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Résume

Zel «>SYS7ij1> e7--cel eS—wl EZ1 —-—""5721"ee>Z—e1 7—71 ceC—e' 2171+
GUIPONT, chercheur permanent ARMINES au Centre des Matériaux (UMR 7633) de MINES ParisTech
eZ™71W_ _\il Zae1le>SYSZjle '—e« «>7Z—-«Ireddtemerits eSt@Eitentents tle Aurfafe® 7> E ' Z 1
©21 X 10 Z—e52121 "=™.eZ _EZ1Z2—1 >"E-+o-121 > “ZE+ "~ —itdrfAdes ez’ —1 .
Procédés). lls constituent une contribution dans le domaine du Génie des Matériaux qui est
essentiellement dédiée aux dépbts épais issus de poudre projetée en atmosphere neutre ou réactive grace

¥le Z-T™e""1e 771 7-praeétits-oeZdrojection plasma CAPS. Cette contribution est portée par

o 07eZ1S™MM, e _e'71 701 -"E>">2E2>201 21" —+Z>+SEZet B0 -'577&—
® '—eZ0e®Zl — EZeweS'>Z-7Z—+1¥1+S1 -SEe>'®Z1 71 ™M>"E-e-1721 ™>""ZE
notamment pour la maitrise de la porosité ou de la réactivité in situ. A ce procédé de mise en forme a

o ceSe] ¢’37'e71 " —e1 YZ—701 & S“" 7751 o S7e37Z01 ™M> " E-e-el ¢Z1 ™M>"“ZE
transformations de la matiére. Ce peut étre ¥ 1« -+ Se1 e~ beGag oS procedé de projection dynamique
par gaz froid ou « cold spray » ou ¥1e -eSe1eSE£E77i1¢S—l1«Z1ESikl V212 E-211e71 EZ

™Y"E-e-el M'¢e’$3272001 Z—1Y'Z1 ce,E'Z]1 “eesZ—ol e71 —"—>727il —"eZ0l e -
inexplorés pour la synthése de revétements multi-matériaux par apport incrémental de matiere. Dans cet
exposé des travaux, onpasse enrevueeZ @ le’'ee->7Z—eZ@ 1Y 'Zele ¢S H>Se’" —17{™e 0. 71

de microstructures « composites » de dépbt et des interfaceshétérogénes substrat/dépdt qui en résultent,
plus particulierement ¢Zcel '—eZ>¢SEZoel E - >S-"8§272&—-+Seil ZE'1l ™MZ>—7Ze¢1 o '—
architecturée des systémes de revétements issus de matiére projetée.
Aprés une description générale de la thématique, trois parties sont présentées. La premiére traite de la
mise-en-872Y>Z1eZelee>7E*e72>Z@1E " -™ " @’'+Z@1™S>1 ™M " “7ZEe' " —1e'7Z>-"8771™S
Z—1e¢"—Ee'"—1eZ1e Se—"@™* 571 E"—e>8¢-2171+21+51>-SE+'Y'+-1See"E" -
caractéristiques et propriétés des dépbts associéesa la nature composite de la microstructure. Enfin, dans
eS1e>77e’,-721 ™S5e'781 ¢« R ™MBEEILIS >AZ@BLL Sc<™>e-1 ™MSs1 e Zj™ " e-1eZc1 e
o YZe"™M™MZ_7_ o1 o711 ¢ ZoeeS'1 « Se'r>ZhockE Edhesion Tedt)Sappliqué aux dépdts
céramiques obtenus pardépdt physique.

S—e1+¢S1 ™57 >71 ™S>e’781 ¢ SEEZ—1Z@el-"eleZ>le ZeeZeleZ1l+S1 ™>;

Ul e —el"—1>.072-217Z@1 E " —+'«'"—cel "™.5,S" nZ cansYbutr& ou atee 7™ >’ —

poudre ™M~ 7>1e “"coZ—e'"—1e71e.™Zej]l —1 ' —e>"e7’e1Se"s@leZele’ee->7Z—e7@1Y"
phasés a base de céramique selon les transformations subies par la poudre pendant le dépét en mode
neutre ou réactif, par co-projection ou post-¢>S’eZ -7 —e 1+ ’'— ™Mpapexctplé.La porosité est traitée
E"—-2172—721™'SeZ1¥1™Ssel17Z—¢ >7Z1EZ182’1 ™ Zompbsiles AqUM|es 'dépdts? —Z1 S ™
CAPS d 7 —c#&ramique monophasée ™~>770Z1¢ " —el~"—17 —e7—e1 7 @ rdsedivdepSesE '« Z E »:
™~751 eZ0oel ™> ™, . e. (b= 17 8 S2757" 1 9cBonde partelon aborde les caractéristiques
—TH> ™M e’ E77eleZel-"E>"Re>IEI>Ze1eZ1le- ™Al ™" Ze.celZ @@ —¢ 2ol
la porosité de dépots plasma céram’'§727Z il S ™ZEe«1-">™"e"e’7Z1Y 10™ > 0’'e.51-">™""
déposéeg est aussi introduit dans le cas des microstructures de dépots cold spray qui sont encore peu
étudiées actuellement. De ces connaissances de la distribution de la matiére, une camibution est donnée
®Z>1e Z@e'—=Se'"—127¢1+S1 -Z®7>21 201 ES>SE+->'+’'§2Z01 Z«1 ™M> "™’ .e.q
différentes microstructures composites élaborées. S1 >~ '’ —Z1 ™Sse' 717001 7—Z1e-—"—a@e*>S
e St 7 —EZ1 1S ™ ™MapEtg cdr8miglesépais par plasma ou EBPVD. On décrit en premier
les modalités de ce nouvel essai et les retombées avérées et envisagées dliagnostic de la décohésion
interfaciale par la « tache blanche». Cediagnostic est introductif & un nouveau mode « Zee®S’'1:le
LASAT -2D fondé sur la mesure du diamétre de décohésion dont on expose dans ce mémoire les derniers
développements qui concernent a la fois les aspects expérimentaux et numériques. Ces travaux sur
e S 7 —EZ1™Z>-7ee7 —e1 ¢ hdtiohZdejdonCeptia>d ¢ S-eZ>08 EZ e’ s— 1+ ' —»sll>+SEZ
e S’ ddueslopérations visant & modifier les caractéristiques morphologiques, physico-chimiques ou
- ES—'87701e 72—71"'—e7>¢SEZ1e 7—1>2V1e72-7—21SYS—e1"218™> 021eS1>-!
Ainsi en combinant le « sZoe’s—1¢ '—»eZe3SEFI/-Z 72521721 Se' »Z—EZ1™S>1 31" -
™" Z7el eZ1>72E"'Z>E"'Z1 §7 dabeiatidhl de sysiéMdsrevétus par voie physique a base de
céramique avectenue mécanique interfaciale améliorée.
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(SIP) en particulier. Un remerciement chaleureux pour Dominique Blondeau, Véronique Matos , Saro
Bonneville et Odile Adam. Tous sont un des rouages indispensables de cette mécanique humaine au
comportement forcément élastique, que constitue un laboratoire de recherche comme le CdM.

Et puis, il faut remercier les « jeunes» : stagiaires, futurs docteurs et postdocs qui ont contribué de fagon
déterminante et bien souvent avec un enthousiasme communicatif a ces années de travail.

Enfin,jevaisre—Z>@E’'Z>1Z«1eZ2>¢"72172->Se®Z>1-Z201™S>7—eel Z— 072171 SES
mes deux grands dadais. A tous mes prochesd1 E ZoeeleZ1-"-7Z—eleZ1Y " 72020157171 —e1:
bon de vous savoir jamais trés loin.
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« Loin de s'émerveiller, la pensée objective doit iromiser
La psychanalyse du feu (1937)

Gaston Bachelard
Né & Barsur-Aube le 27 juin 1884 et mort & Paris le 16 octobre 1962
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Introduction

Ce mémoire estrédigé envue dee “"<eZ—e'"—1eZ1e Sc'e'eSe’'"—1¥1 "s'eZ>51eZel ZE'Z>E"
parties le composent :

La Partie A ou Notice Individuelle est une vue synthétique du parcours professionnel mené essentielleme nt

au Centre des Matériaux P- i1l “Z>+1S7Z 1> Sredisteedxhaustive des travaux de recherches auxquels le
rédacteur de ce mémoire a contribué a différents degrésd '—' ¢’ SeErZAA™ " — e Sc'e’e.1 71 ¢ Z—(E
Travaux de thése, Publications, Collaborations scientifiques et Actions de recherche. La fart du parcours
™y"eZee " ——Ze1E" —@SE> - Z1¥1le Z—@Z'e—7-7—21S721E"2>01+21+S1ES>>",
e ZR1IE"—e>' <7’ " —@1¥1eS1Y'721Se—"—"@e>Se’'YZ1¥1le E'ZeeZ1le7]1miaiSe~"'>21"
ou internationale .

La Partie B propose unesynthésedela E~—e>'<7+'"—1 e E’'Z—+’ «dephié 19961au Sin-dlizgraupe

C2P. Elle constitue un condensé et un historique ayant conduit a la construction de sa thématique de
recherche. Une introduction permet d e proposer au lecteur un cadre général pour les différents travaux de
recherche menés et originellement débutés autour de » ¢S < >Se'"—17¢1+S1ES>SE+->'Se'"—1-
obtenus ceZ>1e« '— e » SAPS ¢Contrdlled Atmosphere Plasma Sprayin g). Pour cela, on balayede fagon
générique les nombreuses facettesdes procédés de projection (plasma ou cold spray essentiellement) au

travers du >AeZ1 ¢Z1 e Se—"@™" >71 Z—1 ™" " DEmMbhrelceninent S aspect associé a

o« 7—Y'>"——7-7—+1 cdrcé¥he™d Fados 14 mide-en- & 7 Y >delparametres adaptéspour les procédés
industriels a disposition dans la thématique mais surtout quelles retombées sur le dépbt lui-méme (sa
microstructure ) etsur » *—e7Z>¢ SIE Z 1Y S IE « TesubSriitZ E1—o>"« 7 E « '~ — lest-suii&Spat trois

>SS —e7@1™S>e'Z7@1E"—@SE>-Zoel¥le Zichuige. lasptdmiéce granbe partiedilEstidles '« 57 7
différentes voies de E~—e>a+7Z1+Z1 « SderitdaPressivn de chambre CAPS) notamment lors de la
mise-en- 82 Y >Z 1+ gtz céramiquesil —17Z —eZ—e1-"—e>7>1377 n afouttidsiMportahl daere

la maitrise Ze+1 ¢« S—.«’ " >dds Systdmes revétus notamment pour les dépdts céramiques poreux. On

introduit et généralisealors la notion de microstructure « composite » pour aborder « -+ S <~ > Sdés dépots

mais surtout les propriétés des dépobts céramiquesou a base de céramiquesAinsi, par la démonstration de la

variété et de la richesse des microstructures produites a partir de poudres, on entend montrer comment

mieux décrire la matiére projetée comme une matiere « architecturée » pour laquelle on peut proposer des
™Y, .e.2]l o Z0eSeZ1D8ns- uhe séaende grande partie, est présentée une contribution sur

e '—ee77 —EZ1+71 deS dépdte @daRt oha/montré précédemment § Zelle-méme estinfluencée par les
E~—e’'o’"—eles Se—"@™' 571 ™ Bur glelquel rapriété¥ duilidaractéristiques choisies mais
essentielles pour | emploi *Zcel s-™aeceil +1 @ Se’el ¢Zel ES>SE morpkeologindes 1l ~71
mécaniques et électriques des dépdts a base de céramiquequi sont traitées dans ce mémoire On verra que

ceeS1 ™MSeeZl MS>1 « S— S« tomuiddkbddd la Mmatitle Yrojetée—On montrera alors les outils

e« “ceZ>YSe'"—17+3D dSpleyes poarZéendre au volume +S1—"¢'"—1e¢ SHE e ZEBSPISceck”
incrémental de matiére projetée. Une troisiéme grande partie introduit ¢S1 —"e¢'"—1 e Se*.5 7 —EZ1+Z¢
(autre propriété essentielle des systemes revétus)et vise a montrer comment exploiter le contrdle de

o Se'.> 7 pafElDOE laser (méthode LASAT) «S — e 1« Z 1 E Sdeskevéfaméhts @e/céramique poreux (cas

dép6t de biocéramique, de barriére thermique). >!E Z1¥ 1+ Hde é¥teththode par choc laser qui est trés

rapide et surtout sans contactsur une plaque revétue simple, on démontre dans cette partie comment on

peut envisager différemment «S1—-Z 025721 Se* >»7Z—E 72127118136 ™3 ded Zo»UrliseZalie -+ S ™
point ou de contrdle de fabrication des dépéts.

Ces trois parties sont ponctuées pa>l e -—"— @ -1 «21 ™>~“ 7« fus Hécodl€EnaturaieDidnt de la
thématique résumée précédemment mais qui est orienté vers eélaboration de systémes revétus par voie
physigue a base de céramique avetenue mécanique interfaciale améliorée.
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PARTIE A: Notice Individuelle
1. Présentation personnelle et parcours professionnel

Dr. Vincent GUIPONT
Né le 6 Sept. 1965

a Bar-sur-Aube (Aube)
Nationalité Francaise
Célibataire, 2 Enfants

Adresse professionnelle : MINES ParisTech
Centre des Matériaux/{UMR CNRS 7633
10, Rue H. Desbruéres, BP87, 91003 Evn
Tél. /fax : 01 60 76 30 72/ 31 5l
Courriel : vincent.guipont@mines-paristech.fr

Formation :

199094 Doctorat «Génie des Matériaux», Ecole Centrale de Lyon (félicitationsdu jury )
198990: DEA de Chimie Physique, U. Dijon

198789: Maitrise Sciences & Techniques «Fabrication & Emploi des Matériaux», U. Dijon
198397: DEUG « Science et Structure de la Matiére» option PC, U. Dijon

1983: Baccalauréat série D. Lycée G. Bachelardde Bar-Sur-Aube

Parcours Professionnel:

10/01- 6 : Chercheur-Enseignant, ING C ARMINES, M INES ParisTech, Centre des Matériaux
06/9909/99:  Chercheur invité, Nanyang Technological University, Singapour

09/96-:09/01:  Attaché de Recherche Contractuel, MNES ParisTech, Centre des Matériaux,
10/90-11/94:  Doctorant, bourse MRES (30 mois)+ %2 ATER (12 mois), Ecole Centrale de Lyon
10/89-09/90: Sagiaire DEA, vacataire rémunéré CNRS 12 mois, U. Dijon,

07/89-08/89:  Stagiaire BAC+4 rémunéré, Manoir Industrie (Site de Custines)

09/84-08/89:  Surveillant d e nuit en internat en lycées publics a ¥2 temps (statut étudiant-salarié)

Thémes de Recherche
Elaboration de revétements épais obtenus par des procédésphysique s en voie seche a partir de poudre :
x Projection plasma sous atmosphére contlée (CAPS) enenvironnement neutre ou réactive, en
surpression
X Projection dynamique par gaz froid «cold spray »
x Traitements et modifications de surface (pré- et post-traitements)
Mi crostructures et interfaces 'cece72Z0ele S™M™™3e1' _E>-—Z—Sel1eZ21-Se’ >721™,
x Dépbts épais de céramiques: cas de microstructures multiphasées poreuses et multi-fissurées
x Dépbts épais a base de céramiques cas de microstructures composites céramique/métal par
mélange de matiére ou réactivité in situ
x Interfaces céramique/métal (plasma, EBPVD, cold spray 0 i
x Relation adhérence et tenue a la fissuration (cas de sollicitations proches deconditions en service)
X YZe"™MMZ_7 o1 «Z1 ¢« Zae®eS'1l » Se' 572 —EZ1 1 ™MS>1 ETEL
céramique/métal
Caractéristiques et propriétés morphologiques, mécan iques et physiques dessystémes revétus a base de
céramique

15 Mémoire HDR V.GUIPONT |




2.  Biographie
Vincent GUIPONT (Dr.) a été initié & «S1 E'Z—EZ1Zcel Se->'S7j1¥1-
Bourgogne (Dijon, France). Aprés une Maitrise de Sciences et Techniques (filiere
Ingénieur ¥1 e —'Y)¥ iladébute son apprentissage de la rechercheau sein du
laboratoire CNRS de Recherchela Réactivité des Solides sous la direction de Jean
Claude Mutin (DR CNRS) Ze1 ¢Z1 e~ 2+’'Z—1 » 72— 1imdtriet dans 3e™ 7 1
domaine des céramiques techniques l+1 ¢e’Z —el ™ —1 "™ead—_7Z1e o771
de Physique-Chimie en 1990et travaill e alors une année compléte en laboratoire
comme vacataire du CNRSsur la synthéseet caractérisation de poudres précurseurs
™~751 ¢S1 ¢S ESe"—1 ¢ 72—1 " Redlilh are«& BrifessSur Daniel
Tréheux ¥1e @E~¢Z1 Z—e>Se7171 ¢~ —terSentl Mattiaud-MétanideS >
Physique, il prépare alors son doctorat de 3éme cycle en Science et Génie des Matériaux sous lirection de
Serge Fayeulle. Ses travaux de théssoutenus en 1994constituent une premiére contribution a o -e7+¢Z1+71
caractéristiques mécaniques de liaisons céramique/métal au travers de la détermination des contraintes
résiduelles de composants céramo-métalliques obtenus par brasage 0¢+S—@1¢Z1 ESe>Z1e 7—71 077
multipartenariale conduite ™ S>1e —aee’ 7«1 dlZssunie alobides enseignementsgour les ingénieurs
Z—e>Se'7 —®@172—1372S¢+.1¢21YSES+S>Z1™7’elae?>172—1™"@eZle «+SE"'-1 .
a mi-temps. Inscrit sur les listes de qualification aux fonctions de maitre de conférences (sections CNU28, 33
et 60), il rejoint alors le Centre des Matériaux de MINES ParisTechcourant 1996 en qualité de post-doc pour
accompagner la crétion du Centre de Compétence en Projection Plasmadirigé par Michel Jeandin (DR
MINES ParisTech) avec qui il anime le «club C2P ». Il participe alors activement aux différentes études RD
académiques etprojets industriel s directs ou multi -partenaires financés par des organismesétatiques (ANR,
6 U assentiellementdédiées a la maitrisede la projection plasma sous atmosphére controléeavec » Z— ™"’ 1
du systeme CAPS. Il entame ainsi e S1-"ce@’'~"—1Z1E'Z>E'Z2>12Z2+1e Z—0Z'+—S—+1S71
ParisTech appointé par « Sceae E’'S+’'~—1 +ARIMWNEE ‘ goutElaZrécherche contractuelle. En 2001, il
e 571 37 LT EL>e]l ™MZ>-S—7—e@le?l Z—e>71Z01l S+ SBrigcksSi1 eZ
Interfaces-Procédés). — 1 XVV\81'¢1SEE —™Se—71 Y oze’ " —1e71 «(rE@Eptis¥ dorg +21>27
Centre de Compétence en Procédés de Projectionfilans le domaine destraitements et revétements de surface
Z—1S’+S—.1 Kde-laS€EnEORgie Cold Spray puis celle de 1™%751S1-7Z@7>7Z1«dd3' - >7Z—
dépots projetés par choc laser. 1 ™>7—e17—71 ™S5e1 SE+'YZ1+eS—elZ1chibTBE-7—-1
Spray » et participe a quelques enseignements de master recherche et mastéres spécialiséssur les
«Revétements et Traitements de Surfaces, notamment pour les applications dans le domaine des
prothéses et biomatériaux. Depuis 2010, il développe son projet de rechZ> @& ‘Z 1 S 7+~ 7élaboration de
systemes revétus par voie physique a base de céramique aveenue mécanique interfaciale améliorée.
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S >Se” 571« S Eetrez dés Matériaux de MINES ParisTech

Le Centre des Matériaux P-M. Fourt (www.mat.ensmp.fr) est un
centre de recherche de I'Ecole des Mines de Paris, sous tutelle du
Ministere de I'Economie, des Finances et de I'Emploi. L'Ecole est
membre des réseaux ParisTech (MINES ParisTech)et GEM
(Groupement des Ecoles des Mines) Le Centre des Matériaux est
associé au CNRS dans le cadre d'une Unité Mixte de Recherche
(UMR 7633). En partenariat avec ARMINES §7'1Zce+l+ Scee " E’S:
recherche contractuelle, I'Ecole des Mines est labellisée comme
Institut CARNOT (M.I.N.E.S ).
Le Centre des matériaux est situé, depuis sa création en 1967, sur le
d'Evry-Corbeil a proximité de la Société SNECMA du groupe SAFRAN. Ses activités concernent
cipalement les matériaux de structure utilisés dans les secteurs de I'aéronautique, I'énergie, I'automobile

et la mécanique. Le Centre est associé au CNRS dans le cadre d'une Unité mixte de recherche (UMR 7633) du

dép

artement des Sciences pour l'ingénieur appartenant a la Fédération francilienne des laboratoires en

mécanique et matériaux dont l'objectif est de coordonner les initiatives des laboratoires de Ile-de-France

trav

aillant sur cette thématique. Il est partenaire des p6les de compétitivité constitués en lle-de-France (pdles

SYSTEM@TIC, ASTech, MOVE'O, EMC2, -TRANS) et du pdle scientifique d'Evry Vals -de-Seine qui
regroupe aussi I'Université d'Evry, I'INT, 'ENSIEI et le Genopole . La majeure partie des actions est réalisée

en collaboration avec de grands groupes industriels, mais de nombreux travaux concernent aussi les PME
PMI.

