifiee lorsque les particules s’éloignent du col sonique (la distance limite dépendant des

propriétés du gaz et de la tuyére). A partir de ce point, le nombre de Nusselt se calcul avec :
Equation 1-43 : Nu=2+0,6Re,*° Pro*®.

Le réchauffement de la particule dans le flux gazeux peut s’exprimer comme suit :

, dT
Equation -44 : —2 =(, - T, )L
d ¢,P,d,

Ou T, est la température des particules, Tq4 est la température du gaz, h est le coefficient de
transfert de chaleur, ¢, est la chaleur spécifique de la particule, pq est la densité du gaz et d,
le diameétre de la particule. Le coefficient de transfert de chaleur h peut étre calculé par la
corrélation de Ranz-Marshall, ou h est une fonction du nombre Nusselt.

. Nux
Equation |-45 : / = y £

p

Pour le calcul du nombre de Reynolds et de Prandtl les valeurs des chaleurs spécifiques du
gaz, de sa viscosité et de sa conductivité thermique sont utilisées dans la température de

film :

Equation 1-46 : T, = [SAK 02]

(T,+T,)
2

I.2.2.2.b Transfert de chaleur au substrat

Pour les faibles concentrations de particules généralement utilisées en procédé P.D.F., le
transfert de chaleur entre les particules et le substrat est faible comparé a celui entre le gaz
et le substrat. Pour réaliser une estimation de la température de surface, il est donc
préférable de considérer que les échanges de chaleur se font préférentiellement entre le jet
de gaz et la surface [PAPY 01].

z, étant la distance sortie de tuyére/substrat, | la longueur du petit coté du rectangle formant

la sortie de tuyére, le maximum de transfert de chaleur est obtenu pour une valeur
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Zo/l compris entre 5 et 7. On notera que dés que I'on atteint des substrats dont la longueur du
coté est de l'ordre de 15 a 20 fois | (surface supérieure a 225 %), la température au coeur de
la piéce est trés inférieure a celle de surface quelle que soit la nature du substrat. En
incrémentant encore cette longueur, on n’influence plus la température du substrat
[PAPY 01].

Expérimentalement, on remarque que les transferts de chaleur sont bien plus importants que
ceux prévus par la théorie. Cela s’explique par les fluctuations de vitesse de jet qui
apparaissent au voisinage du point considéré (perturbations engendrées par la violence de
'impact du jet sur le substrat) [PAPY 01].

I.2.3 Parameétres influengant le procédé

Pour le procédé P.D.F., sept paramétres sont contrélables [VST 99] :

- la nature du gaz propulseur,

- la température de gaz propulseur,

- la géométrie de la tuyére,

- la pression d’introduction des gaz,

- les caractéristiques de la poudre (granulométrie, forme, état d’oxydation),
- la distance de tir,

- 'angle de tir.

I.2.3.1Nature du gaz propulseur

La vitesse du son est donnée comme : a = yRT (Equation 1-18 avec v : rapport de chaleur

spécifique et R : constante spécifique des gaz). Pour 'augmenter, on ne peut jouer que sur
la température du gaz et/ou sa masse moléculaire. Cette équation montre qu'un gaz léger
(type hélium) suffisamment chauffé permet d’obtenir de grandes vitesses et sera privilégié
pour les matériaux difficilement projetables. L'utilisation d’hélium a la place de I'azote permet
un gain de 60% de vitesse a température et pression constantes (particule d’aluminium) et
réduit la température des particules de 100 K [VST 02].

Par rapport a un essai réalisé avec I'hélium, I'introduction de :

- 5 % d’air dans le mélange gazeux fait baisser la vitesse du gaz de 14 %,
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- 10 % d’air fait baisser la vitesse du gaz de 22 %,

- 15 % d’air fait baisser la vitesse du gaz de 29 %.

L’utilisation d’air pur la fait baisser de 66 %, I'argon entraine une chute de 67 % [JAY 02].
Cependant, du fait de la faible densité de I'hélium (qui limite sa capacité a transmettre
efficacement sa quantité de mouvement), les particules mettront plus de temps a atteindre
une vitesse proche de celle du gaz (62% de la vitesse du gaz en sortie de tuyére avec
I'azote contre 42% avec I'’hélium dans le cas de particules de cuivre de 19 um) [GIL 99].

Pour pouvoir accélérer des particules jusqu'a la vitesse critique (vitesse permettant
'adhésion au substrat), on peut faire varier la température d’introduction du gaz procédé et

la pression d’entrée de ce dernier dans la tuyére.

I.2.3.2 Influence de la température de la pression du gaz
propulseur

L’influence d’'une augmentation de pression sur la vitesse du gaz est significative pour les
pressions basses, beaucoup moins ensuite. Expérimentalement, dans la gamme 1,5-3 MPa,
une multiplication par deux de la pression provoque une augmentation de 15% de la vitesse.
Entre 2,4 et 2,9 MPa le gain de vitesse est de 5% ; en effet la vitesse des particules varie en
fonction du logarithme de la pression. La température est indépendante de la pression
[VOY 03, GIL 99, SAK 00].

Si on conserve une vitesse des particules constante en faisant varier la température du gaz
propulseur, on s’apercoit que le gain de rendement de dépdbt est négligeable, que la densité
du dépbt est comparable mais que I'adhésion est meilleure. On peut donc en déduire que le
gain de température a limpact (vitesse constante) favorise un meilleur accrochage. La
température d’impact des particules joue donc un réle dans le mécanisme d’adhésion (le
rendement de dépét et le taux de porosité du dépbt étant déterminés uniquement par la
vitesse d’'impact) [DYK 03].
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Figure 1-16 : Influence de la pression et la température sur la vitesse des particules

Pour un diamétre de particule donné, il existe des couples de valeurs minimum (Po, To) qui
permettent de réaliser un dépét (et donc d’atteindre la vitesse critique). On obtient donc un
abaque (Figure I1-17) permettant, pour chaque diamétre étudié, de lier une pression
minimum a appliquer pour obtenir I'adhésion a la température de travail utilisée et

inversement.
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I.2.3.3 Influence de la géométrie de la tuyere

I.2.3.3.a Influence de la géométrie sur les propriétés de |'écoulement

La géométrie de la tuyére se caractérise principalement par son diameétre au col, en sortie et
la longueur de la partie divergente. Les relations existant entre les aires caractéristiques
d’une tuyére influencent directement les propriétés de I'écoulement gazeux.

, 1
Equation 1-47 : A, = m = ~ —

7+1 7+l )
2 Vs 2 Va1 P
4 y+1 |4 4 y+1 RT,

R L 7-1
Equation 1-48 : ﬁ:(y_ij—l[pejr (r+1) 1_(1%} v
4, L2 ) -1 (p
+1

il

Equation 1-49 : A _
A 2 7+l
D D

A étant l'aire de la section de tuyére en n’importe quel point, A; I'aire de la gorge de tuyére, p

la pression du gaz, T la température, y le rapport des chaleur spécifique. L’indice i indique

qu’il s’agit de la valeur initiale de la grandeur qu’il accompagne [SAK 01, PAPY 01].

En 1998, Dykhuizen et Smith ont étudié par simulation numérique linfluence de la
géomeétrie de la tuyére et les conditions initiales d’introduction du gaz dans cette derniére sur
le procédé P.D.F. Sakaki et ses collaborateurs ont, eux, réalisé une série d’expérimentations
du méme type. Dans cette étude, trois types de tuyére sont étudiés (convergente-droite, de
De Laval, convergente-divergente-droite) (Figure |-18) ainsi que l'influence de leur diamétre
de sortie (circulaire).

Pour faciliter les calculs, les approximations suivantes ont été réalisées : le flux accéléré
dans la tuyére est un flux quasi unidimensionnel isentropique de gaz semi-parfait, il a une

vitesse initiale ug et une pression initiale p;.
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Figure 1-18 : Différentes formes de tuyére étudiées [SAK 02]

Les dimensions spécifiques des tuyeres utilisées sont longueur totale | = 300 mm, longueur
de la partie convergente I, = 50 mm, diamétre d’entré d; = 40 mm, diamétre du col sonique

di = 2 mm. Les résultats de I'étude de ces tuyéres est présentée sur la Figure 1-19.

00
e S i
0 N ", fed
— 1 o i R ] Ug
E Convergent-droit (tuyére A E 0 =& S— e
ol B d {tuy ) l % gon o — i
v = = = De Laval (tuyere B) 2 0 ﬁf:ﬂvﬂ*m
L @ o
3 = 0 =
2 De Laval-droit {tuyére C) H =" N
© - .
é J _]m 7 = < f,fl I
o0 v L
g . . - —
g [
w | 600 p===== — Tuyére A /p FH—
0 éf’r‘i L . ! Tuyére B 7p Uuyérec Tp |
q o L
" [ = 500 ; = -
h |
e 2 400 [#
s E
E: 2.5 ¥ g 300
9 - < L A
K = e - | \ ;
E ; 4 e 1 100 | =& ™)
: - Tuyére A 7o || Tuyére B T& r‘i'uyére C Tx
L rr— | o 7] | |
o 0 M 2 2 N M i
0 ] 100 150 200 250 300 0 50 100 150 200 200 300
Distance axiale (mm) Distance axiale (mm)

Figure 1-19 : Influence de la géométrie des tuyeres sur les propriétés du jet P.D.F. [SAK 02]
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La vitesse des particules en sortie de tuyére avec un modeéle type De Laval est supérieure a
celle de type convergente-divergente-droite et convergente-droite. En revanche, la
température en sortie de tuyeére est supérieure pour la convergente-droite.

L’effet d’'un agrandissement du diamétre de sortie de tuyére est globalement le méme sur les
tuyéres de type De Laval et De Laval-droite : la vitesse du gaz augmente et celle des
particules atteint un maximum puis diminue doucement.

En augmentant la pression d’introduction du gaz dans la tuyére p;, on augmente la vitesse

des particules ce qui augmente le rendement de dépét [SAK 02].

I.2.3.3.b Influence de la géométrie de la tuyere sur le rendement

Pour une géométrie de tuyere optimale, la vitesse relative gaz-particule doit étre proche de
Mach 1 pour maximiser l'accélération de la particule [DYK 98]. Cette vitesse relative

s’exprime donc de la fagon suivante :

Equation I-50 : u, —u, = (M )\)RT — (M —1)\;RT =/;RT

Comme la vitesse de la particule u, évolue suivant :

cnA X,
u =u, %(Equation -35, [DYK 98]).

m,

On peut donc définir la géométrie de tuyére optimale en différenciant les équations
précédentes par rapport a la position x (distance du col sonique). Finalement on obtient :
du RTC,A,p,

p

dx ) (ug _\/7R_T)2mp

Cette équation méne a un résultat ou la longueur de tuyére est infinie, cela signifie que les

Equation 1-51 :

problémes de vitesse de particules et donc de rendement peuvent toujours étre résolus en
augmentant sa longueur. Cependant la géométrie devra étre calculée de sorte que le
nombre de mach du gaz en sortie soit supérieur a 1,5 (pour ne pas avoir a trop chauffer) et

inférieur a 3 (pour limiter le phénoméne d’onde de choc) [JOD 02].

L’université de Hambourg a mené des simulations avec le code FLUENT pour différentes
formes de tuyére et différents diamétres de particules (cuivre). Stoltenhoff a appliqué les
résultats de cette précédente étude et a montré que, expérimentalement, suivant la
géométrie de tuyére, le rendement de dépdt peut varier de moins de 40% a plus de 70%.

Cette modélisation montre que, quel que soit le type de tuyére et indépendamment du
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diamétre du grain, la vitesse d'impact critique d’'une particule de cuivre se situe a 570 m/s.
Cette vitesse limite ne dépend en fait que de la température d’'impact et des propriétés du
substrat. Il est également montré que les petits pores créés lors du dépét sont refermés par
'impact des particules formant les couches suivantes. Cela explique également le caractére
écroui du matériau [STOL 01].

Expérimentalement, quatre différents types de tuyére sont étudiés, leurs caractéristiques
étant compilées dans le Tableau |1-2 [STOL 02]. Elles se différencient par leur rapport
d’expansion (Aire de la sortie de tuyere/Aire de la gorge de tuyére), la longueur de leur partie
divergente et sa forme. Les rendements suivants ont été observés lors du dépbt de cuivre

sur substrat d’aluminium.

Longueur de la partie Rappor.t Forme Renfie[nent de
divergente (mm) d’expansion dépot (%)
65 6 Conique 48
65 9 Conique 54
97,5 6 Cloche 63
117 9 Cloche 72

Tableau I-2 : Description des différentes tuyéres [STOL 02]

Des essais de projections ont été réalisés avec une tuyére de type conique (rapport
d’expansion 9) dont la longueur de partie divergente est portée a 130 mm (au lieu de 65).
Les résultats ont été bien meilleurs que ceux de la tuyére plus courte Les deux abaques
ainsi réalisés permettent de comparer les températures et pressions minimales pour les
différentes granulométries. La modification de la tuyére permet de diminuer nettement ces
deux parametres et donc de projeter des poudres de plus fort diamétre en restant dans la
méme gamme de température et pression [STOL 02].

Un allongement de la partie convergente entraine une limitation des vitesses et une
augmentation de la température. Au dela de 100 mm la vitesse des particules devient
inférieure a la valeur critique (du nickel bronze) quel que soit le diamétre des particules
[SAK 00].
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I.2.3.4 Influence de la distance de tir

En utilisant des particules de diamétre médian (15um), on peut étudier l'influence de la

distance de tir (Figure 1-20).
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Figure 1-20 : Influence de la distance de tir sur la température
et la vitesse des particules [STOL 01]

Avec une telle granulométrie, la vitesse semble peu affectée par la distance de tir (Iégére
diminution), tout comme la température qui augmente faiblement. Des études
complémentaires avec le logiciel (FLUENT), montre que la distance optimale se situe entre
20 et 50 mm. Au-dela, linteraction du flux de particules avec l'air ambiant devient
problématique.

En faisant varier la taille des particules, il est montré que pour obtenir de grandes vitesses il
est essentiel de conserver une granulométrie faible (5-25 um dans le cas du cuivre). Des
particules plus fines atteignent une plus grande vitesse, mais elles sont sensibles aux
perturbations situées a proximité du substrat et ne conservent pas toujours une énergie

cinétique suffisante pour se déposer [STOL 01].
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I.2.3.5 Influence de la poudre

I.2.3.5.a Influence de la granulométrie des poudres

Globalement, la distribution radiale des vitesses des particules, étudiée par vélocimétrie
laser, a une forme gaussienne dont la largeur et le centre dépendent de la distribution
granulométrique de la poudre. D’aprés les travaux de Sakaki et Shimizu qui décrivent les
évolutions des températures et vitesses des particules, plus ces derniéres sont fines, plus
elles se déplacent vite et se refroidissent rapidement. En dessous d'une certaine
granulométrie, on atteint la vitesse critique avant la sortie de tuyere. La température des
particules est plus grande que celle du gaz du fait de leur plus haute capacité thermique. (Ce
phénoméne n’est pas observable en HVOF ou plasma.)

Nous avons vu que l'augmentation des pression et température permet d’augmenter la
vitesse et qu’'un gaz dense exerce d’avantage de force d’entrainement, ce qui augmente
'accélération des particules. Mais I'effet de la température reste prépondérant (pression
inférieure a 3 MPa) [SMI 99].

Des investigations ([KRE 00]) ont été menées par Kreye et Stoltenhoff avec trois types de
poudre de cuivre de granulométries différentes. Dans la gamme 10-45 um le rendement de
dépbt fut inférieur a 10%. Le dépdt commence par se former avec les particules fines
(vitesse supérieure a la vitesse critique), puis les plus grosses viennent éroder la couche en
construction. Avec une poudre dont la granulométrie est comprise entre 5 et 25 um le
rendement varie de 15 a 25 % suivant la température du gaz. La distribution des fines (6 ou
14 % de particules de taille inférieure a 5 um) a une influence notable sur la porosité. Une
trop forte proportion de petites particules géne le fonctionnement du distributeur et augmente
sensiblement le taux de porosité.

Une autre étude réalisée par Smith a Sandia ([SMI 99]) montre qu'une augmentation de 3
pm de diamétre d’'une poudre de cuivre diminue la vitesse de 100 m/s et qu'une
augmentation de 9 um de diameétre d’une poudre d’aluminium diminue la vitesse de 40 m/s.
Ce qui prouve l'influence de la masse volumétrique et pas seulement de la taille des
particules.

Des simulations concernant le diamétre optimal des particules montre également que celui ci
varie avec la nature du gaz propulseur (diamétres inférieurs pour I'hélium) [DYK 03].

L’'usage de poudre fine est rendu délicat du fait de la difficulté a les distribuer, 'augmentation

de leur surface spécifique qui favorise leur réactivité a I'oxydation et leur sensibilité au
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phénoméne d’onde de choc. La taille « utile » reste comprise entre 5 et 45 ym (type plasma
sous vide) [SMI 99].

Typiquement la granulométrie des poudres utilisées en P.D.F. est donc comprise entre 1 et
50 um. Pour projeter des poudres de diamétre plus élevé (63-106 pm), il faut donc utiliser
des tuyeres spécifiques. Des valeurs telles que les vitesses critiques et les vitesses des
particules (fonctions de la température des gaz) sont trés différentes a forte granulométrie
(supérieure a 100 um). L'utilisation de ce type de poudre réduit le risque de morcellement en
fines poussiéres des particules a l'impact [VST 02]. Il faut noter que I'utilisation de telles
poudres sort du cadre strictement défini par le « brevet Cold spray » déposé en 1994. La
technique utilisant des poudres plus grossiéres est appelée « kinetic spray ».

En mesurant la vitesse des particules de forts diamétres, on s’apercoit qu’elles sont moins
sensibles aux variations de température que celles de plus petite granulométrie. On note que
leurs vitesses critiques sont plus faibles que pour les poudres employées habituellement.

Une estimation de la contrainte a I'impact est :

2

Equation I-52 : &, ="

imp

Cela montre que la contrainte reste globalement indépendante du diamétre des particules.
Le fait que la particule ne soit pas parfaitement sphérique joue un réle : au point de contact
le rayon de courbure est potentiellement inférieur au rayon théorique de la particule, la valeur
du moment de la particule est alors conséquent et elle se trouve localement extrémement
déformée [VST 02].

Le débit de poudre joue un rdle sur la vitesse des particules. Il a été montré

expérimentalement qu’il existe une décroissance linéaire de la vitesse des particules pour un

m
rapport —powdre 304 . Cela s’expliquerait par la difficulté qu’a le flux (surtout s’il s’agit de

m

gaz
I’hélium) a entrainer une masse de poudre importante. On peut également imaginer que cela

perturbe I'écoulement du fluide, notamment au niveau du col [GIL 99].

I.2.3.5.b Influence de I'état d'oxydation des poudres

Notons qu’il s’agit ici principalement de I'état des poudres avant dépdt dont il est question
dans ce paragraphe. Le procédé génére en effet une augmentation négligeable du taux
d’oxygene contenu dans les matériaux (pour la plupart d’entre eux).

L’état d’'oxydation des deux matériaux (substrat et particule) peut poser probléme car cela

confére un caractére localement fragile au matériau. Il faut alors que la vitesse d’'impact
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fournisse une énergie suffisante pour briser cette couche d’oxyde et déformer la particule.
Pour de grosses particules, en admettant que la couche d’oxyde soit d’épaisseur constante,
le volume d’oxyde & fracturer varie en d2 mais I'énergie cinétique varie elle en d®. Ce qui
signifie qu'une grosse particule aura tendance a briser plus facilement son enveloppe
d’'oxyde [VST 02].

Dans le cas d’'un dépbt réalisé a partir d’'une poudre relativement oxydée, on remarque que
lorsqu'on le sollicite mécaniquement, la part de fractures de types interparticulaires
(maijoritaire) augmente sensiblement. L’état d’'oxydation des poudres favorise les ruptures de
type fragile [MCU 96, MCU(1) 00].

En étudiant un cas concret de traitement thermique aprés dépét (deux types de poudres de
cuivre sont projetés), on s’apercoit que si la poudre présente une surface oxydée (Cu,O) sur
une épaisseur de 5-10 nm (0,77% oxygéne en masse) cela limite la capacité des grains a
grossir lors du revenu aprés dépbt. A une température suffisante les couches d’oxydes
peuvent coalescer pour former des particules de tailles microniques. On ne retrouve pas de
grains équiaxes aprés traitement a 720°C pendant 8 heures. Pour des dépdts réalisés avec
une poudre sphéroidique atomisée par gaz de haute pureté (0,29% d’oxygéne en masse),
on observe des structures recristallisées et équiaxes aprés revenu a 650°C pendant 24
heures.

La présence d'oxyde au joint de grain empéche la diffusion du cuivre comme dans le cas du
frittage. Les interfaces sont impures et, dans certains cas, c’est I'oxyde qui migre pour former
des particules [MCU(2) 00].

Un revenu en atmosphére d’hydrogéne provoque une réduction des oxydes et donc
I'apparition de nouvelles porosités dans le dép6t.

Aprés revenu, les images MEB de la couche en coupe sont plus proches d’un matériau
ductile (moins granulaire). Le traitement restaure une partie de la plasticité perdue lors de la

déformation engendrée par le procédé [MCU(2) 00].

I.2.3.6 Influence du débit massique de gaz porteur

Si un débit minimum est nécessaire pour éviter le bouchage de linjecteur de poudre, il
semble qu’un débit trop élevé perturbe la construction du dépbt.

Afin de mesurer I'effet d’'une variation de débit massique de gaz porteur, la température, le
temps de séjour et la vitesse des particules ont été calculés pour des débits massiques

d’azote de 6,1 g/s (haut) et 2,8 g/s (bas). Au niveau de la gorge de la tuyére la température
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du mélange gazeux est 580 K avec le débit le plus élevé et 635 K avec le plus faible

(température du gaz propulseur 810 K). La Figure I-21, la Figure |-22 et la Figure [-23

présentent leur temps de séjour, la température des particules et leur vitesse [HAN 04].
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Figure 1-21 : Temps de séjour des particules en
fonction du débit de gaz porteur [HAN 04]

Figure 1-22 : Températures des particules en
fonction du débit de gaz porteur [HAN 04]
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Figure 1-23 : Vitesse des particules en fonction du

débit de gaz porteur

[HAN 04]

Au vu des résultats, l'utilisation d’'un débit de gaz porteur plus faible permet d’augmenter le

temps de séjour des particules dans le jet d’environ 1 ms. Cela permet un meilleur transfert
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des quantités de mouvement et de chaleur du gaz aux particules. Il en résulte une vitesse
supérieure d’environ 20 m/s et une augmentation de température de 40 K.

La maitrise du débit de gaz porteur permet donc de projeter des particules plus chaudes
(donc plus ductiles) a des vitesses plus élevées. La conséquence directe est donc

'augmentation du rendement de projection [HAN 04].

I.2.3.7 Influence de l'angle de tir

En général, pour qu’il y ait un dépét, 'angle d’impact sur le substrat doit étre compris entre
45 et 90°. Cependant, dés 60°, le rendement de dépbt est divisé par deux [NEI 02].

Les effets de la variation d’angle se pergoivent au niveau du rendement.

On note I'existence de trois domaines suivant I'angle.

De 90 a 80° le rendement est maximum (angle de dép6t maximum).

De 70 a 50% le rendement diminue drastiquement et tend vers 0 (angle de transition).

En dessous de 40° le rendement est nul (angle sans dépdt) [LI(2) 03].

Figure 1-24: Composantes normale et
tangentielle de la vitesse dimpact d'une
particule

La vitesse peut se décomposer en vitesse normale et radiale (Figure 1-24).

u,=u,sine
u,=u,cosd

La vitesse normale est la seule composante utile au procédé (u; négligeable). Or u, tend vers

0 quand 6 tend vers 0.
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Le dépdbt n’a plus lieu si la composante normale de la vitesse (u,) est supérieure a la vitesse
critique (u), donc :

u,sin@ >u,
Equation 1-53 : u

Mp>

C

sin @

Cela signifie que I'angle minimum de dép6t varie avec la valeur de la vitesse critique.
On note aussi que la dispersion granulométrique fait varier la plage de valeur entre les

angles de transition [LI(2) 03].

I.2.4 Lacréation du dépot

I.2.4.1La formation du dépot

I.2.4.1.a Approche microscopique

Dans leurs travaux Papyrin, Klinkov et Kosarev décrivent la génération théorique de la
liaison particule/substrat [PAPY 03] :

L’équation qui définit cette création est :

. dN E
Equation1-54 : —Z =u (N_, - N _)exp| — —2
q dt p( o0 o‘) p[ chj

No : nombre d’atome en contact avec le substrat, u, : vitesse de la particule considérée,
EA: énergie d’activation, k : constante de Boltzmann, T.: température dans la zone de
contact. L'indice 0 indique I'instant ou le contact particule-substrat se crée.

Ici T, = <T.>, on peut donc définir le rapport q :

, N E
Equation I-55 : g = 9 )=1—exp| —vt.exp| ——=* ||,
q q <NO'0 > p|: ‘ p( kT; J:|

Ou t. est le temps de contact substrat-particule.

. , E N
Energie d’adhésion : Equation I-56 : Eagn 1 —— =

adh max o0

o

Equation I-57 : E =S.N_,E,

adh max

S. étant I'air de contact, E, I'énergie d’une liaison simple entre deux atomes.
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. 2 . . . L
lci N, = —»0Uan est le paramétre de la maille cristalline.
a

Equation I-58 : A "o NooFs
qua on |- . max :—(—Tz
3M-¢
p

2
~ q.d’ [PAPY 03].

i
Finalement: E , =q.E 41
A I'impact, il se crée une onde de déformation plastique qui correspond a la propagation de
défauts de structure, de défauts ponctuels et de dislocations. Le pic de pression atteint alors
40 & 50 GPa (pendant environ10™ ms) puis la pression est relachée du fait de 'augmentation
sensible d’aire de contact.

D’aprés Vicek, la cinétique de déformation est déterminée par les propriétés du matériau
(principalement la structure cristalline). Un parameétre clef est le paramétre de Griineisen T’
qui décrit la relation entre I'’énergie interne et la pression a volume constant [VLC 03].

3.a.K

Po-C,

Equation I-59 : T =

Ici, a est le coefficient linéaire d’expansion, cy est la capacité thermique volumique, po est la
densité et K est le module de compression.

La déformation est considérée comme adiabatique du fait de sa briéveté (90% du travail de
déformation est convertie en chaleur). En observant la température induite par de telles
pressions, on peut cependant déduire que les particules ne peuvent pas fondre de fagon

homogéne (dans la gamme de vitesse du procédé P.D.F.) [VLC 03].

La limite d’élasticité de Hugoniot oy définie la contrainte qui permet la transition d’'une

déformation élastique vers une déformation plastique.
. K 2
Equationl-60: o0, , =| —+— |lo. — 0O,

q Hel (ZG 3j( X })

G est le module de cisaillement, K le module de compression, ¢ est la contrainte a I'impact.
A l'impact :

-1 : application de la pression, déformation élastique des particules jusqu’a ce que la limite
d’élasticité soit atteinte.

-2 : déformation plastique et échauffement.

La propagation de I'onde de déformation plastique se fait de fagcon hétérogéne, ce qui

explique les différences de perturbations dans le matériau [VLC 03].
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D’aprés les travaux réalisés a l'université de Téhéran par Assadi [ASS 03, ASS(1) 03],
I’échauffement brutal des particules a I'impact provoque (localement) une transition du mode
de déformation d’un phénomeéne plastique vers un phénoméne plus visqueux. La résistance
mécanique du matériau est alors plus faible et une instabilité structurelle apparait, facilitant
un cisaillement adiabatique.

Afin d’illustrer simplement le phénomeéne de cisaillement adiabatique, la Figure 1-25 (a)
montre les relations qui peuvent exister entre contraintes et déformations lors de la

déformation dynamique d’un solide [GRU(1)04].

Isotherme

Adiabatique

Flux de contrainte normal équivalent

Localisee

(a)

Deformation plastique équivalente

(b) 'a (c)

Figure 1-25: (a) Courbes déformations-contraintes dans un solide en déformation normale
(“Isotherme”), un solide ramollit adiabatiquement (“Adiabatique”) et un matériau subissant un
cisaillement adiabatique localisé (“Localisée”); (b) et (c) schémas de cisaillements uniformes et
localisés [GRU(1)04]

Pour un matériau se déformant dans des conditions non adiabatiques, la courbe contraintes-
déformations (notée isotherme sur la Figure 1-25) montre un accroissement monotone du
flux de contrainte avec l'augmentation de la déformation plastique. Dans les conditions

adiabatiques, I'énergie de déformation plastique qui se dissipe sous forme de chaleur
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ramollit le matériau. Il en résulte que le taux de déformation diminue et que le flux de
contrainte atteint un maximum au dela duquel il diminue constamment (courbe notée
“Adiabatique”).

Dans un matériau idéal avec une distribution uniforme des contraintes, des déformations, de
la température et des défauts de la microstructure, le ramollissement peut continuer
indéfiniment. Avec un matériau réel, les fluctuations de ces valeurs et l'instabilité inhérente
au ramollissement peuvent provoquer un écoulement plastique trés localisé du matériau
(cisaillement adiabatique). Dans ces conditions, les déformations et I'augmentation de
température deviennent hautement localisées alors que les déformations et I'échauffement
des zones environnant le point considéré s’arrétent quasiment. Le flux de contrainte chute
alors brutalement vers une valeur nulle (courbe note “Localisée”).

Des schémas simples (Figure 1-25) illustrent la différence entre une déformation uniforme (b)

et une déformation localisée (c) [GRU(1)04].

Des courbes représentant les contraintes et températures appliquées au matériau en
fonction de la vitesse d'impact (Figure 1-26) montrent clairement une variation adiabatique

de ces propriétés a partir d’'une certaine vitesse.

1
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L ] &) L 500 m/s
e Jumrenent [=1 R TEEEE
#.2lk g ] 400 |- g 550 m/s
4 @ - o 580 mis
i ' : L : 200 & | L :
0,00 0.02 0.04 0,06 0,00 0,02 0.04 0,06
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Figure 1-26 : Déformation et température d’'une particule au moment de I'impact
en fonction du temps [ASS 03, ASS(1) 03]

Celle ci est de I'ordre de la vitesse critique a partir de laquelle le dép6ét a lieu. La création de
cisaillement adiabatique au cours de I'impact des particules semble donc étre une condition
sine qua non a leur adhésion [ASS 03, ASS(1) 03, GRU(1)04 ]. L’existence de telles
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déformations se traduit macroscopiquement par I'apparition de jets de matiére en périphérie

des impacts.

Finalement, le processus de déformation est déterminé par la mobilité des dislocations qui
conditionne le phénoméne d’écoulement plastique. Symétrie cristalline et structure
électronique définissent les systémes de glissement possibles, le frottement des réseaux, la
largeur de dissociation, les degrés de liberté pour la déformation du grain cristallin.

On peut classer les matériaux par groupe isomécanique :

Les cubiques faces centrées qui possédent de nombreux systémes de glissement
indépendants et une force de frottement des réseaux négligeable sont donc facilement
déformables, ductiles a toute température et écrouissables (Al, Cu, Ag, Pt, Ni, y Fe).

Les hexagonaux compacts possedent de nombreux atomes mais moins de systémes de
glissement, leur déformabilité dépend énormément de leur structure électronique,
notamment a basse température (Cd, Zn, Co, Mg, Ti).

Les cubiques centrés possédent peu de systémes de glissement ce qui limite la ductilité, un
phénoméne de maclage peut également apparaitre ce qui conduit a 'amorgage de fissures
(W, Ta, Mo, Nb, Cr, a Fe).

Les mailles trigonales et tétragonales contiennent généralement un oxyde (céramique).

Le paramétre de nature de maille se compléte avec le produit du module de cisaillement et

de compression du matériau considéré [VLC 03, SAA 95].

I.2.4.1.b Approche macroscopique

Méme si il n'y a pas fusion totale des particules projetées, Karthikeyan a montré
empiriquement que la faculté d’'un matériau a se déposer correctement semble liée au
facteur de Madjeski [KAR 02] :

: d
Equation 1-61: 2 = P”Z
d o

D étant le diamétre du « splat », d: le diamétre initial de la particule, o : la tension de
surface, up: la vitesse de la particule.

On voit que de grandes tailles de particules favorisent une grande valeur du facteur de
Madjeski. Mais les grosses particules ont généralement des vitesses plus faibles et
favorisent donc un rendement de dépét plus faible. Le facteur de Madjeski contient donc
deux parametres antagonistes [KAR 02]. Cependant, le rendement dépend plus de la vitesse

que du facteur de Madjeski (surtout si la vitesse est inférieure a la vitesse critique).
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En considérant que I'on se trouve toujours au dela de la vitesse critique, on note qu’'une
baisse du facteur de Madjeski entraine une baisse du rendement. Mais cette observation
n’est valable que pour les métaux et pas pour les composites.

Les alliages métalliques ont un facteur de Madjeski plus faible que les composites et surtout
les métaux purs, mais ils suivent son évolution en ce qui concerne le rendement. |l y a donc
corrélation entre le facteur de Madjeski et le rendement de dépdt des alliages et métaux.
Suivant ce facteur on peut effectuer un classement des matériaux a projeter dans I'ordre de

facilité : métaux purs, composites et alliages [KAR 02].

En projection statique (sans mouvement de la torche), le dépbt (spot) est de forme conique.
L’effet de la température sur la taille de la base du spot est nul, la largeur du dépbt dépend
uniguement de la géométrie de la tuyere (110% du diamétre de la tuyére dans le cas du
titane). Du fait de la divergence du jet, les particules qui voyagent sur les extérieurs ne sont
pas en incidence normale par rapport et provoque une érosion du dépét. Du fait de cette
géométrie conique, I'angle d’'impact se rapproche de 0° a mesure que I'on s’approche du
sommet de I'édifice et le dépbt devient impossible.

Le dépdt peut se diviser en deux zones de morphologies distinctes (Figure 1-27). Prés du
substrat le dépdbt est dense contrairement aux régions extérieures (évolution progressive). La

densification provient des impacts successifs des particules incidentes [LI 03].

Figure 1-27 : Déformation plastique progressive
des particules impactantes [VST 02]

L’adhésion semble due a l'importance de la déformation plastique, tout comme dans des
procédés tels que le revétement par explosion ou la compaction explosive de poudre
[GAR 03].
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Figure 1-28 : Interaction particule substrat a t = 5, 20, 35, 50 ns [GRU 03]

Pour qu’il y ait adhésion, au moment de l'impact, I'énergie cinétique doit se transformer en
énergie de déformation et en énergie thermique. Au niveau du substrat, une collision
inélastique avec déformation plastique de la particule sur le substrat doit donc avoir lieu (ce
qui élimine quasiment les céramiques de la liste des matériaux déposables). Il faut dépasser
la limite d’élasticité de la particule et/ou du substrat pour qu'’il y ait adhésion. Cependant cela
ne nécessite pas une surface entierement perturbée. Seulement 15 a 25% de zones
présentant des dislocations suffisent a assurer une adhésion particule-substrat
[GAR 03, DYK 98].

Les différences de viscosité des matériaux provoquent des perturbations géométriques a
linterface (vortex, rouleaux) qui permettent un meilleur accrochage par mélange des
matériaux (sans diffusion). Le degré de concavité du cratére formé par la particule
impactante (plus ou moins fermé) permet un accrochage mécanique, il est lié a la vitesse
critique.

La théorie de la diffusion atomique montre que ce phénoméne ne peut se produire que sur
une profondeur de I'ordre de la fraction de distance réticulaire [GRU 03].

Sur la Figure 1-28, on note qu’avec une particule (cuivre) plus dense que le substrat le faciés
de linterface varie sensiblement avec une largeur et une profondeur de pénétration
supérieure (le cratére se « referme). La particule s’étale beaucoup moins que dans le cas de
I'aluminium. On observe des jets de matériau en périphérie de I'impact [GRU 03].

Le phénoméne d’adhésion et sa qualité sont aussi liés a ce phénoméne d’éjection radiale de

matiére. Si la vitesse des particules est supérieure a la vitesse critique alors les jets de
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matériaux sont constitués d’'un mélange composé des matériaux formant le substrat et la
particule.
Dans le cas contraire, le jet radial est composé du seul matériau ayant subi la plus forte

déformation.

Relations matériau déposé/substrat :

Lors de tests sur substrats lisses (polis), trois cas distincts d’interaction entre le substrat et
les particules incidentes ont pu étre distingueés:

Sur un substrat mou (exemple : I'étain) peu de particules (exemple : I'aluminium) peuvent
adhérer (seules les petites y parviennent). |l existe une fusion du substrat lié quasi
exclusivement au transfert d’énergie cinétique. La faible capacité de diffusion d’Al dans Sn
du fait de leur faible solubilité empéche la création de liaisons métallurgiques au moment de
la fusion. Méme si ce n’est pas prouvé, il semble que les petites particules qui ont adhéré se
soient simplement « encastrées » dans le substrat (elles y pénétrent jusqu'a une certaine
profondeur mais leur déformation reste légere) [VLC 01, ZHA 03].

Dans le cas d'un couple de ductilit¢é comparable : particules et substrat se déforment
simultanément, 'adhérence intervient dés que le support ainsi créé devient suffisamment
rugueux [VLC 01].

Sur substrat métallique dur, les plus petites particules adhérent préférentiellement ce qui
signifie que les grosses atteignent peu la vitesse critique. Les fines permettent la création
d’'une premiére couche qui favorise I'élaboration d’'un dép6t. Sur acier dur on observe les jets
radiaux de matiere, I'adhésion provient de la création de liaisons métallurgiques sous haute
pression. Les grosses particules ne peuvent pénétrer le substrat qui ne se déforme
quasiment pas, la rugosité est inexistante et 'adhésion n’a pas lieu (les forces de liaisons,
uniquement liées aux contraintes internes, sont tellement faibles que le dépét se détache)
[VLC 01, ZHA 03].

L’état de surface (rugosité) joue donc ici un réle primordial car une particule molle ne peut
adhérer sur substrat dur autrement que mécaniquement (i.e. rugosité adéquat).

