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Résumeé - Ce travail porte sur la caractérisation microstructurale, structurale et thermique d’un
dépot en céramique type Al,Os-TiO, (AT-13) déposé sur un acier a bas carbone non allié d’usage
courant de nuance E335 par la technique de projection thermique a flamme-fil. Les microstructures
et I’identification des phases du fil et du dépdt sont obtenues en utilisant le microscope
électronique a balayage (MEB) et la diffraction X (DRX). Des mesures de micro duretés, sous une
charge de 200g, ont été également réalisées sur la surface de ce dépot. Les essais thermiques ont
été réalisés sur un tribomeétre de type pion/disque a différentes charges (5N, 10, 15, 20 et 30N)
pendant une durée de 30 minutes en vue de déterminer la température de contact. Des profils de
rugosités ont été aussi relevés avant et apres chaque essai. Les observations microstructurales ont
montré que les dépbts Al,O3-TiO, (AT-13) présentent une morphologie lamellaire homogéne, plus
dense et plus compacte avec la présence de quelques porosités. Le spectre de DRX du fil avant la
projection montre la présence d’une phase majoritaire Al,O3- a de structure rhomboédrique, une
phase secondaire Al,TiOs de structure orthorhombique avec quelques traces de TiO; (rutile) de
structure tétragonale. Le spectre DRX du dépdt issu du fil a révélé la disparition de TiO; et la
formation d’une nouvelle phase métastable Al,Os-y de structure cubique. Les résultats
tribologiques thermique ont montré que la pression de contact appliquée influe sur la variation de
la température en fonction du temps et que celui-ci décroit avec 1’augmentation de 1’effort normal
de contact.

Mots CIés : Projection thermique, Température, Dépot.

Nomenclature

V : vitesse de glissement [rd/s];

C, : Capacité calorifique [J.kg".K™]

p : masse volumique [kg/m?]

Tonews - Température a différent point ; pion, nord, est, ouest, sud.
K : Conductivité thermique [W.m*.K™]

Kp : Conductivité thermique du pion [W/m.K]

Kg : Conductivité thermique du disque [W/m.K]

Q: Flux de chaleur [W]

H : Coefficient de convection [W.m?%K™]
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1. Introduction

La projection thermique des dép0ts en céramique est une méthode importante de protéger les
diverses pieces métalliques, qui sont exposées aux environnements trés durs. Elle consiste a
introduire des particules solides (quelques dizaines de mm de diametre) dans une flamme ou un jet
de plasma afin de les y accélérer et de les fondre avant qu’elles ne viennent s’écraser sur le substrat
ou elles forment un dépdt. Ce dernier est en fait constituer par un empilement de lamelles écrasées
[1-3]. Les dépbts en céramique durs sont des candidats trés bons pour des applications Thermique
[4-10] anti-usure et anticorrosion [11-15]. La projection de 1’alumine (Al,O3) ou de titanate
d’aluminium (Al,O3-TiO,) offrent le potentiel pour des améliorations dans les propriétés
mécaniques en fonction des améliorations des propriétés physiques résultant des caractéristiques de
la microstructure [16-18]. La diversité des revétements utilisés pour les piéces usées continue de
faire 1’objet d’une recherche intense sur leur caractérisation tribologique [19-24]. L’usage de la
projection thermique a d’abord été limité a des matériaux tréfilables et conducteurs électriques.
Mais récemment ont été développes des matériaux sous forme de fils dit fourrés constitués d’une
gaine métallique tréfilable et conductrice, remplie de poudres d’alliages renforcées, éventuellement
en particules céramiques. Ces fils fourrés autorisent la réalisation par le procéde flamme-fil de
revétements de superalliages et de cermets afin d'améliorer les propriétés tribologiques [25].
L’objectif de ce travail est d’étudier le comportement tribologique du dépot en céramique type
Al203-TiO2 (AT-13) déposé sur un acier de construction mecanique de nuance E335 par la
technique de projection thermique flamme-fil. Les microstructures et 1’identification des phases du
fil et du dépbt sont obtenues en utilisant le microscope électronique a balayage (MEB), la
microanalyse aux rayons X (EDAX) et la diffraction X (DRX). Des mesures de micro duretés, sous
une charge de 200g, ont été également réalisées sur la surface de ce dépdt. Les essais tribologiques
ont été realisés a sec sur un tribometre de type pion/disque selon deux couples de contact:

- Couple 1: Pion revétu par un dépot en Al,O3-TiO, (AT-13)/ disque en céramique Al,Os-
ZrO, (AZ-25).