Le centre des matériaux a été noté A+ pS> 1« 1Ze1l0e™—1Z¢eZE+ 217 —1XVWoHdrch&irs, 1«7 1Y\
56 Personnels techniques et administratifs, 100 thésards(32 théses soutenues en 2011)

Cing grandes équipes composent le Centre des Matériaux:

X

X X X X

Equipe Surfaces,Interfaces, Procédés(SIP)

Equipe Matériaux & Mécanique (MM)

Equipe Comportement a Hautes Températures (CHT)
Equipe Composites, Assemblages, Modélisation (CAM)
Equipe Comportement & Calcul de Structures (CoCas)
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4.  Contributions a la direction des travaux de these [TH]

| Nombre +Z1+' 00Zc@l1SYZE1™S,«'E' ™S'"—152116 |

Les travaux des théses ayant donné lieu a une contribution directe sont listés ci-dessous. Cet exercice fut

mené en qualité de « Maitre de Thése» ¥1 ™ S>> linscriptichlsur une liste « S™e’ o771 —INES—71
S>'ee ZE'i1l S™™z'1e” — . feu cormeine? leerhoritage Zcntifique et financier du projet, la

formation et le suividu jeune, « *—eZ>YZ—e'"—1@Z>1le “>'Z—eSe’"— 17« keibntifigBes dése S’ —

futurs docteurs pendant la thése ou apres la thése Une estimation en % de cette contribution est fournie a

titre indicatif. En guise de borne basse, une contribution estimée 5% reflete déja un engagement surune

partie significative ¢Z1+Sle' 0Z1-S'loZe@drl'~IMSEMS>1>S™ ™ ;01¥1eS1e'52E" " —

thése. Par contre, une contribution plus haute est estimée a50% et traduit une implication majeure dans la

thése avec une autonomie poussée @ 7>1 EZ>*S’'—oel Se™ZE+ el e E’ 2r-aceordZXee le” 71 »

directeur de thése. La participation aux jurys , ¥1 ¢« Z—E S > Zstafjiaires ingdnieurs ou universitaires,

chercheurs contractuels et post s~ E1Zceele-+S'ee.71¥183. ——7iZ1 1a™i1

20092012
[TH 16] THESE Kostoula Triantou (05/2012), National Technical University of Athens (NTUA)
Study of simple and composite cold sprayed coatings : microstructure, co-deposition
mechanism, tribology and corrosion resistance
Directeur de These: Prof. D. Pantelis Contri bution : 5%
20112014
[TH15] THESE Geoffrey BEGUE (en cours)Mines ParisTech . Centre des Matériaux
s7e71eZ1le Z—o"——SeZ-7—elezl@toes,—Z21<S>>’ >Z1+'25-"8221"
choc laser (LASAT)
Directeur de These: M. Jeandin Contributi on : 50%
20102013
[TH 14] THESE Caroline GUINARD (en cours), Mines ParisTech . Centre des Matériaux
Etude du percage laser de revétements barriéres thermiques produits par projection plasma
pour application aéronautique
Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution :50%
20092013
[TH13] THESE Gregory Fabre (en cours)Mines ParisTech . Centre des Matériaux
e7e71e71e Z—e"——Se7_-7—eleiltoees,—21<S>>’ >Z1'72>5-"82721"
choc laser (LASAT)
Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution :50%
20072010
[TH12] THESE Serge Guetta (soutenue 02/2010Mines ParisTech . Centre des Matériaux
— 77— EZ1eZ®@1IE —<' o' "—0els '-™MSEelez>le Se' >»Z—EZ1
e Se7 "7
Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution :10%
[TH11] THESE Gilles Rolland (soutenue 06/2010)Mines ParisTech . Centre des Matériaux
¢S<™>Se’ " —1Ze1 070210710 Z—e"——SeZ—-7—eleZle-™MFeelE ="
Applications aux contacts électriques (Prix Bodycote SF2M 2011)
Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution :15%
20042008
[TH10] THESE Olivier Amsellem (soutenue 02/2008) Mines ParisTech . Centre des Matériaux
"—7eSe’"—@1X 1Z1Y 1eZ1— 20308 >7Ee72F MeeSee—S1™ 757
propriétés méc aniques et électriques
Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution : 25%
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20022007
[TH9]

20022007
[TH8]

20012004
[THT7]

[TH6]

19992003
[TH5]

[TH4]

19972000
[TH3]

19961999
[TH2]

19951998
[TH1]

THESE Mélissa Delqué (soutenue 06/2007)Mines ParisTech . Centre des Matériaux
Influence de la microstructure sur le comportement tribologique de  dépbts composites
projetés plasma
Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution :15%

THESIS Dimitris Christoulis (01/2007), National Technical University of Athens (NTUA)
Study of the flattening mechanism of melted droplets during coatings f ~ ormation using
plasma-spraying technique
Directeur de Thése: Prof. D. Pantelis Contribution :5%

THESE Sophie Barradas (soutenue 12/2004Mines ParisTech . Centre des Matériaux

e7e71¥%1e S'e71721E ' "E1+SeZ>1+7 e te-alk iBterfaces Cuwil et SWCw Z-
obtenues par projection thermique

Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution :10%

THESE Benjamin Henry (soutenue 12/2004)Mines ParisTech . Centre des Matériaux

Relation contraintes -adhérence dans des dépbtsd'Inconel 625 élaborés par plasma-formage

sur un substrat organique
Directeur de These: M. Jeandin Contribution :15%

THESE Sébastien Beauvais (soutenue 07/2003Ylines ParisTech . Centre des Matériaux

e7e71e7 1« '—ee77por@Eité burddse @dpriétés électriques de dépbts réalisés par
projection plasma

Directeur de These: M. Jeandin Contribution : 25%

THESE Montserrat Espanol Pons (soutenue 04/2003) Nanyang Technological Univ.

(Singapour), SMPE

Developing Hydro xyapatite CAPS Coatings On Metallic Implants For Tissue Replacement

Directeur de These: Prof. K.A.Khor Contribution :15%

THESE Sébastien Hédacq (soutenue 12/200pMines ParisTech . Centre des Matériaux
0707171 Se'»7 EVEZ+1ae17 E '~ —ed acieriroxydadle par projection
plasma sur un substrat polymere
Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution :15%

THESE Luc Decker (soutenue 03/1999), Mines ParisTech. Centre de Morphologie
Mathématique

Modeles de structures aléatoires de type réaction -diffusion
Directeur de Thése: D. Jeulin Contribution :5%

THESE Héléne Hubert (soutenue 12/1998), Mines ParisTech. Centre des Matériaux
eSee’@Se’"—1e 7—1™"e¢— tighd paZprejetorSptasma thermique  : étude des
interactions entre le plasma, les particules projetées et le substrat dans le cas de dép6t
e eI '3 _1eF> 1™ eC e Ce — 70> ™M eEeE071(
Directeur de Thése: M. Jeandin Contribution :5%

19

Mémoire HDR V.GUIPONT |




5.  Production scientifique

5.1. Synthése de la production scientifigue . données bibliométriques

ZY2Z01e —™MSEel’—e7>—Se' " —Se1SYZEL1E"-"¢-1+71+REGL]>| 28
Contribution a des ouvrages [CO] |1

ZY2Z01le —™MSEe1l—Se'"—Se1SYZEL1E " —"+-17Z1ZE725[RNCL] | 5
Brevets [Br] 5
Conférences invitées (pléniéres/thématiques) dans des congres internationaux [CI] 3
Actes de congres internationaux avec comité de lecture [AICL] | 25
Actes de congrés nationaux avec comité de lecture [ANCL] | O
Actes de congrés internationaux sans comité de ecture [AIN] |41
Congres internationaux et nationaux sans comptes rendus [CIN] | 28
Publications/Communications diverses [PCD] | 7
Rapports de contrats (Hors rapports contractuels de théses) [RC] | 31
Communication orale par V.Guipont [CO] |33

Profil personnel en ligne avec données bibliométriques:
www.scopus.com/authid/detail.url?authorld=6602179376 |

Profil bibliométrique, ex : nombre de citations par année (donnée Scopus)
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5.2. Revueele '—-™MSEel ' —eZ>—Se’" —_Sel1SYZEL1E " —"e-1¢Z1¢Z7ZE 257"

|Copies de 5 publications majeures en encadré (cf. copie en Annexe|[53]4}|

2012

[RICL28] G.Rolland, P.Sallamand, V.Guipont, M.Jeandin, E.Boller, C.Bourda : Damage study of colspraye
composite materials for application to electrical contactsrnal of Thermal Spray Technology, 21
(5):758772, 2012

[RICL27] L.Gillibert, C.Peyrega, D.Jeulin, V.Guipont, M.Jeandin : 3D Multiscale Segmentation a
Morphological Analysis of Xay Microtomography from Coldprayed Coatings Journal of
Microscopy , 248(2), 187199, 2012

[RICL26] C.Feng, V.Guipont, M.Jeandin, O.Amsellem, F.Pauchet, R.Saenger, S.Bucher, C.lacobBsC/Ni
composite coatings prepared by ceidhg of blended or cwebated powderdpurnal of Thermal Spray
Technology, 21(34) : 561-570, 2012

[RICL25] O.Amsellem, E.Boller, K.Madi, F.Pauchet, F.Borit, D.Jeulin, V.Guipont, M.Jeandin: Three
Dimensional Simulation of Porosity in Plass@prayed Alumina using Microtomography at
Electrochemical Impedance Spectromety for Finite Element Modeling of Proplertiesal of Thermal
Spray Technology , 21(2): 193-201, 2012Best Paper Award JTST 2012)

2011

[RICL24] G.Rolland, P.Sallamand, V.Guipont, M.Jeandin, E.Boller, C.Bourda: Lasefinduced damage in co
sprayed composite coatin@rface and Coatings Technology, 205(21-22): 49154927, 2011

[RICL23] L.Berthe, M.Arrigoni, M.Boustie, J.P.Cuq Lelandais, C.Broussillou, G.Fabre, M.Jeandin
V.Guipont, M.Nivard, State of art for LASer Adhesion Test (LASANondestructive Testing and
Evaluation , 26(34) : 303-317, 2011

[RICL22] D.K.Christoulis, S.Guetta, V.Guipont, M.Jeandin : Influence of the substrate on the deposition of
cold sprayed titanium : an experimental and numerical study, Journal of Thermal Spray
Technology, 20(3): 523533, 2011

2010

[RICL21] V.Guipont, S.Bansard, M.Jeandin, K.A.Khor, M.Nivard, L.Berthe, J.P.Cug-Lelandais, M.Boustie :
Bond strength determination of hydroxyapatitextiogs on Ti6Al-4V substrates using the LAser Sh
Adhesion Test (LASAT)Journal of Biomedical Materials Research Part A , 95A(4): 10961104
2010

[RICL20] D.K.Christoulis, S.Guetta, E.Irissou, V.Guipont, M.H.Berger, M.Jeandin, J-G.Legoux, C.Moreau,
Y.lchikawa, K.Ogawa, S.Costil, M.Boustie : Coldspraying coupled to nanpulsed NdYaG lase
surface prdreatment,Journal of Thermal Spray Technology , 19(5): 10621073, 2010

[RICL19] G.Rolland, V.Guipont, M.Jeandin, C.Peyrega, D.Jeulin, W.Ludwig : Microstructures of colépraye:
coating investigated by -Ray microtomographyihermal Spray Bulletin , 2/10: 140147, 2010

[RICL18] I. Jouanny, S.Labdi, P.Aubert, C.Buscema, O.Maciejak, MH.Berger, V.Guipont, M.Jeandin :
Structural and mechanical propegs of titanium oxide thin films for biomedical applicati®hin Solid
Films, 518: 32123217, 2010

2009
[RICL17] S.Guetta, M-H.Berger, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, M.Boustie, Y.lchikawa, K.Sakaguchi,
K.Ogawa : Influence of particle velocity on aglion of coléprayedsplats Journal of Thermal Spray
Technology , 18(3): 331-342, 8, 2009
2008
[RICL16] D.K.Christoulis, D.l.Pantelis, N.De Dave -Fabregue, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin: Effect ¢
substrate temperature and roughness on the sokltiific of copper plasma sprayed dropl&taterials
Science and Engineering A , 485(12): 119129, 2008
[RICL15] O.Amsellem, K.Madi, F.Borit, D.Jeulin, V.Guipont, M.Jeandin, E.Boller, F.Pauchet: Two-
dimensional (2D) and three-dimensional (3D) analyses of plasma-sprayed alumina
microstructures for finite -element simulation of Young's modulus, Journal of Materials Science ,
43(12): 4091-4098, 2008

21 [Mémoire HDR V.GUIPONT |




[RICL14]

S.Beauvais, V.Guipont, M.Jeandin, D.Jeulin, A.Robisson, R.Saenger Study of the porosity
plasmasprayed alumina through an innovative thrénensional simulation of the coating build
Metallurgical and Materials Transactions A , 39(11): 27112724, 2008

2007
[RICL13]

[RICL12]

[RICL11]

2006
[RICL10]

2005
[RICLY]

2004
[RICLS]

2002
[RICL7]

C.Colin, V.Guipont, F.Delannay : Equilibrium distribution of liquid during sntering of assemblies
WC/Co cermetdyletallurgical and Materials Transactions A , 38A (1): 150-158, 2007
S.Barradas, V.Guipont, R.Molins, M.Jeandin, M.Arrigoni, M.Boustie, C.Bolis, L.Berthe,
M.Ducos : Laser shock flier impact simulation offiee-substrate interactions in cold sprajournal of
Thermal Spray Technology , 16(4): 548556, 2007

Y.Ilchikawa, S.Barradas, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, M.Nivard, L.Berthe, K.Ogawa, T.Shoji :
Evaluation of adhesive strength of therrsplayed hydroxyapatite coatings using the LAser S
Adhesion Test (LASAT)Materials Transactions , 48(4): 793-798, 2007

D.K.Christoulis, D.l.Pantelis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Effect of substrate preparation
flattening of plasmaprayed aluminium bronze powdeByrface Engineering , 22(6): 420-431, 2006

S.Beauvais, V.Guipont, M.Jeandin, D.Juve, D.Treheux, A.Robisson, R.Saengerinfluence of defe
orientation on electrical insulating properties of plasspaayed alumina coatingsJournal of
Electroceramics, 15(1): 6574, 2005

S.Beauvais, V.Guipont, F.Borit, M.Jeandin, M.Espanol, K.A.Khor, A.Robisson, R.Saenget
Processnicrostructureproperty relationships in controlled atmosphere plasmayspg of ceramic
Surface and Coatings Technology , 183(23) : 204-211, 2004

M.Espanol, V.Guipont, K.A.Khor, M.Jeandin, N.Llorca Isern : Effect of heat treatment on h
pressure plasma sprayed hydroxyapadeauvais, V.Guipont, M.Jeamlin, D.Juve, D.Treheux,
A.Robisson, R.Saenger. Influence of defect orientation on electrical insulating properties of pi
sprayed alumina coatingsJournal of Electroceramics, 15(1): 6574, 200%oatings, Surface
Engineering , 18(3): 213218, 2002

[RICL6]

V.Guipont, M.Espanol, F.Borit, N.Llorca -Isern, M.Jeandin, K.A.Khor, P.Cheang: High-pressur
plasma spraying of hydroxyapatite powdévigterials Science and Engineering A , 325(%2): 9-18
2002

[RICL5]
2001
[RICL4]

2000
[RICL3]

1999
[RICL2]

1998
[RICL1]

X.-Q.Ma, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Thin alumina coating deposition by using contro
atmosphere plasma spray systdoyrnal of Advanced Materials , 34(4): 52-57, 2002

H.Gassot, T.Junquera, V.Ji, M.Jeandin, V.Guipont, C.Coddet, C.Verdy, L.Grandsire: Comparativ
study of melsanical properties and residual stress distributions of copper coatings obtained by
thermal spray processe&urface Engineering , 17(4): 317-322, 2001

S.Hédacq, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin: Innovative surface microcrackingeatment of polymer
substrate to be coated with plasma sprayed stainlessMtdetials Science and Technology , 16(10):
11391148, 2000

M.Jeandin, F.Borit, V.Guipont, L.Decker, D.Jeulin, M.Suzuki, S.Sodeoka: Lattice gas modelling
thermal sprayingSurface Engineering , 15(3): 191-194, 1999

V.Guipont, E.Cochelin, F.Borit, L.Decker, D.Jeulin, M.Jeandin : Application of lattice gas models
plasma sprayingSurface Engineering , 14(5): 400404, 1998

5.3. Contribution a des ouvrages [CO]

1994
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[CO1]

V.Guipont : Déterminations expérimentales de contraintes résiduelles dans le cas d'assemblage
Céramique/Métal réalisés par brasage: application au couple Si3N4/XC18, Thése Doctorat
Science et Génie des Matériaux, Ecol€entrale de Lyon , n° 94-50: 218 p., 1994

54, ZY72Z®ele —™MSEe1—Se'"—Se1SYZELE " -"¢-1721ZE*2>2

2010
[RNCL5]

2008
[RNCL 4]

[RNCL 3]
2000

[RNCL 2]

1994
[RNCL 1]

M.Jeandin, D.Christoulis, F.Borit, M.-H.Berger, S.Guetta, G.Rolland, V.Guipont, E.Irissou, J-
G.Legoux, C.Moreau, M.Nivard, L.Berthe, M.Boustie, W.Ludwig, K.Sakaguchi, Y.Ilchikawa,
K.Ogawa, S.Costil: Amélioration des propriétés de surfaces par projection dynamique par gaz
laser Traitement & Matériaux , 402: 31-36, 2010

D.Christoulis, S.Guetta, G.Rolland, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Projection dynamique par g
froid (1/2), Galvano-Organo , 778: 61-63, 2008

D.Christoulis, S.Guetta, G.Rolland, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Les applications en projecti
dynamique par cold spray (2/Zalvano -Organo , 779: 65-67, 2008

S.Hédacq, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin: “2YZSZ1™> " E-e-1e “7e’eeSe715S™"
71 E"8727Z1 -™MS ' eeZel s SE'Z>dabei pat -stdréolithogidphidlatdriauxed-
Techniques, 88:17-23, 2M0

P.Lourdin, V.Guipont, D.Juvé, D.Tréheux : Mechanical behavior of meta¢ramic bonds]ournal de
Physique Ill , 4(10): 18831898, 1994

5.5. Brevets [Br]

2011
[BR5]

[BR4]

2008
[BR3]

2004
[BR2]

1998
[BR1]

G.Fabre, XY.Guedou, V.Guipont, M. Jeandin: Procédé de déterminatiode I'apparition d
décohésions dans une couche de revétement en céramique transparente formée sur yrBeaiEd
déposé, FranceFR 11572832011 (extension internationale en cours)

G.Fabre, V.Guipont, M. Jeandin: procédé de détermination tizdhérence d'une couche de barn
thermique en céramique formée sur un substrat par application d'une impulsion laser cété
thermique Brevet déposé, FranceFR 11572842011 (extension internationale en cours)

S.Barradas, V.Guipont, M.Jeandin, J-F.Bourlier: >~ -e-1 ¢Z1 e-¢7>—"—Se’~—1 ¢
couche de barriére thermique en céramique formée sur un suBstragt déposé, France # 2 926 13
2008

B.Henry, E.Welvaert, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : A process to coat lovesistant substrates usil
thermal sprayingBrevet déposé, Europe, EtatsUnis, Japon, # 2 840924, 2004