Sur substrat non métallique, la déformation quasi inexistante du substrat provoque
simplement son érosion. L’'impossibilité d’obtenir une liaison métallique explique la différence

avec les substrats métalliques de méme dureté [ZHA 03].
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Figure 1-29 : Création ou non d'un
dépdt en fonction de la vitesse des
particules [PAPY(2) 02]

U=250 m/s U =900 m/s

I.2.4.1.c Les étapes de création d'un dépot

La création du dépdt est un phénomeéne tres étudié notamment a 'université de Hambourg et
au laboratoire de recherche Delphi. Suivant leur vitesse, les particules peuvent marteler la
surface (densification), I'éroder ou adhérer sur cette derniére. L’adhésion ne survient donc
pas en dessous d’une vitesse critique d’'impact, liée aux caractéristiques thermomécaniques
du matériau et du substrat ainsi qu’a la température des particules au moment de I'impact
[STOL 00, GAR 03].

Les différentes études menées permettent de dégager quelques informations sur la
mécanique de formation du revétement. On peut schématiser la formation d’'un dépét en
quatre grandes étapes [VST 02, VST 01]:

1 : Apparition de crateres (diamétre moyen de I'ordre de celui des particules), déformation du
substrat (en microscopie électronique a balayage, sur une surface polie, on observe les
crateres qui correspondent aux particules qui n’ont pas adhéré). La déformation du substrat
est une étape primordiale qui permet de « l'activer » en créant des dislocations qui
permettront une liaison entre le substrat et les particules [PAPY 05]. Formation des

« splats », fracture des couches d’oxydes, formation de la premiére couche du dép6bt.

2 . Déformation et réarrangement des particules (rotation et compaction), pas de liaison
entre particules (surface de contact insuffisante). Les particules possédent des facettes qui

sont la preuve de I'existence de collisions multiples.
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3 : Apparition de liaisons métalliques interparticulaires dés que les surfaces de contact sont

suffisantes, et réduction de la porosité.

4 : Densification et augmentation de la dureté, cela peut étre dommageable (érosion, fissure,
durcissement excessif). L'avancement de cette étape est de plus en plus prononcé a mesure

que I'on s’approche du substrat.

Ces différentes étapes sont représentées par Van Steenkiste sur la micrographie du dépét

présenté sur la Figure 1-30.

Etape 1: Création de cratéres sur le substrat et
construction de la premier couche du dépét.

Etape 3: Création de liaisons Etape 2 : Déformation
meétallurgiques et réduction plastique des particules et

de la porosite. réarrangement des grains.

Liaison particule-particule
RO b -.. z s . w ~f -
. 'I. o F " A .. w‘ ‘

e u:u "”'h.

Substrat

8,3 mm

. Zone en étape 4 : Densification aprés création du dépot

Figure 1-30 : Les étapes de la création d’'un dépdt (aluminium sur aluminium) [VST 02]

En permanence les particules qui n’adhérent pas provoquent un phénomeéne similaire au
sablage de la surface. L’étape 2 continue durant la 3, les étapes 2 et 4 sont en compétition,
ce qui montre que la limite entre celles-ci est arbitraire et que la réalité est plus complexe.
L’étape 4 favorise les rebonds. En effet, comme avec le phénoméne de « splashing » en
projection thermique classique, avec le procédé P.D.F. une vitesse d’'impact excessive peut

faire que la particule ne transfére pas correctement son énergie cinétique ; et ce surplus
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d’énergie provoque un rebond. Une vitesse trop grande peut donc faire diminuer le
rendement de projection [VST 02].

Les inconvénients liés a I'étape 4 prouvent I'existence d’'une vitesse optimale. Les mesures
de porosité montrent que les particules incidentes réduisent la porosité des couches
précédentes [VST 01].

Si le diamétre de la particule d est de 50 um, que sa vitesse u est de 500m/s et si le rapport
des diamétres avant et aprés impact est équivalent a quatre alors, comme le rapport de
I'énergie cinétique incidente par la surface du splat est de la forme : npdu®*12 cela donne
une valeur de l'ordre de 2,5.10° J/m2. Cette énergie est 2 a 3 fois supérieure a I'énergie de
liaison métallique, ce qui signifie que cette derniére énergie n’est prépondérante qu’une fois
le dépbt construit. L'étude montre que I‘énergie cinétique ne représente que moins d’un quart
de I'énergie a fournir pour fondre le matériau.

La porosité diminue, des couches superficielles du dépodt vers celles proches du substrat
[VST 02].

Le procédé s’appuyant majoritairement sur la déformation plastique, la dureté vient de
'augmentation de celle-ci. Les liaisons se forment dans la direction d’'impact des particules
[VST 01]. Le dépbt se forme par coalescence et migration des liaisons vers la forme de
structure la plus stable. La valeur du module d’Young est proche de celle du matériau massif
(peu de porosité). Les contraintes sont majoritairement compressives. Un revenu doit
permettre de relaxer les contraintes et de former des structures proches de I'équilibre
[MCU(1) 00].

La déformation plastique induit une mécano-activation qui doit permettre la création de
nouvelles phases a l'interface. Avec un dépét de particules de tailles 1 ym (angle de tir 1°),
une étude en diffraction (incidence rasante) est possible du fait de la trés faible densité du
revétement par rapport au substrat. Le cliché en diffraction montre clairement la présence
d’un intermétallique. L’épaisseur de la zone d’existence de l'alliage est de 200 a 500 A. La
création de linterface du dépdét se ferait par une sorte de chimisorption des particules sur le

substrat. Cette liaison se formerait durant I'impact (# 100 ns a mach 1) [BOLE 01].
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I.2.42 La déformation des particules

I.2.4.2.a Allongement des particules

D’aprés les inventeurs russes du procédé, la pression d'impact peut étre approximée grace a

I’équation suivante :

2

. u
Equation 1-62: p,_ = sl
R
Az d-h h

Oou 8272721—5 (taux de déformation) avec h la hauteur de la particule aprés

impact et d son diametre initial [VLC 01, PAPY(1) 02].

L’analyse de la déformation des particules en incidence normale a la surface, basée sur la
théorie dimensionnelle, montre que les parametres décrivant leur allongement sont p,u,?/H,
po/ps, Ho/Hs, 0U py, ps, Hp, Hs sont respectivement la densité et la dureté dynamique des
particules et du substrat et u, la vitesse des particules (le critére déterminant étant p,u,/H,).

Elle s’exprime également comme :

Equation 1-63 : £, = exp[—k H"z] ou H, = 56.10" Pa et k=1,4 [PAPY(1) 02].
pPuP

Le temps de contact t; est déterminé par le temps ou la particule décélére de la vitesse

d’'impact u, jusqu’a 'arrét (u,=0). En premiére approximation (up,/c<<1), 'expression suivante

est obtenue pour :

. ] 2¢ d
Equation 1-64 : 1, = —2—2 [PAPY(1) 02]

u,

Forme des particules déformées :

L’analyse de la géométrie des particules et de leur section montre qu’elle peut étre
approximée par des formes proches de celle d’une parabole de révolution.

Si 1 est un nombre sans dimension lié au temps (t=t/t;, 0 < t < 1), a n'importe quel instant t,
la particule peut étre représentée :

- par la jonction d’'une parabole de révolution et d'un segment de sphére a 0 < y(up,t) < 1-
13,

- par une parabole de révolution & 1-1/4/3 < y(u,,t) < 1.
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Ici y est une fonction de t et de u,.

Le rapport £=r/d, (ou r est le rayon de contact de la particule aprés impact et d, son diamétre
initial), peut, pour des rayons de contact courant, alors étre empiriquement estimé par :

¢ = 1" pour u, de l'ordre de 1000-1500 m/s,

¢ = ' pour u, de l'ordre de 500-1000 m/s [PAPY(1) 02].

Déformation élasto-plastique des particules durant I'impact :

Expérimentalement, I'allongement de la particule peut étre caractérisé par le rapport entre
I'épaisseur aprés impact de la particule et son diamétre équivalent initial. Pour des vitesses
d’environ 450-550 m/s, ce rapport et proche de 0,25 ; dans ce cas, le substrat ne subit pas
de déformation notable. L’allongement plastique se fait rapidement (0,5x10° s™).

Dés 580 m/s, le rapport atteint 0,1 ; cette augmentation brutale semble pouvoir étre associée
au passage du mécanisme de déformation plastique vers un mécanisme de type visqueux
du fait de la dissipation de I'énergie cinétique sous forme de chaleur [PAPY(1) 02, GAR 03].
La vitesse maximale de déformation au sein de la particule incidente est atteinte dans les
couches extérieures. Au départ le rayon de la surface de contact est inférieur au rayon R de
la particule, un flux de matiére de haute vitesse dans la direction radiale a lieu, il peut
atteindre une vitesse deux fois supérieure a la vitesse d'impact des particules. Cela améne a
une éjection de film mince de matiére en périphérie de l'impact, ce qui permet d’avoir une
interface exempte d’impureté et de faciliter 'adhésion [PAPY(1) 02].

L’augmentation de vitesse s’accompagne d’une augmentation de la déformation et de la

profondeur de pénétration [VLC 03].

I.2.4.2.b Microstructure au niveau des interfaces entre les grains

La Figure I-31 est issue des travaux de Borchers (Hambourg) et présente l'interface
particule-particule d’'un dépét de cuivre observé en microscopie électronique en transmission
[BOR 03].
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Direction du jet de particules » : 200 nm

Figure 1-31 : Interfaces Cu-Cu visualisées en microscopie électronique en transmission [BOR 03]

La photographie de gauche montre clairement quatre zones de structures trés différentes.

- A : Zone de haute concentration de dislocations, celles-ci ont coalescé pour former des
empilements.

- B: Zone ou les grains sont allongés mais pas a I'équilibre (ultra haute densité de
dislocation).

- C: Zone ou les grains sont équiaxes, trés fins (100 nm) et ou lintérieur du grain ne
présente pas de dislocations.

- D : Zone recristallisée sans défaut [BOR 03].

La photographie de droite présente une structure allongée dont les grains font plusieurs
centaines de nano meétres de long.

La microstructure d’'un dépdt P.D.F. se caractérise donc par son inuniformité et par
I'existence simultanée de plusieurs types de morphologie de grain. Meyers et ses
collaborateurs proposent une théorie pour l'évolution de la microstructure durant la
recristallisation dynamique. Cette théorie explique les différences de morphologie d’interface,

et est schématisée par la Figure 1-32.
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—_————— Figure 1-32 : Evolution de la microstructure

durant la recristallisation dynamique [BOR 03]
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a- Dispersion aléatoire des dislocations. C’est typiquement la structure de la poudre utilisée.
b- Les dislocations se rejoignent et forment des chaines linéaires de dislocations. C’est une
morphologie que I'on retrouve dans la zone A de I'image MET.

c- Les réseaux de dislocations se rejoignent et divisent le grain en petites sous entités de
forme allongée. Cela correspond a I'image MET de droite.

d - Les grains allongés se segmentent en petit grains. C’est la morphologie de la zone B de
l'image MET.

e - La structure recristallise autour des petits grains équiaxes. C’est le cas de la zone C

décrite précédemment [BOR 03].

Ces différences s’expliquent par des variations de température d'impact dues a des angles
d’'incidence et des vitesses trés hétérogénes. Il est notamment montré que la température
s’accroit @ mesure que l'angle d’impact s’approche de 45°. La région C est celle ou la
particule a I'angle d’incidence le plus ouvert par rapport au substrat, c’est donc la zone la
plus chaude et celle ou la recristallisation est la plus avancée. La particule de la zone A est a
une incidence normale par rapport au substrat et c’est aussi celle dont la microstructure a le

moins évolué par rapport au matériau de base [BOR 03].
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L’état de recristallisation des grains dépend également du type de matériau. Dans ces
travaux Borchers [BOR 04], de l'université de Hambourg, présente une extension de I'étude
au cas de métaux cubique face centrée (nickel et aluminium). La Figure |-33 présente les

interfaces particule-particule dans le cas de ces matériaux.

—
200nm

Figure 1-33 : Interfaces Al-Al (image de gauche) et Ni-Ni (image de droite) visualisées
en microscopie électronique en transmission [BOR 04]

Sur le cliché MET représentant la liaison aluminium-aluminium, on peut distinguer trois
zones. Dans la zone A, la structure se présente comme un enchevétrement de bandes de
matiére d’une épaisseur de quelques nanometres. La zone B a un faciés proche de celui de
la zone A avec apparition de pores d’'un diamétre de quelques dizaines de microns. En zone
C, l'interface n’est plus visible. Ce type d’interface représente plus de 50% de la longueur de
la liaison entre les deux particules. Cette zone, typique de la particule d’aluminium, est
composée de grains équiaxes de 500 nm de diamétre alors que le coeur de la particule

contient des grains deux fois plus gros. Peu de dislocations sont visibles [BOR 04].
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Le cliché de la liaison nickel-nickel présente deux zones d’aspects trés différents. La partie
gauche présente des grains un peu oblong d'une largeur d’environ 100 nm. Ces grains
présentent un contraste qui traduit la présence de fortes tensions mais peu de dislocations
internes. A droite de I'image, les grains ont une taille proche du micron. Leur structure
interne est, elle aussi, perturbée par les forces de tension qui s’y exercent (contraste). Une
étude plus générale de linterface montre que cette dualité de structure est typique des

dépdbts de nickel réalisés par P.D.F.

Les trois matériaux étudiés précédemment (cuivre, aluminium, nickel) possédent le méme
réseau cristallin (cubique face centrée) mais des structures différentes a l'interface. Cela
semble provenir des différences d’énergie contenu par les défauts d’empilement des
matériaux. Un haut niveau d’énergie de défaut d’empilement associé a une température
supérieure au tiers de la température de fusion permet la formation de grains équiaxes
relativement gros (les grains ont le temps de recristalliser et de grossir durant le
refroidissement). L’aluminium présente une température de fusion plus faible (660°C) et une
énergie de défaut d’empilement élevée, il est normal de retrouver une majorité de grains de
ce type dans sa structure.

Le nickel qui posséde une température de fusion plus élevée (1453°C) et une énergie de
défaut plus faible présente un nombre important de dislocations. La recristallisation n’est pas
compléte et les grains restent d’une taille faible avec une déformation plastique sévére. La
répartition aléatoire des défauts provoque, comme pour le cuivre et 'aluminium, des zones
mieux recristallisées (grains plus gros) qui correspondent aux zones de haute densité de
défauts [BOR 04].

Finalement, cette étude propose une généralisation de la théorie de I'évolution de la
microstructure en liant 'avancement du processus de recristallisation avec la densité en
défauts d’empilement du matériau (réseau cfc) et sa température de fusion. Du fait de
linhomogénéité en vitesse des particules (énergie cinétique), du caractére aléatoire de
I'angle d'impact et du taux de défauts d’empilement, le type de microstructure rencontré varie
au sein du matériau. Cependant, du fait de leurs propriétés intrinséques, certaines structures
ont une plus grande probabilit¢ d’apparaitre dans chaque matériau. Une structure

parfaitement cristallisée sera ainsi plus courante avec I'aluminium [BOR 04].
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I.2.4.2.c Distribution de la température dans la zone de contact

La chaleur est dissipée durant le temps de contact t. dans une couche d’épaisseur :
Equation I-65 : h, = ,B(l—gp )dp

B étant le coefficient de localisation de la déformation dans la particule (compris entre 0 et 1).
La température est déterminée par :

Equation 1-66 : T,(£,7)="T.,(&,7)+T,(&,7)

Ou Tco est la température de contact de deux corps de températures différentes, Ty est la
température résultant de I'accumulation de chaleur liée a la dissipation de I'énergie
calorifique aprés impact.

Quand la taille des particules diminue, le pic de température diminue lui aussi mais la largeur
de distribution de ces températures augmente. La température maximale dans la particule
est donc plus faible et sa distribution est moins localisée. Cela signifie que la chaleur sera
dissipée plus rapidement que dans le cas de particules de plus forte granulométrie
(Figure 1-34).

Un paramétre influencant la distribution de température est aussi la nature de substrat
(Figure 1-34). L'utilisation d’'un mauvais conducteur thermique (certaines céramiques)
augmente la température des couches proches de limpact. Expérimentalement, on
remarque que I'adhérence se fait a des vitesses inférieures pour les matériaux conduisant
mal la chaleur [PAPY(1) 02].
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Figure 1-34 : Influence de la nature du substrat et de la granulométrie de la poudre (aluminium)
sur la température de la zone de contact [PAPY(1) 02]

La vitesse d’impact influence la température de la zone de contact. L’énergie interne de cette

zone dépend des forces de cisaillement qui s’y exercent et on peut estimer que toute
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I'énergie est transformée en chaleur (qui peut étre estimée par la formule £, , =c,T'). Prés
du substrat elle augmente de 600°C (Figure 1-35) [PAPY (1) 02]. Dans le cas de I'aluminium,
a certaines vitesses, dépendant de la taille des particules et de I'épaisseur de la zone de
dissipation de chaleur, la température atteint localement celle de fusion.

Cela reste tout de méme un phénoméne localisé sur une trés faible épaisseur comparé au

volume de la particule incidente ; son influence sur les propriétés du dépét (oxydation) reste

quasi insignifiante [PAPY(1) 02].
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Figure 1-35 : Influence de la vitesse sur la température dans la zone d’'impact [KAR 02]

En microscopie électronique en transmission, on a pu observer des zones de hautes
densités de dislocations, des grains alignés et allongés, et des régions équiaxes
(recristallisation). Ces derniéres prouvent qu’il y a bien des régions de fusion localisées
[GAR 03].

Le volume de la particule chauffée a I'impact Vz est donné par [PAPY 03] :

2
Equation I-67 : Vz = 1—(1—%}

p

Si Z (épaisseur de particule chauffée) est égal a h, (hauteur de la particule déformée) alors

tout le volume est chauffé.
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Si la température de la zone chauffée T, s’approche de la température de fusion Ty, elle est

donnée par :

, v2

Equation 1-68 : n— = Cp(Tm -Tp )\/Z

n étant la part d’énergie cinétique transformée en énergie calorifique a l'impact, cette
équation est représentée sur la Figure |-36 par la courbe 1 (n=0,5).

Si la fusion est totale dans la zone chauffée :

2
Equation 1-69 : n\%p = [Cp(Tm —Tp)+ Hm]\/Z

H., est la chaleur spécifique de fusion, cette équation est représentée par la courbe 2.

Si la chaleur est diffusée de fagon homogéne dans la zone d’impact (avec ou sans fusion) :

Z = hy, cette équation est représentée par la courbe 3 sur la Figure |-36.

Cela donne un réseau de trois courbes (u=f(V)) formant six domaines (11-3 et 111-3).
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Figure 1-36 : Etat physique des particules en fonction de leur taille et vitesse [PAPY 03]
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- Domaine | :

Dans le domaine |1, I'’énergie de la particule est trop faible pour atteindre la température de
fusion mais la particule est chauffée dans son intégralité. Le domaine |12 correspond, lui, a la
création de zones fondues. Leur proportion augmente seulement avec la vitesse d’'impact et
a partir du moment ou I'on dépasse la courbe 3, la fusion de la particule est alors totale.

- Domaine 11 :

Le domaine II1 correspond a une élévation non uniforme de la température de la particule.
Ce réchauffement est tellement faible qu’il en est insignifiant. En 112 malgré la grande
disparité des températures au sein de la particule, il existe (comme en 12) des couches
fondues. Ici leur importance augmente avec la vitesse d’'impact et la granulométrie des
particules. En I3 les portions de particules qui ont eu le temps de chauffer fondent. Dans ce

domaine complexe, la théorie et la pratique ne s’accordent pas toujours.

Compte tenu de la granulométrie des poudres utilisées en P.D.F. et de leur vitesse, la zone
de contact de la particule peut étre chauffée uniformément ou partiellement (sans fusion) ou
subir une fusion trés localisée a linterface (en 112 dans des conditions particulieres)
[PAPY 03].

Volume de matériau fondu V, (us et u, représentent les vitesses limites des zones 1 et 2) :

’ | 0 2 u, <u
Equation I-70: V, = H—(nTP—Cp(Tm ~T, )VZ) u <u, <u,
"y u, >u,

z

La température de contact dans les différents domaines de vitesse et granulométrie

s’exprime comme :

u, u)?
T +(Tm T )(1’—1)
! W) p <t
Equation I-71: T, = T, u, <u, <u,
u,/u,)? H
TP+(Tm—Tp)( p I f n “p =t
.\ epln, -T,)

En P.D.F. on se trouve quasi exclusivement en zone ou up<u1, d’ou un volume fondu

négligeable et une température éloignée de celle du fusion.
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I.2.4.3 Vitesses critiques

C’est un paramétre clé qui est propre a la technique P.D.F. La vitesse critique est la vitesse
minimum que la particule doit atteindre pour pouvoir adhérer sur la surface. Cette vitesse est
fonction du couple particule-substrat considéré. Pour une poudre donnée, si la pression
d’introduction du gaz dans la tuyére est constante, comme la vitesse d’une particule donnée
est fonction de la pression et de la température, alors la vitesse critique devient assimilable a
une température critique de gaz en dessous de laquelle le dépdt ne se forme pas [JOD 01].

Le Tableau |I-3 présente quelques valeurs de vitesses critiques de dépbt pour différents

métaux usuels (données université de Hambourg [SCHM 05]) :

Matériau Aluminium Cuivre 316L Nickel Titane Zinc

Vitesse critique

(mls) 620-670 560-580 700-750 620-680 750-880 350-380

Tableau 1-3 : Exemples de vitesses critiques en P.D.F.

En tenant compte des différents paramétres qui font varier cette vitesse critique, on peut
I'approximer par [GAR 03, ASS 03, ASS(1) 03] :
Equation I-72: u, = 667 —14p + 0,087, + 0,10, —0,4T,

Cette équation est définie empiriquement pour des particules de diamétre compatible avec la
technique P.D.F. (1 a@ 50 ym). Ou T; et Ty, sont les températures initiale et de fusion du
matériau (exprimées en degrés celcius), o, est la résistance a la rupture en traction (MPa) et
p la densité du matériau projeté. Compte tenu de la difficulté d’évaluation de o, il est
souvent pris comme étant celui du matériau trouvé dans la littérature et devient de par ce fait
la principale source d’erreur de cette équation.

Expérimentalement, on peut faire un rapprochement avec une technologie (compaction
explosive de poudre) qui est régie par des phénomeénes similaires a ceux du procédé P.D.F.
Les travaux de Schmidt montrent que I'on peut faire une estimation de la vitesse critique (en

négligeant le substrat) a partir de la vitesse critique de compaction :

_ u critique CGDS
critique compaction ~ 2 .

Equation I-73 : u
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Ce qui doit permettre d’approcher la vitesse critique du procédé P.D.F., car les vitesses de

compaction de poudre peuvent étre obtenues sans difficulté [SCHM 03].

Pour tout matériau, Il existe une deuxiéme vitesse critique, dite vitesse d’érosion. La

particule atteint alors la vitesse de pénétration hydrodynamique [SCHM 05]. Il en résulte une

érosion rapide du dépbt. Compte tenu de la valeur extrémement élevée de cette vitesse

(Tableau I-4), il est trés peu probable de l'atteindre. Dans le cas des matériaux facilement

déposables, et donc projetés a I'azote, il faudrait que la température du gaz propulseur soit

trés proche de la température de fusion du matériau.

Matériau

Aluminium

Cuivre

316L

Nickel

Titane

Zinc

Vitesse

critique (m/s)

1300-1450

850-1050

1550-1700

1200-1450

1600-2000

800-900

Tableau |1-4 : Exemples de vitesses d’érosion en procédé P.D.F. [SCHM 05].

Finalement pour chaque matériau il existe un couple vitesse-température de particule qui

permet d’obtenir une qualité de dépdt optimum. La Figure |-37 illustre I'importance de la

vitesse critique dans la technique P.D.F.

Vitesse d'impact des particules (m/s)
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=
-
——
e
— o ——
: ———

Pas d'adhésion

Adhésion

Uerosion

Température d'impact des particules (°C)

Figure 1-37 : Comportement de la particule en fonction de sa vitesse
et de sa température [SCHM 05]
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I.25 Phénomenes parasitaires

I.2.5.1Création d'une zone d'adhérence le long des parois

Pour des vitesses de fluide élevées, les lois de I'écoulement laminaire ne se vérifient plus. La
perte de charge s’accroit brutalement puis augmente plus rapidement qu’en régime
laminaire, I'écoulement est alors dit écoulement turbulent. Si vitesse moyenne du courant
gazeux est constante, en revanche sa vitesse instantanée oscille avec une fréquence parfois
tres grande et sans aucune régularité ; cet écoulement est donc permanent en moyenne. ||
se produit entre les couches fluides un perpétuel échange de petites masses et les forces
d’attraction moléculaire provoquent une adhésion du fluide le long de la paroi (vitesse nulle).

De fait I'écoulement comprend deux régions :

- une région suffisamment éloignée de la paroi ou le fluide obéit pratiquement aux lois des
fluides non visqueux ;

- une région appelée couche limite, située entre la paroi et la zone précédente, ou la vitesse
varie progressivement de zéro vers la vitesse libre de I'écoulement. La viscosité y joue un
réle prépondeérant, la décélération étant transmise d’une couche a l'autre par les cissions
superficielles.

Dans le cas de I'écoulement d’un fluide dans une tuyére de De Laval, I'épaisseur de cette

couche limite dépend de la longueur du divergent et de son angle.

Appliqué au cas concret du procédé P.D.F., ces observations permettent de définir deux
régles de base concernant la conception de la tuyere de De Laval utilisée :

- angle du divergent conique modéré,

- utilisation d’'un matériau suffisamment lisse (diminution des forces de frottement) [OUZ 01].

Cependant, pour accélérer les particules dans la tuyére jusqu'a la vitesse du gaz, il est
nécessaire d’augmenter sa longueur L. Cela a pour conséquence d’augmenter I'épaisseur
de la couche limite le long de la tuyére et donc de réduire son diamétre effectif et par la

méme la vitesse du gaz a sa sortie [ALK 01].
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Figure 1-38 : Profil des vitesses de gaz dans la tuyere [ALK 01]

Les travaux d’Alkhimov, Kosarev et Klinkov (illustrés par la Figure 1-38) présentent une
modélisation de I'’écoulement gazeux.

Considérons un gaz dans une tuyére rectangulaire, le modéle est divisé en deux parties :

¢ Avant rencontre des couches limites : la couche ou le gaz est ralenti est d’épaisseur faible,
les paramétres du gaz (dans un anneau proche du centre) varient suivant les formules
isentropiques. En s’épaississant le long de la paroi, la couche limite diminue la section du
canal de passage d’une valeur &*rh (5* étant I'épaisseur de déplacement et nh le périmétre
de la section de tuyére) définie par I'expression :

h/2
Equation 1-74 : 5* = j [1—ﬂ]dy [ALK 01].
0 pmum

Cette épaisseur de déplacement a un sens physique, c’est la distance a laquelle chaque
ligne de courant gazeux est déportée de la paroi a cause d’'une diminution de la vitesse dans
la couche limite. Ce déplacement peut également étre calculé par I'équation de Karman :

%k %k
do 23_5 du’”(2+H2—M2)dy

Equation 1-75 :
dz 2 v, dz

ou &** est la quantité de mouvement de I'épaisseur définie par :

hi/2
Equation I-76 : & ** = I P [l—ijdy et 8*=8""H,

Le rapport H, entre I'épaisseur de déplacement 5* et la quantité de mouvement de

I'épaisseur 6™ (H, = 6 */ 6 **) influe sur le nombre de Mach suivant [ALK 01]:

Equation -7 : H, =14(1+0,3M?)
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Le coefficient de friction Cs est calculé ainsi :

. 1- .
Equation I-78 : ¢, =/, T‘garcsln2 Je

Ou ¢, =0,0263Re, """, Re, = PUZ o &—2— ou  est la viscosité.

e Aprés réunion des couches limites :

Les paramétres moyens définissant le flux gazeux a travers la tuyére sont donnés par :

i = pud = cste et =4 _p
dz dz

Ici m est le flux massique du gaz, p : sa masse volumique, u : sa vitesse, A : l'aire de la
section de la tuyéere, F;: la force de frottement et z la position considérée dans la tuyére.

Cette équation devient :

. dT nm dp 1, —:
mc +uF avec ORT et F =—C, U.
Pdz pde p=r 2

Ici C; est le ccefficient de frottement, U le périmétre de la section de tuyere et T la

température de I'écoulement.

Dans le cas de températures constantes, le systéme se simplifie en :

y—1-,
T 1+~——M
: M — 4 1 —
Equation 1-80 : a _ M+ d. 2
dz M? -1
Le profil de vitesse du gaz s’exprime par I'approximation suivante :
1

Equation I-81 : - = (1j7
u o

m

Ou 6 = h/2, y est la distance par rapport a la paroi et u, est la vitesse axiale (y=0).
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A partir de 13, il est facile d’obtenir les relations entre les paramétres moyens et ceux du flux
axial [ALK 01] :

. 1
Equation I-82 : &7 = — j udA
A
Dans le cas de tuyere rectangulaire cette équation devient :
S 1/7 7
Equation 1-83 : i = umj(lj d(lj =—u, ol un est la vitesse axiale.
W\ O o) 8

Les autres paramétres moyens de I'écoulement se déduisent de la vitesse moyenne :
/_) - et T :_L.
uA PR

Le principal résultat de I'étude est qu’un allongement de la tuyére, visant a accélérer la
vitesse des particules, entraine une augmentation de I'épaisseur de la couche limite le long
des parois. Pour une tuyere de longueur donnée, on peut limiter ce phénomeéne en

augmentant son diamétre [ALK 01].

I.25.2 Influence de la rugosité interne de la fuyere

Du fait de la difficulté d’'usinage des pieces coniques et de la tendance qu’ont les poudres
utilisées a y adhérer, I'état de surface interne de la tuyére peut ne pas étre parfait. Cela
entraine une modification de la circulation du flux gazeux qui se traduit par des turbulences
et un accroissement de I'épaisseur de la couche d’adhérence précédemment décrite. Au
final la vitesse des particules s’en trouve réduite jusqu’a franchir le seuil fatidique de la
vitesse critique. L'effet de la rugosité interne peut étre décrit par la « loi du mur » qui lie la
vitesse du gaz proche de la paroi a la rugosité de cette derniére (semi empirique) [HAN 04].

* *
Equation |-84 : %2 _ lln[E pu ij—AB
z-w K 77

Ou « est la constante de Von Karman (0,42), E = 9,81, u,, est la vitesse du gaz prés de la
paroi, y,, est la distance & la paroi, n est la viscosité dynamique du gaz et u*=C, k" (avec Cp
constante empirique de turbulence du flux et k énergie cinétique turbulente).

AB est la fonction de rugosité qui quantifie I'effet de la rugosité de la paroi. Elle dépend du
type et de la taille des rugosités et offre une bonne corrélation avec la hauteur de rugosité

adimensionnelle K.
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. K %
Equation 1-85 : K; = =5
y7,

Ou K est la hauteur physique de la rugosité [HAN 04].

Finalement :

. 1

Equation I-86 : AB=—In(1+CK)
K

Ou Ck est caractéristique de l'uniformité de la rugosité.
La Figure 1-39 montre le comportement d’'une particule d’aluminium (63 pm) dans des

tuyeres de rugosité 0, 1, 10 et 100 pm.

600
MM
500 e
400 ﬁ
) Figure |-39 : Effets de la rugosité
E 300 de la tuyere sur la vitesse des
o particules [HAN 04]
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Une rugosité de 1 ym a un effet négligeable sur la vitesse des particules alors qu’a partir de
10 ym la réduction de vitesse devient considérable. Du fait de 'accumulation de particules
ayant adhérées directement dans la tuyére, la rugosité typique d'une tuyére peut étre
comprise entre 10 et 100 um. Cela se traduit ici par la perte de vitesse de particule de 70 a
80 m/s. En pratique il est donc préférable de choisir des paramétres qui limitent ce
phénoméne d’accrochage interne car un faible gain de vitesse peut rapidement coincider
avec une augmentation de rugosité et une chute drastique de cette méme vitesse. On peut
également limiter ce phénoméne en utilisant des matériaux durs (type céramique) pour la

conception de la tuyere.
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I.2.5.3 Effets des contraintes résiduelles

Un dépbt réalisé en P.D.F. posséde des contraintes de type compressif dont I'intensité
augmente a mesure que I'on s’approche de l'interface avec le substrat (Figure 1-40). Au
niveau de l'interface dépbt-substrat se trouve une zone mécaniquement perturbée par la
préparation de surface avant projection. Les contraintes compressives induites par le
sablage du substrat y sont toujours clairement visibles. Plus profond dans celui-ci, elles se
transforment en contraintes de tension [MCU 96].

La concentration de contraintes qui a lieu au niveau des porosités favorise l'initiation des
fissures qui ménent a la rupture. Ici ce phénoméne se trouve amplifié par la trés haute
pression exercée sur les particules qui impactent au moment de la création du dépét
[BHA 97].

Les déformations que subissent les grains favorisent les phénoménes de recristallisation en
cas de traitement thermique post opératoire. En effet, la température de recristallisation n’est
pas, telle celle de fusion, une température constante pour un type de matériau. Différents
paramétres peuvent la faire évoluer, par exemple plus un matériau est pur, plus elle est
basse. En P.D.F., les espéces projetées ne subissent pratiquement aucune modification par
rapport au composé de base, la température de recristallisation sera donc extrémement liée
a la pureté du matériau utilisé. De plus, les contraintes résiduelles favorisent cette réaction,
or ce procédé génére de grandes contraintes de compression au sein de la matiére
[DEC 01].

Mécaniquement : en compression le dépbt réalisé en CGDS est plus résistant que le
matériau massif, il est aussi plus dur. En tension, on passe du caractére ductile du métal a
un comportement fragile. Il faut noter qu’un traitement thermique permet de relacher les
contraintes internes et de ramener les propriétés du dépét a des valeurs proches de celles
du matériau massif. Les grains composant le dépét ont alors naturellement tendance a
s’expanser pour diminuer les contraintes compressives. Cela influence également la porosité
qui a tendance a se résorber [DEC 00, DEC 01].
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Les contraintes résiduelles peuvent avoir un effet désastreux sur 'adhérence du dépét apres
projection. Il a été montré [TAY 05] qu'un débit de poudre trop élevé pouvait créer
localement un phénoméne de martélement qui conduit a I'existence de contraintes
suffisamment importantes pour provoquer une décohésion au niveau de [linterface

substrat-revétement. Il est donc évident que le niveau atteint par les contraintes résiduelles
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Figure 1-40 : Contraintes résiduelles dans un dép6t P.D.F. de Cuivre [MCU 96]

dépend aussi du flux de particules incidentes.

I.2.5.4 Perturbations liées a I'impact du jet, zone de haute pression

Les profils de pressions du jet gazeux seul (tuyere rectangulaire, pas de particules projetés)

sur une surface illimitée sont donnés par la fonction :

Equation 1-87 :

2\ 4

Py~ P

=11+0,19 L
P — Pg lo,s
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Ou | est la valeur de la distance sur I'axe 0l qui est paralléle a la petite longueur du rectangle,
pa est la pression atmosphérique, ps est la pression sur le substrat, psm est la pression sur le
substrat en |y, lo 5 est la demi largeur du profil de pression.

On notera que la pression exercée par le jet reste indépendante de I'angle de contact si il est
compris entre 50 et 90° [PAPY 01].

La décélération brutale du flux gazeux supersonique vers des vitesses subsoniques
provoque une perturbation a une distance z, du substrat. Une zone gazeuse de hautes
pressions et densité se crée alors aux abords du substrat. Cela provoque une perte de
vitesse pour les particules fines, ce phénoméne s’accentuant avec I'épaisseur de cette zone

de gaz compressés (Figure 1-41) [ALK 01].

- "Sﬁhstrat

Figure 1-41 : Visualisation de la zone de hautes pressions suivant la distance de tir [PAPY(2) 02]

Dans le cas d’une tuyére rectangulaire dont les dimensions de sortie sont I'épaisseur h et la
largeur H,.I'épaisseur de la couche comprimée z,, se calcule avec:

h

Equation I-88 : z, =k———
1+h/H
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Le facteur k est introduit dans la formule afin de prendre en compte les variations de densité
de gaz dans la couche de gaz comprimé. Expérimentalement il a été montré que
k = 0,466001 pour des distances comprises entre 0 et 10h [ALK 01, KOS 03].

Variation du nombre de Mach :

3 2
Equation 1-89 : M =M, 1,5(1] —2,5(ij +1
Z Z

w w

Ce qui montre que le nombre de Mach est lié a I'épaisseur de la couche comprimée.
Celle ci dépend des dimensions de la tuyére ; le rapport h/H devra donc étre élevé pour
limiter I'épaisseur de cette couche et par la méme minimiser les effets des couches limites le

long des parois [ALK 01].

I.255 Création d'une onde de choc

D’aprés B. Jodoin, du fait des distances courtes entre tuyére et substrat, la violence de
'impact du courant gazeux crée en amont de celui-ci une onde de choc dont I'interaction
avec les particules de petites granulométries (et seulement celles-ci) n’est pas négligeable et
a une influence directe sur leur vitesse (Figure 1-42).

L’'onde de choc est le résultat de linteraction entre le flux supersonique et la zone de
perturbation située au contact du substrat. Cela entraine un changement violent des
propriétés du flux (pression, température, densité et vitesse) sur une épaisseur comparable
au libre parcours moyen des molécules gazeuses. Cette perturbation se transmet a travers
le flux par des ondes de pression infinitésimales. Ces ondes se déplacent a la vitesse locale
du son. Si le flux gazeux est subsonique, ces pressions se déplacent en sens inverse du flux
et celui-ci détecte la présence d’une perturbation en aval, il adapte ses propriétés a la
situation. En revanche si le flux est supersonique, les ondes ne peuvent remonter en amont
et le flux n’est plus sensible a la présence de la perturbation. Le changement des propriétés
de celui-ci se fait nécessairement de facon brutale : c’est la création de I'onde de choc. Elle
va avoir pour effet de ralentir le flux a une vitesse subsonique et I'information délivrée par les
ondes de pression pourra circuler comme dans le cas précédent. Le flux gazeux circulant a

travers 'onde de choc n’est alors plus considéré comme isentropique [JOD 01].
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Les propriétés du flux avant et aprés I'onde de choc sont données par I'équation suivante :

2
Equation 1-90 : L = My
u, (y=1)M;+2

Ou vy est le rapport de chaleur spécifique, M le nombre de Mach et u la vitesse du flux.