- Couple 2 : Pion revétu par un dépot en Al,O3-TiO, (AT-13)/ disque en céramique Al,Os-
TiO, (AT-3).

2. Les procédures expérimentales utilisées
2.1. Matériaux utilisés

Le substrat utilisé, dans cette étude, est un acier de nuance E335 relatif a un acier a bas carbone
non allié d’usage courant. Le substrat est de forme cylindrique de diamétre 10 mm et de longueur
30 mm. La teneur en pourcentage massique des éléments constituants le substrat, obtenu a 1’aide
d’une analyse par fluorescence aux rayons X, est représentée dans le tableau 1.

Tableau 1: Analyse du substrat par la fluorescence des rayons X
Fe Ni C Mn Cu Si
Bal <0,03 0,1 0,231 0,119 0,044

E335

Dans notre travail, nous avons déposé un alliage d’alumine et oxyde de titane (AT-13)
d’épaisseurs allant de 0,8 a 1 mm sous forme de fil de diametre 4,75 mm. Ce dépot a été projeté sur
les surfaces des échantillons par le pistolet a flamme- fil. Les compositions chimiques, du matériau
d’apport Al,O3-TiO, (AT-13) et les matériaux utilisés comme disques de contact dans les essais
tribologiques, sont indiquées dans le tableau 2.
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Tableau 2: Compositions chimiques des matériaux utilisés

Materials Al,O3 TiO, ZrO, Others
(AT-13) 87 12.7 / 0,3
(AZ-25) Disc 1 75 / 24,5 0,5
(AT-3) Disc 2 97 2,8 / 0,2

2.2. Le procédé et les parameétres de projection.

Le dispositif de projection par flamme utilisé pour élaborer les dépdts a partir de fils est constitué
d’un pistolet Master-Jet 2 (cf. Figure 1), pourvu d’un moteur électrique a basse vitesse (40 cm/min)
pour I’entrainement du fil. Un systéme de contrdle des gaz, composé de débitmetres a flotteur pour
régler le débit d’oxygéne et d’acétyléne et des manomeétres régulant la pression des gaz de la

flamme, d’air et d’un support échantillon. Les parametres de projection utilisés sont donnés dans le
tableau 3.

Chambre a
combustion

3a10mm Flux pubvérisé de
particules fondues

-

Figure 1 : Principe de fonctionnement d’un pistolet flamme-fil.

Tableau 3 : Paramétres de projection.

Parameétres de projection Tielite
Gaz acétylene
Vitesse du fil (cm/min) 60
Débit du fil ((Kg/h) 1,25
Pression air (bars) 4,5
Pression gaz (bars) 4
Pression oxygéne (bars) 1,2
Distance de projection (mm) 70480
Angle de projection 90°
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2.3. Méthodes de caractérisation des dépots

Les observations microstructurales du fil et des dépdts en Al,O3-TiO, ont été réalisées au MEB
(de marque japonaise JEOL JSM-6360LV). Nos échantillons ont été coupés selon des dimensions
recommandées. Les diagrammes de diffraction RX ont été enregistrés a 1’aide d’un diffractometre
de type X‘PERT PRO MRD de chez PANalytical, équipé d’un tube RX & anode en cuivre. La forte
présence de défauts dans ce type de matériaux engendre un bruit de fond important ; pour améliorer
la statistique de comptage et augmenter le rapport pics/fond continu, un temps d’acquisition de 40 s
par pas angulaire de 0,04° a été utilisé sur ’intervalle s’étalant entre 35° et 100° (260).