S.Hedacq, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin: Surface processing of substrates prior to plasma spr;
Brevet déposé, Europe, Etats-Unis, Japon, #2 785 934, 1998

5.6. Conférences invitées (plénieres /thématiques) dans des congres internationaux [Cl]

2006
[CI3]

V.Guipont : A composite approach to investigate microstructure efpagyed and pogteated alumin
coatings 5th International Conference on Materials Processing for Properties and Performance
(5th MP3), Singapore, 1115 Dec. 200gcommunication orale par V.Guipont)
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2004
[CI2]

2002
[CI1]

V.Guipont, S.Beauvais, M.Jeandin: Alumina coatings using controlled atmosphere plassprayini
(CAPS): study of porosity and assessment of insulating properties involving 3D simulation of the |
build-up, Thermal Spray in Singapore Symposium , oM East-Asia, Singapore, 14 May 200
(communication orale par V.Guipont)

V.Guipont, M.Jeandin : Academic studies and industrial applications of controlled atmosphere |
spraying Indo-French Workshop "Thermal Spray Coatings : Science & Technology",
Hyderabad, India, 25-27 Nov. 2002(communication orale par V.Guipont)

5.7. Actes de congres internationaux avec comité de lecture [AICL]

2012
[AICL 25]

[AICL 24]

[AICL 23]

[AICL 22]

2011
[AICL 21]

2010
[AICL 20]

[AICL 19]

[AICL 18]

G.Rolland,Y.Zeralli,V.Guipont, M.Jeandin, S.Hardy, L.Doublet, C.Bourda : Lifetime of cole
sprayed electrical contact®6th International Conference on Electrical Contacts (ICEC 20 12),
Beijing, China, 14-17 May 2012, IET Pub., 2012, p.33845

C.Guinard,V.Guipont, H.Proudhon, M. Jeandin, J. Girardot, M. Schneider, L. Berthe, A.Martin :
Study of Delamination Induced by Lasgerilling of Thermally-Sprayed TBC InterfacesThermal
Spray 2012: International Thermal Spray Conference and Exposition , Houston, Texas, USA
21-24 May 2012, Eds R.S. Lima, A. Agarwal, M.M. Hyland, Y. -C. Lau, C-J. Li, A. McDonald, F.-
L. Toma, ASM pub., 114119, 2012

D.Giraud, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, J.M.Malhaire : Metallization of a Polymer Using Cc
Spray: Application to Aluminum Coating of Polyamide 6@hermal Spray 2012 : International

Thermal Spray Conference and Exposition , Houston, Texas, USA, 2124 May 2012, Eds R.S
Lima, A. Agarwal, M.M. Hyland, Y. -C. Lau, C-J. Li, A. McDonald, F.-L. Toma, ASM pub., 265
270, 2012

O.Amsellem, F.Pauchet, M. Jeandin, V.Guipont: Interconnected Porosity Modification of Plas
Sprayed Alumina Coating Using Excimer Laser Surfaceeaiment Thermal Spray 2012:
International Thermal Spray Conference and Exposition , Houston, Texas, USA, 2124 May
2012, Eds: R.S. Lima, A. Agarwal, M.M. Hyland, Y. -C. Lau, C-J. Li, A. McDonald, F.-L. Toma,
ASM pub., 521-528, 2012

G.Fabre, V.Guipont, M.Jeandin, M.Boustie, J.P.CugLelandais, L.Berthe, JY.Guedou,
A.Pasquet: LAser Shock Adhesion Test (LASAT) of Electron Beam Physical Vapor Deposited
Barrier Coatings (EBPVD TBCs) European Symposium on Superalloys and their App lications ,
25-28 May 2010, Freiburg, Germany, 2010 (posterAdvanced Materials Research, Vol. 278, 509
514, 2011

D.l.Pantelis, K.l.Triantou, Ch.l.Sarafoglou, D.Christoulis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin :
Microstructural study of coppeand copper/alumina composite coatings produced by cold spray
Advanced Materials Research, International Conference on Processing & Manufacturing of
e YS—EZ+1 SeZ>’Sece10 V_ 81 Z>29-Auiyl 20D9- §9941 ¢ 656841, 201(
Eds: T.Chandra, N.Wanderka, W.Reimers, M.lonescu, Pub: TTP (poster)
M.Jeandin, D.Christoulis, F.Borit, M.H.Berger, S.Guetta, G.Rolland, V.Guipont, E.lrissou,
J.G.Legoux, C.Moreau, M.Nivard, L.Berthe, M.Boustie, W.Ludwig, K.Sakaguchi, Y.lchikawa,
K.Ogawa, S.Costil,: Lasers and Thermal SprayMaterials Science Forum, International
T—eZ>7—EZ1"—1 >"E®Zoe®' —+1il S—7eSE+z> —e+1 "¢l +YS—C
Germany, 2529 Aug. 2009, 638642: 174181, 2010, Eds T.Chandra, N.Wanderka, W.Reimers ,
M.lonescu, Pub: TTP (oral)
M.Jeandin, D.Christoulis, F.Borit, M.- 7 Z>¢Z>81 1 2Z¢¢S81 | "eeS—ep1 i 7'’
D.Jeulin, E.lrissou, J.G.Legoux, C.Moreau, M.Nivard, L.Berthe, M.Boustie, W.Ludwig,
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2008
[AICL 17]

[AICL 16]

2007
[AICL 15]

2006
[AICL 14]

[AICL 13]

[AICL 12]

[AICL 11]

2005
[AICL 10]

2004
[AICL 9]

2003
[AICL 8]

[AICL 7]

K.Sakaguchi, Y.lchikawa, K.Ogawa, S.Cogil : A socratic approach to surface modificaticihe
example of thermal sprag4th International Conference Surface Modification Technologies
(SMT24), 7-9 Sept. 2010, Dresden, Germany, 2010, 9 pp., EdsI.S.Sudarshan, L-M.Berger, Pub:
Asm internatio nal (oral)

K.l.Triantou, C.l.Sarafoglou, T.Tsiourva, D.l.Pantelis, D.K.Christoulis, V.Guipont, M.Jeandin,

M.Vardavoulias : Case studies of cold sprayed coatingh International conference "The"

coatings in manufacturing engineering , Chalkidiki, Greece, 1-3 Oct. 2008, 27288, 2008, Eds
K.D.Bouzakis, F.W.Bach, B.Denkena, M.Geiger, Puli CIRP (oral)

M.Boustie, A.Claverie, T.De Resseguier, L.Berthe, M.Nivard, S.Barradas, V.Guipont, M.Jeandin
F.Pons, P.Combis: Experimental snulation of bonding processes by laser spallati@ith
International Conference Surface Modifications Technologies (SMT21) , Paris, France, 2426
Sept. 2007,191196, 2008, Eds T.S.Sudarshan, M.Jeandin, Puli Asm international (oral)

Amsellem, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, F.Pauchet: A composite approach to28ls based plasm
sprayed coating20th International Conference Surface Modifications Technologies (SMT20)
Vienna, Austria, 25-29 Sept. 2006, 3@4, 2007, Eds T.S.Sudarshan, J.J.Stiglich, Pub: Asm
international (oral)

C.l.Sarafoglou, D.l.Pantelis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Air plasmasprayed titanium coating
produced using different oxidation conditiopn48th International Conference on Surface
Modif ication Technologies (SMT18) , Dijon, France, 1517 Nov. 2004, 119125, 2006, Eds
T.S.Sudarshan, M.Jeandin, J.J.Stiglich, PubAsm International (poster)

D.K.Christoulis, D.l.Pantelis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Effect of substrate rougbkss an
temperature on splat formation in plasma sprayed aluminium brdt&té, International Conference
on Surface Modification Technologies (SMT18) , Dijon, France, 1517 Nov. 2004, 7383, 200€
Eds: T.S.Sudarshan, M.Jeandin, J.J.Stiglich, PubAsm International (oral)

D.K.Christoulis, D.I.Pantelis, N.De Dave -Fabrégue, F.Borit, F.Grillon, V.Guipont, M.Jeandin : A
stereoscopic method for the study of plasma sprayed siB#tsConference of the International
Federation of Heat Treatment and Su rface Engineering (IFHTSE15), Vienna, Austria,25-28
Sept. 2006, 506505, 2006, Ed H.Jaeger, Pub: ASMET (oral)

M.Delque, N.De Dave, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, S.Coindeau, P.Aubert : Nanoindentatiol
combined with atomic force microscopyHHRPS weaitresistant Tibased composite coatings8th
International Conference on Surface Modification Technologies (SMT18) , Dijon, France, 15
17 Nov. 2004, 341346, 2006, Eds T.S.Sudarshan, M.Jeandin, J.J.Stiglich, PubAsm Int. (oral)

D.K.Christoulis, D.l.Pantelis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, : Study of flattening mechanism
plasma sprayed copper particléth International Conference On Coatings In Manufacturing
Engineering, Kalithea-Chalkidiki, Greece, 5-7 Oct.,, 229239, 206, Eds: K.D.Bouzakis,
B.Denkena, M.Geiger, H.-K.Toenshoff, Pub : CIRP (oral)

K.A.Khor, M.Espafiol Pons, G.Bertran, N.Llorca Isern, M.Jeandin, V.Guipont : Confoce
microscopy characterization of in vitro tests of controlled atmosphemalgsraying hydroxyapati
(CAPS-HA) coatings Key Engineering Materials , 16th International Symposium on Ceramics in
Medicine (BIOCERAMICS 16), Porto, Portugal, 6-9 Nov. 2003, 254256: 319322, 2004, Eds
M.A.Barbosa, F.J.Monteiro, R.Correia, B.Leon, Pb : TTP (oral)

B.Henry, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, D.Pachoutinsky, J.Lu, E.Welvaert : Residual stresses
Inconel 625 coating of orgarimsed composites obtained by plasma spraying with atmosphe
temperature control (ATG)inte rnational Thermal Spray Conference (ITSC 2003) , Orlando, USA,
5-8 May 2003, 2: 16751681, 2003, Eds B.R.Marple, C.Moreau, Pub : Asm international (oral)

V.Guipont, J.-P.Fauvarque, S.Beauvais, M.Jeandin, H.Le Guyader, H.Lepresle, AM.Grolleau :
Ceramic coating of alloy 625 using controlled atmosphere plasma spraying for sea water
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2002
[AICL 6]

2001
[AICL 5]

[AICL 4]

2000
[AICL 3]

1998
[AICL 2]

[AICL 1]

protection International Thermal Spray Conference (ITSC 2003) , Orlando, USA, 5-8 May 2003
1: 255261, 2003, Eds B.R.Marple, C.Moreau, Pub: Asm international (communication orale p

V.Guipont)

H.Gassot, T.Junquera, V.Ji, W.Seiler, M.Jeandin, V.Guipont X-ray diffraction residual stre
analyses on a copper coating realized by inert plasma dyedgrials Science Forum , 6th European
Conference on Residual Stresses (ECRS 6), Coimbra, Portugal, 102 Jul. 2002, 404(4) 425430
2002, Eds: A.M.Dias, J.Pina, A.C.Batista, E.Diogo, Pub: TTP (oral)

T.Junquera, M.Fouaidy, H.Gassot, J.Lesrel, S, Bousson, J.C.Lescornet, M.J&tn, V.Guipont :
Superconducting RF cavity stiffening with thick plasma sprayed copper coatidgances in
Cryogenic Cooling , Joint Cryogenic Engineering Conference/International Cryogenic Materials
Conference, Madison, USA, 1620 Jul. 2001, 47(613)523-530, 2002, Eds M.Adams et al., Pub:
AIP (oral)

M.Jeandin, S.Hedacq, JP.Beaulieu, F.Borit, V.Guipont: Controlled superficial cracking of 1
substrate to enhance adhesion of plasma sprayed coastigdnternational Conference on Surfac e
Modification Technologies (SMT15) , Indianapolis, USA, 5-8 Nov. 2001, 203213, 2002, Eds
T.S.Sudarshan, J.J.Stiglich, M.Jeandin, PubAsm international (oral)

H.Gassot, J.Junquera, V.Ji, M.Jeandin, V.Guipont, C.Coddet, C.Verdy, L.Gradsire: A
comparative study of the mechanical properties and residual stress distributions of copper
obtained by different thermal spray processé4th International Conference on Surface
Modification Technologies (SMT14) , Paris, France, 1113 Set. 2000, 1623, 2001, Eds
T.S.Sudarshan, M.Jeandin, Puli Asm international (oral)

D.Treheux, S.Fayeulle, V.Guipont , J:P.Jacquemin; Calculation and experimental determinatiol
the residual stresses in a metaramic bond]nter facial Science in Ceramic Joining , NATO
Advanced Research Workshop, Bled, Slovenia, 1215 Nov. 1997, NATO ASI series, 58 311-317
1998, Eds: A.Bellosi, T.Kosmac, A.Tomsia, Pub: Kluver Academic (oral)

E.Cochelin, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, L.Decker, D.Jeulin: Application of latticegas models
plasma spraying ,11th International Conference on Surface Modification Technologies
(SMT11), Paris, France, 810 Sept. 1997, 2-B0, 1998, T.S.Sudarshan, M.Jeandin, K.A.Khor, Puk
Asm internationa | (poster par V.Guipont)

5.8. Actes de congrés nationaux avec comité de lecture [ANCL]

Aucun

5.9. Actes de congrés internationaux et nationaux sans comité de lecture [AIN]

2012

[AIN 41] C.Guinard, V.Guipont, M.Jeandin, T.Morgeneyer, H.Proudhon, J.Girardot, M.Sch neider,

L.Helfen : Analyse non destructive des défauts engendrés par le percage laser des barriéres t
—'—8'571 z>"™.7Z_1 ™Mo ESe " —eleZel SceZ>oellbZOctz2642
Oléron, France, 288293, 2012

[AIN 40] G.Fabre, M.Jeandin, V.Guipont, F.Passilly, F.Lepoutre, J-Y.Guedou : Assessment of Interfac

2011

Crack in EBPVD Thermal Barrier Coating Combining Laser Shock Adhesion Test (LASAT
Photoluminescence Piezospectroscofth International Symposium on High -Temperature
Corrosio —1S—el >"eZE+'"—1"e1 Se752«@1May 2012, iLes Embiez, FranceQ-
152, 8pp.2012(communcation orale par V.Guipontkeynote lecture)

[AIN 39] L.Berthe, M.Arrigoni, M.Boustie, J.P.Cuq Lelandais, C.Broussillou, G.Fabre, M.Jeandin
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V.Guipont, M.Nivard, New advances for laser adhesion test (LASARjom thick to thin coating
30th International Congress on Applications of Lasers & Electro .Optics (ICALEO 2011), 2327
Oct. 2011, Orlando, FL, USA, RP108: 489495, 2011 (oral)

[AIN 38] C.Feng, V.Guipont, M.Jeandin, O.Amsellem, F.Pauchet, R.Saenger, S.Bucher, C.lacabB4C-Ni
Composite coatings prepared by cold spray of blended or CVD coated pbweleational Thermal
Spray Conference (ITSC 2011), Hamburg,27-29 Sept. 2011, 6pp., 2011Eds: DVS/ASM/IIW,
Pub : DVS (communication orale par V.Guipont)

[AIN 37] G.Fabre, V.Guipont, M.Jeandin, A.Pasquet, JY.Guedou, Interfacial strength measurement
oxidized EBPVD thermal barrier coatings by the LAser Shock Adhesion Test (LASAfExnat ional
Conference on Metallurgical Coatings & Thin Films 2011 (ICMCTF 2011) , 2-6 May 2011, Sal
Diego, CA, USA, 2011 (oral)

2010

[AIN 36] G.Fabre, V.Guipont, M.Jeandin, M.Boustie, J.P.CugLelandais, L.Berthe , JY.Guedou,
A.Pasquet: LASAT (Laser Shock dhesion Test) appliqués aux BT par-EBD, Matériaux 2010, 18
22 Oct. 2010, Nantes, France , 2010 (oralLD-ROM

[AIN 35] G.Rolland, V.Guipont, M.Jeandin, C.Peyrega, D.Jeulin, W.Ludwig : Microstructures of colgpraye
coating investigated by -Ray microbmography International Thermal Spray Conference (ITSC
2010) Singapore, 35 May 2010, 6pp., 2010, Eds DVS/ASM/IIW, Pub : DVS (communication ora
par V.Guipont)

[AIN 34 S.Costil, E.Irissou, Y.Danlos, }G.Legoux, W.Wong, S.Yue, C.Moreau, C.Coddet, V.Giipont,
M.Jeandin: The Protal® Process applied on cold spraying to improve interface adherence anc
cohesion. case of titanium and nickel based alldysernational Thermal Spray Conference (ITSC
2010) Singapore, 35 May 2010, 6pp., 2010, EdsDVS/ASM/IIW, Pub : DVS (oral)

[AIN 33] G.Rolland, V.Guipont, M.Jeandin, C.Peyrega, D.Jeulin, W.Ludwig : Microstructures of coleépraye:
coating investigated by -Xay microtomographySF2M Annual Meeting , 22-24 June 2010, Pari
France, 2pp., 2010, Eds E.Meillot et al., Pub : SF2M (ISBN: 978-2-91783904-01) (communicatiol
orale par V.Guipont)

2009

[AIN 32] D.K.Christoulis, S.Guetta, V.Guipont, M.H.Berger, M.Jeandin, M.Boustie, S.Costil, Y.Ichikawa,
K.Ogawa, E.Irissou, J:G.Legoux, C.Moreau : Cold spaying combined to laser surface -pmeatmen
using PROTALG®, International Thermal Spray Conference (ITSC 2009) , Las Vegas, USA, 47
May 2009, 11511156, 2009, Eds B.R.Marple, M.M.Hyland,Y.-C.Lau, C.-J.Li, R.S.Lima
G.Montavon, Pub : Asm international (o ral)

[AIN 31] V.Guipont, M.Jeandin : Mise en oeuvre et caractéristiques de dépbts par projection thermiglo
spray»: vers la maitrise de la porosité 37éme Congrés du Traitement Thermique et de
o —e.—"7>'71+Z@1 7>SE7ZMatséilly, France/\2426 Jui. 2009, 10pp., 2009, Ei
A.Viola, Pub : A3TS (communication orale par V.Guipont)

2008

[AIN 30] D.K.Christoulis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Al-12Si cold sprayed coatings with contro
porosity, International Thermal Spray Conferenc e (ITSC 2008) Maastricht, The Netherlands, 2-
4 Jun. 2008, 1284288, 2008, Ed E.Lugscheider, Pub DVS (oral)

[AIN 29] D.K.Christoulis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Evidence of the-8age buildup process in ca
spray from the study of influence @iowder characteristics on -BAl-4V coating International
Thermal Spray Conference (ITSC 2008), Maastricht, The Netherlands, 2-4 Jun. 2008, 84853
2008, Ed: E.Lugscheider , Pub: DVS (poster)

[AIN 28] G.Rolland, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, L.Bara, C.Bourda : Threedimensional analysis of c
sprayed coatings using microtomograplyternational Thermal Spray Conference (ITSC 2008) ,
Maastricht, The Netherlands, 2-4 Jun. 2008, 60610, 2008, Ed E.Lugscheider, Pub: DVS (oral)

[AIN 27] K.I.Triantou , C.l.Sarafoglou, D.l.Pantelis, D.K.Christoulis, V.Guipont, M.Jeandin, A.Zaroulias,
M.Vardavoulias : A microstructural study of cold sprayed Cu coatings on 2017 Al alloigrnational
Thermal Spray Conference (ITSC 2008), Maastricht, The Netherlands, 2-4 Jun. 2008, 4%3, 200¢
Ed : E.Lugscheider , Pub: DVS (oral)

[AIN 26] O.Amsellem, K.Madi, F.Borit, D.Jeulin, V.Guipont, M.Jeandin, E.Boller, F.Pauchet: Three
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dimensional simulation of porosity in plasmprayed alumina using microtomography
electrobemical impedance spectrometry for finite element modeling of propdritesnational
Thermal Spray Conference (ITSC 2008), Maastricht, The Netherlands, 2-4 Jun. 2008, 994001
2008, Ed: E.Lugscheider , Pub: DVS (oral)

[AIN 25] S.Guetta, M.H.Berger, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, M.Boustie, Y.lchikawa, K.Ogawa :
Influence of particle velocity on adhesion of cold sprayed splats, International Thermal Spray
Conference (ITSC 2008), Maastricht, The Netherlands, 2-4 Jun. 2008, 73843, 2008, Ed
E.Lugscheider , Pub : DVS (oral)