L’indice 1 représente les propriétés du gaz avant 'onde de choc et 2 aprés celle-ci.

En augmentant la vitesse initiale du flux (et donc le nombre de Mach), on fait diminuer le

rapport des vitesses (u,/u;) et on augmente donc celui de la densité du gaz (p./p1). Plus le

flux initial est rapide plus il va décélérer et plus sa densité va augmenter. Au dela de Mach 3,

la perte de vitesse des particules devient trés importante (de 14 a 56% suivant la taille des

particules). La géométrie de la tuyere devra donc permetire de conserver un nombre de

Mach compris entre 1,5 et 3 [JOD 02].

Vitesse

___ENSOREREE-

o 650 mls

Substrat

0 20 0 40

Substrat

L’épaisseur de I'onde de choc étant faible
par rapport a la longueur totale de
I’écoulement, on le considére comme une
discontinuité locale du flux [JOD 01].

Figure 1-42 : Effet de I'onde de choc sur la
vitesse d’'un jet supersonique obtenu avec une
tuyére rectangulaire (Source: Rutgers,
Université d’état du New Jersey)
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Figure 1-43 : Schéma du découpage de la zone de haute pression a I'impact [GRU 04]

Y

D’aprés les travaux de Grujicic (Figure 1-43), la zone d’impact du jet P.D.F. peut se
décomposer en trois régions distinctes [GRU 04].

Région 1 : Zone ou le jet est dit libre c’est a dire qu'il n'est pas perturbé par un quelconque
obstacle (substrat). Comme cela a été vu précédemment, des chocs obliques peuvent
exister dans le jet si son expansion n’est pas parfaite.

Région 2 : Zone ou le jet impacte sur la surface. Les gradients de vitesse y sont trés
importants. |l se forme de fagon permanente une sorte de bulle qui est une zone de haute
pression dans laquelle le fluide circule. Elle perturbe la distribution des pressions au niveau
de la surface du substrat.

Région 3 : Zone radiale au niveau de I'impact du fluide, c’est 1a que les gaz s’écoulent pour
s’évacuer.

L’endroit ou 'onde de choc interne au jet et 'onde de choc due a I'impact sur le substrat se

rencontre est appelé point triple [GRU 04].

L’'onde de choc n’a pas d’effet direct sur les particules, mais en changeant la vitesse et la
densité de leur fluide de transport, elle influe de facon importante sur celles-ci en les

ralentissant.
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La vitesse des particules perturbées peut se calculer grace a I'équation suivante :

1
B D D Ep(ug _up)24ﬂCD
Equation I-91: u, =u,, +—Ldt ou—- =
m, m, 4
Eﬂrppp

D, étant I'entrainement des particules, Cp le coefficient d’entrainement des particules, r, le
rayon des particules, upy la vitesse initiale de la particule et u,, la vitesse de la particule au
point considéré.

L’information principale a ressortir de ces équations est que M/m, étant inversement
proportionnel au rayon et a la densité des particules, on en déduira que plus les particules
sont lourdes et volumineuses moins elles sont affectées par 'onde de choc.

Aprés avoir traversé la zone de turbulence, la vitesse des particules u’, peut se calculer
comme suit [DYK 03] :

: ~3p,R
Equation 1-92 : ', = u | exp| ——2t—
4p,D

(Equation 1-36, en zone d’accélération)

Ou py est la densité du gaz aprés le choc, R le rayon du jet, D le diameétre de la particule, ug
la vitesse du flux gazeux. Cela montre, comme précédemment que les particules fines sont
irrémédiablement perturbées par 'onde de choc.
Finalement Grujicic propose de calculer la vitesse d'impact comme suit :
Equation I-93 : u,"*" =u, exp(ﬁJ

4p,D,
Avec p* : densité du gaz dans la zone de haute densité et L™ : épaisseur de cette zone. Ces
valeurs se calculent comme suit :
p" =o0,(-1,04+2,27M,-0,21M?)
L' =Re(0,97 -0,02M,)
haute pression [GRU 04].

La distance tuyére-substrat a une influence directe sur la structure du flux gazeux et la

, avec o quantité de fluide stagnant dans la zone de

vitesse d’'impact des particules. Il a été montré expérimentalement que pour des particules

de 10 uym, la distance de tir influait peu sur la vitesse d’'impact (suivant les équations elles
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sont peu sensibles a I'onde, la théorie est vérifiée). En revanche, pour des particules de 1
pMm, il existe une distance optimale de tir (50 mm) en deca et au dela de cette distance les
vitesses de particules diminuent [JOD 01].

Cependant on ne retrouve pas cette distance optimale dans les mesures de rendement
effectuées. Cela est di au fait que ces vitesses ne concernent que les particules qui circulent
au centre du jet. Les autres, circulant plus en périphérie, n’ont pas toujours une trajectoire
parallele a 'axe du jet. A cause de cette variation d’angle, elles subissent d’autres types
d’interaction avec I'onde de choc.

On pourra conclure en affirmant que le phénoméne d’'onde de choc ralenti toujours les
particules et cela d’autant plus qu’elles sont fines et légéres. En éloignant la tuyére du
substrat, on limite ce phénoméne mais au dela d’'une certaine valeur (qui dépend de la
poudre projetée), la distance devient trop grande pour que les particules conservent toute

leur énergie cinétique avant impact [JOD 01].

I.25.6 Instabilité géométrique du jet

Si on appelle | la longueur totale du petit coté du rectangle formant la sortie de tuyére et z4 la
distance de projection (tuyére-substrat), alors il est démontré par Papyrin et ses collégues
que pour zy/I=7 la pression du jet libre (sans obstacle) est équivalente a celle en sortie de
tuyére.

Cependant, si on introduit un substrat, la pression devient immédiatement deux fois
inférieure a celle de sortie de tuyére [PAPY 01].

La distance moyenne ou le jet n‘est pas perturbé est 2 a 6 fois son épaisseur (Figure 1-44).
Au dela, il débute des oscillations dont 'amplitude atteint 2 & 3 fois I'épaisseur du jet. Ce
phénoméne permet de diminuer la pression exercée sur le substrat et introduit de I'air dans
le jet. En revanche, on ne sait pas si la présence de particules dans le jet change la forme de

ce dernier et comment cela agit sur la formation du dépét [KOS 03].
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Université d’état du New Jersey)

I.2.6 Etat de l'art en terme de dépéts réalisés

I.2.6.1 Matériaux projetables

Propriétés conductrices (thermiques, électriques) :
- Cuivre, alliages de cuivre,

- Métaux précieux (or, argent, platine).

Propriétés anticorrosion :

- Aluminium, alliages d’aluminium,

- Acier inoxydable (304, 316, 316L...),
- Alliages de fer (inconel),

- Hastelloy,

- MCrAlY (M: Co, Ni, CoNi), [SMI 02]
- Nickel, 80Ni/20Cr,

- Tantale,

- Titane,

- Zinc.

Brasures :
- Bronze et autres brasures a base de cuivre,

- Etain.
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Résistance a l'usure :

- Composite contenant un composé métallique déformable dans des proportions volumiques
proches de 50% : mélange de métaux, composite métal/céramique (exemple SiC/Al)
[RIC 02],

- Nanopoudres de WC-Co agglomérés (10% Co) [SHU 01].

Biomédicale :
- Poudre 75% Ti / 25% HAP [SHU 01],

- Titane.

I.2.6.2 Exemples de caractéristiques des dépots obtenus par P.D.F.

Le Tableau I-5 présente quelques exemples concernant les propriétés des dépbts obtenus
par P.D.F.

Gaz D o Variation du taux oy

Propulseur U d’oxygéne (%) FENEEED
Acier 316L Azote 275 HV3y #0 Faible
Aluminium Azote 45 HV;3y + 0,02 # Nulle
CuAl (mélange) Azote 68 HV3y + 0,09 Faible
Cuivre Azote 150 HV3y #0 Tres faible
MCrAlY Hélium 576 HV3y + 0,06 Faible
Nickel Chrome Air Non mesurable + 0,08 5%
Nickel Chrome Azote 304 HV3y + 0,04 Faible
Nickel Chrome Hélium 445 HV;y + 0,01 Tres faible
Titane Azote Non mesurable +0,2 Elevée
Zinc Azote 35 HV3y #0 Faible

Tableau I-5 : Caractéristiques des dépdts réalisés en P.D.F. [STOL 02, VOY 03]

I.2.7 Conclusion

Dans une tuyére de De Laval le nombre de Mach ne dépend que de la nature du gaz et des
dimensions de la tuyére au niveau de son col sonique et de sa sortie. La pression, la densité

et la température du gaz diminuent rapidement dans le divergent alors que la vitesse du gaz
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augmente. La vitesse du gaz est proportionnelle au nombre de Mach de la tuyeére, a la
nature du gaz et a sa température. Un gaz léger, comme I'hélium, et suffisamment chauffé
permet donc d’atteindre de hautes vitesses.

La vitesse des particules est, elle, proportionnelle a la vitesse du gaz, a son coefficient de
trainée, a sa densité, a la masse de la particule et a la distance qu’elle parcourt dans la
tuyére. Une particule 1égére projetée par un gaz ayant une grande vitesse atteint donc de
plus hautes vitesses. Augmenter la longueur de la tuyére permet également d’optimiser le
transfert de quantité de mouvement du gaz aux particules. L’augmentation de la distance
sortie de tuyére-substrat favorise une baisse de la vitesse des particules.

La création du dépdt a lieu lorsque la vitesse des particules dépasse la vitesse critique
(dépendant du matériau). Au-dela de cette vitesse, I'échauffement brutal des particules a
impact provoque (localement) une transition du mode de déformation d’'un phénoméne
plastique vers un phénomene plus visqueux. La résistance mécanique du matériau est alors
plus faible et une instabilité structurelle apparait, facilitant un cisaillement adiabatique. Ce
cisaillement semble étre la condition sine qua non pour que les particules puissent adhérer.
La vitesse critique est proportionnelle a la densité du matériau, sa température de fusion, sa
résistance a la rupture (traction) et la température d’'impact de la particule.

L’énergie libérée a I'impact peut provoquer une recristallisation du matériau projeté. L’état
d’avancement de ce processus n'est pas le méme dans tout le dépdt (inhomogénéité des
températures) ce qui explique les différences microstructurales dans le dépét. L'état de
l'interface entre les grains dépend donc de la température a I'impact et du type de matériau
projeté. Des études montrent également que, quelle que soit la vitesse d’impact des
particules, I'énergie cinétique est toujours trop faible pour fondre la totalité de la particule.
Certains phénoménes parasitaires perturbent le fonctionnement du systéme. C’est le cas de
la création d’'une couche limite le long des parois de la tuyére ou la vitesse du gaz est plus
faible. Une rugosité excessive des parois de la tuyére favorise également une diminution de
la vitesse du gaz. L'impact du gaz sur le substrat provoque la création d’'une zone de haute
pression et d’'une onde de choc difficile a traverser pour les particules fines. Pour des
distances tuyére-substrat trop longues, le jet gazeux peut également subir des instabilités
géométriques. Au niveau du dépbt, la technique P.D.F. induit parfois des contraintes internes

qui peuvent favoriser son décollement.
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Les dépbts présentés dans la suite de I'étude sont réalisés avec un systéme de projection
industriel mis en route par nos soins. Le fonctionnement de ce matériel fait I'objet d’'une
description compléte au début de ce chapitre. Les systémes additionnels de chauffage des
poudres et de mesure de la vitesse des particules sont ensuite présentés ainsi que la
technique de mesure de dureté par nano indentation. Enfin sont données les caractéristiques

des poudres projetées.

IT1  Matériel de projection

IT.1.1 Description du systéme P.D.F. « Kinetic 3000 M »

Le systéme de projection dynamique a froid utilisé (Figure 1I-1) est un modéle « Kinetic 3000
M » fabriqué par la société Cold Gas Technology (CGT). Il est composé par quatre éléments
principaux : Une armoire de commande, un réchauffeur de gaz LINDSPRAY® Cold spray
Heater HT 800/30, un distributeur de poudre CGT-PF4000 Comfort, un pistolet de projection
POWER-JET 3000.

istolt de
rojection Réchauffeur de
' gaz propulseur

Alimentation en
gaz propulseur

Poudre + Gaz
porteur

Distributeur de -
poudre

o
<

Figure II-1 : Systéme de projection Kinetic 300
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Le systéme de projection est animé par un robot REIS SRV16 possédant six axes. Deux
autres axes permettent de mettre la piéce a revétir en rotation et de 'orienter.

L’armoire de commande se divise en deux parties. A gauche, 'automate de commande
(Siemens Simatic S7-300) et le transformateur électrique intégré. L’armoire est alimentée par
un courant de 40 A pour 380 V, en sortie elle délivre une puissance de 20 kW. Le contrble
des paramétres du procédé se fait a partir de I'écran LCD tactile (Siemens MP 370 12’) qui
permet de gérer l'interface spécifique au systéme.

Sur I’écran de base (Figure 1I-2), on retrouve un schéma représentant les différents organes
qui composent le systéme P.D.F. Chaque symbole est associé a un indicateur et/ou une
jauge qui permettent de connaitre I'état du composant. Sont représentés : les différentes
électrovannes et débitmeétres, le distributeur de poudre, le transformateur, le solénoide
réchauffeur et le pistolet. Les onglets de bas d’écran permettent de gérer la température des
différents éléments, leur pression, la distribution de poudre, I'entrée des parameétres du
procédé, les alertes systémes, la visualisation des courbes d’évolution des paramétres, la
base de donnée « paramétres » et la gestion de 'automate. Des connectiques modem et

réseau permettent de réaliser des diagnostiques et des corrections « en ligne » par le

constructeur.
=l
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Figure 11-2 : Ecran de contrdle du Kinetic 3000M (source CGT GmbH)
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A droite de I'armoire de commande se trouve la partie réservée aux fluides. On y voit la
connexion aux centrales délivrant les gaz, azote et hélium, a une pression d’environ
3,5 MPa. Un réducteur de pression pilote (avec de l'azote) les quatre électrovannes qui
alimentent les débitmétres massiques. Ceux-ci sont au nombre de trois car le gaz porteur ne
pouvant pas étre un mélange il n’'y a aucune nécessité d’employer un débitmétre par gaz.
Concernant le gaz propulseur, le systtme a deux débitmétres permet de réaliser des
mélanges de gaz azote/hélium dans des proportions variant par palier de 1 % en volume.
Comme l'azote est toujours utilisé en tant que gaz porteur et que le systéme ne prend pas en
compte ce gaz dans son calcul de débit lors de la réalisation de mélanges, il faut noter le
pourcentage réel d’hélium dans la tuyére est toujours inférieure a celui affiché. A moins de
I'utiliser comme gaz porteur, il est donc impossible de réaliser une projection en hélium pur.
Le gaz propulseur alimente le réchauffeur alors que le gaz porteur est envoyé directement
dans le distributeur de poudre.

Le réchauffeur (Figure 11-3) est alimenté en gaz et en énergie électrique directement par
I'armoire de commande. Il se compose principalement d’un solénoide (alliage réfractaire a
base de nickel) qui joue le réle de résistance électrique et fournit de I'énergie calorifique au
gaz par effet Joule, les connectiques sont refroidies par une circulation d’eau déminéralisée

(une sécurité arréte la machine si la température de I'eau dépasse 70 °C).

Figure 11-3 : Photographie du solénoide du
LINDSPRAY® HT 800/30 en fonctionnement
(source CGT GmbH)
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Deux thermocouples mesurent en permanence la température du systéme, l'un est
directement fixé sur le solénoide et 'autre se trouve dans le flux gazeux en sortie de
réchauffeur (ou la pression est également mesurée). Ce systéme permet de chauffer 90 m®
de gaz a 800°C en moins d’une minute et sa durée de vie dépasse les mille heures. Des
sécurités logicielles permettent d’alerter I'utilisateur sur une surchauffe du systéme et une

soupape de sécurité prévient toute surpression (tarée a 3,8 MPa).

Posé prés du réchauffeur, se trouve le distributeur de poudre (4 litres de contenance). C’est
un modeéle spécifique, congu par CGT pour la projection HVOF et P.D.F., renforcé pour
résister a la pression (3,5 MPa). La poudre est entrainée par la rotation d’'un disque cranté et
le passage d’'un gaz porteur, le débit est ajustable par variation de la vitesse de rotation
(0-8 rpm) de ce disque, la masse distribuable maximale est d’environ 6 kg de poudre par
heure. Une gaine chauffante permet de conserver le bol a une température de 70°C, ce qui
empéche la reprise d’humidité des poudres. La gestion des parameétres se fait directement
sur l'appareil ou en mode contrdle a distance sur I'armoire de commande. Une sécurité

empéche un retour du gaz de propulsion vers le distributeur.

La liaison du réchauffeur avec le pistolet se fait par un tuyau en composite Téflon renforcé
par un tressage extérieur en acier inoxydable. Ce tube est protégé de I'environnement par
une gaine en fibre isolante (Fiber Frax) qui évite les déperditions de chaleur en conservant
une relative flexibilité. Au niveau du pistolet les gaz propulseur et porteur se rejoignent dans
la partie convergente de la tuyére de De Laval. L’injection de poudre se fait axialement a 16
mm de I'entrée de la tuyere. Dans le pistolet, deux canaux ont été percés pour permettre le
passage d'un thermocouple et d’'une sonde de pression. Ce sont les valeurs données par
ces deux capteurs qui vont permettre a 'automate de juger si les conditions de projections
désirées sont atteintes. La tuyére est usinée en une seule piéce dans un composite
réfractaire (carbure de tungsténe depuis septembre 2003), elle est fixée au pistolet par une

noix de serrage et peut étre changée facilement.
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IT.1.2 Description du fonctionnement de l'automate

Suivant le mode de contréle choisi, la mise en fonctionnement du réchauffeur et I'ouverture
des électrovannes se fait soit par I'opérateur au niveau de I'écran tactile soit par le robot
auquel linstallation est connectée. Quel que soit le mélange gazeux retenu, le systéme
utilise I'azote durant la mise a température du solénoide. Durant cette période, I'automate
régle le débitmétre qui contrble le flux d’azote sur une valeur qui correspond a la consigne
que l'opérateur a défini. Ce débit, compris entre 5 et 10 m*/h, est suffisamment faible pour
que la consommation de gaz durant la phase de chauffage soit minimale. Dés que la
température en sortie de réchauffeur atteint celle de consigne, le débit d’azote commence a
augmenter afin d’atteindre la pression recherchée au niveau de la tuyére. Si on utilise
I’hélium ou un mélange comme gaz propulseur, le débitmétre contrélant ce gaz reste fermé
tant que la pression en azote n'a pas atteint la valeur souhaitée (afin de minimiser la
consommation d’hélium). Dés que la pression est suffisante (consigne minorée de 0,1 MPa),
il se met en marche et les débits d’azote et d’hélium évoluent jusqu’a établissement de
I'équilibre recherché. Quand la température et la pression au niveau de la tuyére
correspondent aux valeurs introduites (minorées d’une marge d’erreur définie), le systéme
envoie alors un signal lumineux a l'opérateur ou une autorisation de fonctionnement au
robot.

Le débit de gaz porteur est défini comme un pourcentage du débit de gaz propulseur, il
provient directement de I'armoire de commande et n’est donc pas chauffé autrement qu’au
contact des parois du distributeur (80°C). Il est utilisé par le systéeme durant tout le temps
que dure la procédure, le distributeur de poudre est purgé de son gaz apres arrét de celle ci.
Le déclenchement de la distribution de poudre est faite par 'opérateur ou le robot tout
comme l'arrét de la procédure.

Il existe un deuxiéme mode de contrdle des paramétres ou le débit de gaz prend la place de
la pression comme seconde variable (avec la température). Ce mode est plus facile a mettre
en ceuvre car le débit dépend uniquement du degré d’ouverture des débitmétres et on peut
donc obtenir la valeur souhaitée quasi instantanément. Cependant la pression étant fonction
du diamétre du col de la tuyére, une striction de cette derniére provoquerait une dangereuse
élévation de pression si on conservait le débit constant. Ce mode n’est donc utilisable que
temporairement pour atteindre rapidement une pression quand on connait le débit qui lui

correspond.
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IT.1.3 Dimensions caractéristiques de la tuyere utilisée

. 333 . 66,4
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Figure 11-4 : Dimensions caractéristiques de la tuyére utilisée

L’injection de poudre est faite axialement 34 mm en amont de la gorge de la tuyére par un
tube en acier inoxydable de diamétre interne 2,4 mm.
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IT.2  Dispositif de chauffage de poudre

Afin de pouvoir moduler la température d’introduction des particules dans le jet
supersonique, un dispositif de chauffage est ajouté entre le distributeur de poudre et le
pistolet de projection.

Augmenter la température des particules peut se faire par plusieurs méthodes. Du fait de
leur caractére meétallique, les poudres projetées peuvent étre chauffées directement par
courant inductif. Cependant leur vitesse élevée de circulation dans le tube avant injection
(supérieure a 50 m/s) rend l'opération difficilement réalisable. Une solution permettant un
transfert de chaleur plus efficace aux particules serait de les faire passer au travers d’un
plasma inductif. La pression de gaz porteur rend malheureusement impossible
I'établissement et la stabilisation d’'une colonne plasma.

La derniére solution est de chauffer le gaz porteur pour qu’il communique ses calories aux
particules qu’il transporte. C’est la solution la plus simple a mettre en ceuvre. Le gaz porteur
est chauffé de la méme maniére que le gaz propulseur : par effet joule. La réalisation du

dispositif (Figure 1I-5) a était effectuée par la société E.C.P.

Un tube en acier inoxydable de
diamétre intérieur 2,98 mm et de
longueur 6 métres est enroulé
autour d'un tube en acier
réfractaire pour former un
solénoide d’environ 32 cm de
longueur sur 36 mm de diamétre
(environ 47 spires). Un deuxiéme
tube en acier permet de protéger

le solénoide. L’'espace laissé

entre les deux tubes et le

Figure 11-5 : Schéma du dispositif de chauffage

. solénoide est comblé par une
des particules

laine minérale isolante qui limite
les pertes calorifiques.
L’appareil est placé aussi prés que possible de l'injecteur de poudre toujours pour limiter les

pertes calorifiques.
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Le branchement électrique au générateur de courant est fait a la base du solénoide. Un
deuxiéme cable permet de relier le systtme a la masse. Un tube en céramique permet

d’isoler électriquement le distributeur de poudre du systéme de chauffage (Figure [1-6).

Systéme de chauffage

Branchement
thermocouple

Mise a la terre

Tube éramique
Isolant électrique

Figure 11-6 : Photographie du montage de chauffage des particules

Le générateur utilisé permet d’obtenir un courant de 38V avec une intensité maximal de 42A.
La résistivité de l'acier inoxydable augmentant en méme temps que sa température,
l'intensité maximale utilisable décroit a mesure que le systéme chauffe. Au-dela de 700°C
lintensité maximale n’est plus que d’environ 38A. Les températures atteintes par le gaz

porteur en fonction de l'intensité du courant est résumé dans le Tableau 111 :

Intensité (A)
po?tizl: ?r:z/h) 10 20 30 38
3 66 238 501 735
4 60 198 445 680
5 52 162 370 610
6 41 142 311 521
7 40 127 274 451

Tableau IlI-1 : Température du gaz porteur (°C) en fonction de I'intensité du courant
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IT.3  Caméra rapide SprayWatch

Le SprayWatch est un systéeme de mesure de vitesse de particules commercialisé par la
société OSEIR. Il associe une caméra CCD ultrarapide a une diode laser pulsée
(Figure 11-7).

~HivWatch

; Jet de particules

Spots de

.. positionnerment
L 3

A SprayWwatch

Figure 11-7 : Schéma du montage permettant la mesure de vitesse de particules (source OSEIR)

La caméra est un modéle numérique de type CCD a obturateur rapide opérant sur 4096
niveaux de gris (Sensicam SVGA, PCO Allemagne reliée au PC par cable optique). Le
capteur CCD posséde 1280x1024 pixels (Sony ICX085AL, Japon). Son domaine spectral est
290-1000 nm, sa vitesse d’obturation varie de 100 ns a10 ms et sa vitesse maximum
d’enregistrement est de 7 images par seconde [VAT 01].

Au final, 'ensemble composé de centaines de milliers de photodétecteurs est capable de
visualiser un volume de mesure d’environ 34x27x25 mm. Dans le cas du procédé P.D.F.
cela suffit a couvrir I'intégralité de la hauteur du jet.

La diode laser (HiWatch) utilisée est en réalité formée par quatre barres contenant des
centaines de semi-conducteurs montés en parallele (puissance totale 160W). Cette
géométrie particuliére génére un faisceau de type feuillet qui permet d’éclairer une zone

large. La feuille a une largeur d’environ 45 mm sur une épaisseur de 1,5 mm. Ce laser
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(GaAs) émet dans des longueurs d’onde proches de I'infrarouge (808 + 5 nm) qui permettent
une meilleure visualisation avec la caméra CCD. La fréquence maximal d’émission des
pulses laser est de 10 MHz (sur 8 pulsations laser), leur durée varie de 50 a 2000 ns
[LAR 03, VAT 01].

La détection et la mesure de vitesse des particules se font de fagon totalement automatisée.
Les images numériques réalisées avec le dispositif sont traitées en temps réel par un
ordinateur dédié au systéme qui fournit en permanence les résultats obtenus. L’algorithme
de mesure est basé sur la production de trois pulses laser consécutifs durant le temps
d’ouverture de I'obturateur de la caméra. Sur une méme image on retrouve donc trois fois la
méme particule en trois points de I'espace. Connaissant le temps d’exposition et les
dimensions de l'image, il est alors facile de mesurer la distance entre les positions
successives de la particule et donc de calculer sa vitesse. L’'ajustement de la durée d’'une

pulsation laser permet d’améliorer la définition de I'image de la particule.
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IT4  Nano durometre

Les mesures de nano duretés ont été effectuées au laboratoire CSM Instruments SA
(Suisse). La méthode utilisée pour mesurer la dureté des poudres et des dépbts respecte la
norme ISO 14577. Un indenteur type Berkovich est enfoncé dans I'échantillon en appliquant
une force qui augmente jusqu’a atteindre une valeur définie; elle est alors retirée

progressivement jusqu’a relaxation totale ou partielle du matériau (Figure 11-8).

Charge

\
_

Sonde de
profondeur

6 mm

Indenteur
Berkovich

Echantillon

Anneau de réference

Figure 11-8 : Schéma du dispositif de mesure d’'un nano durométre (source CSM Instruments)

La mesure de la profondeur de pénétration permet de calculer la dureté de I'échantillon
comme suit :

La dureté Martens, HM, comme la force appliquée maximale, Fra, divisée par l'aire de
contact, As. Pour cette charge [RAN 02] :

= F
Equation II-1 : HM =%

s
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La dureté Martens est définie pour des indenteurs de type Vickers et Berkovich, elle a aussi
été auparavant appelée dureté universelle (HU). Pour un indenteur Berkovich de géométrie
parfaite, la dureté Martens est donnée par :

F _ F
A (h)  26,43K

Equation II-2 : HM =

3\/§.tana *
cosa

ou A (h) =

Le paramétre a correspond a l'angle que font les faces de l'indenteur entre elles (65,03°
dans notre cas) et h représente la profondeur de pénétration. Des tables permettent de

convertir aisément la dureté Martens en unité Vickers [RAN 02].

Durant le processus de décharge, la forme de la courbe de relaxation permet de calculer le

module d’Young du matériau. Le module réduit, E,, est donné par :

Ja_o_ Az 1
24, 24 C

Qui peut étre calculé en dérivant S (raideur de contact, S (=1/C)) et Ac de la courbe

Equation II-3: E, =

d’'indentation en utilisant la fonction d’aire. Ac étant I'aire de contact projetée.

Le module d'Young, E, peut étre obtenu par:

: 1y
Equation I1-4 : &— =1 ="~ 17V,
E E E

r 1

Ou E; et v; sont respectivement le module d’Young de l'indenteur et v le coefficient de

Poisson de I’échantillon testé.

La valeur extrémement faible de la charge appliquée ne permet pas d’utiliser des masses
classiques comme dans le cas du micro durométre. Dans ce cas l'indenteur est monté sur un
aimant entouré par une bobine dans laquelle passe un courant qui permet I'application de la

force suivant les lois de Foucault [RAN 02].
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ITH Poudres utilisées

Les poudres utilisées (Figure [I-9) dans le cadre de nos travaux sont toutes de type
atomisée (par eau ou par gaz) afin d’'obtenir une morphologie quasi sphérique pour les
particules. Cette technique de synthése de poudre permet également d’éviter la formation de
porosités au sein des grains.

Ces poudres ont pour caractéristique commune d’avoir une proportion importante de nickel

dans leur composition. Leurs propriétés sont résumées dans le Tableau lI-2.

Nickel NiCrAlY 1 NiCrAlY 2 | CoNiCrAlY Hastelloy C
Granulométrie
2 10% (um) 10,08 6,28 5,68 9,46 7,47
3 25% (um) 14,20 9,05 9,04 13,29 9,44
3 50% (um) 19,39 11,75 14,48 17,16 12,04
3 75% (um) 25,64 14,35 21,45 20,86 14,94
3 90% (um) 32,82 16,66 29,01 24,14 17,56
Composition chimique
% Ni 99,9 56,9 66,40 31,7 58,93
% Cr 0 31 22,09 21 15,35
% Co 0 0 0 38,4 0,11
% Al 0 11,3 10,32 8,1 0
% Mo 0 0 0 0 16,5
% W 0 0 0 0 4,06
% Fe 0 0 0 0 4,95
%Y 0 0,6 1,19 0,6 0
Propriétés mécaniques

Densité 8,90 7,62 7,62 7,99 9,52
HVo.025n 261 140 367 202 137
E (GPa) 39 16 43 41 30

Tableau I1-2 : Propriétés des poudres utilisées

Matériel utilisé 109



O MM AL
P 38 pm

Figure 11-9 : Images MEB des poudres utilisées

IT.6 Conclusion

Ce chapitre présente les montages expérimentaux industriels et les outils de diagnostique
qui servent dans la suite de cette étude. Bien entendu, d’autres techniques bien connues et
largement décrites dans d’autres travaux servent également. Il s’agit de la microscopie
optique, de la microscopie électronique a balayage (M.E.B.), de la microdurométrie ainsi que
des dispositifs de préparation pour [|'observation métallographique (trongonneuse,

enrobeuse, polisseuse).
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III Modélisation de |'écoulement
du flux gazeux et des

particules injectées
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La complexité des phénoménes et la nécessité de prévisions pour orienter les expériences,
ou faire évoluer le matériel, ont conduit a développer une modélisation de deux types. L’'une
pour modéliser I'écoulement du flux dans une tuyére de De Laval en utilisant les équations
isentropiques unidimensionnelles décrites au chapitre 1.2.1.2. L’autre utilisant un modéle
développé par Bertrand Jodoin a l'université d’Ottawa. Ce chapitre présente les résultats

obtenus avec ces deux techniques.

ITI.1 Modeles mathématiques permettant de

modéliser les écoulements

ITI.1.1 Théorie isentropique unidimensionnelle

Contrairement a une modélisation 2D, ces équations ne prennent pas en compte l'influence

des parois de la tuyére sur 'écoulement et I'existence de choc interne.

ITI.1.1.1 Nombre de Mach

Le nombre de Mach se calcul grace a I'équation (paragraphe 1.2.1.2.d) qui lie le nombre de

Mach M a A, l'aire de la section de tuyére :

+1

A 1 2 y—1 ) .
—=— | — | 1+—M" (Equation 1-23) ou A; est l'aire de la gorge de la tuyére,
A M)\ y+1 2

t

M le nombre de Mach et y le rapport des chaleurs spécifiques.

ITI.1.1.2 Température de |'écoulement

%:H%_lMZ (Equation 1-27) ou T est la température du gaz au point considéré de la

tuyére, Ty est la température d’'introduction du gaz dans la tuyére, M le nombre de Mach et y

le rapport des chaleurs spécifiques.
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ITI.1.1.3 Densité de I'écoulement

1

-1 P
&:(1+7/TM2J7 1(Equation I-28) ou p est la densité du gaz au point considéré de la
yo,

tuyére, po est la densité d’introduction du gaz dans la tuyére, M le nombre de Mach et

vy le rapport des chaleurs spécifiques.

ITT.1.1.4Pression de I'écoulement

=
P _ (ﬁ]y (Equation 1-25) ou p est la pression du gaz au point considéré de la
D, +\r-

tuyere, p est la pression du gaz au col sonique de la tuyere, M le nhombre de Mach et

v le rapport des chaleurs spécifiques.

ITT.1.1.5 Vitesse de I'écoulement

La vitesse ug du gaz dans la tuyere se calcule simplement en utilisant le nombre de Mach M
caractéristique de la tuyére, le rapport des chaleurs spécifiques v, la constante spécifique R

du gaz et sa température T au point considéré.
u, = M+[yRT (Equation I-29) Ici : R = 296,78 J.K" kg™ pour I'azote et R = 2007,15 J.K".kg"

pour I'hélium.

ITI.1.1.6 Vitesse des particules

La vitesse u, des particules est donnée par I'approximation d’Alkhimov qui est définie
empiriqguement sur la base des équations isentropiques unidimensionnelles

(chapitre 1.2.2.1.a).

U,

u, = (Equation 1-36, Approximation d’Alkhimov).

P
d u’
1+0,85,|—% pp—g
X Po

Ici po est la pression d’introduction du gaz, ug est la vitesse du gaz en sortie de tuyére, d, le

diamétre des particules, pgy la masse volumique des particules, x la distance injecteur-sortie

de tuyére.
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ITI.1.2 Modele mathématique 2D

Une modélisation 2D utilisant un code de calcul spécifique a été menée en collaboration

avec Bertrand Jodoin de I'Université d'Ottawa. Le modéle mathématique utilisé pour

modéliser le flux gazeux chargé en particules est présenté ci-dessous.

Nomenclature du chapitre 111.1.2

A Surface de la section de tuyere (m2) Po: Pression d’introduction du gaz (Pa)
A Surface dg;?@%ﬁgo(?ng;a la gorge Pr;: Nombre de Prandtl turbulent
A, Surface projetée de la particule (mz) qj Flux de chaleur laminaire (W/mz)

a Vitesse du son (m/s) ar Flux thermique turbulent (W/mz)
C, Coefficient de fermeture R Constante spécifique des gaz (J/kg.K)
Cp Coefficient de fermeture S Tenseur de contrainte
C, Coefficient de fermeture t Temps (s)

Co Coefficient de trainée To Température d’introduction du gaz (K)

E Energie interne spécifique (J/kg) u; Vitesse (m/s)

H Enthalpie spécifique (J/kg) Up Vitesse de particule (m/s)

k Energ'etfrlgﬁréqnucz S(S/i(g;'que de Ug Vitesse du gaz (m/s)

m Masse de la particule (kg) u, Composante vitesse axiale (m/s)

m Débit massique de gaz (kg/s) Ug Vitesse angulaire (m/s)

M Nombre de Mach X Coordonnée d’espace indépendante (m)

p Pression du gaz (Pa) 8 Epaisseur de choc (m)

A Premier coefficient de viscosité (N.s/mz) M Viscosité turbulente (N.s/mz)

] Second coefficient de viscosité (N.s/m?) ok Coefficient de fermeture

€ DISSIpatIOSB : gf:;qeuneezg;ﬁ;; rbulente G, Coefficient de fermeture
Py Masse volumique du gaz (kg/m3) v Viscosité cinématique (m%/s)

Tj Tenseur de contrainte de cisaillement Y Rapport des chaleurs spécifiques

Tableau IlI-1 : Liste des symboles utilisés par le modéle mathématique

ITI.1.2.1Hypotheses

Les hypothéses suivantes sont utilisées pour le modéle mathématique décrivant le flux

gazeux et le mouvement des particules en son sein.

1) Le flux obéit aux lois de la continuité et est considéré comme un fluide visqueux

Newtonien.
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2) Le comportement du fluide est localement celui d’'un fluide a I'équilibre thermodynamique,
la relation de Stokes (34+2u=0) est donc valable ; il en découle que les contraintes peuvent
étre exprimées par le tenseur 2uS;ou §; = l(% +%J .

2\ ox; ox
3) Le gaz respecte la loi des gaz parfaits.
4) Le flux gazeux est compressible et turbulent.
5) L’hypothése de Morkovin est utilisée. L’influence des fluctuations de masse volumique du
gaz sur la structure des turbulences demeure toujours faible et peut donc étre négligée. En
conséquence, les équations de Navier-Stokes sont utilisées pour décrire le champ de flux et
les modéles de turbulence restent valables pour les valeurs empiriques issues d’expériences
sur des flux incompressibles.
6) Les corrélations ftriples de turbulence sont présumées négligeables comparées aux
corrélations doubles.
7) L’hypothése de Boussinesq est utilisée. En conséquence, la quantité de mouvement
turbulent et les flux de chaleur qui apparaissent dans le processus de moyennage de
Reynolds sont de la méme forme que les flux laminaires, et sont donc liés au flux moyen par
la viscosité tourbillonnaire et la conductivité.
8) Le modele de turbulence k-¢ est utilisé, malgré son inadéquation avec des flux a gradient
de pression défavorable. Ici, le flux dans la tuyére devrait présenter un gradient de pression
favorable alors que, dans le méme temps, le jet libre (hors de la tuyere) devrait présenter
des zones a gradient de pression défavorable. Néanmoins, la distance tuyére-substrat étant
relativement faible, on peut considérer que la zone de gradient de pression défavorable (jet
libre) a un effet négligeable sur I'accélération/décélération des particules. Celles-ci ont en
effet une taille et une masse relativement élevées. Le modéle de turbulence k-¢ peut donc
étre appliqué au cas de la modélisation du procédé.
9) La géométrie de la tuyere est considérée comme bidimensionnelle et axisymétrique.
10) L'effet de la charge en particule sur le champ de flux est négligeable et les interactions
entre particules ne sont pas prises en compte.
11) Parmi tous les facteurs qui influencent le mouvement des particules, seule la force
d’entrainement joue un réle prépondérant. Les autres facteurs sont négligés.