Les mesures de micro dureté sont faites sur des surfaces polies avec un pénétrateur Vickers en
appliquant une charge de 200 g. L’appareillage utilisé est un microduromeétre Zeiss. L’empreinte est
produite sur 1’éprouvette par un diamant pyramidal avec la surface de base carrée et angle diedre de
136°, avec une force et une durée d’action déterminée.

Les essais de frottement ont été effectués sur les dépots en utilisant un tribomeétre type TE 91
dans une configuration «pion-disque» en fonction de la charge pendant une durée de 30 minutes.
Cet essai tribométrique permet d’étudier la distribution de la température générée au contact pour
des couples de matériaux donnés. Son principe consiste a appliquer un thermocouple dans le pion
immobile dans le plan horizontal en contact avec la face d’un disque en rotation suivant 1’axe
vertical (Figure 2). Le pion est le substrat revétu du dépdt, Les disques en céramique sont des
cylindres épaulés, dont le diametre de la surface frottante est de 3 mm. Ils sont animés d’un
mouvement de rotation a vitesse constante 0,5 m/s. Une charge statique normale N est appliquée sur
celui-ci. Les techniques de mesure de températures consistent a implanter des thermocouples noyés
dans des trous borgnes, sous la surface de frottement des échantillons. La température enregistrée
dépend de la distance d’implantation du thermocouple. Ce type de montage donne de bonnes
indications pour I’évaluation des températures moyennes sous la surface de frottement mais est
limité quant a 1’évaluation des températures maximales atteintes en surface. Cette technique a été
utilisée pour évaluer les températures de surface de différents couples en contact glissant. Les essais
tribologiques ont été réalisés selon deux couples de contact:

- Couple 1 : Pion revétu par un dép6t en Al,O3-TiO, (AT-13)/ disque en céramique Al,Os-
ZrO, (AZ-25).

- Couple 2 : Pion revétu par un dép6t en Al,O3-TiO, (AT-13)/ disque en céramique Al,Os-
TiO, (AT-3).

Thermocouple

El | —— Pion
3
Lo ] 1 [

—— Cylindre

N {

Figure 2. Méthode expérimentale de mesure de la température

Dans le but d’approche la température de contact des surfaces on discrétise la distance du
millimétre du en un domaine de calcul suivant un maillage non uniforme dans les directions
horizontale et verticale. Le maillage est raffiné davantage dans la zone de contact pour donner plus
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de précision. Dans cette région, on a opté pour une forme du modele théorique qui s’approche du
modele géométrique, en utilisant la technique d’escalier (Figure 2).
3. Résultats et discussions

3.1. Analyses microstructurales au MEB

La micrographie présentée dans la figure 3 illustre la morphologie du fil en AT-13. Ce dernier
présente une microstructure de particules micrométriques, de taille différente, avec des plans de
fracture et des pores sur leur surface, typiques de matériaux soumis a un processus de fusion, puis
par la suite & une réduction de la taille par broyage.

Z&6 47 SEI

Figure 3: Micrographie MEB Al,05-TiO, (AT-13). a): Fil, b): Dép6t.

Les observations au MEB du dép6t issu du fil d’alliage Al,03-13%TiO, (AT-13) élaboré par
projection flamme oxyacétylénique montrent une microstructure dense, compacte et complexe
formée de plusieurs phases avec la présence en plus de porosités, des particules non fondues (Figue
3). On remarque également que ce dépdt a une faible porosité, ceci peut étre associé a I’effet de la
plus grande vitesse qu’atteignent en vol les particules issues du fil, du fait de I'utilisation d’un jet
d’air de pression supérieure et donc une vitesse d’impact supérieure, entrainant un meilleur
étalement.

3.2. Analyse par diffraction X (DRX)

La Figure 4 présente les spectres de diffraction aux rayons X relatifs au fil en alliage Al,Os3-
TiO, (AT-13) et de son dépobt élaboré par projection flamme- fil.