2007

[AIN 24] D.Christoulis, S.Guetta, G.Rolland, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Questions d'adhérence
projection dynamique par gaz froid «Cold Spraysternational Conference FINISHAIR 2007 ,
Issoire, France 1011 Oct. 2007 CD-ROM, P1, 2007, Ed M.Ruimi, Pub : Péle Viameca (oral)

2006

[AIN 23] L.Berthe, M.Nivard, V.Guipont, M.Boustie, M.Jeandin, S.Bansard, K.A.Khor : LASer Adhesio
Test (LASAT) applied to a thermal sprayed ceramic coatprgtocol for an industrial pplication 4th
International Congress on Laser Advanced Materials Processing (LAMP 2006) , Kyoto, Japan
16-19 May 2006, 2006, Ed I.Miyamoto, Pub : JLPS Japan (oral)

[AIN 22] S.Bansard, K.A.Khor, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, M.Nivard, L.Berthe : Invedigation of tht
interface strength of hydroxyapatite coating by the LASAT (laser shock adhesion test),
International Thermal Spray Conference (ITSC 2006) , Seattle, USA, 1518 May 2006, 6pp.(CD-
ROM), 2006, Ed: B.R.Marple, M.M.Hyland, Y. -C.Lau, C.-JLi, R.S.Lima, J.Voyer, Pub: Asm
international (communication orale par V.Guipont)

[AIN 21] S.Bansard, K.A.Khor, V.Guipont, M.Jeandin, M.Nivard, L.Berthe : The LAser Shock Adhesion 1
(LASAT) applied to plasma sprayed hydroxyapatite coatingth Inter national Conference on
Materials Processing for Properties and Performance (5th MP3) , Singapore, 1115 Dec. 2006,
310312, 2006, Eds K.A.Khor, R.V.Ramanujan, C.P.Ooi, J.H.Zhao, W.Zhou, L.G.Yu, Pub IoM
East Asia (oral)

[AIN 20] S.Barradas, R.Molins, V.Guipont, M.Jeandin, Y.Ichikawa, K.Ogawa, M.Arrigoni, M.Boustie,
C.Bolis, L.Berthe, M.Ducos: Laser Shock Simulation of Partickbstrate Interactions in Cold Spr;
ENISE European Summer University , StEtienne, France, 1115 Sept. 2006, P3, 2006, Ed
I.Smurov, P.Bertrand, Pub : ENISE France (oral)

2005

[AIN 19] Y.Ichikawa, S.Barradas, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, M.Nivard, L.Berthe, K.Ogawa, T.Shoji:
LAser Shock Adhesion Test (LASAT) of Biomedical Ceramic CoatirejsAsian Thermal Spray
Conference (ATSC 2005) Nagoya, Japan, 2829 Nov. 2005, 83, 2005, Ed M.Fukumoto, Pub :
JTSS Japan (oral)

[AIN 18] S.Boileau, V.Guipont, M.Jeandin, M.Nivard, L.Berthe, J.Jerome, M.Boustie, H.Li, K.A.Khor : The
laser shock adhesion (LASAT) for production cdntad thermallysprayed ceramic coatin
International Thermal Spray Conference (ITSC 2005) , Basel, Switzerland, 24 May 2005, 6pp
(CD-ROM), 2005, Eds: E.Lugscheider , Pub: DVS (communication orale par V.Guipont)

2004

[AIN 17] S.Beauvais, V.Guipont, F.N'Guyen, M.Jeandin, D.Jeulin, A.Robisson, R.Saenger Study of th
porosity in plasmasprayed alumina through an innovativeddmensional simulation of the coating bu
up, International Thermal Spray Conference (ITSC 2004) , Osaka, Japan, 1412 May 2004, 782
789, 2004, Eds DVS/ASM/IIW, Pub : DVS (communication orale par V.Guipont)

[AIN 16] S.Beauvais, V.Guipont, M.Jeandin, D.Juve, D.Treheux, A.Robisson, R.Saenger Study of th
influence of microstructure on electric properties of plasprayed alurimia coatings using the scanni
electron microscope mirror effect (SEMME) methtaternational Thermal Spray Conference
(ITSC 2004), Osaka, Japan, 1012 May 2004, 204211, 2004, Ed DVS/ASM/IIW, Pub : DVS
(communication orale par V.Guipont

2003
[AIN15] S.Barradas, V.Guipont, M.Jeandin, M.Arrigoni, M.Boustie, C.Bolis : Caractérisation de l'adhérer
de dépbts projetés par choc laser lasat (Laser Shock AdhesipaéfestRencontres Internationales
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sur la Projection Thermique (1RIPT) , Lille, France, 45 Déc. 2003,118.23, 2003, Ed
L.Pawlowski, Pub ENSCL France (communication orale par V.Guipont)

2002

[AIN 14] H.Gassot, A.Caruette, T.Junquera, JL.Borne, L.Grandsire, A.Thiebault, C.Verdy, C.Coddet,
M.Jeandin, V.Guipont : Mechanical stiffeningof SRF niobium cavities by thermal sprayed coatéihg
Workshop on RF Superconductivity , Santa Fe, USA., 45 Nov. 1999, 2: 472, 2002, Ed B.Rusnak
et al., Pub: LANSCE, Los Alamos, USA (oral)

[AIN 13] L.Berthe, E.Bartnicki, C.Bolis, M.Arrigoni, M.Boust ie, S.Barradas, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin
G.Barbezat, B.Dumont, Y.Desalos, J.P.Rozenbaum, E.SerruysEtude par choc laser de l'influel
d'intermétalliques (Cu,Al) sur I'adhérence de cuivre projeté plasma sur de I'aluminium (LASABel
Shock Adhesn Test) 25éme Colloque INSTN : "Surfaces-Interfaces-Rupture”, Saclay, France
25-27 Jui. 2002, 9pp., 2002, EdD.Maziére, Pub : INSTN France (oral)

[AIN 12] S.Barradas, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, C.Bolis, M.Boustie, L.Berthe: Study of the role ofCu,
Al) intermetallics on adhesion of copper plasspeayed onto aluminium using laser shock adhe
testing (LASAT) International Thermal Spray Conference (ITSC 2002) , Essen, Germany, 46
March 2002, 592597, 2002, Ed E.Lugscheider , Pub: DVS (oral)

[AIN 11] V.Guipont, R.Molins, M.Jeandin, G.Barbezat: Plasmasprayed Ti6Al-4V coatings in a reacti
nitrogen atmosphere up to 28@a International Thermal Spray Conference (ITSC 2002) , Essen
Germany, 4-6 March 2002, 247252, 2002, Ed E.Lugscheider , Pub: DVS (communication orale p
V.Guipont)

[AIN 10] V.Guipont, R.Molins, N.De Dave, M.Jeandin, S.Coindeau, P.Aubert: Revétements de TAI
nitrurés in situ par projection plasma réactiv@onférence "Matériaux 2002", Tours, 21-25 Oct. 200z
AF-07-036: 4pp., 2002, Ed: J.P.Couderc, H.Michel, Pub FFM France (poster par V.GUIPONT)

[AIN 9] X.-Q.Ma, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Vacuum plasma sprayed YSZ electrolyte for solid oxid
cell application International Thermal Spray Conference (ITSC 200 2), Essen, Germany, 46
March 2002, 116121, 2002, Ed E.Lugscheider , Pub: DVS (communication orale par V.Guipont)

2001

[AIN 8] J-P.Beaulieu, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, C.Mabire: Plasma spraying of tin on to
monocrystalline lithium fluoridevindow, International Thermal Spray Conference (ITSC 2001) ,
Singapore, 2830 May 2001, 7985, 2001, Eds C.C.Berndt, K.A.Khor, E.F.Lugscheider, Pub: Asm
international (communication orale par V.Guipont)

[AIN 7] M.Espafiol Pons, K.A.Khor, P.Cheang, V.Guipont, M.Jeandin, N.Llorca-Isern : In vitro changes ¢
high-pressure plasma sprayed hydroxyapatite (HA) coatingggernational Thermal Spray
Conference (ITSC 2001), Singapore, 2830 May 2001, 105112, 2001, Eds C.C.Berndt, K.A.Khor,
E.F.Lugscheider, Pub: Asm international (oral)

[AIN 6] S.Beauvais, V.Guipont, F.Borit, M.Jeandin, M.Espafiol, K.A.Khor, A.Robisson, R.Saenger
Processnicrostructureproperty relationships in controlled atmosphere plasma spraying (CAF
ceramicsinternational Thermal Spra y Conference (ITSC 2001), Singapore, 2830 May 2001, 47¢
486, 2001, Eds C.C.Berndt, K.A.Khor, E.F.Lugscheider, Pub : Asm international (oral)

[AIN 5] X.-Q.Ma, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Process study of thin coating deposition by low pre:
plasma spray International Thermal Spray Conference (ITSC 2001) , Singapore, 2830 May 2001
503509, 2001, Eds C.C.Berndt, K.A.Khor, E.F.Lugscheider, Pub: Asm international
(communication orale par V.Guipont)

2000

[AIN 4] S.Hedacq, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin: La projection plasma pour réduire le temps de fabric
eZl—"7+7Z0e 1 39%meZ (Buriées du CEM "Moules et outils2000", Saint-Etienne, France
17-18 Mai 2000, Bulletin du Cercle d'Etudes des Métaux, 17(%) : IX1-1X10, 2000, Ed CEM, Pub:
SF2M (oral)

[AIN 3] S.Hédacq, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, F.N' Guyen, R.Gibert, B.Guilhot, C.Médard : Plasmi
spraying of thick stainless steel coating of a stereolithography, lesamnational Thermal Spray
Conference (ITSC 2000), Montreal, Quebec, Canada, 811 May 2000, 597601, 2000, Ed
C.C.Berndt, Pub: Asm international (oral)

1993
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[AIN 2] D.Treheux, P.Lourdin, V.Guipont, D Juvé : Détermination expérimentale des contraintes residt
de liaisons métal/céramiqu@2émes Journées du CEM "Le métal composant de base des
multimatériaux" , Ecully, France, 1213 Mai 1993, Bulletin du Cercle d'Etudes des Métaux 16(7):
10.1-10.9, 1993, Ed CEM, Pub : SF2M (communication orale par V.Guipont)

[AIN 1] V.Guipont, S.Fayeulle, D.Treheux, A.Chateauminois : Experimental determination of the resid
stresses of metal /ceramic bonds. Application to brazed asse®tbliggernational Symposium on
Progress in Metals and New Materials, Investigation and Methods  : Measurement of Residual
Stresses Saint Etienne, France; 17-18 Nov. 1993: 23.1:23.8, 1993, Ed GAMAC, Pub : SF2M
(communication orale par V.Guipont)

5.10. Congres internationaux et nationaux sans comptes rendus [CIN]

2012

[CIN 28] C.Harnisch, A.Salito, L.Corté, V.Guipont : Caractérisation de ache de titane déposée par plasma
vide (VPS) sur substrat en PEEKIe journée technique Cetim « Innnovez dans les implants
orthopédiques », Saint Etienne, France, 14 Juin 2012 (poster)

[CIN 27] L.Gillibert, C.Peyrega, D.Jeulin, V.Guipont, M.Jeandin : Segmentation 3D multéchelle c
microtomographies de dépdt obtenu par procédé cold §a@ane journée section francaise de la
société internationale de stéréologie , Paris, France, 2 Fev. 2012 (oral)

2011

[CIN 26] G.Fabre, V.Guipont, M.Jeandin, F.Rassilly, T.Maffren, F.Lepoutre, A.Pasquet, }Y.Guedou, Non
Destructive assessment by phatonulated luminescence of HB/D thermal barrier coating
International Conference on Metallurgical Coatings & Thin Films 2011 (ICMCTF 2011) , 26
May 2011, San Digjo, CA, USA, 2011 (poster)

2010

[CIN 25] G.Rolland, V.Guipont, M.Jeandin, C.Peyrega, D.Jeulin, W.Ludwig : 3D morphological imay
analysis of Xray microtomography from colprayed coatings3rd International Workshop : 3D
Imaging, Analysis, Modeling a nd Simulation of Macroscopic Properties , 20-21 Apr. 2010
Fontainebleau, France, 2010 (poster)

[CIN 24] V.Guipont, M.Jeandin : Structures de matériaux issus de procédés par projection dynamique de
a chaud ou a frojdRFM 2010: Rencontres francili ennes de mécanique, 9-10 Juin 2010, Paris
France, 2010(communication orale par V.Guipont)

2009

[CIN 23] V.Guipont, M.Jeandin, D.Jeulin : Microstructures a porosité controlée de dépdts epais projetés ¢
ou a froid Séminaire du Département Mécani que & Matériaux de I'Ecole des Mines , 3 Déc
2009, Paris, France, 200@&communication orale par V.Guipont)

[CIN 22] V.Guipont : Simulations et analyses 2IY 1 ¢Z1 «¢S1 ™M™ e’e.1 71 ¢-™Zegel ™
caractérisation de propriétés mécaniques esiphgs Atelier CNRS "procédés plasma thermique
dépdt et découpe", 4-5 juin 2009, Limoges, France, 200fcommunication orale par V.Guipgnt

[CIN 21] V.Guipont : Nouvelle méthode de caractérisation du dépdt Cold Spray par choc laser (L.A&&MEe
technique CRITT M2T , 17 Déc. 2009, Longwy, France, 200&communication orale par V.Guipdnt

2008
[CIN 20] I.Jouanny, S.Labdi, P.Aubert, C.Buscema, O.Maciejak, M.H.Berger, V.Guipont, M.Jeandin:
Structural and mechanical properties of titanium oxide thiimé$ for medical applicationl4th
International Conference on Solid Films and Surfaces , Dublin, UK, 29 Jun.-4 Jul. 2008 (oral)
2007
[CIN 19] V.Guipont : Plasma spray and cold spray activites @ C2P, New developments in therme
technology Invite d Seminar at CSIRO Materials Science and Engineering Dept , Melboune
Australia, 25 Jul. 2007(communication orale par V.Guipant
[CIN 18] D.K.Christoulis, D.l.Pantelis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : The combined influence of the subs
roughness andemperature on the flattening of CuAl plasma sprayed droplets on AIS|3P#th
International Conference Surface Modifications Technologies (SMT21) , Paris, France, 242€
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Sept. 2007, 2007 (oral)
2006
[CIN 17] M.Jeandin, F.Borit, V.Guipont, S.Barradas, RVilar, T.Tavsanoglu, O.Addemir, S.Bansard,
K.A.Khor, Y.lchikawa, K.Ogawa, M.Nivard , L.Berthe: LAser Shock Adhesion Test
(LASATesting) of plasmaprayed hydroxyapatite (HA) coating of-Based substratesnternational
Thermal Spray Conference (ITSC 200 6), Seattle, USA, 1518 May 2006 (communication orale p
V.Guipont)

2005

[CIN 16] C.l.Sarafoglou, D.l.Pantelis, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Tribological study of air plasmspraye:
Ti for biomedical applications18th International Conference on S urface Modification
Technologies (SMT18), Dijon, France, 1517 Nov. 2004, 2005 (poster)

[CIN 15] M.Delque, F.Borit, N.De Dave-Fabrégue, V.Guipont, M.Jeandin, P.Aubert, S.Coindeau:
Revétements composites ansure a base titane obtenus par projectiosmkaréactive sous azpB3eme

“—e> elezl >S’eZ7 -7 —e1 ‘'75-"82717171 —e.—".5 7 Relhe France
15-17 Jui. 2005 (oral)

[CIN 14] Y.Ichikawa, S.Barradas, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin, K.Ogawa, T.Shoji: Study of the Laser Shc
Adhesion Tests (LASAT) of ceramics coatjngjst International Student Workshop ( German-
JapanKorea), Giessen, Germany, 1516 Jul. 2005 (oral)

2000

[CIN 13] M.Espanol, V.Guipont, N.Llorca -Isern, M.Jeandin, K.A.Khor : Hydroxyapatite coatings wi
pressue-dependent porosity level and amorphous phase content obtained by controlled atmosph
spraying 14th International Conference on Surface Modification Technologies (SMT14) , Paris,
France, 1113 Sept. 200qposter par V.Guipont)

[CIN 12] V.Guipont : Prothése en hydroxyapatite & propriétés améliptadbque Eurosurfaces 2000, Saclay
France, 34 Fév. 2000(communication orale par V.Guipgnt

[CIN 11] V.Guipont, M.Espafiol Pons, M.Jeandin, K.A.Khor : High pressure plasma spraying (HPPS)
spheroiized and sprayried hydroxyapatite powderSéminaire « biomatériaux », Evry, France, 1«
Sept. 2000(communication orale par V.Guipdnt

[CIN 10] V.Guipont, M.Espafiol Pons, M.Jeandin, K.A.Khor : Dépdts biocéramiques par projection plasn
surpression de™ ~Ze>7Z@le ‘Ce>" (¢ S™ Se’e 71 Seee” _JourAdesl arinliehed du>Gibupe:
Francais de la Céramique (GFC), Maubeuge, France, 46 Avr. 2000 (communication orale p

V.Guipont)

1999

[CIN9] V.Guipont, F.Borit, N.De Dave, M.Jeandin, K.A.Khor : High pressure plasma spraying (HPPS
spheroidized and sprajried hydroxyapatite powderd3th International Conference on Surface
Modification Technologies (SMT13) , Singapore, 1013 Sept. 1999(communication orale p
V.Guipont)

[CIN 8] V.Guipont : New developments in thermal spray technologwited Seminar of the Institute of
Materials -East Asia, Singapore, 5 Sept. 1999communication orale par V.Guipont)

[CIN7] V.Guipont, N.De Dave, F.Borit, M.Jeandin : Dépbts céramiques par projection plasma sous
atmosphére contrdlée en surpression avec le systtme CAPS "Controlled Atmosphére Plasm
Spraying", Journées annuelles du Groupe Francais de la Céramique (GFC) , Limoges, France
27-28 Avr. 1999 (communication orale par V.Guipont)

1998
[CIN 6] M.Jeandin, F.Borit, V.Guipont, L.Decker, D.Jeulin, M.Suzuki, S.Sodeoka: Latticegas modelin
(LGM) in thermal spraying International ASM Conference "Materials Solutions'98" , Rosemont
USA., 1215 Oct.1998, 1998 (oral)
1996

[CIN5] V.Guipont, A.Chateauminois, S.Fayeulle, D.Treheux, G.Lascar Assemblage céramiguatal pa
brasage Analyse des contraintes résiduelle¥ournées annuelles du Groupe Francais de la
Céramique (GFC), Lyon, France, 78 Fev. 1996 communication orale par V.Guipont)

[CIN4] V.Guipont, A.Chateauminois, S.Fayeulle, D.Treheux, G.Lascar, M.Lormand, C.Bignon
M.Laracine : Residual stresses in ceramm@tal bonds comparison with XRay analysis, strain ga
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measurements and finite element meth&tth European Conference on Residual Stresses (SF2M-
ECRSA4), Cluny, France, 46 Juin 1996 , 1996 (oral)
1995

[CIN3] V.Guipont : Analyses des contraintes résiduelles de piéces céraméak réalisées par brasa
comparaison des résultats obtenus par plusieurs méth@tmsgres du Groupe Frangas pour
e —Set@®Z1+Z@l ~—<>S’ —+7Rarks"FEnde, +> OStEOFHester par V.Guipont)

[CIN 2] V.Guipont, A.Chateauminois, S.Fayeulle, D.Treheux : Contraintes résiduelles d'origine thermic
lors du brasage céramigueétal ~“Z>—-Zoele B«de-la-SF2M, Paris, France, 1719 Oct. 199!
(poster par V.Guipont)

[CIN1] V.Guipont, S.Fayeulle, D.Treheux, A.Chateauminois : Assemblages céramigmetal par brasac
analyse des contraintes résiduelles d'origine thermigod colloque Rhdne -Alpes pour la maitrise
des matériaux, Lyon, France, 25 Jan. 199fposter par V.Guipont)

5.11. Publications/Communications diverses [PCD]

2006
[PCD7] V.Guipont, M.Jeandin : Z<e'ESe'"—1 @’+Z1 Z<1 ®z'Y’'1l «Z1 « SE-'Y
www.mat.ensmp.fr/ clubcoldspray , depuis 2006
2001
[PCD6] V.Guipont, M.Jeandin : «Club du Centre de Compétence en Projection Pla&GaR» , rapport
« S (E -+’ Y2001, 55 pp.
2000
[PCD5] V.Guipont, M.Jeandin «Club du Centre de Compétence en Projection PlaGaRw», rapport
« S @té’, 2000, 78 pp.
[PCD4] V.Guipont, M.Jeandin : Publication site web du groupe C2P, , www.mat.ensmp.fr/c2p , depuis
2000
1999
[PCD3] V.Guipont, M.Jeandin : «Club du Centre de Compétence en Projection PlaG&Rw», rapport
o S’ Y1999, 80 pp.
1998
[PCD2] V.Guipont, M.Jeandin : «Club du Centre de Compétence en Projection Pla3ai», rapport
« SE-’ Y998, 62 pp.
1997
[PCD1] V.Guipont, N.Llorca, M.Jeandin : «Club du Centre de Compétence en Projection PlaGai»,
>SS ™ ™~ . Yigé STHI7, 70pp.