12) Les particules injectées sont considérées comme sphériques.
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ITI.1.2.2 Modele aérodynamique de I'écoulement

Compte tenu des hypothéses précédentes, les équations de continuité, de quantité de
mouvement, et de conservation de I'énergie sont utilisées dans leur forme générale
conservative de Reynolds dans le but de tenir compte des effets de la turbulence dans le
champ de flux et de s'assurer de respecter les bilans locaux (peut importe les schémas

numeériques utilisés). Elles sont exprimées comme suit :

. . op O

Equation lI-1 ;: —+— =0
q o ai(/ou,)

. ) 0 0 op O

Equation IlI-2 : — )+ — U)y=—>+—12uS. +7.
q at(/oul) ax‘(pu,ul) . 8x.[ M5+,

Equation 11I-3 %(pEH%(pujH) - %[— q, —qﬁ]+£[ui(2;15ﬁ vz,

J J

_ My OH

~ _ [ ' _
our,=—pu,u, et 9y = _Pr o
r Y

Un modéle a deux équations, le modéle k-& est utilisé pour compléter le systéme
d’équations. Le modéle utilise la viscosité turbulente de Boussinesq (7;=2urS;) et incorpore

les effets non locaux et I'historique du flux. L’équation de I'énergie cinétique turbulente est

donnée par:
A (k) olpu k) ou, d ok
Equation 11I-4 : + =7, ——pe+—|\u+tulo, )—
| o o, e, ™ s ")axj
1 —— ou, Ou,
avec k=—uu, et s=v———=
2 ox, Ox,

Le taux de dissipation de la turbulence est donné par:

L d(pe) 8(,0Mj<9) & Ou, g 0 oe
Equation 111-5 : + =C,—1,—-Csp—+—\\u+uy, /o, )—
| o o, ke, Pk Tax ey lo )

j j j
Pour le modele k-g les coefficients sont respectivement: C,1=1,44, C,=1,92, C,=0,09,
ox=1,0 et 5,=1,3.

Ces coefficients ont été introduits en remplacant les corrélations inconnues issues de
'opération de moyennage des équations par des expressions algébriques impliquant

turbulence et propriétés moyennes connues du flux.
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La viscosité turbulente est donnée par:

Equation 11-6 : 4, =
La relation des gaz parfaits utilisée ici est: p = (y —1)pE

III.1.2.2.a Modele concernant la particule

Le mouvement de la particule est suivi en utilisant la deuxiéme loi du mouvement de Newton
dans un systéme Eulérien-Lagrangien. L’équation du mouvement décrivant la vitesse d’'une
particule s’exprime comme suit :

2
du, _ CDAppg(ug —up)
dt 2

Le coefficient de trainée est issu d’un travail récent généralement utilisé dans les travaux de

Equation I-7 : m

modélisation concernant le procédé P.D.F.

III.1.2.2.b Conditions limites

Le domaine numérique est divisé en deux blocs, un pour lintérieur de la tuyére et le
deuxieme pour le jet libre. Pour le flux visqueux tridimensionnel, cinqg conditions limites
doivent étre imposées au flux subsonique entrant tandis que quatre conditions limites sont
requises pour décrire le flux supersonique sortant. Deux conditions supplémentaires doivent
étre fournies pour les propriétés de la turbulence. Pour se soustraire au comportement des
couches limites non physiques, les conditions doivent contenir au plus une dérivée de
premier ordre et étre définies de telle fagon qu’elles puissent étre assimilées a une forme

numeérique extrapolée de condition limite, pour une viscosité tendant vers zéro.
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Les conditions limites sont données dans le Tableau Il1-2:

Entrée Sortie Paroi
u, Extrapolé Extrapolé 0
u, 0 Extrapolé 0
Ug 0 0 0
p Connu Connu Extrapolé
T Connu Connu Extrapolé
k Connu Extrapolé Connu
€ Connu Extrapolé Connu

Tableau I1I-2 : Conditions limites du modéle mathématique

Les particules sont injectées axialement a vitesse faible (mesurée expérimentalement) a

vitesse radiale nulle.
ITT.1.2.3 Aspects numériques

III.1.2.3.a Maillage du systeme

Une transformation de I'espace physique en espace numérique est effectuée pour améliorer
le fonctionnement et la précision du systéme et pour faciliter la détermination des différentes
conditions limites. Un générateur de grille elliptique est utilisé puisque chaque bloc de
'espace physique est connecté de fagon simple. Le générateur résout le probléme de
Dirichlet de I'équation de Laplace. Cela garantit que le maillage est un pour un et que la
distribution de la grille est quasi-orthogonale, lisse et a une obliquité minimum. Une
transformation semblable est appliquée aux équations qui régissent le systéme, qui sont

alors résolues dans l'espace numérique.

III.1.2.3.b Méthode numérique et procédure

L'équation de continuité est hyperbolique dans I'espace et le temps tandis que I'équation de
quantité de mouvement et d'énergie est parabolique dans l'espace et le temps, faisant du
systéme couplé des équations de Navier-Stokes un systéme hybride. En méme temps, les

équations k-& sont paraboliques dans I'espace et le temps. La distance 6 au dela de laquelle
a lieu le choc de transition est de I'ordre dev/[a(M—l)]. Il en découle qu'une structure

interne survient au-dela d'une épaisseur 5. Cependant, cette épaisseur est trés fine
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(quelques microns ici) et il n’est pas possible de résoudre numériquement jusqu’ a ces
échelles les équations décrivant I'écoulement. Pour toutes ces raisons, une méthode par
différence finie est utilisée puisque c’est la méthode employée avec succés depuis des
années dans ce genre de travaux. Les contraintes de cisaillement et la conduction thermique
sont discrétisées de facon centrée puisqu’elles correspondent a des effets de diffusion.

Une difficulté supplémentaire liée a I'utilisation du modéle k-¢ standard vient du fait que les
equations deviennent numériquement instables quand elles sont appliquées au niveau de la
paroi. Pour résoudre ce probléme, une approche bicouche est incorporée. C'est-a-dire que
les équations pour k et & sont employées dans la région externe située en dessous de la
sous-couche visqueuse. Pour un écoulement typique de paroi, cela correspond a une
gamme de y+ de 30 a 50. Dans la région adjacente a la surface, les fonctions de paroi sont
utilisées.

Les équations de mouvement des particules sont résolues en utilisant la solution

d'écoulement en tuyere convergée.
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ITI.2 Application des modeles mathématiques a la

tuyere utilisée

III.2.1Calcul du nombre de Mach

Sachant que y vaut 1,4 (7/5) pour 'azote et 1,66 (5/3) pour I'hélium, la théorie isentropique
unidimensionnelle permet d’obtenir les équations qui correspondent a l'utilisation de ces
deux gaz.

Application numérique au cas de l'azote :

Equation |||-8:i: 125 + 75 M + 15 M’ ! M’
A 216M 216 216 216

t

Application numérique au cas de I'hélium :

3
Equation I11-9 : A L+£M +M_
4 16M 16 16

‘
Ou A est l'aire de la gorge de la tuyére, M le nombre de Mach et y le rapport des chaleurs
spécifiques.

Dans le cas de la tuyére utilisée, d. (le diamétre de sortie de tuyere) vaut 8,4 mm et
d; (diamétre au niveau du col) vaut 2,6 mm. Le rapport A/A; vaut donc 10,44 en sortie de

tuyére.
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Nombre de Mach

15
/ —Hélium —Azote

1 2 3 4 5 B 7 g g 1p 1044 44

Figure 1lI-1 : Valeur du nombre de Mach en fonction du rapport des aires de sections de tuyére

Aprés résolution des équations précédentes par une méthode graphique (Figure IlI-1), il

apparait qu’en sortie de tuyére le nombre de Mach vaut 3,97 en utilisant de l'azote et
5,12 avec I'hélium.

La modélisation 2-D [JOD 05, JOD(1) 05], permet de visualiser les effets de paramétres non
pris en compte dans les équations isentropiques utilisées ici. Les Figure IlI-2 et Figure I1I-3
présentent I'évolution du nombre de mach dans la zone proche de la sortie de la tuyére puis
dans le jet libre. On note que, du fait de I'apparition d’'une onde de choc en amont de la sortie
de tuyére, le nombre de Mach n’atteint jamais les valeurs calculées par le modéle

isentropique (3,82 au lieu de 3,97 en azote et 4,07 au lieu de 5,12 avec I'hélium)
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Figure 11I-2 : Evolution du nombre de Mach en sortie de tuyére (Gaz azote)
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Figure 111-3 : Evolution du nombre de Mach en sortie de tuyére (Gaz hélium)
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ITTI.2.2Modélisation de I'écoulement

Connaissant le nombre de mach, on peut alors appliquer d’autres équations (paragraphe

1.2.1.2.d) au cas spécifique de la zone de sortie de tuyére :

ITT.2.2.1 Température de |'écoulement

La théorie isentropique unidimensionnelle donne en sortie de tuyére :

. T,

Equation 111-10 : FO =415 en azote et
. T, »
Equation IlI-11 : T =9,74 en hélium.

Ici T est la température du gaz au point considéré de la tuyere, T, est la température du gaz

en sortie de tuyére, Ty est la température d’introduction du gaz dans la tuyére.

On notera que, quel que soit le gaz utilisé, dans la gamme de température utilisée en P.D.F.
(293-923 K), la température en sortie de tuyére est toujours négative si on I'exprime en
degrés celsius (Figure 1lI-4 et Figure 11I-5). Ce résultat numérique surprenant coincide avec
des résultats trouvés dans la littérature (notamment les travaux menés a Hambourg et
Nagano [SAK 02, STOL 00]) ainsi qu’'avec les valeurs données par des modéles
mathématiques plus complexes, comme ceux utilisés par le logiciel FLUENT. Les différents
chocs obliques qui se créent en aval de la tuyére vont permettre au gaz de retrouver
rapidement une température positive (dés le premier choc) puis de continuer a se réchauffer.
D’aprés les travaux de Bertrand Jodoin, la température du gaz au niveau du substrat est
finalement assez proche de celle qui est la sienne lorsqu’on I'introduit dans la tuyére. Avec la
théorie isentropique unidimensionnelle, pour une température d’introduction du gaz de
500°C, sa température en sortie de tuyére et de 186 K en azote et 79 K en hélium. Cela
représente une température environ 25 K plus faible que celle calculé par la modélisation
2D. Cela vient du fait que cette derniére tient compte de la couche limite qui existe le long

des parois et qui est plus chaude.
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Figure Ill-4 : Evolution de la température dans la tuyére (gaz azote, modélisation B. Jodoin)
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Figure l1I-5 : Evolution de la température dans la tuyére (gaz hélium, modélisation B. Jodoin)
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ITT.2.2.2 Densité et pression de I'écoulement

La théorie isentropique unidimensionnelle donne en sortie de tuyeére :

Equation 111-12 : Po _ 35,13 en azote et
p.

Equation 111-13 : Po _ 30,38 en hélium.
P.

Ici p est la densité du gaz au point considéré de la tuyére, p. est la densité du gaz en sortie

de tuyére, po est la densité d’introduction du gaz dans la tuyére.

Concernant la pression du gaz, en sortie de tuyére, avec la théorie isentropique

unidimensionnelle :

Equation 111-14 : Pe _ 0,013 en azote et
P

Equation 111-15 : £< = 0,007 en hélium
P

Ici p est la pression du gaz au point considéré de la tuyére, pe est la pression du gaz en

sortie de tuyére, p; est la pression du gaz au col sonique de la tuyére.

La pression dans la tuyére est donc extrémement faible par rapport a la pression
d’introduction du gaz (Figure 1l1I-6 et Figure IlI-7). C’est particulierement vrai dans le cas de
I'hélium (Figure IlI-7).

Une modélisation permet d’obtenir les Figure Ill-6 et Figure IlI-7 qui présentent I'évolution
de la pression au fil de I'écoulement.

Avec la modélisation 2D, dans le cas d’'un gaz introduit a 2,4 MPa dans la tuyére, la pression
a la sortie de cette derniére sera de 0,024 MPa en utilisant 'azote et seulement 0,016 MPa
avec I'hélium. En utilisant la théorie isentropique unidimensionnelle on trouve 0,031 MPa en
utilisant I'azote et 0,017 MPa avec I'hélium. Ce qui est proche des valeurs issues de la

modélisation 2D.
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Figure 111-6 : Evolution de la pression dans la tuyére (gaz azote, modélisation B. Jodoin)
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Figure Ill-7 : Evolution de la pression dans la tuyére (gaz hélium, modélisation B. Jodoin)
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ITT.2.2.3 Vitesse de I'écoulement

L’application de la théorie isentropique unidimensionnelle donne :

Equation I1-16 : u, =39,72,/T, avec de l'azote et

Equation 1-17 : u, = 94,89,/T, avec I'hélium.

Ou M est le nombre de Mach caractéristique de la tuyéere, y est le rapport des chaleurs

spécifiques, R la constante spécifique du gaz et T sa température au point considére.

8 1 Azote. 2.4 MPa. 500°C
a76

868
759

651
542
- »aﬂ
325

217
108

0 Vitesse du gaz (mis)

Figure 11I-8 : Isocontours de la vitesse du gaz azote dans la tuyére
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Figure 111-9 : Isocontours de la vitesse du gaz azote en sortie et hors de la tuyére
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Figure 111-10 : Isocontours de la vitesse du gaz hélium dans la tuyére

Modélisation du flux gazeux et des particules injectées

129



2530

l 2280

2020

Hélium, 2.4 MPa, 500°C

1770

1520
- 1260 _ — e ——————————————
e T > - =

759

506

253

0 Vitesse du gaz (m/s) |1oﬂ|

Figure 11I-11 : Isocontours de la vitesse du gaz hélium en sortie et hors de la tuyére

En sortie de tuyére, les vitesses calculées avec la théorie isentropique unidimensionnelle
(2,4 MPa, 500°C) sont de 1104 m/s avec I'azote comme gaz propulseur (1090 m/s avec la
modélisation 2D) et de 2638 m/s avec I'hélium comme gaz propulseur (2530 m/s avec la
modélisation 2D). Ces valeurs sont donc assez proches de celles obtenues avec le modéle
2D compte tenu du fait que le phénomeéne d’onde de choc n’est pas pris en compte par la
théorie isentropique unidimensionnelle.

Les Figure 1lI-9 et Figure 11I-11 montrent clairement que la vitesse du gaz, comme ses
autres propriétés physiques, est nettement influencée par I'existence de chocs obliques
lorsque le jet pénétre dans I'atmosphére extérieure.

Le Tableau IlI-3 illustre les variations brutales de propriétés que subit le jet pour
s’accommoder des conditions extérieures. Les calculs (modeéle 2D) sont faits dans le cas de
gaz dont la pression d’introduction dans la tuyére est de 2,4 MPa et sa température de
500°C.
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Azote Hélium
Avantle | Aprésle | Avantle | Aprésle
choc choc choc choc
oblique oblique oblique oblique
Nombre de Mach du gaz 3,89 1,05 4,06 1,75
Vitesse du gaz (m/s) 1100 500 2530 1800
Pression du gaz (MPa) 0,02 0,78 0,025 0,325
Température du gaz (°C) -53 377 -223 102
Masse volumique du gaz (kg/ms) 0,300 4,000 0,085 0,425

Tableau 111-3 : Propriétés du flux gazeux avant et aprés le premier choc oblique quand le gaz
est introduit a 2,4 MPa et 500°C dans la tuyére (modélisation 2D B. Jodoin)

ITI.2.3Modélisation du comportement des particules dans

le jet

ITT.2.3.1 Vitesse des particules

La caractéristique la plus importante de I'écoulement du mélange gaz-particules, en P.D.F.,
est la vitesse de ces derniéres. En effet, c’est ce paramétre qui va déterminer si les
particules peuvent dépasser la vitesse critique et donc adhérer.

La vitesse wu, des particules est donnée par [I'approximation d'Alkhimov :

(Equation 1-36)

Cette équation étant définie empiriquement sur la base des équations isentropiques
unidimensionnelles (chapitre 1.2.2.1.a).

Ici po est la pression d’introduction du gaz, ug est la vitesse du gaz en sortie de tuyeére,
d, le diametre des particules, pgy la masse volumique des particules, x la distance injecteur-

sortie de tuyére.
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Dans la Figure 111-12, on considérera des particules de nickel parfaitement denses et
sphériques de diamétre 19,4 um et de masse volumique 8900 kg/m®. Comme x représente la
distance parcourue par la particule dans le jet, on prendra cette valeur égale a la distance
sortie d’injecteur-sortie de tuyére soit 102,7.10° m. Le calcul est fait pour une pression de
gaz en entrée de tuyére de 2,4 MPa.
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Figure 1112 : Evolution des vitesses de gaz et particules en sortie de tuyére en fonction de la
température du gaz (hélium et azote, pression 2,4 MPa, particules de nickel diamétre 19,4 um)

La théorie isentropique unidimensionnelle montre que la vitesse du gaz hélium est trés
supérieure a celle de 'azote et que cette différence s’accentue avec 'augmentation de la
température (écart variant de 950 a 1750 m/s). En revanche la plus faible densité de I'’hélium
ne lui permet pas de communiquer toute sa quantité de mouvement aux particules.

Le coefficient de trainée de I'hélium est Iégérement supérieur a celui de I'azote. L’équation

isentropique unidimensionnelle, qui lie la vitesse des particules a celle du gaz

cpAd,p.x

m

(Equation 1-35: u_ =u

» < ) montre que la vitesse des particules dépend de

constantes (la distance parcourue dans la tuyére x, la masse de la particules m et sa surface
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A,) et de trois variables (la vitesse du gaz ug, le cecefficient de trainée Cp et la densité du gaz
pg)- Compte tenu de la faible différence de ccefficient de trainée (on utilise la racine de cette
valeur) entre les deux gaz, on peut déduire que la vitesse des particules dépend
principalement de la vitesse du gaz propulseur et de sa densité. C’est donc bien la faible
densité de I'hélium qui explique la grande différence entre la vitesse du gaz et celle des
particules.

Leur vitesse est donc trés inférieure a celle du gaz et se rapproche de celle des particules
entrainées par I'azote. Le différentiel de vitesse pour des particules projetées a I'azote ou a

I’hélium est, ici, quasi constant (en moyenne de 265 m/s).

Le Tableau llI-4 présente les résultats issus de calculs effectués avec les deux méthodes de

modeélisation.
Azote Hélium
Température du gaz | Modélisation Théorie Modélisation Théorie
propulseur (°C) 2D isentropique 2D isentropique
300 541 564 749 868
350 551 578 758 882
400 561 591 770 895
450 571 603 786 906
500 581 614 797 917

Tableau IlI-4 : Comparaison des résultats de calculs de vitesses de particules avec les deux
méthodes de modélisation (pression 2,4 MPa, particules de nickel, diamétre 19 um)

En utilisant 'azote comme gaz propulseur, les résultats obtenus avec les deux méthodes de
modélisation sont relativement proches. Les valeurs obtenues avec la théorie isentropique
sont supérieures, en moyenne, de seulement 5% par rapport au modéle 2D.

En revanche, si on utilise I'hélium, I'écart de valeurs entre les deux méthodes atteint en
moyenne les 14%. Les résultats obtenus avec la théorie isentropique sont ici trés supérieurs
a ceux de la modélisation. Cela vient du fait que les équations isentropiques ne tiennent pas
compte du type de gaz propulseur utilisé. Les résultats des mesures de vitesse permettront

de déterminer quelle méthode permet d’obtenir les valeurs les plus proches de la réalité.
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ITT.2.3.2 Influence de la granulométrie des particules
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Figure 11I-13 : Influence de la granulométrie de la poudre de nickel sur la vitesse
des particules (Gaz hélium, pression 2,4 MPa)

Les courbes de la Figure IlI-13 montrent clairement I'influence de la taille des particules sur
leur vitesse dans le jet. Globalement elles ont une forme proche d’une fonction 1/log méme
si la décroissance se fait plus linéaire entre 20 et 50 um. En terme de vitesse, le gain est
spectaculaire si on compare des particules de 1 et 10 ym (jusqu’a 850 m/s a 1000 K). Au
dela, la différence de vitesse entre les particules de tailles comprises entre 10 et 50 pm n’est
plus « que » de 400 m/s en moyenne.

On note que l'effet d’'une augmentation de la température du gaz propulseur est plus
sensible sur les particules fines. L'écart entre les courbes a tendance a diminuer avec

'augmentation de la taille des particules.
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Figure 1lI-14 : Influence de la granulométrie de la poudre de nickel sur la vitesse
des particules (Gaz azote, pression 2,4 MPa)

Contrairement aux courbes précédentes qui concernaient I'hélium, celles de la Figure IlI-14,
réalisées avec I'azote comme gaz propulseur semblent plus linéaires. La courbure de la
zone 0-10 ym est beaucoup moins marquée et les différences entre les vitesses extrémes
sont plus faibles.

La comparaison avec I'hélium montre que ce dernier doit favoriser une plus grande
inhomogénéité des vitesses de particules au sein du jet pour des particules dont la taille est
inférieure & 5 ym. Dans la domaine d’utilisation du procédé P.D.F. (5-25 um), la différence de
vitesse entre les particules de taille extréme est de 185 m/s en moyenne dans le cas de
I'utilisation d’azote, contre 450 dans le cas de I'hélium.

Avec I'hélium, les particules sont bien plus rapides avec une large distribution des vitesses.
En revanche, les particules projetées a I'azote sont plus lentes mais leur distribution de

vitesses est bien plus resserrée.
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ITI.2.3.3 Influence de la pression initiale du gaz
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Figure 11I-15 : Influence de la pression d’introduction du gaz sur la vitesse
des particules de nickel (19,4 um, gaz hélium)

Dans le cas de l'utilisation d’hélium comme gaz propulseur (Figure 1lI-15), les courbes
représentant les variations de vitesse de particules en fonction de la pression et de la
température sont des droites paralléles. La pente de ces droites est donc une constante
quelque soit la température considérée. En revanche, si on considére les isothermes
incréementées de 100 K, on s’apercoit que I'écart de vitesse diminue lorsque les
températures augmentent.

A haute température l'effet de la pression devient alors prédominant. Globalement une
augmentation de 1 MPa permet toujours une plus grande élévation de vitesse qu’une

augmentation de 100 K.
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Figure 11I-16 : Influence de la pression d’introduction du gaz sur la vitesse
des particules de nickel (19,4 ym, gaz azote)

En utilisant 'azote comme gaz propulseur, on retrouve (Figure 111-16) des droites paralléles
comme dans le cas de I'hélium mais leur pente est plus faible. Il en résulte que pour 300 et
400 K, leffet d’'une augmentation de 100 K est supérieure a une augmentation de 1 MPa.
A plus haute température I'effet de la pression redevient prédominant.

L’élévation de pression augmente la densité du gaz ce qui réduit un peu 'augmentation de
sa vitesse mais favorise un meilleur entrainement des particules notamment pour un gaz

Iéger comme I'’hélium.

Augmenter la pression est donc toujours un bon moyen d’augmenter la vitesse des
particules. Globalement, la vitesse des particules augmente de fagon linéaire avec la
pression du gaz. En revanche, I'accroissement de vitesse des particules ralentit a mesure
que la température des isothermes s’approche des hautes températures. Il est donc
particulierement intéressant d’utiliser de hautes pressions lorsque la température du gaz est

élevée (cela permet également de réaliser des économies de gaz).
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ITT.2.4Conclusion

Ce chapitre présente deux méthodes permettant de modéliser I'écoulement de gaz chargé
en particules. Elles se différencient principalement par la prise en compte des phénoménes
d'ondes de chocs qui apparaissent en sortie de tuyére (dans le cas du modéle 2D
mathématique). Globalement, les résultats restent tout de méme assez proches notamment

en utilisant 'azote comme gaz propulseur et avant I'apparition de la premiére onde de choc.

sy Models 20

Azote Hélium Azote Hélium
Nombre de Mach 3,97 5,12 3,82 4,07
Température (K) 186 79 209 106
Pression (MPa) 0,031 0,017 0,024 0,016
Vitesse du gaz (m/s) 1104 2638 1090 2530
::ftls:;:':?m - 614 917 581 797

Tableau I1I-5 : Comparaison des résultats théorie isentropique-modéle 2D
(gaz: 2,4 MPa, 500°C, particules : nickel 19,3 uym)

On retiendra des calculs que I'hélium est le gaz qui permet d’atteindre les plus hautes
vitesses d’écoulement et de particules. Quelque soit le gaz utilisé, la pression, la
température et la densité de I'écoulement diminue trés rapidement au sein de la partie
divergente de la tuyére. Le flux gazeux retrouve ses propriétés initiales aprés avoir subi
plusieurs ondes de choc en sortie de tuyéere.

L’augmentation de la température ou de la pression d’introduction du gaz permet d’atteindre
de plus grandes vitesses d’écoulement. Dans le jet gazeux, les particules les plus fines sont

les plus rapides.
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IV Mesures de vitesses :

Résultats expérimentaux
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Pour valider les modéles précédemment décrits, nous développons une mesure de vitesse
des particules réalisée avec un systéme associant une caméra rapide et un laser. Ces
valeurs seront comparées a celles obtenues par modélisation. L’influence de la distance de
tir et de la présence d’'un substrat est également étudiée. Deux méthodes de détermination

de la vitesse critique des particules sont alors présentées.

IV.1  Mesure de vitesses de particules pour un

écoulement d'azote

Les mesures effectuées concernent la poudre de nickel (décrite dans le chapitre 11.5).
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Figure IV-1 : Evolution des vitesses moyennes des particules dans la zone 0-16 mm aprés la sortie de
tuyére en fonction de la température et de la pression (gaz azote, particules de nickel)

Sur la Figure IV—=1, on note que, comme prévu par la théorie, les droites représentant la
vitesse des particules en fonction de la température et de la pression sont quasiment
paralléles ('augmentation de 0,4 MPa se traduit par une vitesse supérieure de 24 a 300°C

jusqu’a 19 m/s a 500°C). A température constante, la variation de pression de 0,4 MPa
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provoque une augmentation de la vitesse des particules de l'ordre de 3 a 4%. Cela est

équivalent a I'effet produit par une augmentation de 150 K (en moyenne).
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Figure IV-2 : Dispersion de la population de vitesse des particules de nickel (gaz azote,
zone 0-16 mm apres la sortie de la tuyére)

A 300°C comme a 500°C, la différence de vitesse entre les particules les plus rapides et les
plus lentes est de I'ordre de 350 m/s (Figure 1V-2). Globalement 'augmentation de la vitesse
de particules ne provoque pas une dispersion plus importante des valeurs mesurées.
L’augmentation de température et pression provoque simplement un décalage de la
répartition des vitesses de particules vers des valeurs plus élevées.

A 300°C, prés de 95% des particules ont une vitesse d’environ 550 m/s = 100 m/s.

A 500 °C, 90% des particules ont une vitesse d’environ 600 m/s £ 100 m/s.

142 Mesures de vitesses : résultats expérimentaux



IV.2  Mesure de vitesses de particules pour un

écoulement d'hélium
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Figure IV-3 : Evolution des vitesses moyennes des particules dans la zone 0-16 mm aprés la sortie
de tuyére en fonction de la température et de la pression (gaz hélium, particules de nickel)

Sur la Figure 1V=3, le gain de température de 200 K se traduit par une élévation de la vitesse
des particules de 33 a 43 m/s, ce qui reste dans la gamme d’évolution observée avec 'azote
(38 a 43 m/s). Ici aussi les droites représentant la vitesse des particules en fonction de la
température et de la pression sont quasiment paralléles ('augmentation de 0,4 MPa se
traduit par une vitesse supérieure de 42 a 51 m/s). Globalement I'effet de la variation de
pression est ici deux fois plus importante qu’avec I'azote, 'augmentation de vitesse est de 6
a 7 %. Pour obtenir le méme effet qu’'un accroissement de 0,4 MPa il faut élever la
température de 250 K en moyenne (150 K en azote). Cela est di au fait que I'hélium est un
gaz léger et que 'augmentation de pression influence énormément sa densité. Le transfert

de quantité de mouvement du gaz aux particules est alors meilleur.
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Comme prévu par les simulations, la pression joue un réle beaucoup plus important lorsque

I'on utilise I'hélium comme gaz propulseur.
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Figure IV—4 : Dispersion de la population de vitesse des particules de nickel
(gaz hélium, zone 0-16 mm apres la sortie de la tuyére)

A 300°C, la différence de vitesse entre les particules les plus rapides et les plus lentes est de
I'ordre de 600 m/s (Figure IV—4). Elle reste constante si on augmente la température du gaz
propulseur de 200°C. Globalement 'augmentation de la vitesse de particules ne provoque
pas de variation de la dispersion des valeurs mesurées. En revanche on peut noter que cette
dispersion est beaucoup plus importante dans le cas ou I'hélium est employé comme gaz
propulseur. L’écart type moyen est de 108,6 m/s avec I'hélium et seulement de 67,8 m/s en

utilisant de I'azote (Figure IV-2 et Figure IV—4).
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IV.3  Comparatif azote/hélium
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Figure IV=5 : Evolution des vitesses de particules de nickel en fonction des températures,
pressions type de gaz et distances de mesure

La Figure IV-5 permet de comparer I'évolution des vitesses entre les zones 0-16 mm et
16-32 mm (0 : sortie de tuyére). Contrairement a la théorie qui prévoit que les particules du
jet libre ont une vitesse constante sur 60 mm [VOY(1) 03], on constate ici une perte de
vitesse dans la partie plus éloignée de la sortie de tuyére. La vitesse des particules
propulsées par I'’hélium reste néanmoins trés supérieure a celles propulsées par I'azote. En
moyenne la perte de vitesse est de l'ordre de 3,7% en utilisant I'hélium comme gaz
propulseur et de 1,6 % avec l'azote. Cette évolution est plus marquée dans le cas de
I’hélium, car ce gaz ralentit plus vite que I'azote aprés éjection hors de la tuyére. D’aprés les
simulations (Figure [lI-9 et Figure 111-11), la vitesse du gaz diminue d’environ 500 m/s entre
la sortie de la tuyere et la zone de mesure (30 mm) dans le cas de I'hélium. Avec I'azote,
cette diminution est de seulement 150 m/s. On peut tout de méme noter que la vitesse du

gaz reste supérieure a celle des particules dans toute la zone de mesure.
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IV.4  Calculs de la vitesse moyenne des particules

dans un écoulement : comparaison aux mesures

IVA4.1 écoulemen’r d'azote
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Figure IV-6 : Comparatif vitesses mesurées/vitesses théoriques (poudre de nickel, gaz azote)

La Figure IV-6 présente en traits continus les courbes concernant les vitesses mesurées.
Les points discrets représentent les valeurs données par les calculs (carré: théorie
isentropique unidimensionnelle, ftriangle : modélisation). Les résultats du modéle
mathématique 2D présenté précédemment sont exposés y sous ['appellation
« modélisation 2D ». lls concernent une particule de nickel isolée parfaitement sphérique et
dense dont le diamétre est de 20 ym.

Les courbes notées « théorie isentropique » sont issues des simulations effectuées a I'aide

des équations précédemment décrites (paragraphe 111.2.3.1).
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Avec I'azote comme gaz propulseur, la différence de vitesse entre les valeurs théoriques et

expérimentales est assez faible (Tableau IV-1).

2 MPa 2,4 MPa
Ecart mesures-théorie isentropique (%) -0,31 -0,11
Ecart mesures-modélisation 2D (%) -5,62 -4,75

Tableau IV-1 : Ecart vitesse théorique/vitesse mesurée en azote

En moyenne la vitesse mesurée différe d’environ 4 a 5% de celle des calculs dans le cas de
la modélisation et de moins de 0,5% en utilisant les équations isentropiques. La vitesse
calculée est toujours inférieure a celle mesurée. La méthode par calculs analytiques donne
des résultats plus proches de la réalité des mesures. Il faut tout de méme noter que les
résultats obtenus avec les deux modéles mathématiques ne différent que d’environ 5% ce
qui est tout de méme assez faible compte tenu de la plage granulométrique relativement
large des particules mesurées.

Avec la modélisation, la vitesse du gaz en sortie de tuyéere est donnée pour 1084 m/s contre
1102 m/s en analytique, ce qui représente une différence de 1,66%. Il est donc clair qu’ici la
source principale d’erreur n’est pas liée a la maniére dont on calcule la vitesse atteinte par le
gaz en sortie de tuyére mais plutdt comment on modélise le transfert de quantité de
mouvement aux particules. Il n'en demeure pas moins que ces résultats confirment que
I'approximation d’Alkhimov (qui permet de calculer simplement la vitesse des particules pour

une tuyere définie) donne d’excellents résultats.
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IV.4.2 Ecoulement d'hélium
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Figure IV—7 : Comparatif vitesses mesurées/vitesses théoriques (poudre de nickel, gaz hélium).

La Figure IV—7 présente en traits continus les courbes concernant les vitesses mesurées.
Les points discrets représentent les valeurs données par les calculs (carré: théorie
isentropique, triangle : modélisation 2D).

Ici (Tableau IV-2), contrairement au cas de l'azote, les simulations ont tendance soit a
surestimer nettement la vitesse des particules (théorie isentropique), soit a la sous-estimer

Iégerement (modélisation 2D).

2 MPa 2,4 MPa
Ecart mesures-théorie isentropique (%) 14,00 13,83
Ecart mesures-modélisation 2D (%) -0,12 -1,78

Tableau IV-2 : Ecart vitesse théorique/vitesse mesurée en hélium
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L’utilisation d’hélium comme gaz propulseur éloigne énormément les valeurs mesurées des
valeurs théoriques calculées avec les équations isentropiques mais nous rapproche de
celles de la modélisation.

Les résultats obtenus avec les deux méthodes de calcul different en moyenne d’environ
13% soit plus de deux fois plus que dans le cas de l'azote. La différence entre les résultats
des calculs de vitesses de gaz est infime (2635 m/s contre 2633 m/s soit 0,8%). Il est alors
évident que la source principale d’erreur est, une fois de plus, liée a la maniére dont on
modélise la capacité du gaz a transmettre sa quantité de mouvement aux particules. La
différence se fait donc ici au niveau du calcul du coefficient de trainée. Contrairement a
'approximation d’Alkhimov (qui ne considére que la vitesse du gaz et une constante
arbitrairement définie), la simulation numérique permet de tenir compte des variations
continuelles du coefficient de trainée du gaz en expansion. L’écart est plus important que
précédemment du fait de la capacité d’entrainement de I'hélium trés différente de celle de
'azote (qui a été utilisé pour définir 'équation empirique d’Alkhimov). Il est évident que
I’équation utilisée dans les calculs analytiques a tendance a largement surestimer la force

d’entrainement.
IV.4.3 Conclusion

Globalement les deux méthodes de simulation donnent des résultats proches mais qui ne
vont pas toujours dans le méme sens (supérieur ou inférieur a la vitesse mesurée). Dans le
cas spécifique de I'hélium, les résultats des calculs analytiques ont tendance a s’éloigner des
mesures et surtout de la modélisation. Cela est principalement dG au fait qu’Alkhimov
propose une équation empirique basée sur des résultats obtenus avec de I'azote comme gaz
propulseur et qui ne permet pas de tenir compte du type de gaz propulseur utilisé.

Au final, I'écart constaté par rapport aux mesures, avec I'azote comme gaz propulseur, est
en moyenne de l'ordre de -5% pour la modélisation et de 0,2% pour I'équation
unidimensionnelle isentropique, ce qui est un résultat trés correct. Avec I'hélium, I'erreur
commise en utilisant les équations isentropiques est de l'ordre de 14% alors qu’elle est
inférieure au pour cent avec la modélisation.

Ces résultats permettent d'envisager de modifier la constante utilisée dans I'équation
d’Alkhimov pour rapprocher les résultats des valeurs mesurées (moins de 1% d’erreur en

moyenne) :
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—quation I-36 : u_ = éveloppée pour l'utilisation d’azote) devien
L’Equation I-36 : u, (dével l'utilisation d te) d t

Equation IV-1: u, =

11,032, % [, "
X Py

dans le cas de l'utilisation d’hélium comme gaz propulseur.
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IV5  Evolution radiale des vitesses de particules

dans le jet

m : Division de I'image de la hauteur
T du jet de particules en 5 zones

Tuyére —~
v Axe de la Zone de mesure !
tuyeére de la caméra Z X

Figure IV-8 : Schéma expliquant la division du jet de particules en cinq zones de mesure

Afin de pouvoir observer les évolutions radiales des propriétés du jet, I'image réalisée par la
caméra est divisée en cing zones de 2,48 mm de hauteur (Figure IV-8). Le zéro étant pris
sur 'axe de la tuyére, I'évolution vers la partie supérieure de la tuyére est prise comme
positive et inversement.

Sur les Figure IV-9 et Figure IV-10 , on note qu’en moyenne 90,4% des particules se
trouvent dans les trois zones centrales (7,5 mm). Le diamétre de sortie de la tuyére étant
8,4 mm, cela montre que le jet est trés directif et que sa forme est beaucoup plus cylindrique
que conique. Aprés la sortie de tuyére, entre la zone 0-16 mm et la zone 16-32 mm, la
largeur moyenne du jet de particules passe de 8,9 a 10,9 mm avec l'azote et de 9,0 a
11,2 mm avec I'hélium. L’angle (valeur absolue) de la trajectoire des particules varie, de
1,51° a 1,54° pour l'azote et de 1,43° a 1,92° pour I'hélium.

Cela se traduit par 'augmentation de la population de particules dans la périphérie du jet et
explique son élargissement par le déplacement des trajectoires les plus en périphérie vers
I'extérieur. On notera aussi qu’en amont du jet, les particules projetées avec I'azote ont des

trajectoires plus paralléles a I'axe (trajectoires moins divergentes).
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Figure IV=9 : Evolution de la concentration en particules dans une section du jet (gaz azote)
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Figure IV—10 : Evolution de la concentration en particules dans une section du jet (gaz hélium)
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Les Figure IV-11 et Figure IV-12 représentent les vitesses relatives des particules dans les
différentes zones du jet. C’est le rapport de la vitesse moyenne des particules dans la zone
considérée par leur vitesse moyenne dans l'intégralité du jet.