6500 2500

+ a-ALO; (a) + AlLO;z-o + (b)
w500 # ALO.Ti #ALOTi
* a-TiO, 20001 % ALO,-S

»~
o
o
=

3500

Intensité (Counps)
Intensity (counts)

2500

1500

20 30 40 50 60 70 80 g0
2 Theta 2 Theta

Figure 4 : spectres de diffraction X du fil Al,O3-TiO, (AT-13). a) : Fil, b) : dépot.

Le spectre de diffraction X du fil Al,O3- Le spectre de diffraction X du fil Al,O3-TiO, (AT-13) a
révélé la présence de trois phases: une phase majoritaire Al,Os-a de structure rhomboédrique, une
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phase secondaire Al,TiOs de structure orthorhombique avec quelques traces de TiO, (rutile) de
structure tétragonale. En effet, I’affinement des paramétres cristallins des trois phases présentes
dans le fil Al,Os-TiO, (AT-13), en tenant compte du décalage du spectre lié a la position de
I’échantillon, aboutit aux valeurs suivantes représentées dans le tableau 4. Le spectre DRX du dép6t
issu du fil Al,03-TiO, (AT-13), en plus de la présence de la phase majoritaire Al,O3- a de structure
rhomboédrique, et d’une phase secondaire ApTiOs de structure orthorhombique, a révélé la
disparition de la phase rutile TiO, qui s’est substituée par la formation d’une nouvelle phase
métastable Al,Oz-y de structure cubique. Le paramétre cristallin affiné de cette nouvelle phase
cubique est de a =7,9060 A°. Le temps d’élaboration de ce dépot issu du fil Al,03-TiO, peut étre
insuffisant pour former des oxydes de titanes ou d’autres phases qui contiendraient des atomes de
Ti, et en conséquence les atomes de Ti sont dissouts dans la phase Al,O3-y [26-28].

3.3. Mesures de micro duretés

Les micro-duretés sont réalisées sur le depot en alliage Al,O3-TiO, (AT-13), le substrat en acier
E335 ainsi que les deux disques antagonistes formant les couples de contact (Al,O3-TiO; (AT-3) et
Al,03-ZrO, (AZ-25)) par indentation Vickers avec une charge de 200g pendant 30 secondes. Pour
chaque échantillon, I'écart type moyen calculé est basé sur la moyenne de 10 mesures. Ces essais
ont révélé que la microdureté du revétement Al,O3-TiO ,(AT-13) est pratiqguement trois
fois plus dur que celle du disque 1 Al,03-ZrO, (AZ-25) (environ 1326 + 66 HV0,2 contre 563 + 25
HV0,2). Par contre, elle est légérement proche de celle du disque 2 Al,O3-TiO, (AT-3) (environ
1326 + 66 HVO0,2 contre 1280 £ 64 HVO0,2).

3.4. Mesures de la température de contact

Les mesures de 1’évolution de la température dans les pions instrumentés de thermocouple ont
permis d’avoir une estimation du flux thermique dans le pion notamment la distribution du champ
de température dans tout le domaine géomeétrique et particulierement au point de contact. La figure
5 illustre la variation de la température de contact en fonction de la charge.

110+
—=—couple 1 : ARRO3-TiO2(AT-13) / Al203-ZrO2 (AZ-25)

—e—couple 2 : AR203-TiO2(AT-13) / Al203-TiO2 (AT-3)

100
90

80

Temperature

70

60 -

50

T T T T T T d
5 10 15 20 25 30 35
Charge (N)

Figure 5:Variation de la température de contacte en fonction de la charge.

On note que I’allure des deux courbes est relativement identique. Les écarts sont tres faibles. Il
est important aussi de rappeler que ponctuellement nous pouvons avoir des températures flash a
I’échelle des aspérités, qui dépassent largement les températures calculées.