512. S™M™ el eZ1E " —e>Seel1l ">el>S™M™M~sele SYS—EZ-Z—-
theses ) [RC]

2011

[RC31] N.Revuz, N.De Dave-Fabrégue, F.Borit: -Se'@Se'"—1e721572Y1e7-7—elE->
aluminium par projection plasey rapport d'étude ARMINES , FUI MOVEO MEMOIRE
«Mécatronique des modules de puissance intégrant le refroidissement, 2011

[RC30] F.Borit, V.Guipont : Rechargement d'alliage d'aluminium par projection dynamique par gaz froid
spray » rapport d'étude ARMINES , EADS Astrium, 2011

[RC29] F.Borit, V.Guipont : Métallisation de composite C/PEEK par projection dynamique par gaz froic
spray » rapport d'étude ARMINES , Dassault Aviation, 2011

2010
[RC28] F.Borit, V.Guipont : Masquage de cémentatid®NCD13 par cuivrage cold sprayapport d'étude
ARMINES , Eurocopter, 2010
2009
[RC27] C.Feng, F.Borit, V.Guipont: Study and elaboration of 48/Ni composite coatings by cold sg
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2008
[RC26]

2007
[RC25]
[RC24]
[RC23]

2006
[RC22]

[RC21]

[RC20]

[RC19]

2004
[RC18]

2003
[RC17]
[RC16]

2002
[RC15]

[RC14]
[RC13]

2001
[RC12]

[RC11]
[RC10]
2000

[RCY]

[RCS]

involving coated powdersapport d'étude ARMINES , Schlumberger, 2009

F.Borit, V.Guipont : e7eZ71 71 «S1 ™M " “7ZEe’"—1 e¢—S-"87271 ™MS>1 «S£
masquage des piéces industrielles avant cémentation et nitruraapport d'étude ARMINES
ADEME, 2008

F.Borit, V.Guipont : EtudZ1eZ1e-™M3ee1 ™MeSe-S1"«eZ—7@1S—el1+Z1E
de piéces prototypes revétues pour organe de laminage de propulsion sousrappore d'étude
ARMINES , DCN-Cherbourg, 2007

F.Borit, V.Guipont : Thick copper coatingsing the CAPS system applied to a supraconductin
cavity, rapport d'étude ARMINES , Forschungszentrum Julich (Allemagne), 2007

G.Bérard, F.Borit, V.Guipont : Développement de revétements par projection thermique a prc
électriques contréksrapport d'étude ARMINES , DASSAULT Aviation, 2007

F.Borit, N.De Dave-Fabrégue, V.Guipont : Dépbt de silicium sur carbure de silicium pour miroil
télescopaapport d'étude ARMINES , SAGEM, 2006

F.Borit, V.Guipont : <7+ Z Iptiniisation et réalisation de dépdt de zirconium par projection p

le~7e1Se—" 0 ™appdridétide ARMINES , MD Consultant, 2006

P.Delouche, F.Borit, V.Guipont : Insulating plasmasprayed ceramic coating forlzdsed engine pisi¢
rapport d'étude ARMINES , Toyota Motor Europe S.A (Japon), 2006

S.Barradas, N.De DaveFabregue, V.Guipont, M.Jeandin : Caractérisation de 'endommagemen:
systeme barriére thermique par mesure de l'adhérence déterminée par choc Lasere(teAlsAd)
rapport d'étude ARMINES , Snecma Moteurs, 2006

J-B.Pinault, F.Borit, V.Guipont : Etude et réalisation de dépbts céramiques par projection plasn
application aux miroirs des télescopes spatiaapport d'étude ARMINES , ALCATEL SPACE
INDUSTRIE, 2004

F.Borit, V.Guipont : e7eZ17¢15-Se’eSe’"—1e71¢ Z—wZ-72—EZ-72—<1cC
plasma avant galvanisatiorapport d'étude ARMINES , UMICORE SA (Belgique), 2003

F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin: Essai de réalisation d'un dép6t de titane pur sur un disque de !
par projection plasma CAR&pport d'étude ARMINES , CNRSLURE, 2003

F.Borit, V.Guipont : Réalisation de dépots compositesTUB2 pr projection plasma suwubstrat bas
Cu, rapport d'étude ARMINES , KME-Tréfimétaux, 2002

F.Borit, V.Guipont : Etude et réalisation de revétements plasma APS et IPS de cuivre sur niobit
cavité supraconductriceapport d'étude ARMINES , CNRSIPN-IN2P3, 2002

X.-Q.Ma, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Improving ceramic coatings using plasma spregpport
d'étude ARMINES , ANVAR, 2002

J-P.Beaulieu, F.Borit, V.Guipont: 771 71 ¢S’ @Sc'e’e.1 ¢71 «.
monocristal de fluore de lithium rapport d'étude ARMINES , CEA-Gramat, 2001
J.Armet, S.Miolanne, M.Koun N.De Dave-Fabrégue, V.Guipont: ™e’—"@Se’~—1e71e ’
dépdts plasma céramiques par dépdbt électrolytique de. niclglort d'étude ARMINES , CEA-Le
ri pault, 2001

J-P.Fauvarque, F.Borit, N.Fabregue, V.Guipont : Projection plasma et pestitement de revétemel
anti-corrosion pour application marinepport d'étude ARMINES , DCN-Cherbourg, 2001

™Aae]l o ¥

S.Boileau, N.De DaveFabrégue, VGuipont : 'ceZ
¢Z1 e+ -™3eel MeSe—-S1 ' —ei@e>'Ze
DEPUY France SA, 2000

F.Borit, V.Guipont : e7+Z1Z+15>-Se’ S+~ —1+71>7Z Ytontisafon-paeprojéction gash
rapport d'étude ARMINES , UNION MINIERE (Belgique), 2000

SZ1™™ —ele 7—1™> e " E 27!
1

1
e ¢ >, fapfoit §'étude 1 ARMINESe ;
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[RC7]
[RC6]
[RC5]

[RC4]

1999

[RC3]

1998

[RC2]

1997

[RC1]

F.Borit, V.Guipont : Etude et réalisation d'un revétement carbure de tungstene par projection the
pour table de pastillageapport d'étude ARMINES , ASB, 2000

F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Réalisation de revétement de lames de coupe en V par pn
plasma de composite a lubrifiant solidgport d'étude ARMINES , Isolant de I'est, 2000

N.De Dave-Fabréegue, F.Borit, V.Guipont, M.Jeandin : Etude de revétement multicouches pur rés
+ .+ Z (E s sdppdred'étude ARMINES , SCHLUMBERGER, 2000

S.Domagala, F.Borit, N.De DaveFabrégue, V.Guipont : Etude, réalisation de barriéres thermic
par projection plasma APS et mise au pointrd“manufacturing process plan“rapport d'étude
ARMINES , ENEA (ltalie), 2000

J-P.Beaulieu, N.De Dave-Fabrégue, V.Guipont: e7eZ1 ¢Z1 ¢ '—™.¢__Se' "1
céramiques par dépot électrolytique de nicapport d'étude ARMINES , CEA-Le ripault, 1999

J.Lefevre, F.Gaucher, N.De DaveFabregue, V.Guipont: Etude de [l'imprégnation de dép
céramiques projetéspport d'étude ARMINES , CEA-Le ripault, 1998

N.Gimet, F.Borit, N.De Dave-Fabrégue, V.Guipont, M.Jeandin,: ¢7¢Z1Z+1>-Se' @S+’ "-
thermique sur piece de transition par CARPS§pport d'étude ARMINES , GEC ALSTOM, 1997
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6. Collaborations

recherche, missions

scientifiques,

Actions

de

recherche,
o /—®@Z' e—27-7—81 SE+'Y’'e-el Se—'—'ogestdm’ Y 1lail E

activités

6.1. Collaborations Scientifiques

6.1.1. Collaborations Inter -laboratoires Internationaux

Laboratoire/Organisme

Chercheurs

Contexte RD

Travaux

School of Mechanical &
Aerospace Engineering,
Nanyang Technological

Prof. K.A.Khor
Dr. M. Espanol Pons
Dr. S.Bansard

Poudres et dépots
Hydroxypatite,
LASAT,

TH4 ; RICL21, 8,7 6;
AICL9; AIN 23,22,21,
18,7,6,CIN17, 13, 11,10,

University, Singapore Prof. P.Cheang Croissance/prolifération 9
de cellules osseuses
CLFA/Fraunhofer ILT, Dr. W.Knapp Traitements laser TH14, 10
Aachen, Germany Dr. S.Abed (refusion et structuration

superficelle) de dépbts
projetés

Helmut -Schmidt U,

Institute of Material

Science, Hamburg,
Germany

Prof. H.Kreye
Prof. T Klassen
Dr F.Gartner
Kerstin Ernst (Thése)

Cold spray, adhérence
par LASAT de dépbts
céramométalliques
multicouches, fins

Club Cold Spray
(en cours)

CNRC,, Institut des
Matériaux Industriel s

Dr. J-G.Legoux
Dr. C.Moreau

Dépbts cold spray,
Diagnostic de particul es

Club Cold Spray ;
RICL20; RNCL5;

(IMI), Boucherville, Dr E. lrissou en vol, Pré-traitements AICL19, 18; AIN34, 32
Canada laser, LASAT
Tohoku U., Fracture and Dr Kogawa Interfaces de dépbts cold Club Cold Spray ;
Reliability Research Dr. Y.Ichikawa spray (FIB/MET), RICL20, 17,11, RNCL5;
Institute (FRRI), Sendal, MCrAlY  cold spray, AICL19, 18;AIN32, 25,
Japan HAP 19; CIN17, 14
National Technical Prof. D. Pantelis Projection plasma et Club Cold Spray
University of Athens, Dr D. Christoulis projection cold spray TH16, 8; RICL16, 10;

Athens, Greece

Dr.K.Triantou
Dr CI Sarofolgou

(etudes splats, composite
base Cu,base Tj

AICL20, 17, 14, 13, 12,
10; AIN27 ; CIN18, 16

6.1.2. Collaborati ons Inter-laboratoires Nationaux

Laboratoire/Organisme Chercheurs Contexte RD Travaux
Ecole Centrale de Lyon Prof. D.Tréheux Mesure diélectriques par TH5 ; RICL9, AIN16
Laboratoire I.Fo.S D.Juvé méthode SEMME sur

dépots céramiques

ONERA, Département

Mécanique du Solide et

.Zl. —IN——é.Z_
Chatillon

Pr. F.Lepoutre

Détection CND de
fissures interfaciales de
systemes BT (plasma ou

EB-PVD) par
piézospectroscopie

TH13, 14, 15; AIN40,
CIN26
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U. Technologique de
Troyes, Laboratoire des
Systémes Mécaniques et
d'Ingénierie Simultanée

(LASMIS)

Prof. G.Montay

Contraintes résiduelles
par la méthode du trou,
BT plasma

TH14

European Synchrotron
Radiation Facility(ESRF),
ligne ID19, ligne ID21
Grenoble

Dr. E.Boller
Dr. W.Ludwig
Dr. Lukas Helfen

Imagerie par micro-
tomographie X,
Laminographie, dép6ts
plasma ou cold spray,
détection de fissures

TH14, 11, 10; RICI28, 27,
25, 24, 19, 15 AICL19,
18; AIN41, 35, 33, 26;

CIN25

ENSMA , PPRIME-LCD,
Laboratoire de
Combustion et de
Détonique, Poitiers

Dr. M.Boustie

Choc laser (LASAT),
modélisation  physique
des ondes de chocs

TH14, 13, 12, 7, RICL23,
21, 20, 17, 12RNCL5;
AICL21, 19, 16; AIN39,
36, 32, 25, 23, 20, 15, 13
ST18, 17, PDI6, 4,1

U.Poitiers , PPRIME-
LPM Laboratoire de
Physique des Matériaux,

Prof. C.Coupeau

Propriétés  mécaniques

des couches minces et

dépdts épais

En cours (TH13)

Arts & Métiers
ParisTech, Laboratoire
Procédés et Ingénierie en
Mécanique et Matériaux

Dr. L.Berthe
Dr. M.Schneider

Choc laser (LASAT),

percage laser de dépdts

projetés

TH15, 14, 13, 7, RICL23,
21,12, 11, RNCLS
AICL24 ; 21,18, 16;

AIN41, 39, 36, 23, 22, 21,

(PIMM), Paris 19, 18, 13, 12, CIN17
UTBM-LERMPS Dr. S.Costil Laser PROTAL et dépéts Club Cold Spray
Sévenans cold spray, LASAT RICL20 ; AICL19 ; AIN34
ENSIACET-CIRIMAT, Serge Selezneff (Thése) LASAT appliqué aux BT En cours, TH13
équipe MEMO - par SPS (spark plasma
Mécanique, sintering)

Microstructure,
Oxydation, Toulouse

CRITT-MDTS
(Matériaux, Dépbts et
Traitements e Surface)
Charleville -Méziéres

C.Demangel (Ing RD)

Dépbts de biomatériaux,
LASAT, profilométrie

En cours

ENI Metz, Laboratoire Prof P.Chevrier Comportement Stage ENIM P.Guillemot

de Mécanigiue : Dr. S.Philippon dynamiq ue des

Biomécanique, matériaux et structures :

Polymeére, Structure -Z®7>21 « SoS

(LaBPS): sur banc a canona gaz

U. Pierre et Marie Curie , Prof.J-M.Frigerio Mesures optiques sur PDI1
eS¢y Se7 721 . " dépbts HAP

des solides (LOS), Paris

CEA Le Ripault, Prof. F.Enguehard Mesures optiques sur BT TH13

Laboratoire  Matériaux EB-PVD, LASAT

Magnétiques et

Optiques, Monts

U. Pierre et Marie Curie, Prof. M.Elias Mesures optiques sur BT TH13

Institut des
NanoSciences de Pars,
équipe nanostructures et
optique

EB-PVD , LASAT
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u. Paul Sabatier Prof. J.P.Cambronne Mesures diélectriques En cours
Toulouse, Laboratoire de sur dépdts plasma
Génie  Electrigue de isolants
Toulouse (LGET)
CEA Saclay Dr Vincent KLOSEK Mesures de contraintes TH14
Laboratoire Léon DSM/IRAMIS/LLB/GIM résidudelles par
Brillouin (LLB) Groupe Interfaces et diffaction des neutrons
matériaux sur BT plasma
Institut de  Physique Dr H. Gassot Plasma-formage de RICL4 ; AICL6 , 5, 3;
Nucléaire, IN2P3 Dr T. Junquera cuivre  CAPS,  prop. AIN14
Dr. J. Lesrel mécanique et contraintes
résiduelles
U.EvryVal-« o™ —- Prof. S. Labdi Nanoindentation, TH11, 10, 9, 7, RICL18,
Prof. P. Aubert Couches minces PVD AICL11; AIN10 ; CIN20,
Dr. [.Jouanny 15
Univeristé de Limoges , Prof. M.Vardelle LASAT sur splats En cours
laboratoire SPCTS G.Bidron (these)
6.1.3. Collaborations Inter -laboratoires -Mines ParisTech
Laboratoire/Organisme Chercheurs Contexte RD Travaux
Mines ParisTech, Centre d Prof. D.Jeulin M~e.eZcle Z-™'+¢ TH5, 2;RICL27, 25,19,
M hl\{lorph0|ogl%MM Dr Peyraga de splats (gaz sur réseau 15, 2, 1; AICL1 ;
athématique (CMM) L.Gillibert et modéles AIN3533, 2617 ; CIN27,
morphologiques 25,6
aléatoire), Ssgmentation
3D, dépébts projetés
plasma ou cold spray
6.1.4. Collaborations Inter -équipes Centre des Matériaux
Equipe Chercheurs Contexte RD Travaux
MM Dr. L.Corté Biomatériaux : dépots et ST21, 22, CINB
(Mécanique et Matériaux) interfaces
biocéramique/hydrogel
HAP par cold spray
CHT Dr. V.Maurel Mécanique des BT EB En cours
(Comporte’ment Haute Dr. A.Koster PVD, Fissuration TH15
Tempeérature) interfaciale, LASAT,
Tomographie
MM Dr. .T.Morgeneyer Apport de la micro- En cours

(Mécanique et Matériaux) Dr. H.Proudhon

tomographie 3D pour
o .e%e7 7
microstructures et
fissuration de systémes

revétus

TH14, AICL24, AIN41

6.1.5. Collaborations Intra -équipe SIP/ Centre des Matériaux

Equipe Chercheurs Contexte RD

Travaux

SIP Traitements et

revétements de Surface

Dr Michel Jeandin

Ensemble des travaux
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SIP Dr. R.Molins Interfaces de dép6ts TH15, 12, 11, 9 RICL20,

Dr. C.Duhamel projetés plasma cold 18, 17,12 RNCL15;
Dr. M.-H. Berger spray/ Etudes par MET  AICL19,18; AIN20, 10,
Dr. M. Sennour et microanalyses CIN20
SIP Dr C.Colin Matériaux cermets (WC- RICL13
Co)

6.2. Actions de Recherche

6.21. S>e’E' ™S " —1¥1™>"e5S——Z0ele 8§72 ™Z-7—e1SYZELIS™M™MZe1¥]1™.

2011- Appel « A.S.T.R.E. »(Action de Soutien a la Technologie et la Recherche en Essonne)Moyens pour
o e7e71e701™>"E *-0eleZ1lirGxpoES2 ' %-colodspriy S et fusion laser selective

2010 . ANR EQUIPEX MATMECA / EICOsMoS Matériaux et Mécanique : (El)aboration (C)aractérisation,
Ob(s)ervation, (Mo)délisation et (S)imulationEquipex

2008 - Appel « A.S.T.R.E. »(Action de Soutien a la Technologie et la Recherche en Essonne)Machine de
E "E1leS®eZ>1™ " 72>1ES>SEe->'@Z>1e 1S >Z—EZ1eZ01>2ZY1e7-7Z—cce

2005- Appel « A.S.T.R.E. »(Action de Soutien a la Technologie et la Recherche en Essonne)Installation de
projection dynamique par gaz f roid ("Cold Spray") pour le revétement et la fabrication de piéces

6.22. S>e’'E " ™MSe’'" _1¥1e S—'_Se'"—17—1>-2Z2S7
19962001: club « CAPS-C2P »

2006 6 : club « cold spray » : www.mat.ensmp.fr/clubcoldspray

6.2.3. Participation a programmes R&D multi -partenariaux avec appel a projet

20092013 1 1 1 . « MEcatronique des MOdules de Puissance Intégrant le
Refroidissement pour véhicule Electrique et hybride »: 12 partenaires

20092013 1 Se o571 . «Usinage par Laser des sysTémes de Refroitbsement en
Aéronautique » : 5 partenaires

20082012 1 «S—(E1 fk =708 —1eZ@1™> " E -e-elet—S-—"877Zcele B>
partenaires

20052008 1 Se ¢« 571 : « PERcage Lasaer en aéronautiquk : 5 partenaires

2001:2004RNM 10 72871 Se¢'"—Se1 Se->’S7i1i1 >7c&EASeeAdhérence Test 1772 cZ>1
‘CETL «'Zee’'"—1 2 parterares

6.24. "—eSeZ1Z—1E " "> —Se'"—1¢'>7ZEeZ1Z1e S™M™MZe1¥]1™," %70
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2010 . 1 1 1 0 X 0: «Dépots a structure poreuse obtenus par projection dynamique par
gaz froid «Cold Spray

2009 . 1 1 1 0 W 0 «Dépots a structure poreuse obtenus par projection dynamique par
gaz froid «Cold Spray »

2003- CEFIPRA bilatéral France-Inde: ' i ' 1 ~ ¢Z51S8S—e¢1 "Se’'—e®@1<«t1l ZSEEIReiSE-S1
2009 - 1 >)S—EZ& '—eS™™"371  : Z"SE+'Y'e¢1l " ¢1'——"YSe'VYZ1<¢ " —Z+See1
e > 71’ —1Y'e>"1-72S®?>7-7—+1"¢1EZeeel1Se'Ze'"—1<t1 10 SeZ>1 ““E"1