On remarque immédiatement que le profil des vitesses est assez carré car elles sont toutes
comprises entre 80 et 107 % de la valeur moyenne. La zone centrale et la zone
immédiatement au dessus (-1,24 a +3,73 mm) sont les seules ou les particules sont plus
rapides que la moyenne.

L’évolution des vitesses entre la zone 0-16 mm de la sortie de tuyére et la zone 16-32 est la
méme quel que soit le gaz: le rapport des vitesses diminue uniquement dans les zones
périphériques. Comme il a été montré que les particules sont globalement toutes en
décélération, la perte de vitesse relative dans les zones les plus éloignées de I'axe ne peut
s’expliquer que par une décélération beaucoup plus accentuée des particules que dans les
trois zones les plus proches du centre. Le profil de distribution radiale carré valable dans la
zone étudiée (0-32 mm de la tuyére) deviendrait de plus en plus gaussien a mesure que l'on

s’éloigne de la tuyére.
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Figure IV-11 : Evolution des vitesses relatives dans une section radiale du jet (azote)
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IV.6

Influence de la présence d'un substrat sur la

vitesse des particules

Pour connaitre l'influence de la présence d'un substrat sur I'écoulement des particules, des

mesures ont été réalisées en placant un substrat (carbure de tungsténe) face au jet chargé

en poudre.

IV.6.1 Comparaison avec les vitesses dans le jet libre
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Figure IV-13 : Influence de la présence d'un substrat sur la vitesse des particules de nickel

a l'impact (gaz azote, distance de tir 30 mm)

Comme le montre la Figure V=13, I'évolution générale des vitesses des particules en

fonction de la pression et de la température est la méme avec ou sans substrat du gaz

propulseur. En comparant les courbes correspondant aux mémes conditions de pressions

mais avec la présence ou non d’un substrat, on s’apercoit qu’elles sont quasiment paralléles
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(leur ccefficient directeur varient de moins de 5%). La présence d’un substrat ralentit donc les
particules d’une valeur moyenne de 46 m/s quelles que soient les conditions opératoires. La
perte de vitesse oscille autour d’'une valeur moyenne de 8%. On notera que les particules qui
rebondissent (a contre courant) le font a une vitesse en moyenne égale a 11% de leur
vitesse d’'impact.

Cette diminution de vitesse est due a I'existence d’une zone de gaz comprimé en amont du
substrat qui constitue une barriére difficile a franchir pour les particules les plus fines dont
I'énergie cinétique est plus faible (malgré une vitesse élevée). Une étude statistique montre
d’ailleurs que la vitesse minimum mesurée diminue d’environ 150 m/s (en introduisant un
substrat) alors que la vitesse maximum baisse, elle, de plus de 360 m/s. La diminution de la
vitesse moyenne des particules semble donc due principalement a la drastique perte de

vitesse des particules les plus rapides (les plus fines).

IV.6.2 Influence de la distance de tir

70 - :
-UI'. //“
' M ¥ M 4 M /_,/ ’“T
W S P
I‘ /_:‘/,.-
.—(:':'.—_,--*_...._.,- |
e = T
o e a j
,._.,_.-._.../
8 T .'// " > |
- / | M , .
.//
70 l nm 2.C
T | I 30 m l I I
.r tures (“c}

Figure IV—14 : Evolution des vitesses de particules de nickel en fonction de
la distance tuyére-substrat (gaz azote)
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La Figure IV-14 présente les vitesses de particules (mesurées dans les 15 mm en amont du
substrat) en fonction de I'évolution de la distance tuyére substrat.

Les courbes correspondant aux distances de tir 20 et 30 mm sont trés proches et finissent
méme par se croiser si la pression du gaz est de 2,4 MPa. Si on considére 'ensemble des
différentes conditions opératoires, il est impossible de différencier les vitesses moyennes qui
sont les mémes a plus ou moins 2 a 3 métres par seconde prés (moins de 1% de différence).
On peut donc conclure que placer la sortie de tuyére a 20 ou 30 mm du substrat ne modifie
pas significativement les vitesses de particules dans le cas de la projection de nickel.

Les valeurs correspondant a une distance de tir de 40 mm sont constamment supérieures au
deux autres. Ici, si la pression du gaz propulseur est de 2 MPa les particules sont plus
rapides d’environ 7 m/s, cette augmentation est de 5 m/s avec une pression de 2,4 MPa.
Néanmoins compte tenu de lI'erreur potentiellement commise sur la mesure (7 m/s), il est
difficile d’affirmer que reculer la tuyére de 10 mm permet réellement d’obtenir des vitesses
de particules plus élevées.

Finalement la vitesse des particules ne varie pas de fagon significative pour des distances de
tir variant de 20 a 40 mm. Elle évolue autour de la valeur moyenne avec une amplitude de
plus ou moins 4 m/s ; cela représente une variation moyenne de 1,5%.

L’utilisation d’un matériau relativement lourd comme le nickel permet aux particules de
franchir la zone de gaz comprimé (en amont du substrat) sans étre trop ralenti. Dans la
gamme choisie, l'influence de la distance de tir sur les propriétés de cette zone semble étre
négligeable car les vitesses de particules évoluent de fagon minime. Les variations

mesurées ne sont de toute fagon pas de nature a modifier la qualité des dépbts réalisés.
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IV.7  Détermination de la vitesse critique

De par son caractére quasi athermique, la technique P.D.F. ne peut s’appuyer que sur
I'énergie cinétique des particules projetées pour assurer la formation d’'un dépét. Comme il
'a été précédemment montré, elles ne peuvent adhérer au substrat que si leur vitesse
excéde une valeur limite appelée vitesse critique. Connaitre cette vitesse permet de
déterminer les paramétres de projection adaptés au couple poudre-substrat en présence.
Cela doit permettre de gagner un temps de mise au point considérable et de limiter les colts

de projection en optimisant le débit de gaz propulseur.
IV.7.1 Méthode classique de mesure

En premiére approche, déterminer la vitesse critique d’une poudre consiste a mesurer la
vitesse des particules au moment ou les premiéres particules commencent a adhérer.
Cependant la donnée la plus aisément accessible avec les systemes optiques
conventionnels de détection est généralement la vitesse moyenne des particules. La valeur
de vitesse mesurée est donc une valeur qui tient compte de toutes les classes de taille de
grains dans son calcul. Pourtant, seule la vitesse des fines (les plus rapides) est a ce
moment la intéressante puisque seules celles-ci adhérent réellement. Mais se pose alors la
question savoir quel est le diamétre maximum déposable et comment accéder a cette
valeur ?

Ce probléme peut étre contourné en redéfinissant le paramétre qui permet de définir 'instant
ou la mesure de vitesse doit étre faite. Puisque les systémes de mesure donnent accés a
une valeur de vitesse moyenne fiable, il faut opérer dans les conditions ou la vitesse critique
est égale a la vitesse moyenne des particules. Il faut donc que les particules de taille
moyenne (en masse) se déplacent a la vitesse critique, ce qui implique que le rendement de
dépdbt soit égal a 50%.

La méthode de mesure utilisée consiste donc a déterminer les paramétres de projection qui
permettent d’obtenir un rendement de 50 % puis de mesurer la vitesse des particules dans
ces conditions. C’est une méthode en deux étapes qui demande de multiples expériences
pour arriver a un rendement extrémement proche de 50%. Il doit étre possible de limiter la

méthode a une seule étape et méme a une seule expérience. Pour cela il faut trouver un
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nouveau parameétre permettant de définir si les vitesses de particules sont au-dela ou en

deca de la vitesse critique. C’est I'objet du paragraphe suivant.

IV.7.2 Mise au point d'une méthode de mesure in situ

IV.7.2.1 Principe de la méthode

Dans une projection dynamique a froid idéale, toutes les particules auraient une méme forme
et une méme dimension. Il n'y aurait aucune interaction entre elles et pourtant elles
circuleraient toutes dans la partie centrale du jet gazeux. Au final, elles auraient toutes la
méme vitesse maximale. Au-dela de la vitesse critique le rendement de dépdt passerait
brutalement de zéro a cent pour cent. Bien entendu, cette situation est irréaliste pour de
nombreuses raisons.

Avec un systéme réel, le seul fait d’utiliser des poudres dont le spectre de la dispersion
granulométrique est assez large, fait que I'évolution du rendement est progressive. Cette
évolution s’accompagne d'un corollaire : le nombre de particules qui rebondissent sur le
substrat diminue proportionnellement. L’observation d’'un changement dans la quantité de
rebonds doit permettre de détecter le passage des particules les plus fines au-dela de la
vitesse critique.

Le matériel de mesure utilisé (SprayWatch) permet de contréler simultanément la distribution
du flux de particules sur le substrat et la vitesse des particules. L’algorithme calculant la
vitesse des particules est basé sur la mesure de la distance séparant les points représentant
les positions de la particule éclairée par le laser a des instants différents. La vitesse des
particules rebondissant sur le substrat est prés de dix fois inférieure a celle des particules a
impact. La durée de l'intervalle entre deux pulses laser est donc insuffisamment long pour
obtenir trois points nettement différenciables sur I'écran. Méme si ces particules étaient
détectées, leur faible vitesse serait hors des limites fixées par le programme et donc
automatiquement éliminée. La mesure du flux de particules se fait de fagon différente. Ici
chaque point lumineux est pris en compte sans qu’il soit nécessaire qu'il soit aligné avec
deux autres points. La mesure du flux de rebond est donc possible méme si les points de
mesure ne sont pas utilisés pour le calcul de la vitesse.

La caméra est placée de fagon a ce que le substrat tangente la partie droite de I'image.

Cette partie de I'image aura donc une concentration en particules importante alors que la
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partie gauche ne sera concernée que par le jet de particules et permettra une mesure aisée

de leur vitesse. Le systéme laser est placé perpendiculairement au substrat, dans I'axe du jet

de particules.
Le montage utilisé est présenté sur la Figure IV-15.

Figure IV-15 : Montage expérimental permettant la détermination de vitesses critiques

L’évolution de la distribution du flux de particules peut globalement se résumer en trois

étapes fondamentales schématisées sur la Figure IV-16.
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Figure IV-16 : Evolution de la distribution du flux de particules sur le substrat en fonction
de leur vitesse (cuivre sur substrat cuivre, cartographies issues d’'images SprayWatch)
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Comme prévu, la distribution des particules a proximité du substrat dépend clairement de

leur vitesse. Les trois cas typiques illustrés sur la Figure 1V-16 sont :

A: La vitesse du gaz propulseur est relativement faible. Le jet de particules n’est pas
correctement focalisé, sa forme est beaucoup plus conique que d’ordinaire (12 a 15 mm). Il 'y
a une large dispersion au niveau de la zone d’'impact sur le substrat. La largeur du jet est
prés de deux fois supérieure a la normale. Les particules qui rebondissent le font d’'une fagon
quasiment uniforme sur la totalit¢é de la surface de I'échantillon. La concentration en

particules aux abords du substrat est donc élevée et assez uniforme.

B: Les conditions de projection (150°C, 0,5 MPa) sont plus proches des conditions
classiquement utilisées en P.D.F. La largeur du jet est ici d’environ 6 mm et les trajectoires
des particules sont plus rectilignes et paralléles a I'axe du jet. Leur vitesse est néanmoins
inférieure a la vitesse critique. Le nombre de particules rebondissant est donc égal a celui
des particules projetées mais les rebonds sont maintenant majoritairement localisés en

périphérie du substrat.

C: Avec une pression de 1 MPa, la vitesse relativement élevée du gaz propulseur permet a
certaines particules d’atteindre la vitesse critique. La largeur du jet est du méme ordre que
dans le cas B mais le nombre de rebonds a nettement diminué. Le nombre de particules qui

adhérent n’est plus nul.

IV.7.2.2 Essai préliminaire : projection de cuivre sur substrat cuivre

Afin de valider la méthode, il convient de comparer ces résultats avec ceux que I'on peut
trouver dans la littérature. Notre choix s’est logiquement porté sur le cuivre qui reste le
matériau le plus étudié. Les données concernant sa vitesse critique ont été obtenues aussi
bien expérimentalement (mesure de la vitesse moyenne des particules lors d’'une projection
aboutissant a un rendement de 50%) que par modélisation. Les données obtenues par ces
différentes méthodes étant concordantes, on peut penser que le cuivre est un bon étalon (le

substrat utilisé étant lui aussi en cuivre).
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Figure IV-17 : Distribution des particules sur le substrat (cuivre sur substrat cuivre)

La Figure IV-17 est une représentation graphique des images montrant le flux de particules
impactant sur le substrat. Pour convertir les images en données numériques, la hauteur de
'image est divisée en 19 bandes d’environ 1 mm et le nhombre de particules apparaissant
dans chaque bande est compté. Pour faciliter la comparaison entre les différentes courbes
(différentes vitesses de particules), nous utilisons un nombre de particules normalisé. Le
nombre de particules dans chaque bande est divisé par celui de la bande qui contient le plus
de particules. Pour rendre le graphique représentatif, le hombre de particules est en réalité
une somme faite a partir de toutes les images enregistrées par le systéme durant environ
une minute.

Ici le graphique confirme les observations faites sur les images individuelles. Le jet n’est pas
parfaitement centré au milieu de I'image, il est placé légérement plus bas. Il s’agit
simplement d’'un ajustement imparfait de la position de la tuyére. La distribution du flux de
particules semble assez gaussienne, au moins pour les trois derniéres courbes (vitesse de
particules 356, 422 et 489 m/s). La largeur de cette gaussienne semble diminuer quand la
vitesse des particules augmente mais ce n’est pas évident pour les courbes référencées 356
et 422 m/s. Sur le coté du graphique (zone 5 a 9 mm), des « bosses » correspondant aux
rebonds apparaissent nettement. Le niveau de la courbe dans cette zone stratégique doit
permettre de quantifier (sans étre en mesure de chiffrer cette valeur) le nombre de particules

qui n'adhérent pas.
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Au final, ce graphique ne présente que deux formes de courbes réellement différentes.

La premiére courbe (327 m/s) correspond évidemment a lI'image A (Figure IV-16, jet large
mal focalisé, vitesses de particules trés inférieures a la vitesse limite). Mais les trois
derniéres courbes (356, 422 et 489 m/s) ont des profils assez similaires dans la « zone de
rebonds » ce qui ne permet pas de déterminer avec certitude quand la vitesse des particules
dépasse la vitesse critique (passage de I'image B a la C). Des analyses complémentaires

doivent étre faites.

Afin de déterminer précisément a partir de quelles conditions de projection les particules
dépassent la vitesse critique, une mesure de rendement a été effectuée.

Les courbes expérimentales ont été converties en gaussiennes parfaites pour pouvoir
comparer leur forme. Afin de traduire la présence de rebonds dans la zone périphérique, la
valeur maximale enregistrée dans la « zone de rebonds » est soustraite a 'ensemble des
valeurs composant la courbe. Désormais toutes les courbes ont la valeur zéro pour origine et
c’est leur amplitude, inversement proportionnelle au nombre de particules qui n’adhérent

pas, qui matérialise le nombre de rebonds.
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Figure IV-18 : Répartitions gaussiennes des distributions de particules sur le substrat pour
différentes vitesses (cuivre sur substrat cuivre, D.E. : rendement de dépbt)
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La Figure IV-18 présente les gaussiennes de distribution du flux de particules ainsi que les
rendements. A présent, trois types de courbes sont clairement identifiables. De vraies
différences sont finalement apparues entre les trois derniéres courbes. Tout d’abord, seules
les deux derniéres correspondent a des rendements de dépét positifs. Ensuite, 'amplitude
maximale n’est que de 0,8 pour la courbe de rendement nul alors qu’elle atteint 0,9 pour les
deux derniéres.

Il semble donc qu'une amplitude maximale supérieure ou égale a 0,9 soit le paramétre qui
indique que la vitesse de certaines particules est supérieure a la vitesse critique.

Mais la vitesse mesurée (422 m/s) reste trés inférieure a celle trouvée dans la littérature
(571 m/s). Afin de vérifier que le paramétre identifi€¢ comme étant celui qui indique le
passage des particules au-dela de la vitesse critique est effectivement le bon, d’autres

mesures sont effectuées en changeant de matériaux.

Suivent donc les courbes présentant ces expérimentations complémentaires (Figure IV-19,
Figure IV-20 et Figure IV-21).
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Figure IV-19 : Répartitions gaussiennes des distributions de particules sur le substrat pour
différentes vitesses (Cuivre sur substrat aluminium, D.E. : rendement de dép6t)
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Figure IV-20 : Répartitions gaussiennes des distributions de particules sur le substrat pour différentes
vitesses (Cuivre sur substrat acier inoxydable 304L, D.E. : rendement de dépdt)
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Figure IV-21 : Répartitions gaussiennes des distributions de particules sur le substrat pour différentes

vitesses (Carbure de tungsténe sur substrat carbure de tungsténe, D.E. : rendement de dépbt)
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Les courbes précédentes montrent clairement que la transition vers des vitesses supérieures
a la vitesse critique a lieu lorsque la valeur maximale de la courbe atteint 0,9. Dans des
conditions de projection similaires a celles utilisées pour le cuivre, un essai a été réalisé avec
une poudre de carbure de tungsténe. Le substrat choisi étant lui aussi composé de carbure,
il est totalement improbable que les particules puissent adhérer. Le fait que la valeur
maximum atteinte par la gaussienne n’ait jamais dépassé 0,8 prouve que I'évolution de
'amplitude n’est pas due a 'augmentation de la pression du gaz sur les particules. Elle est
bien due a la diminution du nombre de rebonds.

Contrairement a son amplitude, la largeur de la gaussienne ne semble pas étre un
paramétre qui donne une information sur I'évolution du rendement de dépdt. Sur le
graphique correspondant a la projection de cuivre sur aluminium (Figure 1V-19), le
rendement passe de moins de un pour cent a plus de quatre sans que la courbe ne présente

de réel changement.

Il semble a présent établi que le paramétre amplitude de la gaussienne est celui qui permet
de déterminer la vitesse critique du matériau. Néanmoins les vitesses mesurées restent trés
inférieures (65 a 150 m/s) a celles trouvées dans la littérature [GRU(1) 04]. Mais a quel type
de particule correspond la vitesse mesurée par le systétme ? En d’autres termes, mesurons
nous réellement la vitesse des particules qui adhérent ?

Méme si le choix avait délibérément été fait de ne prendre en compte que les valeurs de
vitesse des particules les plus rapides détectées par le systéme, il apparait maintenant
évident que les particules qui ont adhéré ne correspondent pas a celles dont la vitesse a été
mesureée.

L'utilisation de la théorie unidimensionnelle isentropique permet de déterminer le diamétre

maximal des particules capable d’atteindre la vitesse mesurée (Tableau IV-3).

Taille moyenne des particules
dont la vitesse a été mesurée
par le systéme (um)

Vitesse

Poudre Substrat i
critique (m/s)

Cuivre Cuivre 422 21
Cuivre Acier 304L 475 13
Cuivre Aluminium 440 18

Tableau IV-3 : Diamétres moyens des particules détectées par le systéme de mesure
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La théorie montre que les particules détectées par le systétme de mesure ont un diamétre
assez proche du diamétre moyen de celui de la poudre utilisée (16,2 ym). Il est donc évident
que les particules, dont la vitesse est mesurée, sont plus volumineuses que celles qui
adhérent.

Pour connaitre la taille des particules ayant effectivement atteint la vitesse critique, il faut
analyser la composition granulométrique d’'un dépét réalisé dans les conditions limites
permettant d’atteindre un rendement Iégérement positif. Cela doit permettre de mesurer la
taille des particules qui ont adhéré.

Ce type de dépbt est réalisé en maintenant la tuyére fixe face au substrat. On obtient alors
un cébne de matiére qui est découpé, enrobé, poli (a l'aide de suspensions diamantés dont la
granulométrie varie de 9 a 1 um) et finalement attaqué chimiquement pour révéler sa
macrostructure (joints de grain). La surface de chaque grain est mesurée par imagerie puis
convertie en un diamétre équivalent correspondant a une sphére parfaite. La Figure 1V-22
illustre la différence entre la taille des particules composant le dépbt et la granulométrie de la

poudre utilisée.

| mDépot OPoudre | ]

dans I'échantillon (%)

Pourcentage de chaque taille de grain

42 61 79

Diamétre (um)

J 115 133 15,2

Figure IV-22 : Granulométrie des particules de cuivre composant le dép6t et des particules
initialement contenues dans le lot de poudre utilisé
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Cette comparaison montre bien que la taille moyenne des particules qui composent le dépét
est nettement inférieure a celle de la poudre utilisée. Ici le diamétre moyen d’une particule de
cuivre est de 6,54 ym contre 16,2 dans le lot de poudre utilisé. Cela représente environ 4 %
(en nombre) des grains de poudre du lot de cuivre, soit un pourcentage en masse
extrémement faible (inférieur a 1%). Ceci explique les rendements trés faibles observés dans
ces conditions.

Les particules qui adhérent au substrat sont donc trop fines pour étre correctement
détectées par le systtme de mesure. Les plus grosses particules diffusent d’avantage que
les photons du laser et apparaissent plus lumineuses sur I'image. Le contraste entre leur
luminosité et celle des petites particules est suffisamment grand pour que ces derniéres
soient confondues avec le bruit de fond de I'image. Le signal lumineux provenant des fines
est alors inférieur au seuil de détection de I'appareil et ces dernieres ne sont pas
considérées lors du calcul de vitesse. Cela est amplifié par le fait que les particules qui
rebondissent dans la zone droite de I'image se déplacent trés lentement en comparaison de

celles qui n'ont pas impacté et réfléchissent donc énormément la lumiére.

La théorie unidimensionnelle isentropique décrite précédemment permet d’estimer la vitesse
des particules fines qui ont formé le dépét.

Les résultats des calculs sont présentés dans le Tableau IV—4 :

Matériaux Vitesse critique (m/s)
Poudre Substrat Littérature Mesurée cailsceur:friggsg)rie
Cuivre Cuivre 571 422 537
Cuivre Aluminium 507 440 546
Cuivre 304L 574 437 534

Tableau IV—4 : Comparaison des vitesses critiques mesurées, calculées
ou données dans la littérature

Les vitesses calculées se rapprochent des valeurs références trouvées dans les
publications. On peut noter qu’elles sont inférieures a la valeur de référence, excepté dans le
cas de la projection sur aluminium. Cela s’explique facilement car le substrat utilisé pour nos
expérimentations n’était pas de I'aluminium pur mais un de ses alliages courant (AU4G). Les
propriétés de l'alliage étant assez éloignées de celles du matériau pur, il est normal (et

méme rassurant) de trouver une valeur supérieure a celle attendue.
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Les différences de valeurs de vitesse concernant les deux autres substrats sont de I'ordre de
6 a 7%. Les paramétres qui peuvent influencer cette vitesse critique sont nombreux. Les plus
influents semblent étre : les différences en terme de propriétés mécaniques (dureté, module
d’Young, répartition inhomogéne des contraintes) qui peuvent étre importantes entre une
petite particule et le matériau massif classiquement décrit dans la littérature, la forme des
particules (pas parfaitement sphérique) qui modifie également la répartition des forces a
impact. De plus méme si le procédé est quasiment athermique, un échange de chaleur est
possible avec le gaz propulseur.

La différence de vitesse constatée est finalement assez faible compte tenu du fait que les
matériaux utilisés dans cette étude possédent des propriétés qui leurs sont propres et qui
peuvent différer sensiblement de celles des matériaux idéaux considérés dans le cas des
calculs qui menent aux résultats des publications. La validité de chaque mesure se limite
donc aux matériaux testés, et ne peut étre généralisée a I'ensemble des couples poudre-

substrat de méme nature.

IV.7.2.3 Application de la méthode au cas du nickel

IV.7.2.3.a Nickel sur substrat de cuivre

Aprés avoir décrit la méthode et testé sa validité sur le cuivre, nous avons souhaité
déterminer la vitesse critique du nickel. Le nickel est un matériau encore peu étudié ce qui
limite les données bibliographiques concernant sa vitesse critique au seul cas de la
projection de nickel sur cuivre. Les premiéres expérimentations sont donc menées avec un

substrat de cuivre.
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Figure IV-23 : Répartitions gaussiennes des distributions de particules sur le substrat
pour différentes vitesses (Nickel sur substrat cuivre, D.E. : rendement de dépbt)

La vitesse critique du nickel étant sensiblement plus élevée que celle du cuivre, sept
expériences ont été nécessaires (Figure [V-23). On peut noter que malgré I'augmentation du
nombre d’essais et de la vitesse des particules, le crittre amplitude (qui consiste a
considérer qu’'une amplitude maximum de 0,9 est le signe qui indique que des particules
atteignent la vitesse critique) permet de déterminer correctement le passage au-dela de la
vitesse critique.

Ici aussi, la vitesse déterminée par la lecture directe des résultats de I'appareil de mesure
(512 m/s) est plus faible que la valeur attendue (576 m/s). Un calcul de la vitesse équivalente
a la taille des particules ayant adhéré (6,7 pm) est donc encore une fois nécessaire.

La vitesse obtenue est d’environ 604 m/s, soit une différence de 22 m/s par rapport a la
vitesse théorique.

La précision de la mesure est globalement meilleure avec le nickel, la valeur trouvée est
cette fois supérieure a celle attendue. Le fait que la valeur mesurée soit plus proche de la
théorie est probablement lié a l'utilisation d’'une poudre qui contient moins de particules fines
que celle de cuivre. La taille minimum des particules détectées est donc plus proche de celle
des particules qui adhérent. En conséquence la vitesse mesurée est également plus proche

de celle calculée.
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IV.7.2.3.b Nickel sur substrat en acier inoxydable

Compte tenu de I'absence de données concernant la vitesse critique du nickel lors de sa
projection sur un substrat en acier inoxydable 304L, une mesure de vitesse critique par la
méthode « classique » (rendement de 50%) a été effectuée et servira de référence. La
vitesse des particules conduisant a un rendement de 50% (rendement particulier ou la

vitesse critique est égale a la vitesse moyenne des particules) est ici d’environ 645 m/s.
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Figure IV=24 : Répartitions gaussiennes des distributions de particules sur le substrat
pour différentes vitesses (Nickel sur substrat acier inoxydable 304L)

La mesure directe donne une vitesse critique de 542 m/s, soit environ 100 m/s de moins que
la référence (Figure IV-24). En revanche, le calcul de vitesse correspondant aux conditions
de projection permettant d’atteindre un rendement de 50% donne une vitesse de 648 m/s ce
qui est extrémement proche de notre premiére mesure. L'intérét de cette expérimentation
réside surtout dans le fait que nous comparons ici deux résultats issus de mesures
effectuées avec les mémes matériaux. La référence n’était pas un calcul effectué sur la base
des propriétés de matériaux idéaux. Ce résultat montre que cette méthode donne des
résultats similaires a ceux de la méthode par mesure de vitesse moyenne a rendement 50%

mais dans des temps beaucoup plus brefs.
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IV.7.2.4 Application de la méthode au cas du CoNiCrAlY

Compte tenu de I'absence de données concernant la vitesse critique du CoNiCrAlY, une
mesure de vitesse critique par la méthode « classique » a été effectuée et servira de
référence. La vitesse des particules conduisant a un rendement de 50% est ici d’environ 910

m/s.
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Figure IV-25 : Répartitions gaussiennes des distributions de particules sur le substrat
pour différentes vitesses (CoNiCrAlY sur substrat cuivre)

Pour un dépét de CoNiCrAlY sur cuivre, I'utilisation d’hélium comme gaz propulseur a été
rendue nécessaire compte tenu de la vitesse critique plus élevée du matériau. Ici, la mesure
directe de vitesse critique donne une valeur de 873 m/s (Figure 1V-25). Elle est inférieure a
la vitesse de référence d’environ 40 m/s.

L’analyse d’'une coupe polie des premiéres couches du dépét montre que la taille des
particules qui ont adhéré est d’environ 11,5 um. En appliquant la théorie isentropique
unidimensionnelle a I'écoulement, on trouve que la vitesse de telles particules est d’environ
929 m/s. Encore une fois cette valeur de vitesse corrigée est cohérente par rapport a la

valeur de référence.
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IV.7.2.5 Intérét de la méthode et perspectives d'évolutions

Les derniers essais ont montré que la méthode basée sur I'imagerie et la quantification du
nombre de rebonds donne des résultats équivalents a ceux de la méthode par mesure de
vitesse moyenne a rendement pondéral 50%. Elle permet de mesurer rapidement la vitesse
critique spécifique pour un couple particule-substrat donné. De plus elle posséde deux

avantages majeurs :

- Elle ne nécessite pas d’effectuer plusieurs dépbts pour trouver la vitesse qui correspond au
rendement recherché (50%). La mesure est faite en continu en augmentant progressivement
la pression d’introduction et/ou la température du gaz propulseur. Le gain de temps et
d’argent peut étre considérable, surtout pour des matériaux nécessitant 'emploi d’hélium. En
effet le faible rendement de dépdt nécessaire a l'observation des phénoménes peut

généralement étre atteint avec de 'azote.

- Le deuxiéme avantage découle directement du premier. Les matériaux difficilement
projetables atteignent rarement un rendement de 50% (NiCrAlY). Il est donc quasiment
impossible de mesurer leur vitesse critique par la méthode classique. La modélisation est
également trés compliquée car l'accés aux propriétés de ces matériaux complexes
chimiquement est difficile. Cette méthode doit permettre d’accéder rapidement a ces vitesses

critiques.

Cependant, le fait d’étre obligé de passer par une modélisation de la vitesse des particules
qui adhérent reste un probléme majeur. Il existe globalement deux fagons de le contourner et
de mesurer directement la vitesse de ces particules.

La premiére est d’augmenter la capacité de détection du systéme de mesure. Pour cela on
peut soit augmenter la puissance des diodes laser utilisées (ce qui est extrémement
colteux) soit focaliser la puissance du systéme existant sur une surface plus petite (plus
réaliste économiquement). Focaliser la feuille laser ne pose pas de probléeme de diminution
de la taille de la fenétre de détection car le réglage d’origine éclaire bien plus que la largeur
du capteur CCD.

La deuxiéme voie a explorer est de diminuer la dispersion de la distribution granulométrique
de la poudre. L’idéal serait d’isoler une classe de particules de taille spécifique (£ 2 um).

Mais c’est techniquement assez difficile et cela multiplierait le prix de la poudre qui est déja
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conséquent. Une solution moins radicale serait d’éliminer les particules les plus fines des lots
de poudre utilisés (taille inférieure a 10 um). Cela permettrait de détecter toutes les
particules circulant dans le jet et d’avoir accés a la vitesse des plus rapides.

Finalement le systéme pourrait &tre optimisé en utilisant simultanément une poudre exempte
de ses fines et une feuille laser mieux focalisée. Cela constitue l'alternative la moins
colteuse pour augmenter l'efficacité de détection des particules et s’approcher au plus prés

de la vitesse critique.

IV.7.3 Utilisation de la  théorie  isentropique
unidimensionnelle pour calculer la vitesse critique des

particules

L’étude comparative (mesure des vitesses de particules, modélisation 2D, utilisation des
équations isentropiques) effectuée précédemment montre clairement la supériorité du
modele 2D dans certaines circonstances et la fiabilit¢ de ses prévisions. Cependant,
I'utilisation des équations isentropiques permet d’obtenir des résultats assez satisfaisants
(écart inférieure a 6% de la vitesse mesurée). Celui-ci peut donc étre utilisé pour calculer la

vitesse des particules dans les conditions critiques.

Comme présentée précédemment, la vitesse critique est la valeur a atteindre pour qu’'une
particule de x um puisse adhérer sur le substrat. En P.D.F. toute particule dont la vitesse est
supérieure a sa vitesse critique peut adhérer. Cela revient a dire que pour un méme
matériau il existe, suivant les conditions de projection, une taille de particule dont la vitesse
est égale a la valeur critique et que toutes les particules moins volumineuses peuvent
adhérer.

Pour une poudre, le rendement de dépdt correspond donc au pourcentage de poudre
capable de dépasser la vitesse critique. Sur la courbe granulométrique, la valeur du
rendement peut étre liée a une taille de particule qui est le diamétre de la plus grosse

particule projetable (Figure IV-26).
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Figure V=26 : Correspondance du rendement de dép6t avec la taille maximale
des particules projetables

Puisque les paramétres de projection sont connus, le diamétre de la particule étant lu sur le
graphique il est alors facile d’appliquer les équations isentropiques unidimensionnelles
(Equation 1-36 et Equation IV-1) :

(azote) et u, =

La vitesse calculée ici correspond a la vitesse critique de la particule.

Cette méthode doit étre valable quel que soit le rendement de dépdt mesuré.

Afin de comparer les résultats obtenus par cette méthode purement basée sur le calcul avec
les valeurs obtenues par mesures in situ, les projections réalisées le seront avec une poudre
de nickel sur des substrats en acier inoxydable. Les différentes conditions de tir permettront
de balayer une large plage de dimensions critiques de particules. Cela permettra de vérifier

que la vitesse critique est bien un paramétre indépendant de la taille des particules.
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Les données expérimentales et les résultats des calculs sont résumés dans le
Tableau IV-5 :

Rendement Gaz Pression | Température Diameétre meximum Vitesse’critique
(%) (MPa) (°C) pouvant adhérer (um) calculée (m/s)
6,3 Azote 2 400 8,4 674
13,4 Azote 2 500 11,08 669
24 .4 Azote 2,4 500 13,97 662
52,2 Hélium 1,3 450 20,23 647
81,8 Hélium 2 300 28,26 632
88,5 Hélium 2 500 31,47 631
90,8 Hélium 2,4 300 33,73 633
92,2 Hélium 2,4 400 34,78 640
93,0 Hélium 2,4 500 35,82 644

Moyenne 648

Tableau IV-5 : Calcul de la vitesse critique a partir du rendement de projection

La vitesse critique semble décroitre avec 'augmentation de la taille des particules mais ce
phénoméne s’inverse pour les trois derniéres conditions. Cependant, en tenant compte de
'erreur potentielle due au calcul de la vitesse des particules (6%), il apparait que ces
variations ne peuvent étre sérieusement considérées comme significatives. La vitesse

critique semble donc étre une valeur indépendante du diamétre des particules.

Les expériences menées précédemment avaient donné les résultats suivants :

- Mesure de la vitesse moyenne des particules lorsque le rendement atteint 50% : 645 m/s,

- Mesure par la méthode de la variation du nombre de rebonds : 648 m/s.

Chacune des valeurs calculées dans ce chapitre se trouve étre trés proche des résultats
obtenus par imagerie. La valeur moyenne de la vitesse critique calculée est de 648 m/s, ce
qui est quasiment la vitesse donnée par la méthode du rendement de 50% et la méthode par
mesure du taux de rebonds.

Cette méthode de calcul permet en une expérience d’approximer la vitesse critique d’une
poudre sur un substrat (& condition d’avoir un rendement significatif). La multiplication des
expériences permet d’obtenir une valeur qui s’avére étre assez précise. Cependant, il est
nécessaire d’obtenir un rendement suffisamment élevé pour que I'erreur principale ne vienne

pas du rapport masse déposée/masse projetée (cas des matériaux comme les MCrAlYs).
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IV.8 Conclusion

La technique de mesure associant un laser a une caméra rapide permet de mesurer avec
précision la vitesse des particules projetées en P.D.F. Comme prévu, la vitesse des
particules augmente avec la température et la pression d’introduction du gaz. Globalement
cette vitesse est assez constante dans toute la largeur du jet de poudre. La dispersion de la
vitesse des particules est plutét faible.

Les résultats obtenus sont tout a fait cohérents avec ceux de la modélisation. La théorie
isentropique unidimensionnelle permet d’obtenir des résultats extrémement proches des
mesures si I'azote est utilisé comme gaz propulseur. Avec I'hélium, la concordance des
résultats est moins bonne (quoi que satisfaisante) du fait que I'équation utilisée a été
développée a partir de résultats obtenus a I'azote. Une |Iégére correction de la constante
contenue dans I'équation permet de corriger ce probléme.

Le systéme de mesure de vitesse peut également étre employé pour déterminer la vitesse
critique des particules. La diminution du nombre de rebonds sur le substrat permet de
détecter le passage de la vitesse de certaines particules au-dela de la valeur critique. La
mesure de la vitesse des particules a cet instant est rendue difficile par la petite taille des
particules qui adhérent et donc leur faible luminosité par rapport aux plus grosses (plus
lentes). Il en résulte que les vitesses mesurées sont plus faibles que celles attendues. La
mesure de la taille des particules ayant adhéré et le calcul de la vitesse d’'impact de ces
particules (grace a la théorie isentropique unidimensionnelle) permet d’obtenir des résultats
cohérents. Cette technique est utilisée avec succés pour déterminer les vitesses critiques du
cuivre, du nickel et du CoNiCrAlY.

Les équations isentropiques unidimensionnelles peuvent également étre utilisées seules
pour calculer la vitesse critique des particules uniquement en mesurant le rendement de
dépbt du matériau. Les résultats obtenus sont extrémement proches de ceux de la mesure

précédente.
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La maitrise et la connaissance des vitesses de particules, nous améne a étudier l'influence
de la vitesse d’impact des particules sur leur déformation a I'impact et sur la morphologie du
dépdbts obtenu. L’effet d’'une variation de la vitesse moyenne des particules et de la dureté du
substrat sur la compacité du dépbt est ensuite présenté. Quelques propriétés mécaniques
(dureté, module d’Young) sont finalement mesurées sur les poudres et les revétements

correspondants. Tous ces dépbts sont réalisés en une seule passe.