La premiére partie de la courbe de (5 & 10N) correspond a la phase d’accommodation des
surfaces du disque et du pion lorsque le contact s’établit et au-dela de 10N, la température de
contact augmente progressivement jusqu’a une valeur de 110°C pour les deux couples. Ceci est da
au contact de frottement qui génere une enthalpie locale. En général, pour toutes les conditions
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d'essais effectuées, la température de contact des couples étudiés a la méme allure mais les valeurs
différent. Ceci peut s’expliquer par les différentes formations et modifications microstructurales au
cours de I’essai. Cependant, il est intéressant de mettre 1’accent sur la variation de cette température
en fonction du temps pour les charges de 5N et 30N (Figure 6).

—=—couple 1: AI2O3-TIO2(AT-13) / AI203-2rO2 (AZ-25) —a—couple 1 : AI203-TiIO2(AT-13) / Al203-ZrO2 (AZ-25)
65 | —®— couple 2 : A203-TIO2(AT-13)/ AIZ03-TiO2 (AT-3) o —®—couple 2: A203-TIO2(AT-13)/ Al2O3-TIO2 (AT-3)
60 100
g 55 - o %04
g 50 g 804
2 2
s a5 | (a): SN g 704
g g (b): 30N
£ 40 4 13 60 -
] [
= 35 50 -
50 40
25 30 4
20 20 T T T T T T
T T T T T T a 5 10 15 20 25 230
] 5 10 15 20 25 30 Ti -
Time (min) ime (min)

Figure 6:Variation de la température de contacte en fonction du temps
a): 5N, (a):30N.

Les températures mesurées se stabilisent apres 10 minutes. Ce temps correspondra probablement
a la stabilisation du coefficient de frottement. La température obtenue est considérée comme une
température moyenne de contact au régime établi. Cette derniére est maximale au point de contact.
Plus on s'éloigne (soit en profondeur, soit latéralement), la température diminue de plus en plus et
atteint son minimum sur les frontiéres extérieures. La température mesurée pour le couple 1 est
nettement supérieure a celle du couple 2 sous une charge de 5N. Ceci est di a la différence de
conductivité thermique de la zircone (renforgant la matrice du disque 1) qui est supérieure a celle
du titane (renforcant la matrice du disque 2). Par contre, sous une charge de 30N, on remarque que
les deux couples présentent les mémes températures de contact avec un écart presque constant.
C’est la raison pour laquelle, on peut dire que la temperature est due au contact des surfaces lors de
la période de transition. La température au contact est liée a la contrainte de cisaillement
qu’entrainera 1’augmentation du flux de chaleur. De ces résultats, on peut dire que la température
mesurée augmente avec 1’augmentation de la charge et converge avec le temps de contact.

4. Conclusion

Cette étude visait a développer par projection thermique a flamme-fil des revétements a base de
céramiques type Al,O3-TiO, (AT-13). De tels dépdts, présentant un fort potentiel pour des
applications industrielles de haute technologie. Les essais tribologiques on été réalisés en vue
d’évaluer la température de contact en fonction des différentes charges normales appliquees et en
fonction du temps.

- Les observations microstructurales ont montré que les dép6ts Al,O3-TiO, (AT-13) présentent une
morphologie lamellaire homogéne, plus dense et plus compacte avec la présence de quelques
porosités.

- Le spectre DRX du dép6t issu du fil Al,O3-TiO, (AT-13), en plus de la présence de la phase
majoritaire Al,O3 o de structure rhomboédrique et d’une phase secondaire Al,TiOs de structure
orthorhombique, a révélé la disparition de la phase rutile TiO, qui s’est substituée par la formation
d’une nouvelle phase métastable Al,Os_y de structure cubique.
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- Les essais de microdureté ont révélé que le revétement Al,O3-TiO ,(AT-13) est pratiquement
trois fois plus dur que le disque 1 Al,03-ZrO, (AZ-25) et de dureté proche du disque 2 Al,O3-TiO,
(AT-3).

- Les résultats thermiques ont montré que la pression de contact appliquée influe sur la variation de
la température de contact en fonction du temps et que celle-ci décroit avec I’augmentation de
I’effort normal de contact.
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