2008 - MERLION France/Singapore : Local Approach To Investigate Interface Strength Of Bio-Ceramic
Hydroxypatite Plasma -Sprayed Coatings

2005-_ 1 \1 1 ——"VYSe'YZ1 ""ele 51 ¢ Z0@""—1 "—e>7e1lS—e1 Zope' —el7e1 7:

1997. 1 [1 0 MM e 7e] “eZee’—e] 51 7Se’e¢1 dvanchdeTdeenidaty«3praged
Coating Systems And Spray- “>—Zs+1 >"e"e¢™Z0oel ">1 ‘Z1 '>E>Sesl —eZ@e>¢

6.2.5. Participation a programmes industriels directs

31 Etudes industrielles (cf.

9 Theses industrielles (TH15, 13, 12, 11, 10, 9, 6, 5, 3, 1)

6.2.6. Taches académiques

Examens critiques pour les revues:

Surface and Coatings Technology

Materials Science and Engineering A
Journal of Thermal Spray Technology
Journal of Biomedical Materi als Research
Applied Surface Science

Journal of Materials Science and Technology
Nanoscience and Nanotechnology Letter
Coatings

Autres examens critiques :

Chapitre de livre « Thermal Sprayed Bioceramic Coatings : Nanostructured Hydroxyapatite (HA) and H A-
Based Composites» au CRC Press

Actes de congres pour les conférences internationales ASM/ITSC 2002, 2003 et 2006

Membre du jury de sélection du « Best Paper Award » pour Journal of Thermal Spray Technology dans le
ESe>71- XVVAL1Ze1 XVV_

Participa*'"—1¥1e ">eS—"0e8Se’'"—1eZ1E " —e - >Z2—EZe

Co-Chairman de conférence: Surface ModificationsTechnologies SMT 13, Singapour (1999), SMT 18, Dijon
(2004). SMT21 Paris (2007)

Co-chairman reponsable Europe du symposium « Coatings for Biomedical Applications » po ur la conférence
ASM/ITSC 2006
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6.3. Ee+'Y'e-cele —@Z'e—7-7—81 Ze™~"—eSc'e’e.@]l -¢Se"e'877¢C

Zel SE'Y's -l s Z—@Z's—2-72—+1 -72—-Z@1l ™ fans Sin-tabledd 1syHEistigue> il ™ —«
[Activit é6s « —ceZ'e—|lpHAG- e 1 e Se'eleZ1+'YZ>ce lbrdaméntaux £t-gérératistes en Science
de la Matiére et Physique du Solide (surtout TD et TP) —Z—-e1¥1le E~¢Z1 Z—e>SeZ171 ¢~ —110
sous forme de vacations et pendant 12 mo el Z—1 §7Se’e.1 ¢ «eSE‘'+1 ZgiBhed e de
ZE'Z>EZ01 M7l ¥l e« —Selre’eed® —YE1 "7l «">—7Z1eZet Y& Sycles— e 1 7
7—'YZ>®’'+S'>Z0eil Z™7 @l XV \@éOrEduit -enidromes e/t 2=52-Se1"—1 Ze1 s Z—vesl' «—7-
o 7—o0eZ’ +—d&-type-Master Recherche ou Mastére Spécialisé avec une tentative de distillerune
§72'—£S°—Z71« ‘77>7 cadx®&hidntS pour l&s1sensibiliser aux aspects «Traitements et Revétements
de Surface». Cela peut étre repris sous forme de travaux pratiques et prolongés par des visites chez les
industriels pour montrer plus précisément les travaux et développements scientifiques et technologiques
dans le domaine de la projection thermique. Actuellement, une réflexion est menée, notamment ai sein de
e §7°™MZ1  1T™M"351 .e"eeZ>1 EZeeZ1™S>e’ 717 — ceMiatériauk-&/Proedilés » Botammehioe 7> 1 ¢ 2
YZ>eleZoel o YZoel' —e-—'Z%>@1872'1@Z1Z0es' —7Z—+1¥1+81 ZE'Z>E'Z1-S"
compris PME. Un des axes possiblZael ™M~7>1 cee>2E+7>7>1 EZel Z—®Z’'s—7-7—+1
pourrait ¢ 1e>71 S7e"7>1 o7 bp@chlBEes, M»e@ ' il Zeel +Z1 ESwl SEe7Z¢e7-7—-1
(master BME).

7.3
NJ¢

N N¢
N¢

6.4. Activités Administratives Collectives, Gestion de la Recherche

6.4.1. Administ ratives collectives internes

Membre du E~—oeZ’e1l ¢Z1 +S<">Se”’571 «71 « ratthchée JaJ\Ge¥itre des Matériaux
0—"——=-1™%751+ .3 Zzmahddt 20082013 (vague 1 AERES: notée A+)
Membre des réunions desresponsables scientifiques et techniques du Centre des Matériaux
Zoe™" —@S«<eZlez1l0e’'*Z1 2<1S21—"YZ2S21+721+ -§2°™Z1

6.4.2. Administratives collectives externes
X Membre organisateur de la commission mixte GFC-SF2M-CEFRACOR revétement,depuis 2013

6.5. “"z>el1Z1l 'ce®'"—0el¥le -e>S—e7>

6.51. -“"Z>1¥1e -e5S—e7>

Du 15 juin au 15 Septembre 1999 (3 mois)
Nan Yang Technological University
School of Mechanical and Production Engineering
"7reZle -E'S—+713ES~1 5221 &k document p[143

6.5.2. ';e'"—m®l ¥l -«>S—+7>1 Ods—rdsedk’ Grientifiqte¥ £(ETechnologiges des
Ambassades du Ministére des Affaires Etrangéres et EGIDE)

Singapour, Nan Yang Technological University par Prof. K.A.Khor (2001, 2004)
Australie, Melbourne, CSIRO par Dr S.Gulizia and Dr . M. Jahedi (2007
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Quelques abbréviations et acronymes

RICL
(6{0)
RNCL
Br

Cl

AICL
ANCL
AIN
CIN
PCD
RC
JTST

LASAT
SANS
USAXS
ESRF
XMT
VISAR
SHYLAC
DRX
MEB BSE
MET
VER
KUBC
FIB
SEMM
ICM
YAMS
GHS3D
RADIOSS

ABAQUS
CND

CAPS
APS
HPPS
LPPS
IPS
HVOF

Codes références
ZY2Z0le "—™MSEel'—eZ>—8¢' " —Se1SYZEL1E"-"+-1+
Contribution a des ouvrages
ZY7Z01le —™MSEe1l—Se’'" —Se1SYZE1E —'+-172170
Brevets

Conférences invitées (pléniéres/thématiques) dans des congres
internationaux
Actes de congres internationaux avec comité de lecture

Actes de congrés nationaux avec comité de lecture
Actes de congres internationaux sans comité de lecture
Congrés internationaux et nationaux sans comptes rendus
Publications/Communications diverses
Rapports de contrats (Hors rapports contractuels de théses)
Journal of Thermal Spray Technology

Ze'ele S—SeteZ1Zel—-2""eZ®
Laser Shock Adhesion Test
Small-Angle N eutron Scattering
Ultra Small -Angle X-ray Scattering
European Synchrotron Radiation Facility (grenoble)
X-ray Micro -Tomography
Velocimetry Interferometer for Any Reflector
Simulation Hydrodynamique Lagrangienne des Choc s, Code de calcul CNRS
Diffraction des rayons X
MEB en électron rétrodiffusés (Back Scattering Electrons)
Microscopie Electronique en Transmission
Volume Elementaire Représentatif
Kinetic Uniform Boundary Condition
Focused lon Beam
Scanning Electron Mirror Method
Induced Current Measurement
logiciel automatique de remaillage adaptatif de surfaces, INRIA
Logiciel de maillage en élement volumiques tétraédriques, INRIA

Logiciel élements finis pour analyses de strutures,
www.altairhyperworks.com
Logiciel élements finis pour analyses de strutures, www.abaqus.com

Contréle Non Destructif
Procédés & Equipements associés
Controlled Atmosphere Plasma Spraying
Atmospheric ou Air Plasma Spraying
High Pressure Plasma Spraying
Low Pressure Plasma Spraying
Inert Plasma Spraying
High velocity Oxy -Fuel Flame spraying
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HPRPS
RPS
PVD
SPS
SPPS
PS.PVD
EB-PVD
SHS
CvD

HAP
TAGV
SDHA
SHA
TTCP
TCP
OHA
ACP
PEEK

High Pressure Reactive Plasma Spraying
Reactive Plasma Spraying
Physical Vapour Deposition
Suspension Plasma Spraying
Solution Precursor Plasma Spraying
Plasma Spray-Physical Vapour Deposition (procédé Sulzer Metco)
Electron Beam Physical Vapour Deposition
Self-propagating High -Temperature Synthesis
Chemical Vapour Deposition
Matériaux
Hydroxyapatite
Alliage base titane : Ti-6Al-4V
Spray Dried Hydroxyapatite
Spheroidized Hydroxyapatite
phosphate tétracalcique
phosphates tricalciques, exitentse—1 ™ ‘SceZoel..1Z+1%
oxy-HAP
HAP amorphe
Polyether ether ketone
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Partie B :

Microstructures et interfaces

céramique/métal

obtenues par dép6t physique : vers une conception architecturée
des systemes revétus multi -matériaux

1. Introduction ala thématique

Microstructures et interfaces des dépots
céramiques projetés plasma: une classe
particuliere de matériaux formeés a partir

de poudre
Parmi les problémes soumis aux chercheurs ou
ingénieurs dans le domaine des «Matériaux et
Procédés», il est souvent exprimé le besoin
e S;eeZ-<*Z>1
composant bicouche ou un systéme de revétement
substrat/dépdt i1 S»>e”
consiste a joindre directement deux matériaux trés

»Z—e@il Zeel <71 @GSael

céramique/métal qui est traitée majoritairement
dans la thématique développée et qui illustre bien
« ZiZ-™eZ1 ¢ 7—71 T —Es " —1 ‘.o
modifier | a propriété du matériau de base et
parfois donner une fonction nouvelle a la couche
externe; par exemple: mécanique, électrique,
thermique, tribologique ou biologique. On

projection plasma a partir de poudres de
diametres compris entre 15pm et 90um par
empilement successif de gouttelettes étalées
(lamelles). Mais quel que soit le mode de
transformation et procédé associé, m obtient des
microstructures hétérogénes et poreusesqui sont
finalement peu étudiées en Science et Génie des
Matériaux . Ce sont des structures trés complexes:

*22i1 =Se+->'SZzil ™" 2> 1 anisotrépel, Jamellaires, micro-fissurées et bien

souvent multiphasées. Ces  microstructures

‘@8l + Z—"7221 *ZE'rcéent fdndble de caractéristiques originales

T —e.Z®loez>le Z-™'eZ-7—21Se.Se"

*Z brojetdel (Cf. [Figure 161 EScel » 2—1 « - ™ael -

e Sz 70

e '—eZ0eeZl ™S> EEPSts Epais-de 1l S7

céramique de quelques dizaines a plusieurs
centaines de micrometres. Les dépdts épais sont
définis par comparaison avec les couches minces
qui balayent des épaisseurs allant du nanometre a
quelques micrometres.

Il existe deux voies principales pour déposer une
couche épaisse a base de céramique sur un métal.
La premiére voie, qui fut abordée en début de
carriere au travers des travaux de thes [CO1],
consiste en des assemblages céramique/métal qui
sont opérés a chaud par brasage ou therme
compression des composants massifs. La seconde
voie, qui constitue la voie principale étudiée dans

Figurel: Vues MEB (électrons rédiffusés) des pores et

e'oee?>Z0le 7—1¢-EH éoupe éshdlles micto et

méso (a), échelles micrsabmicro(b) ; En vue dessus

faiengage microscopique (c)

Un point —S%ZZ7>1 «Z1 « S™M™,"E'Z1 = E
nécessaire pour développer des systemesrevétus
>Z™"®eZ1l "—E1l ®i>1 +S1 ES™MSE
simultanément 7 —Z71 ¢’S’@"—1 ¢ '—eZ>¢SEZ;
(adhérente) et une microstructure de composition

*S1e-5+'8272172i™ ®-281E" _CEZ’_Zétpor6§téeid%ﬁteesp"ourqésproprleteswsees Ce

revétemerts a base céramique ou céramique/métal
sous forme de dépdts physiques en voie séché
7—1 ™™ el 71 Y2721 e-—-5>Sed1 "~

sZY1eZ72-7—o0el 'ceRZEl ¢ 7—1 S™M ™M~

—Se’ >Z1 ¥1 o -eSel @®@"+'eZB1 +'82’
Majoritairement dans la thématique, ces
revétements sont déposés ¥ 1 -

L Il existe également des dépdts épais en voie humide
obtenus par étalement de barbotine («slurry coating ») ou par
électrodéposition (non traités actuellement dans la thématique)

sont donc ces deux aspects microstructures et
interfaces des dép6ts céramiques projetés plasma

—1 &i ‘sont e’tgo‘@éft%r:’s Rithématique. Cela passe

>*dar _IgE"mlgeen eelsZi za1

e §_SeteZ1

* Z 1 mickokstricRirdsZiésies de la matiere projetée en

fonction des propriétés du dép6t et en relation

Sl epBE’*Z1 jyec |a nature «composite » du matériau déposé.

—eZ7—-7—+31"—1 0 S™MM™MZ'7Z1 ;@Z>]
«eZ@'e—1le ' —d7WSGEHAE-YZe"™M™MZ51 e .07
la tenue mécanique de liaison céramique/métal en
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fonction de caractéristiques morphologiques,
physico-E ' —'877Z 01l «Z1 « én—consid&aatZ
parfois sa nature composite

Ces démarches de recherche sont fondées sur la
capacité de modifier expérimentalement les
caractéristiques des microstructures et interfaces

passages de torche plasma. Cesleux modalités
e ' —e7>SE+"— e dont SampleXesoel trés
courtes (quelques ms pour les phénoménes en
vol). Elles peuvent «S—cel « Semdmbider
pendant la formation du dépdt “Zzoe3z Szl
refroidissement complet de celui-ci. On mesure

™y"e7'e70il ZeS1Z0el-"01Z—1™MeSEIA &L EZL¥Lb T +ME l—atmdsphefedel «S1 "~

« 7—721 72— EZ' —+21 21
procédés» sous atmosphére controlée CAPS
(Controlled Atmosphere Plasma Spraying) apte

™" hpEe " —1 84S A8 Ses>71e Z—Y'>"——7-7—el1e7

dépot. Zoes1 @i A&quipement CAPS qui
permet de travailler avec une atmosphere de gaz

§71 «>S—ceeZsrel oZ1 «ZE ' —"+"¢' 71 Y Z> cerlvirorirant Tomwdléd i(hatutd, pression), refroidie

dispositif polyvalent de projection plasma permet
de projeter des poudres de facon inerte ou
réactive et ce, sous vide, a la pression
atmosphérique ou en surpression jusque 35kPa

et recyclée de20 a 30Pa (20 mbar a 3000 mbar).

Pour les dépdts céramiques:
Dans la plupart des cas ce sontdes céramiques de

SYZE1L ¢Z1 « S'>81 «Z1 « S>e”"—1 ~21 «ype exyle "~ ¢idi 1sord déposées par projection

remplissage. Des modifications peuvent
également venir de prétraitements au niveau de
o« '—e7>¢SEZ1 Areitementsappliqués aux
dépdts. En paralléle, pour constituer un retour

plasma sous air (mode APS: Air Plasma
Spraying), on considere la projection plasma
comme non réactive car la nature du matériau de
départ est préservée dans le dépot final. Seules

»S™'eZ1e 7—71-2Z0%2>21+71>-cedées +S — Hes Iransformati®d B 08 phdses allotropiques, liées

la phase de développement de la microstructure
Zel eZ1 e '—eZ7>¢SEZL ¢71 -

™33]l el 7651 e YYST™WM2ME o] e 7l ESeil

au refroidissement rapide, peuvent avoir lieu
elce |

ZeeS'l ¢« Set 7Z—EZ1 ™MSs1 ETEL SN IbA1IVSEEIVE"—Z71 Cee>’' 281 ¢

>ZY1e72771 1 oo Se’e1eadhrencé csamsS’ 1
contact LASAT (LAser Shock Adhesion Test)?,
appliqué essentiellement aux dépdts a base de
céramiques dans le cadre de la thématique.

e “iteZ1 71 qui Sent/ felativement stables
thermodynamique ment a chaud [RICL8]. Dés les
premiers travaux en chambre CAPS (Allemagne,
Japon, ltalie), on a montré §7 7—71 YS>'Se’"-
E~—e>a¢-21 71 ™ Zce0ce’'"—1 Z+1 e« S

Z1E~—e>8eZ1eZ1+ Se—"02™"* pipjgcion permetdd mlifier les caractéristiques

mise-enr 6 72Y>Z1eZ1le-™M3eelE ->S-

voie physique : un atout supplémentaire

pour la maitrise des systéemes revétus
Les dépbts physiques comme les dépdts plasma
sont caractérisés par un apport incrémental de

dg ?Izs&aletmi@igq_mment les températures et

vitesses des particules projetées sous argon ou

sous azote [13]. A partir des travaux menés avec

« I—EZ2 —e71 171 1 [Sigue 2F E“ 10«
"—1e SeeSE'Z1¥1-YSe7Z>1E —-2—+1C
peuvent affecter les caractéristiques

—S+' 52081 'eezZ1l » 2—1 +22il *Z1 ™S> mikRdtdc@ales d0Z 464, notamment sa

dans le jet plasma puis accélérées dans
e Se_"@™* 71 «S£77c¥rdrnemént deZ —
projection. Malgré des temps de séjour courts

porosité qui est une donnée clé des dépbts de
E >S-"877Z®i1 S'+¢77>®@1E Z®e+1S71-
de la variation de la porosité des dépobts

0A-celdleZoel ™MS>e'E2eZ0e1 21 ™ Zo>&mrhidlles *(Aumite¥ Inydrdxgadatite) et des

liquide peuvent réagir avec les especes présentes
dans le plasma Surtout elles réagissent avec ls
espéces du *S£1 ¢ Se—_"ce Pendant leur
parcours et avant solidification sur le substrat. Ces
espéces réactives sous forme gazeuse sont
entrainées dans le jet plasma et majoritaires au
voisinage du substrat. Elles peuvent également
réagir avec la matiére solidifiée aprés étalement si
les températures atteintes sont élevées et les

temps e Zj™ e’ '«dsSsezl longs entre deux
2 1.0S'¢le SE>"—¢-Z1e21—"—1e21™>7“Z0e1
XVVW1SYZE1«Z1 1¥1- 1721 “'e'Z>0e1Z+1+71

Arts&Metiers ParisTech.

1e2YZ2—%1

™y ™y e.e@l Seee T E’-Zel S'—®e’'l §7
lamelles isolées @plats) * S wiine obtenues en
surpression jusque 250kPa que sont établis les

grands traits de o '—eeZZ—EZ1 «Z1 +S1 ™
e Se"e™ 71 71 ™77 @R “mede

HPPS (High Pressure Plasma Spraying) sous air et

sous argon [TH4, TH5].

1.S—E-172—1
1¥1
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Figure2 : Schéma synoptique CARSBVIINES ParisTech
'172—Z1E->S—"822Z81 ™ >e.Z1¥1-
décomposer sous air et engendrer une

modification des phases dans le dépét, la notion
faussement intuitive de projection non réactive

les solubilités plus ou moins élevées en milieu
physiologique SBF «simulated body fluid » de
chacune des phase§TH 4, RICL6]. Par ce bhiais, on
peut envisager dans le futur une voie de
fabrication des dépbts projetés sous forme de
gradients de composition de phases en fonction
de la pression CAPS variable en cours de dépét.
L atmosphére environnante a travers le contrble
desapressioneZY'Z—e1Se " >017—1™S>S— >
direct de premier ordre sur la microstru cture du
dépdt formé.