V.1 Influence de la vitesse des particules de nickel

sur leur morphologie aprés impact sur le substrat

Afin d’étudier I'impact d’'une particule isolée (nickel) sur un substrat, des essais ont été
réalisés a faible débit de poudre et haute vitesse de déplacement du pistolet de projection.
Le débit de poudre est d’environ 8 g/mn et la vitesse de translation de la tuyére de 200
mm/s. Les projections sont réalisées sur des échantillons cylindriques en acier inoxydable
304L d’épaisseur 4 mm et de diamétre 25 mm. Compte tenu des paramétres de projection
utilisés, environ 17 mg de poudre se déposent sur le substrat en une passe (au maximum).
Les échantillons sont polis a l'aide de suspensions diamantées puis d’'une suspension de
silice colloidale (taille de grain 0,04 uym) jusqu’a ce que leur rugosité puisse étre considérée
comme nulle.

Nous faisons varier la nature du gaz propulseur, sa température et sa pression afin de
modifier la vitesse moyenne des particules et d’observer I'évolution morphologique de celles
qui ont adhéré. Cette observation est faite en surface sur I'échantillon brut et sur des coupes

polies qui permettent de visualiser l'interface avec le substrat.

V.1.1 Aspect des impacts de particules de nickel dont la

vitesse moyenne varie de 540 a 560 m/s

Dans cette gamme de vitesse, le rendement de dép6t est inférieur a8 10 %. Sur les images en
microscopie électronique a balayage, cela ce traduit par la présence de trés nombreux
crateres sur la surface du substrat (Figure V—1). Les impacts des particules qui ont rebondi
sans adhérer sont évidemment responsables de ce phénoméne. Les déformations subies

par le substrat semblent assez localisées et se limitent a la zone d’'impact.
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Celles qui ont créé des liaisons avec le substrat semblent avoir conservé une forme assez
sphérique correspondant a leur aspect initial. La déformation engendrée par I'impact semble
assez faible.

En coupe (Figure V-2), il apparait que les particules de nickel ne sont effectivement pas trés
déformées. La partie supérieure a conservé sa morphologie sphéroidale alors que l'interface
substrat-particule s’est aplatie sans pénétrer profondément le substrat. On peut noter que
I'énergie d’adhésion est faible car le polissage a induit un décollement au niveau de
l'interface. La zone de la particule qui frappe le substrat en premier semble avoir adhéré plus
solidement car le décollement y est plus faible voir inexistant. Cela vient du temps de contact
entre la particule et le substrat qui est plus long dans cette zone (puisque c’est celle qui

touche la surface en premier).

Figure V-1 : Images MEB de particules de nickel sur la surface d'un substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 540-560 m/s)
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Figure V-2 : Images MEB de coupes polies de particules de nickel sur substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 540-560 m/s)

L’image en microscopie interférométrique (Figure V-3) confirme que les particules ont été
peu déformées. On remarque aussi que les traces d’impacts sont peu profondes (a gauche)
et que la zone autour des particules qui ont adhéré n’a pas été perturbée a longue distance

(la déformation du substrat est assez localisée).

Figure V-3 : Image en microscopie interférométrique de I'impact de particules de nickel
sur substrat en acier 304L (vitesse moyenne des particules 540-560 m/s)
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A relativement faible vitesse les particules se déforment peu et ne pénétrent pas
profondément le substrat. Cela n’empéche pas l'adhésion d’avoir lieu, méme si I'énergie

nécessaire au décollement de la particule semble assez faible.

V.1.2Aspect des impacts de particules de nickel dont la

vitesse moyenne est de I'ordre de 580 m/s

Comme dans le cas précédent, la déformation des particules semble assez limitée quand on
observe la surface de I'échantillon (Figure V—4). En coupe, il apparait que, bien que
conservant une forme arrondie, les particules s’étalent plus a l'impact sans pour autant
pénétrer trés profondément le substrat.

Un phénoméne nouveau fait son apparition au niveau de certaines particules. L’'impact
provoque une éjection de matiere au niveau du substrat (périphérie de la particule de la
Figure V-5). Cela ne permet cependant pas d’éviter la décohésion au niveau de l'interface. Il
est méme notable que la qualité de cette interface est bien plus mauvaise que dans le cas

ou le substrat est moins déformé (Figure V-5).

Figure V—4 : Images MEB de la surface et de coupes polies de particules de nickel
sur un substrat en acier 304L (vitesse moyenne des particules 580 m/s)
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Figure V-5 : Images MEB de coupes polies de particules de nickel sur substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 580 m/s)

V.1.3Aspect des impacts de particules de nickel dont la

vitesse moyenne est de I'ordre de 600 m/s

A cette vitesse les particules commencent a se déformer de plus en plus au niveau de leur
zone d’'impact (Figure V-6). Le sommet de la particule conserve son aspect initial mais sa
base s’étale maintenant plus au niveau du substrat. On observe un bourrelet de matiére en
périphérie de la particule qui correspond a une fraction de matiére (nickel) cisaillée lors de
impact.

A présent l'interface particule-substrat est parfaitement cohérente (Figure V—7) ce qui montre

que la force d’adhésion est en augmentation.
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Figure V-6 : Images MEB de la surface de particules de nickel sur un substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 600 m/s)

Figure V-7 : Images MEB de coupes polies de particules de nickel sur un substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 600 m/s)
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Figure V-8 : Image en microscopie interférométrique de I'impact de particules de nickel
sur substrat en acier 304L (vitesse moyenne des particules 600 m/s)

L’image en microscopie interférométrique (Figure V—8) montre que les particules conservent
un aspect encore assez compact, proche de leur morphologie originelle. On notera que
I'énergie d'impact est en augmentation car le cratére laissé par le rebond d’'une particule est

maintenant nettement visible et sa profondeur est devenue significative (environ 4 um).

V.1.4Aspect des impacts de particules de nickel dont la

vitesse moyenne est de I'ordre de 700 m/s

L’utilisation d’hélium comme gaz propulseur permet d’augmenter substantiellement la vitesse
moyenne des particules. Le changement au niveau de la morphologie des particules ayant
adhéré est radical (Figure V-9).

Ici la majorité des particules présentent des jets de matieére en périphérie. Leur forme semble
étre celle d’'un disque fortement encré dans le substrat. Celui-ci a subit des déformations
importantes et on voit clairement que le matériau a accommodé ses contraintes en se

déformant a plus longue distance.
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Figure V-9 : Images MEB de particules de nickel sur la surface d’un substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 700 m/s)

L’analyse E.D.S. des éjections périphériques (Tableau V-1) révéle que leur composition est

équivalente a celle du substrat. C’est donc le matériau de base qui a été éjecté lors de

l'impact de la particule.

Pourcentage atomique

Pourcentage massique

Substrat péﬁi;;g;;;jes Substrat pé'fii;;g;;gjes
Si 1,37 1,51 0,70 0,77
Cr 18,23 17,11 17,22 16,18
Mn 1,17 2,42 1,17 2,42
Fe 68,25 70,99 69,22 72,12
Ni 10,96 7,96 11,69 8,50

Tableau V-1 : Composition chimique du substrat et des éjections en périphérie de particule
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Sur les observations en coupe (Figure V-10), il apparait clairement que la particule pénétre
trés profondément le substrat. Plus de 50% de son volume se situe a présent dans l'acier. Ici
la particule s’est tellement étalée que sa partie inférieure (interface particule-substrat)

apparait maintenant comme ayant le rayon de courbure le plus faible.

—————— 5um F——— 6pm

Figure V=10 : Images MEB de coupes polies de particules de nickel sur substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 700 m/s)

L’image en microscopie interférométrique (Figure V—-11) montre que l'impact de la particule
provoque autour d’elle une déformation du substrat dont la profondeur peut atteindre 1 um.
La particule est maintenant largement étalée et son altitude par rapport a l'interface initial

substrat-particule est ici inférieure a 3 ym.
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Figure V-11 : Image en microscopie interférométrique de I'impact de particules de nickel
sur substrat en acier 304L (vitesse moyenne des particules 700 m/s)

V.1.5Aspect des impacts de particules de nickel dont Ila

vitesse moyenne varie de 720 a 740 m/s

La surface de I'échantillon ne contient quasiment plus que des particules présentant des jets
de matiere en périphérie (Figure V-12). Le substrat présente nettement des dégradations
linéaires qui traduisent les plans de glissement utilisés pour accommoder les déformations.

En coupe, les particules pénétrent toujours profondément dans le substrat en provoquant
des éjections de matiére. Celles-ci issues uniquement du substrat ou, et c’est nouveau,
d’une projection simultanée des deux matériaux. Dans ce cas, on notera que l'interface entre
le substrat et la particule au niveau de cette « lévre » et parfaitement cohérente. Dans tous

les cas les interfaces sont parfaites et ne montrent aucun signe de rupture (Figure V-13).
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Figure V=12 : Images MEB de particules de nickel sur la surface d’un substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 720-740 m/s)

Figure V-13 : Images MEB de coupes polies de particules de nickel sur substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 720-740 m/s)
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V.1.6Aspect des impacts de particules de nickel dont la

vitesse moyenne varie de 760 a 780 m/s

Le cas de particules projetées a ces vitesses moyennes est similaire au cas précédent. Les
observations issues des images MEB (Figure V-14 et Figure V-15) sont les mémes:
particules trés étalées présentant des éjections de matiére en périphérie, pénétration
profonde dans le substrat.

L’image en microscopie interférométrique (Figure V—16) montre une particule assez plate
dont 'impact a perturbé topographiquement le substrat sur une distance assez grande.

Il semble que I'évolution morphologique des particules devienne trés faible au-dela d’une
vitesse moyenne de 720 m/s. Les particules ont alors certainement atteint leur degré
maximum de déformation. La dissipation de [I'énergie d’impact doit alors se faire
majoritairement par I'intermédiaire du substrat dont le volume relatif est trés supérieur a
celui de la particule (si elle est isolée). C’est pour cela que la zone affectée mécaniquement
par I'impact augmente alors que la particule semble conserver un taux de déformation

stable.

Figure V-14 : Images MEB de particules de nickel sur la surface d’'un substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 760-780 m/s)
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Figure V-15 : Images MEB de coupes polies de particules de nickel sur substrat
en acier 304L (vitesse moyenne des particules 760-780 m/s)

Figure V-16 : Image en microscopie interférométrique de I'impact de particules de nickel
sur substrat en acier 304L (vitesse moyenne des particules 760-780 m/s)
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V.2 Caractéristiques des dépats obtenus

V.2.1Rendement de dépot

V.2.1.1Influence de la vitesse des particules sur le rendement

Les différentes publications soulignent I'importance de certains paramétres (géométrie de la

tuyére, nature, température et pression d’introduction du gaz) sur les caractéristiques des

dépbts obtenus. Tous ces facteurs ont une influence directe sur la vitesse d’écoulement du

flux gazeux et donc sur celle des particules. Mais au final, c’est bien le facteur « vitesse des

particules » qui va majoritairement conditionner I'état du revétement obtenu.

100

80

70

60

50 .

40

30 A

Rendement de dépot (%)

20 P

10 —%

500 550 600 650 700 750

Vitesse moyenne des particules (m/s)

800

Figure V-17 : Rendement de dépbt du Nickel en fonction de la vitesse d’impact
des particules (substrat acier inoxydable 304L)

La Figure V=17 présente donc I'évolution du rendement de dépdt du nickel en fonction de la

vitesse des particules lors de I'impact (dépdts réalisés en une seule passe). On peut diviser
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cette courbe en ftrois parties dont I'évolution est assez différente. A la base de la courbe
(500-550 m/s), 'augmentation du rendement est assez lente. Puis, jusqu'a 700 m/s, elle
devient brutale. L’addition de ces deux segments forme une courbe dont la nature est assez
proche de celle d’une hyperbole. Finalement 'augmentation du rendement redevient assez
lente dans la troisiéme partie (au-delda de 700 m/s). On s’approche alors d’'un palier ou le
rendement devrait continuer de s’accroitre trés lentement jusqu'a tangenter les cent pour
cent. Les capacités de linstallation de projection ne permettent malheureusement pas
d’obtenir les vitesses qui permettraient de vérifier cela expérimentalement.

L’évolution du rendement du nickel s’explique aisément si I'on observe la courbe de la
granulométrie des particules (Figure V—18). Celle-ci est volontairement amputée des valeurs

supérieures a 95 % pour rendre la comparaison plus aisée.
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Figure V-18 : Granulométrie (cumulée) de la poudre de nickel utilisée

La forme des deux courbes est assez similaire. Cela peut s’expliquer simplement : il a été
montré, dans la partie concernant la méthode de détermination des vitesses critiques par
imagerie, que la vitesse mesurée correspond approximativement a celle de la particule de
diamétre moyen. Les particules qui adhérent les premiéres sont les plus fines et leur vitesse
est trés supérieure a la vitesse moyenne mesurée. Ici la vitesse critique n’est donc

évidemment pas de 510 m/s.
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Au début des expérimentations, seules ces particules trés fines vont pouvoir dépasser la
vitesse seuil. La courbe granulométrique montre trés clairement que les particules de ce
diamétre sont ultra minoritaires dans le lot utilisé. L’accroissement de rendement va donc se
faire trés lentement au départ car un nombre trés limité de particules possédent les
caractéristiques requises pour dépasser la vitesse critique dans ces conditions de projection.
A mesure que la vitesse du gaz augmente, il va devenir possible d’entrainer des particules
assez volumineuses au-dela de la vitesse critique. On se trouve ici dans la zone
granulométrique proche de la valeur moyenne, il y a donc un nombre maximum de particules
dont la taille est comprise dans cette gamme. Le rendement va augmenter brutalement et
son accélération d’accroissement est maximale quand les particules de taille moyenne
atteignent la vitesse critique.

Une fois la zone des particules proches de la granulométrie moyenne franchie, on se
retrouve dans un cas similaire a celui du pied de la courbe. Ici seules les particules les plus
grossiéres n’atteignent pas la vitesse critique. Comme dans le cas des fines, elles sont
suffisamment minoritaires en nombre pour que leur adhésion influence peu la valeur du
rendement. Leur masse devrait leur permettre de participer plus significativement a
'augmentation de celle du dépét. Mais, pour transporter efficacement des particules d’un tel
volume, le gaz doit posséder une quantité de mouvement trés supérieure a celle nécessaire
au transport des particules moyennes. Finalement le fait qu’elles soient peu hombreuses et
difficiles a accélérer efficacement rend leur contribution au dépdét assez faible. Cela explique
le palier qui semble se dessiner en fin de courbe.

Le rendement de dépbt du nickel évolue donc de la méme fagon que la distribution
granulométrique de la poudre utilisée. Il en résulte qu'une poudre dont la gamme
granulométrique serait centrée sur 15 pm avec une dispersion de taille trés limitée (£ 2 um)
pourrait certainement étre projetée a 'azote (vitesse et colt modéré) avec un rendement
supérieur a 90%.

Il a été précédemment démontré que la connaissance du rendement et des paramétres de
projection pouvait permettre de calculer la vitesse critique du matériau. En retour, cela
implique également que le fait de connaitre la vitesse critique et les paramétres de projection
doit permettre d’estimer le rendement de dépébt.

Pour les paramétres de projection utilisés, il est facile de calculer la taille de la particule la

plus volumineuse capable d’atteindre la vitesse critique. Dans I'équation isentropique
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unidimensionnelle (Equation 1-36, u =

u, est une Vvitesse

quelconque. On peut donc choisir la vitesse critique comme valeur de u,. La vitesse du gaz
(ug), sa pression (po) ainsi que la densité de la particule (p,) et la distance qu’elle parcourt
dans la tuyére (x) sont connues. On peut alors aisément calculer le diamétre de la particule
(D) se déplacant a la vitesse critique.

Sur la courbe de la distribution granulométrique cumulée de la poudre utilisée (Figure V-19),
on peut alors lire directement la fraction de particules dont la taille est inférieure a celle
calculée. Toutes ces particules ont une vitesse potentiellement supérieure a la vitesse
critique et peuvent donc adhérer. Cette fraction de la masse de poudre est équivalente au
rendement pondéral de dépét.
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Figure V-19 : Calcul du rendement de dép6t pour des paramétres de projection connus
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La Figure V-20 compare les valeurs de rendement calculées par cette méthode avec les

valeurs mesurées précédemment.
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Figure V=20 : Comparaison rendement de dépét mesuré, rendement calculé

Comme dans le cas de la vitesse critique, le rendement peut étre approximé de fagcon assez
précise (erreur moyenne inférieur a 6%). C’est la preuve que, pour une poudre, le rendement
n’est bien fonction que de sa répartition granulométrique. Cela montre également que la
vitesse critique n’est pas fonction de la taille des particules projetées (dans la gamme
granulométrique utilisée).

Ce type de calcul permet aussi d’approximer le rendement aux limites de fonctionnement du
matériel de projection. Dans notre cas le diamétre maximum déposable (nickel) devrait étre

de l'ordre de 40,5 ym, soit un rendement maximum proche de 96%.

V.2.1.2Influence de la dureté du substrat sur le rendement

Parce que des réactions peuvent avoir lieu entre le substrat et les particules (fusion locale),
la composition chimique de chaque échantillon doit étre la méme quelle que soit sa dureté.
Pour obtenir une gamme de substrat identique chimiquement mais de dureté différente, il

suffit de réaliser une trempe sur un matériau métallique approprié puis de lui faire subir des
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revenus a différentes températures. Un acier possédant de bonnes caractéristiques de
trempabilité est choisi, il s’agit du 42CrMo4 (0,42% C, 0,4% Si, 0,75% Mn, 0,035% P,
0,035% S, 1,05 Cr, 0,2 Mo). Il subit deux trempes a I'huile & 860°C puis cinq revenus a
différentes températures (350 a 720°C).
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Figure V-21 : Evolution de la dureté de I'acier 42CrMo4 en fonction de la température de revenu

Finalement on obtient six échantillons (Figure V-21) dont la dureté varie de 199 a 580 HV3pon
que I'on recouvre de nickel et de NiCrAlY en conservant les mémes conditions opératoires
(gaz propulseur hélium, 2,4 MPa, 500°C). Les résultats des mesures de rendement sont

présentés sur la Figure V-22.
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Figure V—22 : Evolution du rendement en fonction de la dureté du substrat

Le rendement de dépdt maximum a toujours été mesuré avec le substrat le plus tendre
(199 HV30n) et ce quel que soit le matériau projeté. Avec ce substrat le rendement est de
92% avec le nickel et seulement 6% avec le NiCrAlY. Afin de faciliter sa lisibilité, le

graphique présente des rendements relatifs (rendement/rendement maximum).

Globalement, méme si les formes de courbes sont assez différentes, on peut noter que le
rendement diminue toujours avec I'augmentation de la dureté du substrat. Dans le cas du
nickel le rendement perd environ 14% de sa valeur maximum lorsque la dureté du substrat
devient maximum. Dans les mémes conditions la valeur du rendement du NiCrAlY s’effondre
de plus de 40%. L'effet de la dureté du substrat est donc nettement plus visible sur le
NiCrAlY. Si le rendement diminue c’est parce que 'accroissement de la différence de dureté
entre le substrat et les particules favorise les rebonds. Sur la Figure V-22, on peut observer
que le rendement commence par diminuer lentement puis cette diminution s’accélére
brutalement avant de se stabiliser. C’est particulierement vrai pour la courbe du NiCrAlY.
Entre le premier et le troisitme point, le rendement baisse d’environ 6%. En revanche, il

chute de 16% entre le troisiéme et le quatrieme point, puis encore de 15% entre les deux
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suivants. Entre le troisiéme et le quatrieme échantillon, la dureté du substrat est passée de
341 a 422 HV3oon (rappelons que la poudre de NiCrAlY a une dureté de 367 HVg2sn). Dans
le cas du nickel, 'accélération de la diminution de rendement a lieu entre le deuxiéme et le
troisieme substrat. Cette zone (266-341 HV3q0n) correspond également au passage vers des
valeurs trés supérieures a la dureté de la poudre de nickel (261 HV; o257). Le fait de dépasser

la dureté de la poudre semble donc étre le facteur aggravant la baisse de rendement.

Le rendement maximum du nickel est quinze fois plus élevé que celui du NiCrAlY. On peut
donc noter que la dureté du substrat affecte beaucoup plus les matériaux déja difficilement
déposables. Cela s’explique par la nature réelle du substrat a considérer.

Dans le cas du matériau aisément déposable (nickel) I'épaisseur de la premiere couche ne
représente jamais plus de 1% de I'épaisseur totale du dépét. Si la formation de la premiére
couche peut étre perturbée par la différence de dureté entre la poudre et le substrat, les
particules suivantes impactent sur un substrat de méme nature qu’elles. La suite de cette
etude montre que la dureté des couches de nickel est comparable a celle de la poudre et
assez constante en valeur. La construction du dépét se poursuit donc sur un substrat de
dureté favorable. L'étape de construction de la premiére couche est donc négligeable par
rapport a la construction du dépét nickel sur nickel ; elle affecte peu le rendement.

Le cas du NiCrAlY est assez différent. La faible épaisseur de dépét accessible fait que la
premiere couche peut représenter jusqu’a 10% de I'épaisseur finale. Cela vient du fait que le
dépot de NICrAlY est beaucoup plus dur que la poudre projetée (858 HV,sy contre
367 HVy025n). Les conditions de construction du dépdt ne sont pas favorables quelle que soit
la nature du substrat (acier ou NiCrAlY). La construction de la premiére couche est donc une
étape décisive avec ce type de matériau puisque c’est le moment ou le différentiel de dureté
entre le substrat et la poudre est le plus faible. La perturber induit de grandes conséquences
sur I'évolution du rendement.

Finalement la dureté du substrat n’influence le rendement que dans les tout premiers
instants de la construction du dépét. Le rendement final ne sera réellement affecté que si les
premiéres couches du dépbt représentent une part significative de I'épaisseur finale de celui-
ci (cas du NiCrAlY).
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Les vitesses critiques correspondant aux rendements mesurés ont également été calculées
(Figure V-23 et Figure V-24). Tant que la dureté du substrat est inférieure a celle des
particules, la vitesse critique évolue trés peu (c’est particulierement vrai pour le NiCrAlY qui
est plus dur). Cette vitesse est augmentée brutalement par un substrat plus dur que la
poudre, puis se stabilise finalement.

Comme expliqué précédemment, cette transition vient du fait que seule la création de la
premiere couche est perturbée par la dureté du substrat. La construction des couches
suivantes n’est pas perturbée puisqu’elle a lieu sur un matériau de méme nature que celui
projeté.

La difféerence de dureté n’influence donc la vitesse critique que durant la premiére étape de
construction du dépdét. Méme si la dureté du substrat est trés supérieure a celle de la
particule, il en résulte que la vitesse critique évolue peu car la majorité des impacts ont

finalement lieu entre particules incidentes et particules ayant déja adhéré.
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Figure V=23 : Influence de la dureté du substrat sur la vitesse critique des particules de nickel
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Figure V=24 : Influence de la dureté du substrat sur la vitesse critique des particules de NiCrAlY

Le faible rendement de dépét du NiCrAlY s’explique aisément par la valeur extrémement
elevée de sa vitesse critique. Le caractére extrémement brutal des évolutions de vitesse est
di au fait que trés peu de particules ont une taille correspondant a celles qui ont adhéré
(rendement inférieur a 7%). Ici la taille des particules capables d’adhérer varie de moins de
un micron dans la gamme de dureté étudiée. Leur vitesse varie donc peu et par paliers

correspondant a la distribution granulométrique.
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V.2.2 Compacité des dépots

V.2.2.1Influence de la vitesse des particules sur la compacité du
dépot

La Figure V-25 présente des micrographies de coupes polies de dépdts de nickel réalisés

en faisant varier la vitesse des particules.

H

560 m/s

[

Figure V=25 : Aspect des dépbts de nickel en fonction de la vitesse des particules
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Le taux de porosité des dépbts est mesuré par analyse d’'images. Cette technique est basée
sur I'évaluation du niveau de gris des différents pixels constituant I'image. Les porosités
étant beaucoup plus sombres que le dépét de nickel, il suffit de fixer le seuil de détection de
luminosité au niveau de la partie la plus claire des porosités et le logiciel calcule le
pourcentage de pixels plus sombres (équivalent au pourcentage de porosité).

Les résultats de cette analyse sur les images de la Figure V-25 se trouvent dans le
Tableau V-2 :

Vitesse des

- 540 560 580 600 700 720 740 760 780
particules (m/s)

Taux de porosité

(%) 1,1 1,7 1,9 2,1 1,8 1,6 1,8 1,6 0.9

Tableau V-2 : Evolution du taux de porosité du dépdt de nickel en fonction
de la vitesse des particules

Les résultats montrent qu’a deux exceptions pres, le taux de porosité des dépbts est de deux
pour cent environ. La premiére exception correspond au dépét réalisé avec la plus basse
vitesse de particules. Compte tenu de I'épaisseur relativement faible de ce dépdt, il est
évident que la valeur ne saurait étre considérée comme significative et ne peut étre
sérieusement comparée aux autres. La deuxieme exception correspond a la vitesse de
780 m/s. Cette légére diminution peut avoir deux explications. La vitesse d'impact supérieure
permet une déformation plus importante et limite le risque de formation de porosité. Elle
permet aussi une augmentation de la gamme (en taille) des particules qui peuvent adhérer
(dépasser la vitesse critique). Hors, en compaction de poudre, une augmentation de la
dispersion de la taille des grains est un facteur qui améliore la compacité.

Ailleurs, les valeurs du taux de porosité sont légérement supérieures (de un pour cent). La
température du gaz propulseur ne semble pas avoir d’influence sur la déformation des
particules (par ramollissement). En effet le taux de porosité est le méme pour les vitesses
700 et 720 m/s. Pour augmenter la vitesse des particules de 20 m/s, la température du gaz
propulseur avait pourtant était élevée de 200°C.

I n'y a donc pas de diminution du taux de porosité avec I'augmentation de la vitesse
d'impact comme on aurait pu l'imaginer. La compacité semble étre assez constante quelle
que soit sa valeur. L'étude de la morphologie de particules isolées, aprés impact sur le
substrat, (V.1) a montré que le taux de déformation dépend de la vitesse d’impact. Cela

laisse supposer que les premiéres particules qui entrent en collision avec celles qui ont déja

Propriétés des dépbts 205



adhéré leur permettent d’atteindre un taux de déformation maximal et ce quelle que soit leur
vitesse ou leur capacité a adhérer. Ce taux de déformation n’évolue ensuite que trés peu et

ne permet pas une compaction supplémentaire.

V.2.2.2 Influence de la dureté du substrat

La Figure V-26 présente les micrographies des coupes correspondant aux dépots de nickel
réalisés sur les substrats en 42CrMo4 de différentes duretés allant de 580 HV3pn a
200 HV3gon. Pour réaliser les dépdts, I'hélium est utilisé comme gaz propulseur a une
pression de 2,4 MPa et a une température de 500°C. Les échantillons ont été coupés,

enrobés et polis avec des suspensions diamantées (jusqu’a une taille de grain de 1 ym).

Figure V=26 : Micrographies optiques de coupes de dépéts de nickel sur acier 42CrMo4
dont la dureté varie de 580 HV3qon @ 200 HV 300y (Hélium, 2,4 MPa, 500°C)

L’interface substrat-dép6t de nickel est correct quelle que soit la dureté du substrat.

Le taux de porosité a été mesuré par analyse d'image. Comme précédemment, le niveau de
gris correspondant a la partie la plus claire des porosités est défini et le logiciel mesure le
pourcentage de pixels de I'image plus sombres que ce seuil de luminosité. L’ensemble des

dépbts a un taux de porosité variant entre trois et cinq pour cent. La valeur moyenne de la
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porosité est de quatre pour cent a plus ou moins un pour cent prés. Les variations du taux de
porosité ne suivent aucune régle en rapport avec la dureté du substrat et semblent évoluer
d’'une fagon assez aléatoire. |l est d’ailleurs surprenant de noter que le taux de porosité du

dépbt réalisé sur le substrat le plus dur est plus faible que celui du substrat le plus tendre.

La Figure V=27 présente les micrographies des coupes correspondantes aux dépdbts de

NiCrAlY.
™ b B y
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Figure V=27 : Micrographies optiques de coupes de dépbts de NiCrAlY sur acier 42CrMo4
dont la dureté varie de 580 HV3pon @ 200 HV3q0n (HéliUumM, 2,4 MPa, 500°C)

Ici la qualité de l'interface est clairement influencée par la dureté du substrat. Dans le cas
des deux substrats les plus durs, le dépét est nettement décollé de la surface de I'échantillon
ce qui prouve que l'adhérence n’est pas bonne. On peut tout de méme noter que la fissure
de I'échantillon possédant le substrat le plus dur se propage non seulement a l'interface mais
aussi dans le dépdbt. La cohésion du dépbt n’est donc pas excellente. Les autres dépots sont

denses (plus que ceux de nickel) et leur adhérence au substrat est correcte.
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L’épaisseur des dépbts varie de 92 ym avec le substrat le plus dur, jusqu’a 206 pm avec le
plus tendre. Cela représente une augmentation de plus de 120%. Ces images illustrent les
effets désastreux, décrits précédemment, que peut avoir 'utilisation d’'un substrat trop dur.

Exactement comme dans le cas du nickel, le taux de porosité semble varier sans relation
directe avec la dureté du substrat. Ici la porosité moyenne est de trois pour cent et ne
s’écarte jamais de cette valeur de plus de un pour cent. Le cas du dépét réalisé sur le
substrat le plus dur (580 HV3oon) est le seul qui fasse exception du fait des fissures qui

perturbent la mesure du taux de porosité.

Les propriétés des dépbts présentés sur la Figure V-26 et la Figure V-27 sont résumées

dans le Tableau V-3.

Nickel NiCrAlY
Dureté du Epaisseur du Taux de Epaisseur du Taux de
substrat (HV;qon) dépot (um) porosité (%) dépot (um) porosité (%)
580 1755 3,2 92 6,1
475 1850 47 119 3,7
420 1898 3,5 177 2.4
340 1912 4.4 202 2,2
265 2074 3,4 204 2,8
200 2127 4.6 206 2,5

Tableau V-3 : Caractéristiques des dépdts réalisés sur les substrats de différentes duretés

Contrairement au rendement pondéral de dépét, le taux de porosité est indépendant de la
dureté du substrat. Pour les deux matériaux étudiés, il évolue autour d’'une valeur moyenne
(x 1%) sans que ces variations puissent étre liées a la dureté du substrat. La porosité
dépend seulement du niveau de déformation des particules. Cette déformation provient de
leur impact puis de celui des particules qui arrivent aprés elles (qu’elles adhérent ou non).
On peut sérieusement penser que le plus faible taux de porosité du NICrAlY est lié aux
particules qui frappent la surface sans adhérer et qui provoquent une densification (et un
écrouissage) du dépét par martélement. Elles représentent plus de 90% des particules de
NiCrAlY projetées alors qu’elles sont au maximum 20% dans le cas du nickel. En revanche
les légéres variations de leur nombre (4 a 12 %) pour un méme matériau n’a pas d’effet sur

la densité du dépdt.
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V.3Propriétés mécaniques

V.3.1Dureté des dépots

Afin d’obtenir des dépbts suffisamment denses et épais pour que les valeurs de dureté

mesurées puissent étre considérées comme correctes, I'hélium a été employé comme gaz

propulseur. La pression d’introduction du gaz dans la tuyére a été fixée a 2,4 MPa et sa

température a 500°C.

Les dépbts réalisés sont constitués de nickel, CoNiCrAlY, Hastelloy C et NiCrAlY

(2 fournitures). Le substrat est un acier inoxydable type 304L préalablement sablé (dureté

176 HVs3o0n). La vitesse de translation de la tuyére est de 25 mm/s avec une largeur de

recouvrement de la passe précédente de 2 mm. La distance tuyére-substrat est de I'ordre de

30 mm.

Tous les matériaux se sont révélés déposables a I'exception notoire de la poudre de NiCrAlY

n°1 (une explication sera donnée au paragraphe V.3.2). Les caractéristiques des dépdts

obtenus se trouvent dans le Tableau V4.

Matériau Nickel | CoNiCrAlY | Hastelloy C | NiCrAlY 1 | NiCrAlY 2
Epaisseur du dépét (um) | 1072 773 756 <<10 253
Taux de porosité (%) 2 4 7 <1
Rendement de dépét (%) 92 19 23 =0 6

Tableau V—4 : Caractéristiques des dépdts réalisés

On notera au passage qu’un faible rendement de dépot n’est pas synonyme de mauvaise

qualité du dépbt en terme de taux de porosité (NiCrAlY 2).

La Figure V-28 présente des images en microscopie optique des dépbts (grossissement 200

a I'exception du NiCrAlY 1 qui est moins épais et qui est donc observé a X2000).
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Figure V-28 : Observation en microscopie optique de coupes des dépdbts réalisés
A : nickel, B : CoNiCrAlY, C : Hastelloy C, D : NiCrAlY1, E : NiCrAlY2

V.3.1.1 Evolution de la dureté dans la globalité des dépbts

Les micros indentations dans les dépdts sont réalisées avec une charge de 50 grammes.
Les courbes montrant I'évolution de la dureté dans les dépéts, se trouvent sur la

Figure V-29.
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Figure V—29 : Evolution de la dureté dans des dépots P.D.F.

On notera d’abord gqu’il n’y a aucune constance dans I'évolution de la dureté dans les dépots.
Cette derniere semble osciller autour d’une valeur moyenne (Tableau V-5), celle ci étant
fonction de la distance séparant I'indentation de porosités ou de zones de contact entre deux
grains qui sont des zones de faible résistance mécanique.

Cependant on peut remarquer que la dureté est faible au niveau de la surface du dépét et de
interface dépodt-substrat. Les raisons de cette diminution de dureté sont différentes. En
surface, l'indentation se fait sur des grains qui n’ont pas (ou peu) été écrouis par I'impact des
particules suivantes. Leur dureté est donc moindre et il ne faut pas non plus négliger la
présence de I'enrobage (résine polymérique). Celui ci est plus tendre que le dépdbt et ne
maintient pas les grains de la méme fagon lorsque la charge est appliquée. Au niveau de
linterface avec le substrat, c’est aussi I'influence de ce dernier qui fait diminuer la dureté.
Comme dans le cas de la résine, les particules formant le dép6t vont pouvoir se déformer
plus facilement au contact de I'indenteur car le substrat n’offre pas la méme résistance que

le dépbt.
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Nickel CoNiCrAlY Hastelloy C NiCrAlY 2
Dureté moyenne (HV g sn) 263 551 460 858

Tableau V-5 : Valeurs moyennes des duretés des dépots

Si on peut supposer que la dureté en surface des dépbts est réellement plus faible que la
dureté moyenne, les valeurs plus faibles observées au niveau de l'interface avec le substrat
ne peuvent représenter la réalité. En effet, elles ont subi les impacts des particules qui ont
formé les couches suivantes et doivent étre au moins aussi écrouies que le reste du dépbt.
Afin de mesurer réellement la dureté des particules proches du substrat, il faut diminuer la

charge appliquée pour s’affranchir de la contribution du milieu environnant.

V.3.1.2Evolution de la dureté dans les premiéres couches des dépdts

La difficulté majeure de cette opération consiste a trouver un bon compromis entre une
profondeur d’indentation importante (bonne précision de mesure) et une surface
d’'indentation faible afin de <s’affranchir au maximum des perturbations liées a
I'environnement de la particule considérée. Dans le cas des dépdts de nickel, avec une
charge de 25 mN la profondeur de pénétration de l'indenteur est de 600 nm (dans le cas du
CoNiCrAlY et de I'hastelloy C la méme profondeur est atteinte avec une charge de 100 mN).
La distance minimale a respecter entre deux indentations étant au minimum 20 fois leur
profondeur, celles ci seront donc espacées de 15 um. Nous mesurerons I'évolution de la
dureté dans les 60 premiers micrométres du dépot. Afin de mieux distinguer les limites des
particules formant le dépét celui ci sera attaqué chimiquement avec un mélange d’acide

chlorhydrique et d’acide nitrique (eau régale).
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Figure V=30 : Nano indentations dans des dép6ts P.D.F. attaqués a I'eau régale
(A : nickel, B : CoNiCrAlY, C : Hastelloy C, D : NiCrAlY)

La taille des indentations (Figure V-30) permet de hiérarchiser rapidement la dureté des
dépdts (NiCrAlY plus dur que le CoNiCrAlY lui méme plus dur que I'hastelloy C). Le dépét de
nickel est, lui, tellement tendre comparativement aux deux autres qu’il a fallu limiter la charge
appliquée.

Cette technique de nano indentation est elle aussi sensible a la qualité de la zone du dépét
ou est appliqué I'indenteur. La présence de porosités, de zones ou I'attaque chimique a créé
un relief ou de joints de grains perturbe la qualité de la mesure. C’est pourquoi seuls les
échantillons de nickel et NiCrAlY (qui sont les moins poreux) ont permis d’obtenir une valeur
de dureté cohérente pour chaque indentation réalisée. La courbe issue de ces résultats est

présentée sur la Figure V-31.
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Figure V-31 : Evolution de la dureté dans les 60 premiers micrométres des dépots

Le Tableau V-6 présente les valeurs moyennes de nano dureté des dépdts dans les

soixante premiers micrométres des revétements.

Nickel CoNiCrAlY Hastelloy C NiCrAlY 2
Dureté moyenne 279 HV g 0257 547 HV o1n 455 HV ¢ 1n 1103 HV o 1n

Tableau V-6 : Valeurs moyennes de la dureté des dépéts (zones 0-80 um)

En observant les valeurs de dureté dans les premiéres couches du dépét, on s’apercoit qu’il
n’y a aucune cohérence dans leur évolution et que les premiéres particules ne semblent pas
plus dures que celles qui les suivent. La comparaison des deux courbes montre bien que les
variations de dureté sont assez aléatoires et ne correspondent pas a la position de
I'indentation dans le dépdt.

Sur la Figure V-31, on voit que les valeurs oscillent autour des duretés moyennes
(279 HVq 025n pour le nickel et 1103 HVj o25ny pour le NiCrAlY) avec une amplitude maximum

de 120 HVj25n. On aurait pu s’attendre a une décroissance de la dureté a mesure que 'on
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s’éloigne du substrat mais ce n’est pas le cas. Sur la courbe du nickel, on note la présence
d’'un pic de dureté a 45 uym qui correspond a une particule plus dure que les autres parce
que plus éloignée d’une porosité ou simplement plus dure initialement.