Les travaux actuels en 2010 (AIST Japon; CSM
Italie) utilisent toujours les capacités du CAPS
™~7>1 e -dé& dédbts de céramiques instables a

e & e 1% 391 S PAVecs Jdpse ponditions de  faible

dépression (50kPa, argon), on favorise un
chauseSeZ1 71 eZ<ee>Sel ™MS>1 71 ™S
provoquer une densification/recristallisation in

associée a la projection de € ->$-'82721 — 7 ce « Fittl).SkR fl€geére surpression (120kPa, argon) on

valable puisque la nature du matériau céramique
déposé est difféerente de celle du matériau de
départ. Dans le cas de céramiques trop sensibles a
la décomposition par oxydation (cas des borures,

vise plutdt a limiter drastiquement la

o E -7’ " —1¥1le S'H1™S 16 Z-™e""]
E"—-71 ¢+ S>e"—1 “7ce sZde 3 pressionce 7
atmosphérique. Ces démarches opératoires sur

*Ze1ES><2>Z206i15+7> el Sl air Z E « 'CAP pergeiientde conserver des parametres de

APS estde factaéactive et rend le procédé plasma
souvent inapplicable ou trés limité pour ces
matériaux. Il existe cependant des travaux sur les
projections de poudres céramiques sensibles a
e ~j¢eSeparedemple, telles que BsC [4] ou TiN
[[pl Z—1 —"+Z1 il
e« ‘Ce>”j¢S™SEHAR) pour applications
biomédicales pour lequel Ila décomposition
thermigue de ce composé phosphaté et
hydroxydé est inévitable en cours de dépdt
plasma. Cependant, la décomposition a chaud de

. Moit étre maitrisée pour assurer a la fois la
cohésion du dépét et sa bioactivité en
«mélangeant»  judicieusement les phases
fondues/solidifiées avec celle du matériau de
départ (généralement HAP pure) qui doit étre peu
affectée thermiguement. On souhaite
g-—>SeZ-7—¢1™>.cemajrifaitement du

sein du dépdt. On produit ainsi une biocéramique
multiphasée §2Z1s ~—1 ™ Z7elqualiftrd& —+ 1
«composite » au regard de la disparité des
propriétés chimiques et mécaniques des phases
produites . A travers S 1 ce -+ Z E «’ Atmdsphire-Z 1
de projection (nature et pression des gaz
environnants), pour une poudre donnée, on
démontre dans la thématique $7Z71 «
les conditions de la décomposition thermique et
choisir le composite multiphasé a base

dans une plage de composition en relation avec

Zeel +721 EScell&Peede™ g 21 .

projection identiqgues a ceux utlisés en APS
(100kPa, air). Néanmoins, dans les travaux
rapportés ici, dont certains initiés au travers du

« programme de liaison du club C2P » entre 1997

et 1999 [PCD1, PCD2, PCD3], on montre comment
eSc¢e’51 o701 ™S
CAPS spécifiques a la projection en surpression
8721+ "—1 ™MZ7e1 +SE’ qjilsqub—250kRa’ s’ ;e Z
e Sye”—1 771 « SE£”«Z1t@E @dsa—de
technologie conventionnelle (torche F4- Sulzer-

Metco)

Pour les dépbts composites métalcéramique:

S1™> " “ZEe' " —1™eSE®-S1le 7—1--2Selo0
APS doit étre considérée comme une projection
plasma réactive. En effet, la réaction du métal
SYZELe “jte, —Z1e71 $S'>1™77e1SE"«
eS1™, . E"™'eSe’" _1e “jCeZ@l¥1™Sse’>]
diffusion liquide -gaz avec le métal fondu et dans
une moindre mesure par la réaction solide-gaz sur
le métal chaud solidifie. Ce phénomene est
fortement intensifié en projection plasma par
o Z—e>S'—7-7—+1 @ —VYZE+'+l ¢Zc1
formés en surface de la particule en fusion. Ces
oxydes cristallisés sous forme de nodulesdans le

~__1 ™ 7 3.1 Y 9EP0F sqnt synthétisés dans le métal en vol et sont

distribués in fine dans tout le volume du dépobt
@Te’e’e’ j1l S1 ™y ZEe " —15-SEe'YZ1
synthése in situ conduit alors a une structure
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lamellaire composite métal/céramique en raison parametres clés pour comprendre les modalités de

de la présence de ces précipités céramiques synthése de tels dépdts HPRPS en atmosphére
dispersés dans une matrice de métal.La plupart e S£7e7i1 Zcel —"eSe’e @l @"—e1 > 1
071 ¢Z-™@d1l "—1 ZeeSe¢Z1l ' —eicee> IEZ=Zdl et ef gfifavorise des oxydes
0S572¢S—18771+S’57210Z1™77«(i1«S1 ™nodeldires@denticlilpfeZ 17 — 1

projetant en chambre a basse pression sous argon Actuellement en comparaison avec les procédés
(mode LPPS: Low Pressure Plasma Spraying), a de projection conventionnels a la flamme rapide
la pression atmosphérique sous argon (mode IPS:; ou au plasma, y compris en mode plasma IPS tels
Inert Plasma Spraying) ou en milieu ouvert sous que pour le cuivre [RICL4], le procédé «cold
air par flamme rapide (HVOF : High Velocity spray» procéde sans fusion ni oxydation de la
Oxy-Fuel) ou encore trés récemment par particule ¥1 E~—e’¢'"— 187 ZeeZCoparfieel 7 E
projection dynamique par gaz froid ou « cold avec o 87" ™7 _7 —ele’e™" —"¢e71S871 5S¢
spray 3». (K3000, CGT GmiH+4, Cf|Figure 3), un gaz neutre

Z™Z7 —eS—e31 'el1 Zaeel ™ ea’'<eZ1 pofi¢ ¥n Predsidn ¥ GOMPa) et maintenu a
bénéfice ces structures compaites chaud (max 600°C)est accéléré ™ S>1e Z—ihe™ 1

—eSe&E->S-"8771 @'l » "—1 Zoe+l EBudtDe Valale alpoude dst injectée axialement
—SEe>’eZ518571>SYZ>ele 2—21-7"+«Zct>pidpste-danS leget §aze @& Adutre (N2 et/ou
de la réactivité in situil Zcoee1l+7Z1 &émeld « 7 —He) supersonique. Les vitesses de particules a

industriel de dépbts plasma de base fer sous air « '™ Sghveht étre telles (3001200m/s) que le

pour applications tribologiques pour lequel la matériau reste « froid » (en de¢ade la température
présence » “jteZoeleZ1 «Z>ihSituaméliosel de fusion) et donc interagit trés peu de temps avec

eZ®@l ES>SE-+ >’ e’ $ e dEditemeoe HeZ1 Z+ 1 Se+—"ce ™Mduséé de vol ~0,1ms). En premiére
revétements internes de blocs de moteurs analyse, la poudre se déforme plastiquement a

e SZe "o Z@el1yrpil $ilskuSE deYlae - 1 e —-MSEeleS—®1+Z1ES®leZrl--+S7j
poudre prélevée en vol est trés peu étudiée de spray. Des phénoménes complexesaux interfaces,

facon exhaustive dans la bibliographie [9, 10]. Il a la fois métallurgiques a trés courte échelle et
Zi'eeZl Me7oel eZ1 +>SYS7i1 —7Z—+'~—-mBcanidues a-ts/gtamdecwitessede déformation

dépdts par projection plasma réactive, surtout restent encore peu expliqués. Les rendements

pour TiN et ses composés TixNy synthétisés in matiére sont également généralement élevés

situ & partir de poudres de Ti pur ou de TA6V [11, 0“Zes7%ftepar| "—“ZEe"—1Sij’SeZ1Se">

WXp1l e 2wl 2—Z1 Se—"e™"* >ZIree SE£" oplabninZaved «F -S“Z @didle— est plus difficile
1°7218YZEL17—1e' ™ @’s’ el e Z— FeFeni'2e83 7Arbndemeehts élevés (souvent

pour créer un bouclier gazeux réactif en sortie de limités a 50% mais pouvant atteindre 75% dans

e H>E'Z0UiT1 S—oel EZewl +>SYS7i81 « Sehaihg Zae «dptomisesfil—eZoeel SEez7Zee7-7-
employé dans le mélange plasmagéne. Le CAPS meilleur procédé industriel non réac tif en milieu

71 1 S>’ce ZE'1 S1 ™MZ>—"cel « ZiolWeft> Zpolir « réserver certains métaux de
projection réactive en cez>™>Z e’ —1e SE£7eZd Ui eI I~ — 1 ce SecorrdBUMéE chambre sous

plasma HPRPS: High-Pressure Reactive Plasma atmosphére contrdlée (fabrication de cible PVD
Spraying) jusque 25kPa dans le cas du TABV par ex.). Zoeel 7—1 Se"7¢1 E~"—o0e’'*->Sce:
™M~751 o o771 oZ1 ™, ™5 . a. ] o>’ <" " orlisAtivrl d¢ condpbsite céramique/métal par co-

AIN11]. Comme dans la démarche expérimentale projection «“>e82Z1 e« "—1VYZ21 E —®Z>Y:

eZ®@1+>SYS7zil-Z— -elez>ls ‘¢+>" ¢S ™cBimigideddu méthlHamsd SdEaot composite formé
Zi™.>' =7 —eSeZ7_-7—el1 o '@ eZ>1 e«  —eandi-guE [&nanifelde B Téramique sensible a la
™y7Zee’"—1e Se—"@™' 5717771 0™ dBamnrpbsitiond aZ dhiawd,Z par exemple BiC/Ni

la quantité de TiN produite pour différentes y X\pil -82'™Z7_7 —e1 "eel ™M>8¢1e71
™Y7e3Zcel V1 eZ1 e.™S5ei1 0705707 @™ 5.1 «S—@el +Z1 uenceilde '—ee
caractéristiques  microstructurales du dépét conditions de vide autour du jet supersonique sur
composite base Ti/TiN avec la mise enévidence eS1Y'eZeeZ1eZ@1™S>e'EZ2eZ@1Z01¥
des précipités de TiN (nano précipités ou du Programme de Liaison du Club Cold Spray

™. E'™'e.0e1 eZ—e>'¢’877Z001 ™Z>—7(inakensBp.#lclibcoldspray) animé par le C2P.

3 7Z-™e""1 «71 «Zold Zptay » est couramment admis dorénavant. 4 SEe'Y'e-1021S1E -™MSe—"718ee7-5—271 -181-¢-1>
Z-™e"'1 o71 81 «Z>—"—"«" grijaction 7 «flold »  peut Metco, un des plus grands fabrica—ecele 1-82'"™MZ-7Z—eel 1’ —e7ce
également avoir cours. projection.
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Figure3: Dispositif deprojection Cold Spray K3000 CGT
sur équipement CAPS Sulzer MetadINES ParisTech

Vis-a-vis du substrat métallique :

La réactivité potentielle in situ liée a la nature de
e Se—"e™' s Ifjuelle-ocepratique le procédé
plasma ne concerne pas uniquementle matériau a
déposer mais également le substrat quand il est

o —ele 7’ exstialablE Adur les métaux ou les

E - >S-'872Z®@1™>"“Ze.ele2512—1—--S.1
réactionnel associé &4 *S1 ™>.eZ—EZ1l s 2—271
o “i¢eSe’"—1 «imsituZsiir le substrat est peu

traitt @ES>1eZel —-o""eZeles '—YZme'+Se.
dépdts ou lamelles isolées (splaty sont trés
délicates expérimentalement et la couche oxydée

qui se forme instantanément peut étre trés fine
(~10nm) suivant le métal considéréil S’cel ae’'l e ~-
E~—ce's,>21 2183 —17—VY"8§2721 817
E"Z2E'Z1 e+ “j¢eZ1l ™M>.™MS,.71 «71 -S—"
par préchauffage ou au four, cette couche peut
participer de fagon prépondérante a la tenue
mécanique de dépbts projetés sur substrats lisses.

Pour cela il doit y avoir E>-Se'"—1+ 2—1 SE
cristallographique épitaxial entre les différentes
e>SeZ@leZ1 e —e75¢SEZ182°12Y 72—
e T—1 ™MZ77¢1 E"—ce’ - alchite@ié-» Al

e -(E'Ze+71 —S—[15].°Dass & thématique,
¢S1™s.@Z—@EZ1Ze1le Y ez7e'"—171+S1
0.10>570.721S71e58SV 725001021 0707210271
LASAT de la liaison HAP/TA6V [RICL21] et des
systemes de barrieres thermiques base

Ni/ Al203/ZrO2-Y20s [TH13, TH14, TH15]. |l
CO—Y'Z—ele"—ELle S™M™,; .7 o751 E .

— 0§00 8FZT1 —1 ZeeZe81 + Zi 22— EFRUC; CRAISSELy @HOGS|E) et de  pouvoir
« G717 —10%>eSE Mlluentad@nanre S.1 MESUrer ses effets néfastes ou bénéfiques sur la

*721 E"— S E+1 Zbhmele-substrat—Lle fait,
on limite la présence de cette couche oxydé& et

'S'e"—il1 Zoeel 7z —\isadtcd IcdhoevdiZ E « ce 1
une interface « Z—1 « - & &tégrant la réactivité

¢« S$7e57Z@1 ™M eeie’" —_@l ™MS51 eZcel Zoe'f“")z(lfféolsf §-é6‘8:9%?zlﬁe\(1”~__zt_@“5’l
T &I e "1 ™My . ME, 71 ¥ 1 .eS.1 ™ FREIBleMeNt; les donpegs et transformations

par prétraitement de sablage du substrat juste

physico-chimiques en sur#ace du substrat avant et

EVS el eS1 ™, 7 Ee"—i1 YZE1L 21 PENIRNL 7 43y - £9nglrugtion, ; gy 4 deépdt. Ces

favoriser le fameux «ancrage mécanique» qui
opére par le retrait a la solidification et au
refroidissement de chaque particule sur les
aspérités prononcées dusubstrat. Ceci est valable
uniguement pour les premiéres gouttelettes
étalées tandis que les suivantes seront

modifications d e surface §zZ1 « Vet intégrer

dans une approche plus globale de conception ou

« design» ¢ 'tefface '—™e'E77 —el o 07071
prétraitements adaptés (sablage, oxydation
contrdlée, ablation/chauffage «Sce ZpBii-e727Z1Z el
aspects physico E''—'8727201 ¥1 o '—eZ>¢5¢

E~—pe'e3e' Vel erle . MAael 7eface”— 1 MEYiLements associg¢s concerne en premiete cas

substrat/dépét. Si le sablage met le métal a nu en

de liaisons céramique/métal dans la thématique

C S el 431 My.eZEZ1 .21 51 &7 Brl. @ SFgUpsisaglcas de liaisons

opére souvent de fagon un peu contradictoire un
préchauffage sous air par le plasma sans poudre
pour atteindre quelques centaines de degrés
Celsius sur le substrat juste avant projection. Ceci
permet, si la température de préchauffage est
supérieure a la température dite de transition,

[ ] -0,—’—V .V V. ~ V. V. N—.V— [ ] ™ . —
Z>1eZ®@1See™>»<Seel1Z1C&E Z—eS'x1l > ermaﬁxérJe

la surface du substrat. On montre le bénéfice de ce

préchauffage sur subdgrat poli par e -¢SeZ—-7—e1
régulier des particules $7 '«1 ™ aEdeldzdl 7 —271

température de préchauffage dite de « transition »

métal/métal Al/Cu ou Al/Al par ex. [RICL20, 16,
TH7].

Une microstructure composite pour

aborder les propriétés des dépots
céramiques: de la matiére projetée a la
*atchitecturée
Sptoche composite déclinée dans ces travaux
vise & envisager un matériau déposé comme une
matrice issue des particules solidifiees dans
laguelle on vient distribuer une seconde phase.
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Avec un apport incrémental des particules étalées,

on constate que la dise>’<Ze’"—1 o 7—71 e Z Etamiglid/porosité (la

™MSEI1 e SMMIITL TeateSe
1 B, e Zo™ T

>Z -7 — e 1nadritdirement rerfipled S'>1-S'cel -«
«71 +S—Faz Deelid dahs I Fordsité fermée), [Figure 4]
Z-™'e7_7—91Se.Se7'5781—S"e17—71 cConKE » Ia Zoksifel affectel directement les

phase. On réalise donc un composite
porosité est

§e7_7 .

™7%e1 §7Se’¢’ 751 ¢« S>E " eZE72>-721 ce prdprie®s B la-cHlcHe-eéramique: la permittivité
"2'S’e71 71 <SeZ>1 Se’—1 +« S—S.¢ adidledtriqies [THB) "~ s ’propmétés mécaniques

des dépbts et modéliser les microstructures.

Dans les cas de dép6ts multiphasés obtenus par
une projection réactive (dispersion de précipités
ou décomposition de phases) ou non réactive (ce
projection de deux poudres par ex.), cette
représentation sous fo>—Z21 ¢ 2—Z71 —"E>"
composite est évidente. Cependant les échellesa
considérer pour les phases distribuées dans la

(module de Young, comportement en
déformation, contraintes résiduelles,..) [TH10]), la
percolation [TH10 , RICL14), il parait judicieux de
la considérer comme une phase a part entiere.
Cela constitue un axe majeur des travaux

o +> 7 @msacisaux dépots plasma de céramiques pour

« .« 724 propriétés des dépodts en fonction de
leur porosité et de leur architecture. Cette

«matrice 1™Z7YZ—1YS5'Z>1E"—oe’'e >S architebture 1 we% —spécifigue conduit a des

Z2iZ-™e71 ¥1 e S7e571 0—S—"&-"E>"1 Zamaéfistques « sdéednigudsi 1s

.oém'o'mno.

—1 @ SeeSE'Z>S1 «"—(E1 YiktésZ duZ>1 » finddire® rédMntéressantes et récemment mises en

dépdt: par exemple:
tribologiques [TH9],
électriques [TH56 1
distribution de ces phases ou «renforts ». Cela
passe bien entendu par la maitrise des procédés
de projection thermique plasma et cold spray,
éventuellement de co-projection afin de faire
varier de maniere significative la distribution de
ces phases dans le dépdt brut de fabrication.

Z—™ " 1 « Ztiaftefnants comme par exemple
un traitement thermique [TH4], ou traitement de
refusion par laser [TH10],... peut également aider
a modifier la nature composite du dépot.

mécaniques [TH10],
bio logiques [TH4],

Figure4 : Approche « composite » de la matiere projetée
céramique[RICL14]

Si on applique cette représentation composite au
cas le plus simple de dépbts céramiques
monophasés, alors on peut choisir de considérer
la porosité (pores et fissures) comme la seconde

valeur par des travaux réalisés ¥ 1 niversité
américaine de Stony Brook [16]. On retrouve ce

WVp1l «'Z>-"82720361 StypEde +SMmportement avec hystérése dans

certains matériaux issus du monde du vivant

E"--Z1¢ "®1721S1—SE>Zil Z+S1E"~

®"Z>EZL e ——"YSe'T—1 ™"751 721 +.Y7

nouveaux matériaux architecturés «bio-inspirés »

fondés sur un réseau de fissures comme motif de

la structure délimitant des « cellules » de matiére.
S'eeZ7>081 ®'1l+S—el -Ahi@ERNZL « Z-

™S>1 ZiZ-—™eZ31 —1'—e'ee571+S1 ™57

dépdt céramique par un autre matériau (une

résine, un métal), alors on réalise plus facilement

e« '_e.31le1] 71 . (E>'>71 ™. SeSceZ

microstructure et le comportement du composite

céramique/porosité. Cela, en vue de concevoir par

exemple un composite céramique/résine ou

céramique/métal par imprégnation dont les

propriétés mécaniques seront modifiées [ST5].