La dureté semble donc étre une valeur qui dépend plus des caractéristiques intrinséques de
la particule considérée (vitesse d’impact, taille, densité, dureté de base) que de sa
localisation dans I'épaisseur du dép6t. Si 'on compare les valeurs de nano et de micro
dureté il est évident que la dureté peut étre considérée comme statistiquement constante
dans toute I'épaisseur du dépbt excepté pour le NiCrAlY. En effet les valeurs sont quasi
identiques quelle que soit la méthode de mesure employée. La spécificité du NiCrAlY peut
s’expliquer par une épaisseur de dépbt relativement faible qui favorise un durcissement des
couches les plus proches du substrat (distance zone d’'impact-interface courte) et par le fait

que 94% des particules qui impactent rebondissent (écrouissage).

V.3.1.3Comparaison duretés des poudres et duretés des dépots

L’utilisation de la technique de nano indentation permet de mesurer la dureté de grains de
poudre dans la gamme granulométrique utilisée (5-25 um). Afin de réaliser les mesures, la
poudre est au préalable enrobée dans une résine (acrylique) et polie pour pouvoir observer

les coupes transversales des grains (Figure V-32).

Figure V=32 : Exemples d’'indentations dans des grains de poudre enrobée
(A : nickel, B : CoNiCrAlY, C : Hastelloy C)

On notera que la géométrie des poudres ne differe que par leur granulométrie. Elles sont
toutes denses (atomisées) et de forme quasi sphérique en maijorité. La poudre de nickel est
un peu plus grossiére que les deux autres qui sont de granulométrie semblable.

Afin de limiter la taille de I'empreinte et d’éviter les influences mécaniques de la résine, la

charge utilisée est de 25 mN.
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Nickel CoNiCrAlY Hastelloy C NiCrAlY 1 NiCrAlY 2

Dureté moyenne

de la poudre 261 HV0!025N 202 HV01025N 137 HV0’025N 140 HV0’025N 367 HV0’025N

Dureté moyenne

du dépot 279 HVooosn | 547 HVoan | 455 HVoa 1103 HVo, 1y

Tableau V-7 : Valeurs moyennes de duretés des poudres et dépdts

La dureté des poudres varie quasiment du simple au triple si 'on considére le NiCrAlY et
I'Hastelloy C. Cependant I'évolution la plus significative concerne la variation de dureté entre
le matériau de base et le dépbt correspondant.

Avec le nickel 'augmentation de dureté est extrémement faible ce qui n’est pas le cas des
autres matériaux. La dureté est multipliée par 2,7 dans le cas du CoNiCrAlY, 3 pour le
NiCrAlY et méme 3,3 pour I'hastelloy C. Cette différence peut en partie s’expliquer par une
vitesse d’'impact des particules supérieure pour ces trois matériaux (granulométrie plus fine)
mais cela ne peut étre la seule raison.

Si on observe les rendements de projection on s’apercgoit que ceux du CoNiCrAlY et de
I'hastelloy C sont d’environ 20 % contre 90 % pour le nickel. Le cas du NiCrAlY est encore
plus critique puisqu’on ne dépose que 6% de la poudre projetée. Il faut considérer I'évolution
du substrat sur lequel le dépét est fait. Au départ (cas d’un substrat d’acier inoxydable a
180 HV300n €nviron) les particules s’écrasent sur un matériau de dureté comparable a la leur
ce qui favorise un bon accrochage. Cependant un nombre important de particules n’adhérent
pas et les déformations subies font que la premiére couche posséde une dureté trés
supérieure au matériau massif (jusqu’a plus de 1000 Vickers pour le NiCrAlY). Le substrat
est alors beaucoup plus dur que les particules incidentes, I'adhésion devient plus difficile et
le rendement va baisser rapidement. Les particules qui rebondissent martélent le revétement
en formation ce qui le rend encore plus dur car plus écroui.

Le faible rendement de projection favorise le martelage du dépét par les particules incidentes
(qui rebondissent) ce qui génere une augmentation importante de la dureté du substrat et fait

diminuer le rendement pondéral de dépét.

Dans le cas du nickel, trés peu de particules n’adhérent pas au substrat. La dureté augmente
faiblement, les particules impactent sur un substrat de dureté comparable a la leur et le

rendement reste important. Le phénoméne de martélement par les particules qui
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rebondissent n’a pas lieu ce qui permet au dépét de se construire sans que sa dureté ne
s’éléve de maniére excessive.

La dureté d’'un dépdt P.D.F. ne semble pas totalement liée a la dureté de la poudre utilisée
mais plutét a sa capacité a se déformer en impactant sur le substrat. C’est uniquement la
capacité des particules a s’écrouir a ces vitesses de déformations qui détermine la dureté du
dépdt. La suite de I'étude montrera d’ailleurs que, dans le cas de la projection de nickel, le
faible rendement de dépdt obtenu avec les plus petites vitesses moyennes de particules

n‘augmente pas la dureté du revétement.

Une dureté de particule faible ne favorise donc pas forcément une bonne capacité
d’adhésion. Le comportement des deux poudres de NiCrAlY, dont la dureté est différente,
vérifie cette théorie. Une premiére poudre (NiCrAlY 1) présente une dureté moyenne de
140 HV,025n €t ne permet pas de créer un dépdt au dela de la premiére couche (dureté
supérieure a 1000 HVy4y). La liaison a donc pu se faire entre le substrat et les particules
mais pas entre les particules entre elles. La dureté de la premiere couche est trop importante
pour permettre I'adhésion. Si on utilise une poudre plus dure (NiCrAlY 2, 367 HVjosn), le
rendement de dépét s’éléve alors a environ 6%. En effet la différence de dureté entre les
particules et la couche en formation est atténuée et les particules peuvent adhérer.

Il faut noter que la dureté de la premiére poudre de NiCrAlY (non déposable) est supérieure
a celle de la poudre d’hastelloy C (déposable). Cela signifie que la dureté n’est pas la seule

propriété qui influence la capacité d’'une poudre a adhérer.

V.3.1.4Influence de la vitesse des particules sur la dureté des dépats
de nickel

En faisant varier les paramétres de projection (nature du gaz propulseur, température et
pression), on peut faire varier la vitesse d’'impact des particules. Il a été montré que cela
influence énormément le rendement de dépét. Le fait de modifier I'énergie cinétique
moyenne des particules peut également avoir une influence sur la dureté des dépdéts
obtenus. Pour vérifier cela, des particules de nickel sont projetées sur un substrat en acier
inoxydable a différentes vitesses moyennes. La dureté des revétements obtenus est alors
mesurée grace a un microdurométre (charge 50 grammes). Les résultats de cette étude sont

résumés dans le Tableau V-8.
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Vitesse moyenne

540 560 580 600 700 720 740 760 780
(m/s)

Dureté moyenne

212 | 251 | 243 | 247 | 243 | 255 | 246 | 257 | 248
(HVo,sn)

Tableau V-8 : Dureté de dépbts de nickel en fonction de la vitesse moyenne d'impact des particules

La dureté moyenne des dépéts oscille autour d’'une valeur de 250 HVy sy a I'exception de
celui réalisé a la vitesse la plus faible. Dans ce cas précis, I'épaisseur du dépébt est assez
faible (50 um) du fait d’'un faible rendement pondéral de dépét. Il en résulte que la taille des
indentations est trop importante pour éviter I'influence du substrat, de la résine d’enrobage
ou d’'une porosité voisine. Le résultat se trouve alors faussé, il est plus faible que la réalité.
Les variations de dureté ne semblent avoir aucune relation avec la vitesse d’'impact. La
hiérarchie des valeurs de dureté ne suit en aucune facon celle des vitesses. Le supplément
d’énergie cinétique ne provoque pas une augmentation du taux de déformation suffisante
pour écrouir la particule. On peut noter que la dureté du dépbt est trés proche de celle des
particules (260 HV g25n).

Finalement, dans le cas du nickel, lorsque le rendement de dépdt est faible (<10%), les
particules qui rebondissent n’écrouissent pas le dépét par martelage de la surface. De plus,
une grande vitesse d’impact n’écrouie pas les particules en augmentant leur taux de
déformation. La dureté d’'un dépét de nickel est toujours proche d’une valeur moyenne qui ne
dépend que des propriétés des particules projetées. Cette valeur est comparable a celle de

la dureté de la poudre.
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V.3.1.5Influence de la dureté du substrat sur celle du dép6t

Afin d’étudier l'influence de la dureté du substrat sur le dépét il convient, comme pour I'étude
du rendement et du taux de porosité, de réaliser des échantillons de méme nature mais de
duretés différentes. Les substrats utilisés ici sont donc les mémes que ceux utilisés dans les
travaux cités ci-dessus. lls sont, ici aussi, recouverts de nickel et de NiCrAlY dans les
mémes conditions. Les valeurs de dureté mesurées se trouvent dans les Figure V-33 et
Figure V-34.

Dureté (HVO,5N )

-800 -600 -400 -200 0 200
Position dans le dépo6t (um)

Figure V-33 : Evolution de la dureté dans le dépét (NiCrAlY) et le substrat
en fonction de la dureté de ce dernier
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Figure V-34 : Evolution de la dureté dans le dépét (nickel) et le substrat
en fonction de la dureté de ce dernier

La Figure V=33 et la Figure V-34 montrent clairement qu'’il n’y pas de relation entre la dureté
du substrat et celle du dépdt. Dés que l'interface substrat-dépot est franchie, la dureté du
dépbt se rapproche alors d’'une valeur (= 100 a 150 HV) ou il n’existe pas réellement de
hiérarchie stricte concernant le positionnement des points. Cette valeur ne semble dépendre
que des propriétés du matériau projeté et de celles du dépét (porosité, joint de grain...). La
dispersion des valeurs dépend alors principalement des caractéristiques de la méthode de
mesure elle méme (indentations). On notera que le dépot de NiCrAlY est donc beaucoup

plus dur que le nickel et méme que le substrat le plus dur.

La Figure V=35 présente les valeurs moyennes de dureté de dépdt classées en fonction de

la dureté du substrat.
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Figure V=35 : Dureté moyenne des dépbts de nickel et NiCrAlY en fonction de celle du substrat

Comme observé précédemment, ces valeurs moyennes ne dépendent absolument pas de la
dureté du substrat et ne peuvent étre classées suivant une logique liée a cette propriété.

La dureté d’'un dépbt réalisé par la méthode P.D.F. ne semble pas étre conditionnée par la
dureté du matériau sur lequel la projection est réalisée. Seules les propriétés intrinséques au
matériau semblent l'influencer (« écrouabilité » de la matiére).

Le fait que le rendement pondéral de dépdt du nickel soit beaucoup plus élevé (environ 14
fois) que celui du NiCrAlY évite I'effet de martelage de la surface par les particules qui
n‘adhérent pas mais n’explique le fait qu’il soit moins dur. Comme expliqué précédemment,
seule la capacité a s’écrouir du NiCrAlY est responsable de la valeur élevée de la dureté du
dépdt. Pour preuve, la diminution drastique du rendement due a 'augmentation de la dureté
du substrat (et donc 'augmentation du nombre de rebonds) ne semble pas affecter la dureté
du dépét. En effet on ne remarque pas de décroissance de la dureté a mesure que le

substrat devient plus tendre.
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V.3.2 Module d'Young

Le module d’Young caractérise la faculté d’'un matériau a se déformer sous une contrainte
(rapport entre la contrainte appliquée et I'allongement). Expérimentalement il correspond a la
pente de la droite qui lie la contrainte a I'allongement.

Dans le cas d’'une mesure par indentation, durant le processus de décharge la forme de la
courbe de relaxation permet de calculer le module d’Young [RAN 02].

Les valeurs mesurées se trouvent dans le Tableau V-9.

Nickel NiCrAlY 1 NiCrAlY 2 | CoNiCrAlY | Hastelloy C
Module d’Young de
la poudre (GPa) 39 16 43 41 30
Module d’Young du
dépot (GPa) 178 158 98 142

Tableau V-9 : Valeurs moyennes du module d’Young des poudres et dépbts

Contrairement a la dureté, propriété pour laquelle une différence d’évolution différenciait le
nickel des alliages, il n'y a pas ici de corrélation entre la variation du module d’Young et le
rendement de dépot. En effet le nickel, comme I'hastelloy C, voient leur module d’Young
augmenter de maniére importante (facteur supérieur a 4,5) alors qu’il évolue plus faiblement
dans le cas du CoNiCrAlY (facteur 2,4).

Pour des valeurs proches, le module d’Young des différentes poudres ne semble pas influer
sur leur capacité a adhérer (le nickel et le CoNiCrAlY ont des valeurs proches mais des
comportements tres différents). Cependant I'étude des deux poudres de NiCrAlY montre qu’il
semble exister, dans ce cas, une valeur minimale du module d’Young en dessous de
laquelle le dépbt devient impossible.

La poudre de NiCrAlY non déposable (n°1) posséde un module d’Young faible en
comparaison de la poudre n°2. Leur composition chimique est trés différente en ce qui
concerne le taux de chrome qu’elles contiennent. La poudre n°1 contient 31% de chrome
contre environ 22% pour la poudre n°2. Cette différence se traduit majoritairement par une
variation du taux de nickel qui évolue en conséquence. Le taux d’aluminium reste, lui,
quasiment identique pour les deux poudres (environ 11%).

La Figure V-36 illustre la transition ductile-fragile pour des NiCrAlY de compositions proches

de ceux utilisé dans cette étude [DAV 00].
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NiCrAlY NiCrAlY
(20Cr-11Al) (38Cr-11Al)
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0 : : :

0 200 400 600 800
Température (°C)

Déformation avant fissure (%)
N

Figure V=36 : Température de transition ductile-fragile pour des dépdts de NiCrAlY [DAV 00]

La température de transition ductile-fragile s’éléve avec 'augmentation du taux de chrome
dans le NiCrAlY. Cependant on notera que le NiCrAlY contenant le taux le plus élevé reste le
plus ductile jusqu’a une température d’environ 180°C. Dans les conditions ou ont été menés
les essais d’indentations des poudres (20°C) le NiCrAlY n°1 (31% Cr) doit donc étre le plus
ductile, son module d’Young doit donc étre plus faible.

Finalement, c’est le taux important de chrome contenu par la poudre n°1 de NiCrAlY qui
favorise sa ductilité aux basses températures. La poudre n°1 se différencie donc des autres

poudres utilisées par un module d’Young significativement plus faible que la moyenne.

En revanche la deuxiéme poudre de NiCrAlY se trouve dans la méme gamme de valeur que
le reste des alliages en terme de module d’Young. Contrairement a la premiére, cette poudre
est projetable. Son rendement de dépdt, bien que faible (6%), n’est pas nul. Un module plus
élevé semble donc meilleur pour la réalisation de dépdt.

Si on compare les courbes de décharge des deux poudres de NiCrAlY (Figure V-37) une
différence majeure apparait. En effet la valeur supérieure de module d’Young (NiCrAlY 2) se
traduit par une déformation moins importante de la particule (pénétration plus faible de

I'indenteur). Ainsi pour la poudre de NiCrAlY n°2 la profondeur maximale d’indentation n’est
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que de 540 nm alors qu’elle est de plus de 800 nm pour la poudre 1. En revanche lorsque la

charge est retirée, la relaxation du matériau est beaucoup plus importante pour la poudre 1.

La profondeur rémanente d’indentation est finalement assez comparable pour les deux

échantillons (375 nm pour le n°1 et 330 pour le n°2).

30000

20001 NJCPAIY 2

24000+
21000—:-
18000-:-
’lﬁﬂﬂﬂ-'
12000:'

Charge (uUN)

6000::: NiICrAlY 1

opN+—~————F+—F+——F——F+——F+—F+—F+—+—
onm 100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Profondeur de pénétration (nm)

Figure V=37 : Formes moyennes des courbes d’indentation des poudres de NiCrAlY (1 & 2)

En conclusion la faculté d’'une poudre a se déformer facilement n’est pas une caractéristique
intéressante, pour réaliser un dépét P.D.F. si elle n'est pas capable de conserver la forme
gu’elle acquiert a I'impact. La poudre de NiCrAlY 1 a des caractéristiques qui se rapprochent
de celles d’'un caoutchouc : trés facilement déformable mais reprenant sa forme originelle
une fois la charge retirée. Il est clair que ce type de comportement favorise les rebonds de

particule et rend cette poudre difficilement utilisable en P.D.F.

Le module d’Young du matériau projeté augmente toujours aprées impact et ce d’'une maniére
plus ou moins importante (sans qu’il y ait de régle liee a sa valeur initiale). |l doit étre
suffisamment élevé pour limiter les phénoménes de rebond mais pas trop pour permettre la
déformation plastique. Dans le cas des bases nickel une valeur comprise entre 30 et 45 GPa

semble correcte.
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V.4 Conclusion

Pour le nickel utilisé, I'aspect des impacts de particules sur le substrat dépend fortement de
leur vitesse moyenne. L’augmentation de cette derniére se traduit par une diminution du
nombre de cratéres laissés sur le substrat par les particules qui rebondissent. Le taux de
déformation des particules qui ont adhéré est également lié a cette vitesse.

Le rendement de dépbt dépend de la fraction de particules capables d’atteindre ou de
dépasser la vitesse critique. C’est pourquoi 'augmentation de la vitesse moyenne des
particules provoque une augmentation du rendement de dépdt. L’'augmentation de la dureté
du substrat augmente la valeur de la vitesse critique et diminue donc la proportion de
particules dont la vitesse est supérieure a la valeur critique. Le rendement diminue plus ou
moins rapidement dés que la dureté du substrat devient supérieure a celle des particules
projetées.

Le taux de porosité et la dureté du dépdt ne semblent, eux, pas liés a la vitesse des
particules ou a la dureté du substrat. En moyenne ces deux valeurs restent toujours
constantes quelles que soient les conditions de projection. Il n'y a pas non plus de
graduation de la dureté entre les premiéres et derniéres couches de dépdts de nickel. Dans
le cas du nickel cette valeur est quasiment la méme que celle de la poudre initiale. A
contrario, pour les autres matériaux testés, le dépdt est deux a trois fois plus dur que la
poudre. Cela explique le plus haut rendement de dépbt (plus faible vitesse critique) du nickel.
Une poudre pas assez dure se dépose assez difficilement sur un substrat ou une premiére
couche de dép6bt trop dur.

Un faible module d’Young de la poudre projetée ne semble pas étre une propriété favorable
a une bonne « projetabilité » d’'un matériau. Pour obtenir un bon rendement de dépdt, une
particule doit étre capable de se déformer facilement mais également de conserver cette

déformation aprés impact.
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Les études précédentes présentaient le fonctionnement du systéme standard de projection
P.D.F. Ce chapitre propose deux méthodes suceptibles d’améliorer les performances du
matériel (notamment augmenter le rendement de dépét). Dans un premier temps,
I'adjonction d’'un systéme de chauffage des particules sur les caractéristiques des dépbts est
testée. Puis une modification de la géométrie de la tuyere, afin d’augmenter la vitesse

moyenne des particules, est proposée pour améliorer le rendement de dépét.

VI.I  Modification de la température d'introduction

des particules dans I'écoulement

VI.1.1 Transferts de quantité de mouvement et de

chaleur aux particules dans le solénoide

VI.1.1.1 Vitesse des particules dans le fube

En ne considérant que la force de trainée principale :
Equation VI-1 i F
uationVI-1 : m ——=
q Y
Avec : m, la masse de la particule (kg), u, la vitesse de la particule (m/s), Fp la force de
trainée (N) donnée par [VAR 87] :
Equation VI-2: F, =~ Cpp. 4 f
quation VI-2 : F), =5 pP AN, —u,
Ou pg est la masse volumique du gaz (kg/m?), A, l'aire de la particule perpendiculaire a
I'écoulement (m?), ug la vitesse du gaz (m/s) et Cp le coefficient de trainée.
24 . d \u,—u
C, == ou (Equation I-33) Re :w
Re M,
Avec : d, le diamétre de la particule (m) et pq la viscosité dynamique du plasma (kg/m.s).

Finalement, on trouve :

dup _ 18,Ug (u _y )
dt d2 g P
pP p
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18
ln(up —ug)= — ,ug2 t+Cl1
Py,
En introduisant les conditions initiales :
18
1n(up _ug):_ dgz t+1n(up0 ugo)
pp
1841,
up:u&+(up0 uéo)exp— -t
ppr

En considérant la vitesse du gaz comme constante dans le tube la vitesse des particules est
donnée par [VAR 87] :

2
rep

. 18 18
Equation VI-3: u, :ug[l—exp— at tJ—i—(upo)exp— a

VI.1.1.2 Température des particules dans le tube

La température est calculée a partir du bilan thermique dans la couche limite entourant la

particule suivant la relation :

- ; . dTp_ 2 2 4
Equation VI-4 : m ¢, % =hmd (T, -T,)—¢eomd (T, -T,)

Ou c, est la capacité calorifique massique du matériau, h: le coefficient de transfert
thermique du plasma (W/(m?K)), ¢ : I'émissivité de la particule, o : la constante de Stefan-
Boltzmann et Ta : la température ambiante (300K) [VAR 87].

dT
Les pertes radiatives pouvant étre négligées : m c, dtp = h7rdf, (T,-T,)

Le coefficient de transfert thermique, h (W/m2.K), dépend des propriétés du fluide et des
conditions d’écoulement. |l est calculé a partir du nombre de Nusselt (corrélation de Ranz-

Marshall) qui compare le transfert convectif au transfert conductif :

Nuk
h=

g

(Equation 1-45) avec :

P

hd
Nu=2+0,6Re"?Pr'? =—2Z (Equation 1-43)

Ke
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Ou : k4 est la conductivité thermique (W/m.K), Pr est le nombre de Prandtl, qui compare la
diffusion de quantité de mouvement a la conduction thermique :
/chl’g

Ke

Equation VI-5 : Pr =

Et Re, le nombre de Reynolds relatif a la particule, qui compare les forces d’inerties aux
forces visqueuses [VAR 87] :

_ pgdp(ug _up)
Hg

Re (Equation 1-33)

ar,
m,c 7 = Nux,md (T, —T,)

dTp B Nuk‘gﬂ'dp

— = dt
(Tp_Tg) m,c,
ln(Tp—Tg)=— £ _Pr+Cl
myc,

Nurx,md ,
T,=T,+exp ———1+C(l

myc,

Les conditions initiales donnent :

Nux , rd
T, =T, + exp[—#t +In(T,, - T, )J

myc,
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Finalement :

Equation VI-6: T, =T, +(T,, - T, ) L
quation VI-0 : p =g + p0 " 1g €Xp T
p,d,c

p-p

VI.1.1.3 Calcul de la température des particules a la sortie du
solénoide

Afin d’appliquer les équations précédentes au cas considéré, les hypothéses simplificatrices
suivantes sont utilisées :

- La vitesse du gaz est la méme dans toute la section du tube, elle est égale au rapport du
débit volumique par I'aire de la section du tube.

- Le solénoide est considéré comme étant un tube parfaitement droit.

- La température du gaz est constante dans toute la longueur du tube.

- Les particules transitent dans la veine gazeuse sans jamais toucher les parois du tube.

- Le gaz est suffisamment peu chargé en particules pour que celles-ci n’influencent pas sa
température.

Ces hypothéses conduisent globalement a maximiser la vitesse des particules et a minimiser

leur température.

Les calculs sont effectués en considérant des particules parfaitement sphériques et denses
de nickel dont le diamétre est de 58 uym (diamétre maximum du lot de poudre utilisé). Le gaz
utilisé est I'azote.

La Figure VI-1 montre, que quelle que soit la température du gaz, la température des
particules finit toujours par étre équivalente a celle du gaz propulseur en sortie de

réchauffeur.
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Figure VI-1 : Evolution de la température d’une particule de nickel dans le réchauffeur
(Gaz azote, débit 4 m3/h)

Température du gaz (K) 373 498 593 823 922

Température finale des particules (K)
Débit gaz 3 m*/h 373 498 593 822 920

Température finale des particules (K) 373 498 592 9 822 9196
Débit gaz 4 m°/h ’ ’

Tableau VI-1 : Différence entre la température du gaz et celle des particules en sortie du réchauffeur

Au vu des résultats (Tableau VI-1), il apparait évident que la température des particules en
sortie de réchauffeur est la méme que celle du gaz porteur. Dans la suite de cette étude, la

température des particules et celle du gaz porteur seront donc confondues.
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VI.1.2 Influence de la température des particules sur le

rendement de dépot

Les projections sont effectuées dans des conditions similaires a celles précédemment
réalisées avec en plus un systtme de chauffage des particules. Une augmentation de
température et/ou de pression du gaz propulseur permet d’augmenter la vitesse moyenne
des particules. Les essais sont réalisés pour trois températures de gaz porteur différentes :
20°C, 225°C et 550°C. Les rendements sont ensuite calculés en comparant les masses
théoriques et réelles des échantillons revétus. La Figure VI-2 présente une synthése des

résultats obtenus.
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Figure VI-2 : Influence de la température du gaz porteur sur le rendement de dépbt

Quelle que soit la température du gaz porteur (égale a celle des particules), le rendement
eévolue dans le méme sens et suit une évolution comparable a celle de la distribution
granulométrique de la poudre utilisée. En revanche, la différence de rendement entre les
dépbts correspondant aux différentes températures de gaz porteur n’est jamais constante
(Tableau VI-2).

234 Modification du systéme de projection



Température gaz porteur (°C) Différence de rendement (%)
V'tess‘(*nﬁ’l‘:';t"’”'es 20 225 550 Delta 20-225 | Delta 20-550
580 5 6 10 1 4
600 8 9 13 1 5
650 39 47 52 8 13
700 61 66 71 5 10
740 73 80 87 6 14
780 83 86 90 3 7

Tableau VI-2 : Rendement de dépdt en fonction de la température du gaz porteur

I semble que l'augmentation de rendement soit assez sensible pour les vitesses
intermédiaires (650-740 m/s) et plutdt faible a hautes ou basses vitesses.

Par comparaison avec la courbe de distribution granulométrique, on peut estimer les
vitesses critiques des particules qui permettent d’obtenir de tels rendements (chapitre

IV.7.3). Elles sont représentées sur la Figure VI-3.
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Figure VI-3 : Influence de la température des particules sur la vitesse critique des particules

On peut noter que la vitesse critique est relativement constante d’une condition d’essai a

l'autre. Ceci est confirmé par la formule empirique décrivant I'évolution de la vitesse critique

[GAR 03, ASS 03, ASS(1) 03] : u, = 667 —14p+0,08T, +0,lc, —0,4T, (Equation I-72) ou il
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semble évident que les seuls facteurs influents sont la température de la particule (T;) et sa
résistance a la rupture (o, qui dépend de la température du matériau). La température de
fusion (Tr) et la masse volumique (p) sont, elles, des valeurs constantes dans cette gamme
de température.

L’augmentation de la température de la particule a donc une incidence directe sur sa vitesse
critique qui va diminuer. La taille maximale des particules qui vont pouvoir adhérer va donc
augmenter. La courbe de distribution granulométrique de la poudre n’étant absolument pas
linéaire, cette augmentation de « taille critique » va se traduire par une augmentation plus ou
moins importante du rendement.

Pour les rendement faibles, un décalage de la vitesse critique laisse le « diamétre maximum
projetable » dans une zone ou les particules de cette taille représentent une proportion
négligeable dans le lot. Une augmentation de 1 micron de la taille critique représente en
moyenne une augmentation de seulement un pour cent du rendement. Il en va de méme
pour les rendements élevés (0,7% par micron).

En revanche, pour les rendements compris entre 10 et 80 %, le rendement augmente
rapidement car sur cette partie de la courbe granulométrique les grains ont une distribution
en taille assez peu dispersée (comprise entre 10 et 27 microns). Ici, une augmentation de un
micron de la taille critique représente en moyenne une augmentation de 4,2% du rendement.
Les variations de vitesse critique ont alors un effet plus visible sur I'évolution du rendement.
Tout ceci explique que laugmentation de rendement ne soit pas constante pour les

différentes conditions de projection expérimentées.

Il semble donc évident que la variation de température des particules influence la vitesse
critique des particules. On obtient alors une nouvelle valeur de vitesse critique qui est
toujours indépendante de la vitesse moyenne des particules (et donc des conditions de
projection). On notera que l'utilisation d’'un substrat en acier inoxydable plus dur (247 HV3pon
contre 177 HVj3pn précédemment) a conduit a une augmentation de la vitesse critique

(particules non chauffées).

En utilisant les mémes paramétres de projection (vitesse moyenne 650 m/s), une étude plus
détaillée est effectuée en faisant varier plus finement la température des particules. Les
rendements sont mesurés pour chacune de ces nouvelles conditions et sont alors convertis

en leur équivalent vitesse critique.
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La Figure VI-4 présente les résultats de cette étude.
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Figure VI—4 : Influence de la température des particules sur la vitesse critique des particules
(Exemple : vitesse moyenne des particules 650 m/s)

L’évolution de la vitesse critique semble suivre une droite décroissante. A partir de
Iéquation : u, =667 —14p+0,087, +0,lc, —0,4T, (Equation |-72), on peut estimer cette

vitesse critique et vérifier que le résultat précédent est en accord avec la théorie. Il faut noter
que cette équation n'utilise pas les unités du systéme international puisque que les
températures s’expriment en degrés Celsius, la masse volumique en g/cm® et la résistance a
la rupture en MPa. Dans notre cas la masse volumique du cuivre est d’environ 8900 kg/m® et
sa température de fusion 1454°C. Sa résistance a la rupture (tension) évolue, elle, avec la

température. Le Tableau VI-3 présente ces valeurs [DAV 00].
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Température (°C) 20 | 93 | 149 | 204 | 260 | 316 | 371 | 427 | 482 | 538 | 593 | 649

Résistance a la
rupture en tension | 403 | 387 | 372 | 372 | 372 | 362 | 325 | 284 | 259 | 228 | 186 | 153
(MPa)

Tableau VI-3 : Résistance a la rupture en tension du nickel en fonction de sa température [DAV 00]

La Figure VI-5 présente une comparaison des résultats obtenus avec les deux méthodes.
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Figure VI-5 : Comparaison entre I'évolution théorique de la vitesse critique
des particules de nickel et son évolution mesurée

On remarque immédiatement que la théorie décrit I'évolution de la vitesse critique comme
une décroissance linéaire a mesure que la température augmente. On voit également que
les valeurs trouvées a température ambiante (20°C) s’accordent parfaitement (a 1 m/s pres).
Si les valeurs a l'origine sont relativement proches, les ccefficients directeurs des deux
droites sont eux trés différents.

Il est possible de déterminer théoriquement la température d’impact des particules en
admettant que I'équation décrivant la vitesse critique en fonction de celle ci est exacte. I
suffit de lire sur la courbe théorique u.=f(t,) a quelles températures correspondent les valeurs

de vitesses critiques mesurées. On peut alors comparer ces températures avec celles des
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particules en sortie du réchauffeur (valeurs mesurées). |l en résulte les résultats contenus
dans le Tableau VI-4.

Trarticule SOrtie réchauffeur (°C) 20 100 225 320 550 649

Trarticule impact théorique (°C) 25 45 59 84 109 127

Tableau VI-4 : Comparaison entre les températures des particules en sortie
de réchauffeur (mesurées) et a I'impact (théorique)

Il apparait nettement que les valeurs de vitesses critiques déterminées correspondent a des
températures de particules beaucoup plus faibles que celles mesurées lors de leur injection
dans le gaz propulseur.

A température ambiante, les valeurs de vitesses théoriques s’accordent parfaitement. La
forme de la courbe V.=f(T,) est la méme que la courbe théorique (deux droites). Il semble
donc peu probable que I'équation trouvée dans la littérature soit fausse. Il est plus pertinent
de s’interroger sur les phénomeénes thermiques qui ont lieu entre la sortie du réchauffeur et

'impact sur le substrat.

Les particules traversent d’abord la partie divergente de la tuyére puis la zone qui sépare la
sortie de la tuyére du substrat. Estimer les échanges thermiques qui ont lieu entre les
particules et le milieu extérieur dans cette zone thermodynamiquement perturbée (ondes de
choc, zones de haute pression) est extrémement difficile. En effet les propriétés du gaz y
évoluent en permanence et sont difficiles a déterminer.

L’évolution de la température des particules dans le divergent de la tuyére peut étre estimée

grace a I'’équation décrivant le transfert de chaleur entre la particule et le milieu extérieur :

p-p

ar, ) . ,
m c o =hmd (T, —T,) (Equation VI-4)

C, est la capacité calorifique massique du matériau, m, sa masse, d, le diamétre de la
particule, h : le coefficient de transfert thermique (W/m?.K).

Il dépend des propriétés du fluide et des conditions d’écoulement suivant :

TO

Lo g 721y (Equation 1-27)
T 2

4
Avec Ty : température d’introduction du gaz propulseur dans la tuyére, y: le rapport des

chaleurs spécifiques et M :le nombre de Mach.
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h=(2+0,6Re” Pt/ )Z—g (Equation 1-43)

P
Ici, k4 est la conductivité thermique (W/m.K), Pr est le nombre de Prandtl, qui compare la
diffusion de quantité de mouvement a la conduction thermique et Re, le nombre de Reynolds
relatif a la particule, qui compare les forces d'inerties aux forces visqueuses. Ces nombres
se calculent avec :

u, —u d, . c .
Re, = w (Equation 1-33) et Pr =M (Equation VI-5).
'ug Kg
Suivant les équations unidimensionnelles isentropiques, les vitesses de gaz et de particules

peuvent étre déterminées avec :

u, = 7 —quation I-29) et u = d -quation |-
=M IRT, (& -29) et u, : (E 1-36)

140,85, | P, £
X Dy

Du fait de son expansion dans le divergent, la température du gaz chute dans la tuyére. Il en

résulte une baisse de la température des particules comme illustré sur la Figure VI-6.
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Figure VI-6 : Evolution de la température d’une particule de nickel (19 um) dans le divergent
de la tuyére, gaz propulseur hélium (1,4 MPa, 500°C)
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La température moyenne des particules en sortie de tuyére semble étre extrémement faible.
Les pertes calorifiques dues au passage dans le gaz froid sont énormes. En revanche, on
peut noter que les particules n’ont pas le temps d’atteindre la température du gaz. Il en
résulte qu'un écart de température demeure entre les particules suivant leur température
d’introduction dans la tuyére.

Compte tenu du faible écart de température, on peut estimer que I'augmentation de
température qui a lieu entre la sortie de la tuyére et I'impact sera a peu prés la méme quelle
que soit la température initiale de la particule. Si cela est exact, le différentiel entre les

différentes températures des particules sera le méme en sortie de tuyére et a I'impact.

Le Tableau VI-5 présente une comparaison entre les températures d’'impact calculées et les

températures des particules en sortie de tuyere:

Trarticule impact théorique (K) 298 318 332 357 382 400
Trarticule SOrtie tuyére (K) 111 122 141 155 189 203
T impact= T sortie de tuyere (K) 187 196 191 202 193 197

Tableau VI-5 : Températures de particules en sortie de tuyére et a I'impact

Les résultats montrent que les écarts de température entre les particules sont globalement
entre la sortie de tuyére et I'impact, et ce, quelle que soit leur température initiale. Le gain de
température oscille autour d’'une valeur moyenne de 194 K. Cela signifie que les particules
se refroidissent uniquement dans la tuyére puis leur température re-augmente d’une fagon
uniforme avant impact.

C’est cela qui explique que les vitesses critiques soient plus importantes que ce qui est
prévu par la théorie. En effet la température d'impact des particules est trés inférieure a celle

gu’elles ont lors de leur introduction dans la tuyére.

Finalement le systéeme de chauffage des particules semble techniquement fonctionner
parfaitement. La faible température d’impact est due au refroidissement des particules dans
la partie divergent de la tuyére. Le fait d’'introduire axialement les particules en amont du
divergent ne permet pas de conserver efficacement les calories apportées par leur passage

dans le réchauffeur.
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VI.1.3 Influence de la température des particules sur la

compacité des dépots

La Figure VI-7 présente des coupes polies des dépdts réalisés dans les conditions décrites
dans le paragraphe précédent.

100 um

Figure VI-7 : Observation en microscopie optique de coupes des dépbts réalisés (Hélium,
1,4 MPa, 500°C) en fonction de la température d’introduction des particules dans la tuyere

Au vu des micrographies de la Figure VI-7, il semble impossible de dégager une véritable
tendance dans l'évolution de l'aspect des dépdts réalisés. Le taux de porosité varie
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légérement d’'un échantillon a l'autre sans que cela semble suivre une logique liée a la
température des particules. Le Tableau VI-6 présente les taux de porosité mesurés par

imagerie dans les dépdts.

LU e IO L 20 100 225 320 550 650
porteur (°C)
Taux de porosité (%) 1,97 1,28 1,96 1,12 2,22 1,97

Tableau VI-6 : Influence de la température du gaz porteur sur le taux de porosité du dépét

Le taux de porosité varie entre un et deux pour cent sans lien apparent avec la température
des particules. On peut méme remarquer que le résultat le plus mauvais est obtenu avec
une température élevée (550°C).

Finalement les conclusions de cette mesure sont les mémes que lors de celle liée a
influence de la vitesse des particules sur le taux de porosité : la qualité d’'un dépbt ne
dépend pas de la température des particules. A partir du moment ou elles sont capables de
dépasser la vitesse critique, les particules se déforment suffisamment a I'impact pour former
un dépét de densité proche de ce qu’on peut attendre de mieux pour le couple particule-
substrat considére.

Il faut cependant noter que la température réelle d'impact (température d’injection des
particules minorée des pertes calorifiques dues au refroidissement dans le divergent) semble
comprise entre 25 et 130°C, ce qui n‘a pas dinfluence significative en terme de

« plastification » de la particule.

VI.1.4 Influence de la température des particules sur la

dureté des dépots

Un dépét réalisé sans chauffer les particules a subi plusieurs traitements thermiques de
revenu (temps de maintien en température : 1 heure) pour quantifier I'effet de 'augmentation
de température sur la dureté du revétement. La dureté du dépbt étant identique a celle des
particules, cela donne une idée de I'évolution potentielle de la dureté des particules dans le

réchauffeur. La Figure VI-8 présente cette évolution.
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Figure VI-8 : Dureté d’un dép6t de nickel aprés plusieurs revenus (1 heure)

La baisse de dureté liée a 'augmentation de température est assez sensible et a lieu a des
températures compatibles avec celles atteintes par les particules lors de leur passage dans

le réchauffeur de poudre.

Les coupes d’échantillons polis présentées précédemment (gaz propulseur hélium,
température 500°C, pression 1,4 MPa) ont été analysé en microdureté. Les résultats se

trouvent dans le Tableau VI-7.

L[ R 20 100 225 320 550 650
porteur (°C)
Dureté (HVo sn) 254 249 253 258 265 260

Tableau VI-7 : Influence de la température des particules sur la dureté du dépbt

Les résultats sont identiques a ceux concernant le taux de porosité. La dureté des dépbts
reste quasiment constante quelle que soit la température des particules projetées. Elle ne

diminue en tout cas jamais significativement.
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Comme dans le cas de I'étude de la dureté en fonction de la vitesse d’'impact, il semble
gu’une particule ayant dépassé la vitesse critique atteigne un degré de déformation quasi
maximal qui varie peu méme si sa température avant impact s’éléve. La dureté qui en

découle reste donc constante, sa valeur étant comparable a la dureté des particules initiales.

Le fait de chauffer les particules ne permet pas un apport calorifique qui adoucirait le dépot
en permettant le relachement de leurs contraintes internes. Le trés bref échauffement des
particules dans le réchauffeur puis leur refroidissement dans la tuyére n’apporte donc rien en
terme de modification des propriétés mécaniques du dépdt. Durant leur séjour dans le
réchauffeur, les particules atteignent bien des températures comparables a celles des
revenus mais la cinétique de la chauffe est bien trop rapide pour permettre une modification
des propriétés mécaniques. Les revenus effectués sur les dépdbts ont duré une heure alors
que les particules ne restent pas plus d’un dixieme de seconde a la température du gaz dans
le réchauffeur.

Au final, a I'impact les particules ont quasiment la méme température et c’est seulement leur
déformation lors de I'impact qui conditionne la dureté finale du dépét. Dans le cas du nickel,

la dureté du dépbt est donc indépendante de la température des particules.
VI.1.5 Conclusion

Afin d’étudier l'influence de la température des particules sur le procédé P.D.F., celles-ci ont
été chauffées par le gaz porteur avant d’étre introduites dans la tuyére.

Les résultats montrent que, pour une méme condition de projection, le rendement de dépbt
augmente avec la température d’introduction des particules. Cela signifie qu’une
augmentation de température des particules permet de diminuer leur vitesse critique.

En comparant ces résultats avec I'équation théorique qui lie la vitesse critique a la
température des particules, on s’apercoit que la diminution de la vitesse critique ne
correspond pas a celle attendue a de telles températures. Le calcul de la température des
particules a la sortie de I'injecteur de poudre montre qu’elle est bien équivalente a celle du
gaz. D’autres calculs permettent d’estimer la température des particules qui diminue trés
fortement dans la partie divergente de la tuyére du fait de I'expansion du gaz. Finalement,
quasiment toute I'énergie calorifique fournie aux particules par le réchauffeur de poudre est
dissipée dans la tuyere. Cela montre que réchauffer des poudres avant leur introduction

dans un gaz froid est trés peu efficace. Pour conserver une température élevée aprés
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passage dans la tuyére, il faudrait injecter les particules a des températures bien plus
elevées (proches de la température de fusion de certains matériaux). La technique P.D.F.,
qui est un procédé dit « froid », perdrait alors beaucoup de son intérét. On pourrait aussi
injecter les particules dans la partie plus chaude du jet (aprés les ondes de choc), mais le
transfert de quantité de mouvement du gaz aux particules serait alors trés limité.

Le taux de porosité et la dureté des dépbts réalisés ne sont pas liés a la température des
particules projetées. Les valeurs sont, en moyenne, les mémes que dans le cas des dépobts
réalisés sans chauffer les particules. Dureté et taux de porosité semblent donc étre des

caracteristiques propres au matériau déposeé.
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VI.2  Modification de la géométrie de la tuyere

Les chapitres précédents montrent I'influence prépondérante de la vitesse des particules sur
le rendement de dépdt. Pour augmenter ce rendement il faut diminuer la vitesse critique des
particules (en les chauffant) et/ou augmenter leur vitesse moyenne pour permettre a une
plus grande fraction de la population de dépasser la valeur critique. Un moyen d’obtenir de

plus hautes vitesses est de modifier la géométrie de la tuyére.
VI.2.1 Description des tuyeres utilisées

Dans cette étude, trois tuyéres sont comparées. La premiére est le modéle précédemment
employé dans le reste du document (appelée ici standard).

La deuxieme tuyére provient du méme fournisseur (CGT GmbH) que la premiere. |l s’agit
d’'un modéle optimisé pour le cuivre (MOC). Elle a été congue pour permettre la projection de
ce dernier en utilisant 'azote comme gaz propulseur, tout en conservant un haut rendement
de dépbt. Elle se différencie de la premiére par un plus faible rapport d’expansion (aire de
sortie/aire de la gorge) mais une longueur de divergent presque deux fois plus élevée.

La troisieme a été spécialement congue pour que des particules de nickel, d’'un diameétre de
40 ym, puissent atteindre la vitesse critique du matériau (environ 650 m/s) en utilisant I'azote
comme gaz propulseur. Le modéle mathématique développé lors de la collaboration avec
I'Université d’Ottawa a servi pour concevoir sa géométrie. Pour une pression et une
température de gaz porteur définies, les caractéristiques principales de la tuyére (longueur
du divergent, diamétre de la sortie) sont modifiées progressivement jusqu’a ce que la vitesse
désirée soit atteinte sans que le premier choc diamant ai lieu dans le divergent. Au final, son
rapport d’expansion et la longueur de son divergent sont supérieurs a celui des deux autres
modéeles (trés supérieure dans le cas de la longueur du divergent). Elle sera, dans la suite de
I'étude, dénommeée tuyére CRITT.

Les deux tuyéres précédentes ont pour point commun d’avoir été congues pour étre utilisées
avec de 'azote comme gaz propulseur. Dans la suite de ce chapitre, I’hélium ne sera donc

pas employe.
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Le Tableau VI-8 présente un récapitulatif des caractéristiques des tuyéres utilisées.

Modéle Diameétre de la Diame‘.ztre de Rappor.t Longueur du
gorge (mm) la sortie (mm) | d’expansion | convergent (mm)
Standard 2,6 8,4 10,44 66,4
MOC 2,7 6,6 5,98 130
CRITT 2 7,5 14,06 372

VI.2.2 Vitesses de particules obtenues en utilisant ces

Tableau VI-8 : Caractéristiques des tuyéres utilisées

tuyéres

VI.2.2.1 Mesures de vitesses

La vitesse des particules de nickel est mesurée, comme au chapitre IV, par un systéme

SprayWatch associant une caméra rapide et un laser pulsé.

VI.2.2.1.a Tuyére standard

La tuyére standard a déja fait I'objet d’'une étude compléte (chapitre 1V). Ses résultats,

illustrés sur la Figure VI-9, serviront de référence.
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de la température et de la pression du gaz propulseur (azote, zone 0-16 mm aprés la sortie)
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Figure VI-10 : Evolution des vitesses moyennes de particules de nickel (tuyére MOC) en fonction de
la température et de la pression du gaz propulseur (azote, zone 0-16 mm apreés la sortie)
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Sur la Figure VI-10, a 2 et 2,4 MPa de pression de gaz propulseur, I'aspect des courbes de
vitesses des particules est similaire a celui obtenu avec la tuyére standard. Les valeurs sont
tout de méme plus élevées et leur accroissement un peu plus rapide. Globalement, le gain
de vitesse pour les différentes températures est constant quelque soit la pression utilisée
(Tableau VI-9).

U moc-U standard (M/S)
Températuredugaz | 5 yp, 2,4 MPa 2,8 MPa
propulseur (°C)
200 10,55 9,77 2,31
250 12,79 14,77 3,35
300 17,78 21,00 7,54
350 29,98 31,78 13,68
400 34,63 36,14 12,99

Tableau VI-9 : Différences entre les valeurs de vitesses obtenues avec une tuyére
standard et une tuyere MOC

En revanche, la courbe issue des vitesses a 2,8 MPa a un aspect assez différent. Méme si il
s’agit d’'une quasi droite comme les deux autres, celle-ci a une pente moins affirmée et
surtout les écarts de valeurs avec la courbe précédente sont faibles. L’addition de ces deux
phénoménes fait que les valeurs de vitesse a 400°C, pour une pression de 2,4 ou 2,8 MPa,
sont les mémes (aux erreurs de mesure prés).

Cette tuyére ne fonctionne donc pas de maniére optimale a 2,8 MPa. Cela peut s’expliquer
par la création d’'une onde de choc a l'intérieur de la tuyére. Cette onde de choc va
s’amplifier a mesure que la densité du gaz va diminuer (augmentation de sa température).
L’écoulement gazeux est perturbé a haute pression et haute température. Le résultat est une

diminution du gain de vitesse par rapport a la tuyére standard.
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VI.2.2.1.c Tuyere CRITT
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Figure VI-11 : Evolution des vitesses moyennes de particules de nickel (tuyére CRITT) en fonction de
la température et de la pression du gaz propulseur (azote, zone 0-16 mm aprés la sortie)

Au vu de la Figure VI-11, la tuyére CRITT semble étre un intermédiaire entre les deux cas

précédant. En effet, les deux premiéres droites décrivant la vitesse des particules sont plutét

paralléles alors que la troisieme a un coefficient directeur plus faible. Les écarts de valeurs

entre 2,4 et 2,8 MPa sont moins importants que dans le cas de la comparaison entre 2 et

2,4 MPa. Méme si les valeurs a 400 °C ne sont, cette fois ci,

dernieres droites ont tendance a se rapprocher.

pas les mémes, les deux

Comparés aux deux cas précédents, on note également que les coefficients directeurs des

droites sont plus faibles. Le gain de vitesse lors de 'augmentation de la température n’est

donc pas aussi élevé qu'auparavant.
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U cRITT-U standard (M/S)
Température dugaz| — , yp, 2,4 MPa 2,8 MPa
propulseur (°C)
200 -23,73 -5,81 7,67
250 -33,39 -16,49 -1,94
300 -39,39 -20,91 -14,03
350 -40,18 -24,64 -22,42
400 -43,04 -25,85 -29,99

Tableau VI-10 : Différences entre les valeurs de vitesses obtenues avec une tuyére
standard et une tuyere CRITT

Par rapport a la tuyére standard, il y a ici (Tableau VI-10) un déficit en terme de vitesse. A
toutes les pressions, ce déficit va en s’accentuant & mesure que la température augmente.
On peut noter que les résultats obtenus a 2,8 MPa font exception a double titre. Tout
d’abord, a basse température (200°C) on trouve la seule valeur supérieure aux vitesses
obtenues avec la tuyére standard. Ensuite, a haute température (400°C), pour la premiere
fois I'écart de vitesse a température constante ne diminue pas avec 'augmentation de la
pression (2,4 et 2,8 MPa).

Toutes ces valeurs sont trés éloignées des vitesses recherchées lors de la conception de
cette tuyére. Compte tenu de la régularité et de I'importance de I'écart avec la théorie, il
apparait que la perturbation de I'’écoulement ne peut étre uniquement lié a un phénomeéne
d’'onde de choc interne a la tuyére. Une observation de I'état de surface interne du divergent
réveéle de nombreuses stries issues de l'usinage par érosion fil. Ces défauts sont des sites
privilégiés d’accrochage de particules d’autant plus néfaste avec un divergent d’'une telle
longueur. Aprés seulement quelques instants, la paroi du divergent est recouverte d’'une fine
couche de particules (Figure VI-12) dont la présence perturbe fortement I'écoulement. Cette
modification de la géométrie explique la lenteur relative des particules.

Le fait que la vitesse des particules semble se rapprocher a haute pression de celle obtenue
avec la tuyére standard est cohérent avec les calculs concernant I'existence d’'une onde de
choc interne. Ces derniers montrent qu’une onde de choc existe dans cette tuyére a toute les
pressions mais que celle-ci se décale vers la sortie de tuyére quand la pression augmente.
Pour transférer cette onde de choc a I'extérieur du divergent, la pression d’introduction du

gaz propulseur devrait étre supérieure a 3,5 MPa.
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Le flux est donc moins ralenti a haute pression, mais la perturbation la plus néfaste reste tout

de méme la modification de la géométrie interne par adhésion des particules projetées.

Figure VI-12 : Accrochage des particules de nickel dans le divergent de la tuyéere

VI.2.2.2 Comparaison avec les valeurs théoriques

La théorie isentropique unidimensionnelle (présentée au chapitre [11.2.3) permet de
modéliser le comportement de particules dans un écoulement supersonique. Les résultats de
'étude compléte de la tuyére standard (chapitre 1V.4) ont montré que, par rapport a la
théorie, les valeurs de vitesses mesurées ne divergeaient que de moins de 1% en moyenne.
Cet excellent résultat prouve que l'on peut estimer assez précisément la vitesse des
particules en sortie de tuyere. Appliqguons maintenant ces equations au cas des nouvelles
tuyéres pour savoir si, malgré les défauts constatés, leurs performances sont proches de
celles attendues. Pour les calculs, des particules de nickel de diameétre 19,4 ym sont

considérées.

VI.2.2.2.a Tuyére MOC

Le Tableau VI-11 présente les pourcentages d’erreur séparant les valeurs de vitesses

calculées avec la tuyére MOC de celles qui ont été mesurées.
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% Ecart mesure-théorie isentropique (m/s)
UE A G P 2 MPa 2,4 MPa 2,8 MPa
propulseur (°C) ’ ’
200 -2,7 -2,4 -3,3
250 -2,6 -1,9 -3,2
300 -2,2 -0,8 2,7
350 -0,6 -0,2 -2,6
400 -0,3 -0,1 2,7

Tableau VI-11 : Pourcentage d’erreur entre les valeurs de vitesses calculées et mesurées
(tuyere MOC, poudre nickel, gaz azote)

Les vitesses de particules mesurées sont toutes légérement plus lentes que celles données
par la théorie. Si le pourcentage d’erreur est plus important que dans le cas de la tuyére
standard, il reste néanmoins plutét faible. Il est en moyenne de 1 & 2 % dans le cas de
pressions de gaz propulseur de 2 et 2,4 MPa, ce qui prouve que la méthode de modélisation
de I'écoulement est fiable. En revanche, il atteint prés de 3% a 2,8 MPa (ce qui reste assez
correct).

La cohérence des calculs par rapport a la mesure s’améliore toujours avec la température du
gaz propulseur. La seule exception vient des températures les plus élevées (350-400°C) du
cas ou la pression de gaz propulseur est de 2,8 MPa. Ici I'erreur se stabilise puis augmente a
nouveau. Cette observation est en adéquation avec la Figure VI-10. L’apparition du choc
interne a la tuyére (a une température d’environ 350°C) provoque une perturbation de
I’écoulement et donc une diminution de la vitesse des particules qui éloigne sa valeur de la

théorie.

VI.2.2.2.b Tuyere CRITT

Le Tableau VI-12 présente les pourcentages d’erreur séparant les valeurs de vitesses

calculées avec la tuyére CRITT de celles qui ont été mesurées.
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% Ecart mesure-théorie isentropique (m/s)
Températuredugaz |, yp, 2,4 MPa 2,8 MPa
propulseur (°C) ’ ’
200 -24,7 -20,9 -18,1
250 -26,6 -23,0 -19,9
300 -27.9 -23,7 -21,9
350 -28,5 -25,5 -24,0
400 -29,2 -25,9 -25,0

Tableau VI-12 : Pourcentage d’erreur entre les valeurs de vitesses calculées et mesurées
(tuyere CRITT, poudre nickel, gaz azote)

Dans les cas de la tuyére CRITT, les vitesses mesurées sont extrémement éloignées des
valeurs théoriques. Contrairement a la tuyére précédente, le différentiel théorie isentropique-
mesure augmente systématiquement avec la température. En revanche il diminue avec
'incrémentation de pression. C’est la conséquence du décalage de I'onde de choc vers la
sortie de la tuyére.

La relative constance de [lerreur constatée entre la théorie et la réalité corrobore
parfaitement la théorie d’'un « encrassement » de la tuyére couplé avec une onde de choc
interne. L’écoulement semble perturbé en permanence mais plus particulierement a haute
température et basse pression (conditions favorisant la création de 'onde de choc assez t6t
dans le divergent). On ne retrouve pas ici d’augmentation trés localisée du différentiel théorie
isentropique-mesure mais une vitesse globalement beaucoup plus faible quels que soient les
paramétres de projections utilisés. Cela montre bien que, comparée a la création d’'une onde
de choc, linfluence de la modification de la géométrie interne de la tuyére est ici le

phénomeéne ayant I'effet le plus désastreux sur I'écoulement du flux de particules.

VI.2.3 Influence sur les dép6ts

VI.2.3.1 Rendement de dépot

Les rendements de dépét obtenus avec les trois tuyéres dans différentes conditions de

projection ont été mesurés et sont illustrés sur la Figure VI-13.
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Figure VI-13 : Evolution du rendement de dépdt en fonction des paramétres de projection
et de la tuyere utilisée (gaz azote, poudre nickel)

L’évolution du rendement de dépdt du nickel évolue conformément a ce que laissait prévoir
la mesure de vitesse des particules. Le rendement de dépdt, comme la vitesse des
particules, est toujours plus élevé dans le cas de la tuyére MOC. Le rendement de dépdt
obtenu avec la tuyére CRITT est, lui, toujours beaucoup plus faible qu'avec les autres
modéles.

L’effet de 'onde de choc, qui a lieu a haute température et pression (2,8 MPa, 400°C) avec
la tuyére MOC, est ici clairement visible. Le rendement de dépét, qui augmentait
constamment, stagne a une valeur égale a celle de la condition de projection précédente
(2,4 MPa, 400°C). Cette mesure confirme que 'observation faite durant la mesure de vitesse
n’était pas une erreur.

Le rendement de dépdt correspondant a la tuyere CRITT augmente lentement mais
constamment sans qu’apparaisse de palier comme dans le cas précédent. Cela montre
également que I'hypothése d’'une perturbation permanente (par adhésion de particules sur

les parois) de I'écoulement est plausible.

La Figure VI-14 présente I'évolution du rendement en fonction, cette fois ci, de la vitesse

moyenne des particules. La courbe «rendement théorique » est tracée en faisant
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I'hypothése que, sur le type de substrat utilisé (304L), la vitesse critique du nickel est de
I'ordre de 690 m/s.

30 -
+ Rendements mesurés
— Rendements théoriques

25
=
= ®
B 20
o
@
T
o
w45 *
c
-]
E
S
& 10
-]
o "

+
5 < .
+*
-
n T T T T T T 1
500 520 540 560 580 600 620 640
Vitesse moyenne des particules (m/s)

Figure VI-14 : Evolution du rendement de dépét en fonction de la vitesse moyenne des particules

Les rendements mesurés correspondent globalement aux valeurs théoriques attendues. Les
points les plus éloignés de la théorie correspondent aux valeurs issues de ['utilisation de la
tuyére CRITT. Du fait des perturbations que subit 'écoulement aux parois, le comportement

des particules semble étre moins prévisible que dans le cas des autres tuyéres.

Finalement, l'utilisation d’'une autre géométrie de tuyére permet d’atteindre de plus hautes
vitesses pour de mémes parameétres de projection. Cela a une influence directe sur le
rendement de dép6t. En considérant uniquement la vitesse moyenne des particules, on peut
constater que le rendement de dép6t ne dépend que de la fraction de particules capables de
dépasser la vitesse critique. Les paramétres de projection utilisés (pression, températures)

ne semblent pas avoir d’influence sur ce dernier.
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VI.2.3.2 Taux de porosité

Les études precédentes (chapitre V.2.2) ont montré que le taux de porosité des dépdts de
nickel ne dépend pas de la vitesse d'impact des particules. Il est en moyenne de deux pour
cent environ lorsque I'on utilise la tuyére standard.

Afin de déterminer leur taux de porosité, les revétements réalisés lors de la mesure du
rendement de dépdbt sont coupés, enrobés et polis pour pouvoir étre observés avec un
analyseur d’image. Seuls les taux de porosité des déplts issus des essais avec la tuyere
MOC sont présentés dans le Tableau VI-13. Le faible rendement de dépdt de ceux réalisés

avec la tuyére CRITT rend I'épaisseur des revétements trop faible pour étre représentative.

Vite_sse moyenne des 564 604 626 627
particules (m/s)

Taux de porosité (%) 2,7 1,3 1,9 0,6

Tableau VI-13 : Taux de porosité de dépdt de nickel réalisés avec la tuyere MOC

Les résultats de I'étude semblent confirmer que le taux de porosité ne dépend pas de la
vitesse moyenne des particules. Comme dans I'étude précédente, sa valeur évolue autour
d’un taux moyen d’environ deux pour cent (1,7%). En effet pour une méme vitesse moyenne
de particules (627 m/s obtenues a 400°C et 2,4 ou 2,8 MPa de pression de gaz propulseur),
le taux de porosité varie du simple au triple.

Le taux de porosité semble donc étre d’avantage influencé par la localisation du plan de
coupe observé (nécessairement arbitraire) que par la vitesse des particules. Afin de vérifier
cette hypothése, un nouveau plan de coupe (500 um plus profond) a été observé sur les
deux échantillons ayant la méme vitesse moyenne de particules. Cette fois, les taux de
porosité mesurés sont 1,4% (626m/s) et 1,3% (627 m/s). Cela montre bien que la répartition
de la porosité est aléatoire et que la mesure de son taux est influencée par la localisation de

la surface observée.
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VI.2.4 Conclusion

L’influence de la géométrie de la tuyére sur la vitesse des particules a été clairement
démontrée. Ces variations de vitesse provoquent des modifications importantes au niveau
de la fraction de particules capables d’atteindre la vitesse critique. Il s’agit donc d’un facteur
primordial dans 'obtention d’'un rendement optimal de dépét.

Pour tout matériau, on peut concevoir une tuyere permettant a un maximum de particules
d’atteindre la vitesse critique sans utiliser de trop hautes pressions, hautes températures ou
encore gaz onéreux.

L’étude a également montré que la conception d’'une tuyére est un travail délicat ou deux
problémes majeurs peuvent apparaitre. Tout d’abord, pour certaines conditions de
projection, un choc interne a la tuyére peut se créer et perturber I'écoulement. C’est le cas
de la tuyére MOC pour laquelle un choc apparait a environ 350°C et 2,8 MPa avec l'azote
(mais aussi de la tuyére CRITT). Cette perturbation est clairement visible sur les courbes de
vitesses et de rendements de dépét. Un autre probléme peut rendre la tuyére inutilisable :
c’est une mauvaise réalisation de I'usinage. Des cotes non respectées ou un état de surface
présentant des défauts (cas de la tuyére CRITT) perturbe I'écoulement de fagon
permanente. Ainsi, la tuyére CRITT utilisée dans I'étude posséde des caractéristiques trés
éloignées de celles prévues lors de sa conception. Du fait de la présence de défauts sur ses
parois internes, les particules peuvent adhérer et former un dépbt qui fait chuter la vitesse
des particules de 175 m/s en moyenne. L’existence d’un choc interne permanent rend
également I'écoulement du flux gazeux dans cette tuyére plus sensible aux basses pressions
et aux hautes températures.

La difficulté de conception réside donc dans le passage d’'un schéma virtuel a un objet réel
pouvant présenter des défauts rédhibitoires. L'utilisation de carbure pour réaliser les tuyéres
permet d’éviter le phénoméne de dépdt interne mais rend l'usinage extrémement compliqué.

Comme constaté dans les parties précédentes de I'étude, le taux de porosité des dépbts de
nickel est une valeur plutét constante qui ne dépend pas de la vitesse moyenne des

particules. Le type de tuyére utilisé n’a donc aucune influence sur le taux de porosité.
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Conclusion générale

L’objectif global de ce travail était I'étude de la formation de dépbts réalisés par projection
dynamique a froid (P.D.F. ou Cold Spray). Compte tenu de la jeunesse de cette technologie
et de sa diffusion trés restreinte (I'appareil utilisé était le premier modéle industriel importé en
France), cet objectif s’est affiné a mesure que la compréhension du fonctionnement du
systéme de projection s’est améliorée.

Tout d’abord, I'étude a été centrée sur la projection de nickel et de ses alliages. Ceux-Ci
possédent des propriétés anticorrosion intéressantes et présentent 'avantage de n’avoir pas
été, contrairement au cuivre et a I'aluminium, I'objet de nombreux travaux. La mise en ceuvre
du matériel de projection a rapidement démontré I'importance prépondérante de la vitesse
des particules dans ce procédé. En effet, pour qu’une particule adhére sur le substrat il suffit
gu’elle dépasse la vitesse critique du matériau. Il est alors évident que I'optimisation du
fonctionnement du systéme passe par une connaissance de l'influence des paramétres du
procédé (température, pression et nature du gaz propulseur) sur la vitesse des particules.
L’estimation de la vitesse critique du matériau (vitesse au-dela de laquelle les particules

adhérent au substrat) participe aussi a cette optimisation.

Le premier objectif de ce travail était de pouvoir estimer la vitesse des particules dans
I'’écoulement et de déterminer une méthode simple permettant de déterminer leur vitesse
critique.

L’influence des conditions de projection a été étudiée en mesurant la vitesse des particules
grace a un systéme de caméra rapide associé a un laser pulsé (SprayWatch). Les résultats
montrent que l'augmentation de la pression dintroduction du gaz dans la tuyére,
'augmentation de sa température et I'utilisation d’hélium comme gaz propulseur permettent
d’augmenter la vitesse des particules. L’accroissement de vitesse le plus sensible se produit
en changeant la nature du gaz propulseur (remplacer I'azote par I'hélium). L’effet d’'une
augmentation de la pression du gaz propulseur est plus visible avec I'hélium car cela influe
sur la densité du gaz et donc sur le transfert de la quantité de mouvement. Avec I'azote, une
augmentation de température du gaz permet un accroissement de la vitesse de I'écoulement

tout en conservant une densité de gaz suffisante pour transférer efficacement cette quantité
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de mouvement. L’étude de la répartition radiale des particules et des vitesses dans le jet
montre que, pour la tuyére utilisée, la quasi-totalité des particules circulent dans sa zone
centrale (axe + 3,7 mm). Les vitesses de particules sont, elles assez constantes et varient
peu suivant leur localisation radiale dans le jet. L’écoulement des particules en P.D.F. est
donc trés directif.

L’utilisation d’équations issues de la théorie isentropique unidimensionnelle ainsi que celles
d’'un modéle mathématique 2D spécialement développé ont montré que la vitesse des
particules pouvait étre calculée facilement avec précision. L'erreur entre ces calculs et les
mesures de vitesses de particules est en effet restée inférieure a 5%. Cette comparaison
entre la théorie et la réalité des mesures a également permis de montrer que le coefficient
utilisé dans I'équation d’Alkhimov était mal adapté au cas de l'utilisation d’hélium. Les
résultats des mesures ont permis de corriger ce coefficient .

La vitesse critique des particules est habituellement calculée en mesurant leur vitesse
lorsque le rendement de dépot est de 50%. Cette étude a montré que l'observation de
I'évolution du taux de rebond sur le substrat permet de détecter le passage de certaines
particules au-dela de la vitesse critique. L’accroissement de 'amplitude du flux de particules
(mesuré par imagerie) jusqu’a une certaine valeur (0,9) est le critere qui permet de
déterminer si certaines particules dépassent la vitesse critique. La mesure de la vitesse des
particules les plus rapides a cet instant précis doit permettre de déterminer directement la
valeur critique. Malheureusement, les particules les plus rapides sont difficilement
détectables avec le systéme de mesure utilisé ici. La mesure de la taille des particules qui
ont adhéré dans ces conditions permet de calculer leur vitesse d’'impact (et donc la vitesse
critique) en introduisant cette valeur dans I'’équation isentropique unidimensionnelle. Les
résultats obtenus sont tout a fait cohérents par rapport aux données que I'on trouve dans la
littérature, ce qui prouve que la méthode fonctionne correctement.

L’autre méthode utilisée pour déterminer la vitesse critique est basée sur le calcul de la
vitesse de la particule la plus volumineuse capable d’adhérer. Cette taille de particule est
extraite de la courbe de distribution granulométrique de la poudre utilisée a partir de la valeur
du rendement de dépdt. Cette méthode de mesure donne des résultats comparables a la
précédente a condition que le rendement soit représentatif ou que plusieurs essais puissent

étre réalisés.

La suite de I'étude présente les caractéristiques et les quelques propriétés mécaniques des

dépbts réalisés. L'observation des impacts de particules sur le substrat a montré que
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I'étalement et la pénétration des particules sur le substrat augmentent avec la vitesse
d'impact. Des cas d’éjections radiales de matiére, en périphérie des impacts, ont été
observés.

Il a été montré que la vitesse des particules influence énormément le rendement de dépét.
L’augmentation de cette vitesse permet d’accroitre la proportion de particules du lot de
poudre capables de dépasser la vitesse critique. L’évolution du rendement présente une
physionomie équivalente a celle de la distribution granulométrique de la poudre. On peut
d’ailleurs, en connaissant cette distribution et la valeur de la vitesse critique, estimer le
rendement de dép6t.

Contrairement a ce dernier, la compacité du dépbt et sa dureté ne semblent pas étre
influencées par la vitesse des particules pour les poudres utilisées. Le taux de porosité
évolue autour d’une valeur moyenne (2%) qui n’a pas de relation avec les conditions de
projection. La dureté est une valeur constante qui n’évolue pas lorsque I'on se déplace des
premiéres particules ayant adhéré vers les couches extérieures. Dans le cas du nickel pur
cette dureté est équivalente a celle des particules projetées. Les dépbts d’alliages de nickel
étudiés ici ont une dureté trés supérieure a celle de la poudre initiale. Cet écart en terme de
dureté explique que le rendement de dépbt des alliages soit beaucoup plus faible que celui
du nickel. En effet une étude de l'influence de la dureté du substrat montre que le rendement
diminue toujours lorsque cette derniére devient plus grande que celle de la poudre. La
compacité et la porosité du dépbt sont, elles, indépendantes de la dureté du substrat.

Le module d’Young des dépbts réalisés est beaucoup plus élevé que celui des particules. Ce
travail montre qu’un module d’Young trop faible pour une poudre pourrait favoriser la

probabilité de rebond sur la surface (exemple du NiCrAlY).

Des tentatives de modification du systéme de projection pour atteindre des rendements de
dépbt plus élevés ont été effectuées. Pour cela, il faut modifier la proportion de particules
capables de dépasser la vitesse critique. On peut le faire en agissant sur deux paramétres :
augmenter la vitesse moyenne des particules ou diminuer la vitesse critique.

La vitesse moyenne des particules dépend des paramétres de projection utilisés. Pour
pouvoir dépasser les limitations du matériel il faut changer la géométrie de la tuyére
employée. Dans ce travail, deux nouvelles géométries sont comparées a celle utilisée
initialement. Les résultats montrent que la vitesse moyenne des particules, et donc le
rendement, peut augmenter significativement en accroissant la longueur du divergent. En

revanche, ces tuyéres « optimisées » sont assez sensibles au phénoméne de création de
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chocs internes (& haute température et haute ou basse pression) ou a un état de surface
interne trop rugueux. Une des tuyeres étudiées (dite CRITT) s’est ainsi révélée inutilisable
parce qu’un dépét se formait dans le divergent.

Diminuer la vitesse critique peut étre fait en augmentant la température d’injection des
particules. Pour cela, un systéme de chauffage du gaz porteur est introduit entre le
distributeur de poudre et linjecteur. Les résultats montrent une légére diminution de la
vitesse critique, bien plus faible que la baisse escomptée. Techniquement le systéme de
chauffage fonctionne parfaitement mais la trés faible température du gaz propulseur dans le

divergent fait perdre aux particules quasiment tout I'apport calorifique du chauffage.

La qualité des dépdts (faible porosité) semble suffisante pour envisager les applications
anticorrosion envisagées au début de I'étude. Ce travail montre que le nickel et ses alliages
peuvent étre déposés, de fagon relativement économique, avec la technique P.D.F. en
modélisant une géométrie de tuyére spécifiquement adaptée a leur cas (et en soignant la
qualité de sa réalisation).

Cependant les meilleurs résultats, en terme de rendement de dépdt, restent ceux obtenus en
utilisant 'hélium comme gaz propulseur. Obtenir des revétements équivalents en remplagant
I’hélium par I'azote est la perspective la plus intéressante de cette étude. Pour atteindre cette
objectif, il apparait évident que la géomeétrie de la tuyére doit étre améliorée. Celle qui a été
présentée (CRITT) dans la sixieme partie de I'’étude est une premiére ébauche qui doit étre
Iégérement modifiée pour obtenir les performances recherchées. Mais en P.D.F., la qualité
du dépét dépend de celle de la poudre projetée. Ainsi, réduire le spectre granulométrique
des poudres utilisées et centrer celle-ci sur une valeur optimale (10-15 pm) doit permettre
d’optimiser le rendement de dépbt. L'approvisionnement en poudre de qualité doit pouvoir
étre maitrisé d’'une facon plus efficace car c’est une clef du bon fonctionnement de ce
procédeé.

Aprés avoir étudié la projection de nickel, la poursuite naturelle de ce travail serait son
extension a d’autres matériaux dont la mise en forme par projection a froid présente un

intérét.
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Annexes : Nomenclature

Nomenclature (sauf mention explicite dans le texte)
o Contrainte mécanique, Pa G Module de cisaillement, Pa
€ Taux de déformation h | Coefficient de transfert de chaleur, W/m#K
p Masse volumique, kg/m3 H Dureté dynamique
n Viscosité cinématique, m.s k Constante de Boltzmann
v Volume spécifique des gaz, m3/kg K Module de compression
K Conductivité thermique, W/m/K m Masse, kg
J Viscosité dynamique, Pa.s m Flux massique, kg/s
Rapport de chaleur spécifique des gaz M Nombre de Mach
a Vitesse du son, m/s Nu Nombre de Nusselt
am Paramétre de maille, A p Pression des gaz, Pa
A Aire de la section de tuyére, m? Pa Pression atmosphérique, Pa
Co Coefficient de trainée Pe Pression extérieure a la tuyére, Pa
Cs Coefficient de friction Ps Pression limite de choc interne, Pa
c, | Copacte cabrtque massgue ¢ | py Nombre de Prant
Cy Capacité Cag:g:ﬁt;?ﬁfé/igse (& volume Re Nombre de Reynolds
d Diamétre interne de tuyére, m r Rayon, m
dp Diamétre initial de particule, m R Constante spécifique des gaz
D Diamétre de particule écrasée, m t Temps, s
D, Force d’entrsauip?ampeanriiizﬁar,cﬁe par le gaz T Température, K
E Module d’Young, Pa Tm Température de fusion, K
Ea Energie d’activation, J u Vitesse, m/s
Eadn Energie d’adhésion, J U Périmétre de la section de tuyére, m
Ec Energie cinétique, J \% Volume, m®
g Gravité, N/kg X Distance parcourue dans la tuyére, m
Indices
e Sortie de la tuyere p Particule
g Gaz s Substrat
i Entrée de la tuyere t Col sonique de la tuyere
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Résumeé :

Ce travail de recherche présente une étude de la formation de dépbts de nickel réalisés par
projection dynamique a froid (P.D.F. ou Cold Spray). Il s’agit d’'un procédé ou les particules
métalliques a projeter sont introduites dans un écoulement gazeux supersonique. Au-dela d’une
vitesse spécifique a chaque matériau, appelée vitesse critique, les particules peuvent adhérer sur le
substrat. Les résultats de cette étude montrent que le rendement pondéral de dépdbt est uniqguement
conditionné par la proportion de particules capables de dépasser la vitesse critique. L’augmentation
de la vitesse moyenne des particules (par accroissement de la température du gaz propulseur, de
sa température ou l'utilisation d’hélium en remplacement de 'azote) accroit donc le rendement. Les
vitesses de particules ont été calculées par deux méthodes (application de la théorie isentropique
unidimensionnelle et modélisation 2D). Le comparatif avec les vitesses mesurées montre que la
précision de ces modeéles est trés satisfaisante. Deux techniques de détermination de la vitesse
critiques, dont les résultats sont cohérents par rapport aux valeurs trouvées dans la littérature, ont
été développées. Contrairement au rendement de dép6ét, la compacité et la dureté des revétements
ne sont pas liées a la vitesse des particules. La modification du systéme de projection, par
adjonction d'un systéme de chauffage des particules, permet d’améliorer légérement le rendement
de dépdbt. L'utilisation d’'une tuyére possédant une géométrie approprieée peut également améliorer
significativement ce dernier.

Mots clés :

Projection dynamique a froid, Cold Spray, Projection de nickel, Vitesse critique, Propriétés
mecaniques, Tuyére de De Laval.

Abstract:

Contribution to the development of a Cold Gas Dynamic Spray System (C.G.D.S.) for the realization
of nickel coatings

This Ph.D. work deals with the study of the formation of cold sprayed nickel coatings. In this
process, powder grains are introduced in a supersonic gas stream. For each material, beyond a
specific velocity called the critical velocity, particles start to bind onto the substrate. The results of
this study show that, for a powder batch, the deposition efficiency is only linked to the rate of
particles that can exceed the critical velocity. An increase of the particles mean velocity (obtained by
an increase of the propellant gas temperature, pressure or by the use of helium) raises the
deposition efficiency. The particle velocity has been calculated with two methods (the one-
dimensional isentropic theory and a 2D model). Comparison of the results with measured velocity
shows that the mathematical models are consistent and accurate. Two techniques for the critical
velocity determination have been developed. Values obtain with them appear to be consistent with
those found in the literature. Contrary to deposition efficiency, the porosity level and hardness of the
coatings are not linked to the impact velocity. The addition of a particle heater to the spraying
system allows to increase slightly the deposition efficiency. Using a well adapted nozzle design can
also improve it significantly.

Keywords:

Cold gas-dynamic-spray method, Cold spray, Nickel spraying, Critical velocity, Mechanical
properties, De Laval nozzle.
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