Du 2D au 3D : étendre au volume la
— e’ —1e SH>E''ZE2>Z1S e
matiére projetée
e>,el >-™MS 71 71
e —SeZel—72--> éiZaelZ—l— E>"eE™™
07 Ee>"—"87271 ¢"7¢e-1 o 7—1 SEE,e1
e"e'E'Zeele S—Set0eZle '—SeZd1e S—S
©71S7j121 ™M™5"’e-1"eSeZ1 71 7—1
Zoesl o>, @1 *SE’'eZ-7Z2—+1 SEEZrm®'<-
représentation 2D de la  microstructure
suffisamment contrastée. Concernant la porosité
eZel - ™3eel E->S-"377d1 37’1 Z«
<ZSZE"2™1 ¢71 +>8YS7il1 <Sce-el e2>1
e S—SeteZ1l ¢« '—-Se71 Z—1 >Z+S¢"—1 §
composite développée dans la thématique, il y a
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un trés bon accord entre les valeurs obtenues par dans la thématique mais releve de la méme
anal¢eZls '~SeZ1 1SYZEL1EZe+Zele  SMTYRE™I»1722¥1e '~™ >eS_—EZL1eZ1s:
mesure physique comme la méthode » '——75>0e’~— 1 pores. Cependant, il esttrés difficile de relier la

™S>1 ™~7zoeAmhiitde y [pil < S—Sec¢oxdpbnse électrique en milieu immergé a la

e '—=SeZ1 X 1 Zmel + —E1 +7ZYZ—77Zmorphelbgi€ Zes pores méme si cette relation

incontournable pour quantifier les caractéristiques existe [21-23]. On peut accéder aux tailles des
microstructurales des dépbts projetés céramiques pores ouverts connectés avec la porosimérie par
[17]. De surcroit, grace au traitement intrusion de mercure mais avec une limite en

—Se'.—Se'8771+21¢% '—=SeZ1SYZE 1+ Z-Ttadlld bigtd pour-leX pores trés fins (e Z1e “>e5721 71
e™.E’'+e'§7272@d1'*1Z@+1™ " @ae’'<eZ1+ SZAMEM)Zet 1LY poZsiblé ehdommabesrient lors de

supplémentaires sur la morphologie des phases en einfiltration du métal liquide a haute pression

général et sur la morphologie de la porosité en Seules les techniques de diffusion neutronique
particulier (taille, forme, orientation) . Ces données aux petits angles (SANS: Small-Angle Neutron

sur la morphologie 2D de la porosité des dépdts Scattering) et photoniques aux trés petits angles

E >S-—"872Z®@1l® " —ele z2—1 —e.>1e]l —S*“ZUSAXS Ultrd SmaH Ahgle-X-ray Scattering) [26]

peut alors classer la morphologie des permettent une analyse fine non destructive.
—"E>"eerz2Eei>Z@1l0eZe"—1+S1 ™). ™" _GelleS-ci-<Br péres ur @& Hrands instruments

de défaut par rapport aux autres (fissures inter- (500m de diamétre) et ™MZ>—ZeeZ—e1 o SEE -
ou intra- lamellaires et pores globulaires). Cela toute la porosité (ouverte Zel ¢Z>—-Zid1 e+ S—Se
™Z7>—Zele "™.,7517—-71S5—Se¢0eZ1 ™ taite @t ditrilitiorn defaillé > dt ce, également pour

sur les paramétres plasma CAPS [TH5]. On a pu des pores nanométriques (< 100nm).

0SeZ -7 —e1 e7e’7Z51 e '—eei7—EZ1 21 EZe++Z1

morphologie 2D de la porosité par rapport aux

propriétés diélectrique et mécanique mesurées ou

calculées [RICL9, RICL15]. Des calculs pour la

prédiction de propriétés macroscopiques en

fonction de la morphologie de la porosité

e S™MM™M7 7 __e1Se"s@loei>leZeloe —72+Se " —el—7->'877Z1

par éléments finis avec un maillage construit sur

la microstructure réelle (méthode OOF : Object-

Oriented Finite -element) [18-20, TH10, TH11].
—1-"—>721S' - —-Z—+187271+Z@1™> "™ .e.ele ' ST —1

électrigues ou de déformations mécaniques sont

modifiées si la porosité est imprégnée par un

solide ou un liguide. Cela pose le probleme de la

connectivité des défauts qui ne peut étre abordée

par une approche morphologique 2D méme si il Figure5: —SeZ1Y 1™S8>1e —"e;8™ " 71¢71817
est possible de remonter a une représentation 3D e.™3ele Sz —710 1 W_ile S™> cely
par stéréologie [24] ou a partir de coupes sériées illustration couverture JTST 2012

[25].ONfS’el -eSele 2—21CE”——ZCEo’Y’o-1%éio%éqZL§géml. ' & «Bmographi& > 1 - E

travers de mesures électriques  en c,ellgle X (XMT : X-Ray Micro-Tomography) en contrastes
électrochimique en milieu aqueux (spectrometne « Scoe ™M 1731071 ™ Snstiliheatss 1 +> S —

- - '13_0521 eZEHTE-"82201Y [b's‘bmzm%%s Vefriglofdes [26, TH10, TH11, TH14]
s eZetZo1 eZal ™MHTML e @l ZeeZE Y L0Rd st 18Ssauld t&chhiques permettant un
notion de percolation avec le milieu extérieur. On retour direct par imagerie sur la morphologie des
peut espérer modifier cette percolation dés la phases ou des pores dans un dépdt projeté. Les
fabrication en opérant une co-projection avec du résolutions maximales associées sont environ de

verre pgr exemple, ou par pqst-traitement de 0,5um dans les meilleurs cas (028um/pixel sur la
colmatation, ou encore par traitement laser en e'e—71 W_ 17 1[Figured) Gy Honc une
surface [TH10]. Ceci est ftrés important pour limite pour la détection des pores et fissures de
L] _-l,~ I,N— L] .-TMA. —TMIN o ~_ . . 7 -

S >Se’"—1 +Ze@l - -Macel Z JetitEs! taitfes. Ce%&ndant il existe un réel enjeu
barriére de protection dans un milieu liquide ou ™ 351 7o' e S amicre-tonidgraghie X [26]
‘7—'e2i1 S1™Z7>-.Se’" _1S71+S£1— Zoem.lw %0@%?@5»- ZlS CeS—ET1L 71 S>C
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dépbts poreux et plus généralement des dépdts

o Z—Y'®eSeZrle’ ;e Sde”—cette approche

™y Ze.@l ES>1 E Zeeel 2—71 mdnE "' —' Thiifosite & <Bs- douvelles structures, si possible

destructive. Celle-ci
volumes représentatifs de matiere englobant de
nombreuses lamelles. Par ailleurs, cela permet

™Z>—Ze1l o '—™ZE-sZenl cedilbmant cela avec une étude 3D des

microstructures et des interfaces.

¢« Z—Y ' ®SeZ>51+Z1E " —e>achlissitesleZetdET21lefie 7171 Se* >7Z—EZ1e7

en volume Ze+1 ¥1 « ’*—npatam@€RtZpour les
barrieres thermiques [27, TH14].

Dans les travaux engagés, la démarche
exploratoire vise donc a étendre la connaissance
2D de la morphologie vers une représentation en
3D de ces microstructures compasites issues de
matiére projetée que ce soit par imagerie ou a

de céramique poreux. +Z1<Zae™ —1+
méthode rapide et sans contact comme
e Ze®S'1
S1e.—SE’'e-1¢ ' —eZ>+SEZ1See"E" -Z:
o 7—7100®@2>21721¢S1E " —>S" —eZ21-S
laruptured 72 —Z1£"—7Z1¢ dépert>aStyRe’ 1

N

partic de —"+ +Zl —Z--'82Zl + Z- ™ ABES{1Z-1I1E I —1@Z V1M1

aléatoire de lamelles ou «splats» [RICL25,

RICL19, RICL14]. Ces démarches se heurtent

parfois aux limites actuelles des équipements
e “ceZ>YSe de-dalZiid mais permettent de
poser des jalons importants pour atteindre cet
objectif.
des procédés plasma en milieu ouvert (SPS
« Suspension Plasma Spraying», SPPS <&olution

Precursor Plasma Spraying», ou en encente sous
atmosphére contr6lée (PSPVD «Plasma Spray -

Physical Vapour Deposition »), de nouvelles
structures de dépdts céramiques poreuses et
finement structurées (sub-micromeétres,

nanométre) sont étudiées dans les laboratoires et
de nouveaux équipements industriels sont

développés [28, 29].
projection « cold spray » de céramique TiOz avec

eS1E"—@e'e7e’"—1e 7—71E"2E&‘Z1

métallique ou céramique [30] semble démontrer la

™M~e'c'e'e.1 o 3—71 ™y "“7(Eeopl o7 Meeenf2¥323 eZ®l ZeeS'cel Zdeel ™7

conditions purement dynamiques sans
transformations allotropiques avec des poudres
—S—"eer7Ei>-Zel
micrométrique. Dans tous ces cas, la nature

2iZ-™eZ1 > cel>- E2Z—ameligrer. Sune

éocc~_.).ZcEl

cohésive et/ou adhésive). Il y a donc une réelle
difficulté pour appréhender de maniére
—ey'— @ 872721 +S1 s>.e’@eS—EZ1 '—
revétement E->S—-"877&— -+ S« iltant phusl «
o'ee’ (E'eZ2187272172@1 "% ,2Z@1ls Se'-&""-

Eo37007—-7—o81 SYZEL « -Y~e3enewgips, dg surface] concernent des interfaces

continues alors que les interfaces de dépbéts

E >S-"8§7Zele " —el>7e2777Z®1Z1 e
—ES—"872721Z21 ¢« —eZ>¢SEZ1+-™MZ 01

contraintes résiduelles dans le substrat et dans le

dépOt Zelez1e>Se’Z—e1¥1le '—eZ>¢SEZ1S:
Z™Z7—eS—e31'elZ@el-Z®Z>-1eZ1l—"Y
par diverses méthodes qui montrent que la liaison

céramique/métal est faible (5-50MPa en traction).

Dans ce corexte, il y a un enjeu réel pour

résistance interfaciale des

o 0SS —1 771 ¢ Z—1 ' =751 «S1 e

. Mepngitigns 1 4 7 vieilisserpent, U 1 est  difficile

e S™MM, . E"Z51 sZ@l Y eze'"—eel + S
Dans certains cas, on arrive méme a discuterde la
YSe'e'e.1eZ1e ZoeeS'1ES>1"—1®Z1'2%>
vl sZPsTza@Ep e'e-il Zoew®S'1 1
pour le contrdle de la résistance interfaciale des

™My Z7eZ1'e@zZ1eZ21 2™ 77 —+1 «EYeIegENtS £grgmiquelniStyl doit permettre de

vapeur, liquide ou solide du dépbt c éramique est

™. Z>Y-Z1-1-71c'ls ZjZ-™e71 71 (ePPAtCcbla gt.lg plusrpby

(non percolantes en réalité) existe notamment
pour le développement des électrodes de pile-a-
combustible. Ainsi, aux structures lamellaires
poreuses  «conventionnelles »  étudiées ici
e S“"7¢Z—a1l de-“ nouvelles structures
agglomérées poreuses ou colonnaires poreuses
par projection thermique. Ces derniéres viennent
actuellement en concurrence des dépdts par EB
PVD : Electron Beam Physical Vapour Deposition,
notamment pour les applications de barriér es

rendre ce contrble plus facile, plus rapide, plus

usage industriel (cf. .
S—el « ZeeS'1 31 ¢S1 e.eZ>-—"—

e Set.s7Z—EZ1 1 oceZmodeS del rdpture

dynamique * ?—Z71 '—e¢Z>«SEZ1 ™MFal E‘"a

sollicitation induite par une onde de choc laser

provoque des vitesses de  déformation

extrémement élevées (+Z1 o ~>e>Z0-20 $9).

CeCi MeSEZ1> - @™e2-2Z—21+ Z®eS'1 1

essais conventionnels de mesurZoe1le Se'->7Z—EZ 1

dépbts projetés qui sont réalisés a faible vitesse de

75337 @1S—@le $>"—85.'87 71 y1déformaton {El]. Ggla eahgernedonc un domaine

thématique. Dans le futur, il parait judicieux

mécanique pour lequel les données de
comportement sous choc sontencore peu connues

50 Mémoire HDR V.GUIPONT |




et conduisent nécessairementa des contraintes a e Ze®eS'1 1S7jle-™Maeel E->S-"827
rupture nettement plus élevées au regard du relation avec les ES>SEe->'ee’'8727Ze1 721 -
mode de chargement et des niveaux de pression celles du dépbt épais par projection plasma
appliqués YYXpil Z™Z —eS—ed1+">0e3771 StuciiedameMite) 2tlpar dépdt physique PVD

e 7@@S ' ISYZE1le S7esZ®1ZeeS’ el (Fhurd +clonndktd s okd développement de

de cuivre par plasma), la tenue mécanique e ZeeeS’1 1 e72>1 ¢Zoel - ™Maecel
comparéed interfaces est bien restituée [33]. industriels (hydroxyapatite, zircone yttriée ) a

conduit a la découverte originale du phénomeéne

de «tache blanche» qui apparait dans le dépdt

E - >S-"87710¥%¥1e "™M™M " ®.1e71E ' “E1+Sc
e "—1Z0+1S71Z®eielezlelz 1 1
¢ Z@Ee2>721'5Z2@E+21S721+>SYZ>@1ez1e-™
signatz>71 ¢ 7—71'—eZ7>¢SEZ1 ’eez>-21
développer une version nouvelle a fort potentiel

™~751 « ZoeeS'1 1 '—e.e5S—e1 77
bidimensionnelle pour la propagation des ondes

de chocs [32, TH13, BR3]. On introduit ainsi le
LASAT-X 1e"—ele '—o.ylast foBd&/sur le
dimensionnement de la fissure planaire circulaire

™S Y 8721 ¥1 e 'DesZsefc@ELZiZeeS’l Zee:
Z>1 ¢ Y eze'"—1 71 «’S— 571 «Z1 +S1
diamétre de la tache blanche) en fonction de

o —75e'721 oS®Z>1 S™MM™ME7.71 Zel —
Z™z'el *Zel ™M>Z-"Z>el Zee®wS el « -Ffartivh dé leétteSfissude ' péarlune condition

Figure6 : Machine LASATF AMINES ParisTech

‘é092>1>'§"09'081¥1‘v 1'21V~’°’?>Oevla§evi>dbnr?é@3 ICes™tés mdlstriels deviennent en
projetés WC- "1yYZp&le Z—™e" " 1e/Z1ELZeeZ)sZ(Es1'SHZBIIHS Ll s 07671 ¢~ —eS_7 o
continué de démontrer son fort potentiel pour la potentiel pour mener & bien une démonstration

—Z202>721 *Z1 ¢ Se*>Z—EZ1 +Z1 « ™a-expautive” %t - @bk Yekploitation poussée du
>SYZseleZle YZe™"™MM™MZ_7 —eleZ1le ZERI®SAT-2D. 1Fce}hiZl— Adid& peut bsseoir la

Avec EieS 9Uti|$ vdevdiagnosticvde la décqhésion relation visant a étalonner exactement la rupture
'—¢Z>eSE'SZLIE --Z1 '—eZ>e>"—-> dyhamiqué linteHac®e lprovoquée par LASAT
possible de détecter une énerge seuil représentant SYZEL1eZ1ESeE 201071l Z—o"——-Se7 -7
z—1lce@Zz'+1+ Se'>ull ABATZI1  Zcee1+Zgropagation des ondes de chocs dans un bicouche
o — Z-7— °Vl N Z1 + Zoe®t®DS'A partir ou un tricouche. Les travaux actuels montrent que
o -+ Se+”— pr&akable sur feuillard, il est possible eS—®1EZ>*S'"—®1ESels ™MS' e®rZi>l
de relier par un calcul monodimensionnel des ™Z77e1 "™.5751 o 728 81 Ipratiquant le
ondes de choc propageées, la traction génereea choc laser du c6té de la céramique. Cette option
o ' —eZ>eSXEZ] +-™ 3 plopbionnelle a la —"2YZeeZ1"2Y>7Z1 «S lin¥enterourk essai 1 «
densité de puissance laser incidente en GW/cm? e Set s 7Z—EZ1—"—1Zcee>2E+"e1ly Zpil
(Code SHYLAC developpé par PIMM et LCD). va de pair SY Z éitle des interfaces fissurées, en
'— 7> S (E - “matibreSest Ioealiséedu coté du 57208e' " —1SYZ®E1le S>E 'eZE 2572171 "’

coté substrat sur quelgues mm2 On peut donc couches intermédiaires) si possible en mode non
E"—oce’'+>Z>1 -AZAE ;cBmine un essai destructif ~ (Tomographie X, [AICL24] ou
© S+'>Z—EZse -SG Savantage certain est piezospectroscopie [AIN40]). Conjointement &
&3 1: 1 ™7 ? o1 EE 71 _ZV_Z >1 Vz_ 1 ™Me3 C? ' Z Zeeha,1 oY souhaite l’a\i@ll?etltéus ki phénomenes
—1-Z1 ™MeS87271 "ee5S—+1 S'—0e'l +S1 ™M Igos'x{1'¢ -1 Z=2LJo/ de’ relaxation des
statistique de mesure sur un méme échantillon. E —e>S'—e7®1 Scee"E' -l ¥EwWwE& 1 E > -

—1™Z2e1-1-21"™.>75172—10e2'Y¥$1+Z1 itértacialé -G £dt* ators de taille connue et
de Vvieilissements interrompus sur un méme obtenue in situ sans contact par LASAT. Ce peut
échantillon ou mieux effectuer ce suivi avec des étre en étudiant les retombées dansle dépot lui-

mesures LASAT in situ y XWhil “<“Ze«1@&E’ <+ pamedoquagefissuration) ou dans la couche
>SYSZilZi™ e -l Zeesl s+ S™M™e'ESei"*1d.@iBrrBdinire Z 4il elié Lexiste (barriere
thermique EB-PVD, [TH13]).

5 LASAT, logo et marque déposés par ARMINES
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2. Position de la thématique «S—aoe1l « -§7’ ™Infaces-Interfaces-
Procédés

-§ 7’ ™Mdutfacesinterfaces-Procédés (SIP) est macroscopique (échelle de la pieéce) mais surtout
constituée  actuellement de 8 chercheurs microscopique (échelle du volume de matiére
permanents ; 4 techniciens et de 20 thésards Il fondue). Cela concernenotamment la porosité, soit
convient donc de positionner la thématique au sein comme un défaut a éliminer pour assurer «une
oZ1s 372'™Z17e1e Z—Y ®Se+Z>17Zce1esantd maitre 4 BU” gacedenteailpterhouvoir et
potentielles & mieux partager en son sein. Les maitriser pour obtenir des propriétés s 7 SeZ1 Z—1
actions de rechache au sein de SIPreposent pour relation avec la présence ou non de pores
beaucoup sur la mise au point de méthodes (conduction /isolation, percolation/étanchéité).

+ laboration de matériaux Ze1 e -szeZ1 «ZAeidde plusen plus, on doit pouvoir apprécier les
microstructures et propriétés associées Un des transformations de la matier Z1 ¥1 o -E‘Zee7
traits, qui positionne tout a fait la thématique nanométrique (interfaces cold spray par ex.). Ceci
Zi™M~e-Z1 «S—al EZeeZ1 <71 « l&2 ™impliqué ™ “appbft denpertant , disponible dans
transformation de la matiére qui peut aller jusque séquipe, SZ7e 7251 «Zl +ZE ' —'8727cedt* ~cce:
la fabrication de piéces en général a partir de e S—Se¢t®Zee1l E ~ auxX — - hiErdscopes

poudres. Cela se traduit par « SEE, el ¥1 «édromdues & balayage eten transmission. On
procédés, moyens de miseenforme ou de retrouvera a* >0el «S—aml » - §72'™M71 E"--7"
traitements industriels installés au laboratoire : thématique présentée, une grande variété de
projection plasma, projection cold spray, frittage matériaux étudiés : métaux purs & alliages (Al, Cu,

au four, frittage ou fusion sélective par faisceau 31 81 &1 "8 ainst @uel céramiques &

laser, coulage en bande,co-laminage, brasage et composés(ZrOz, Alz0s, BaC, TiBz, WC, Cdiamant, TiOz,
thermo-compression (également des travaux dans SnO;,, ZnO, CrN, TiN ..) esseriellement. On

le domaine des couchespar PVD ou EB-PVD sur retrouve cette richesse partagée également au

des équipements basés chez les industriel s). Il travers des caractéristiques ou des propriétés

@ Se'eleS1™e7™Ss0le71e7-™@eleZl ™efudices @S EST B 1SYV-2&E L5221 Ze1l +S—ce
™SeeSeZ1 ™S> 1 ou vapelrs 'Hat 'ailleurs, électrique, thermique, diélectriq ue, tribologique et

"—1 e SesQUEhZ 1+S—cel « - Sarfites - ES—"822i1 —1>ZYS—E'Z2Z81S1-Zce:
Interfaces-Procédéscomme dans la thématique a la par choc laser a été introduite récemment dans
réalisation de systémes fonctionnels (revétements, « -§7’ paZla thématique dédiée aux revétements
assemblages,composants, cellules) voire de piéces épais quZ1 m expose ici. Cette caractéristique

réelles de forme complexe (fabrication directe mécanique *Z1 +S1>-0e’0e+S— AUt aussisZ>+S(
laser, formage par projection). Ces réalisations se intéresser o 87 ™7 %51 07071071 Se'. 57 —(

fondent sur des notions de surfaces Ze1le '—eZ>+ S @idoes mi— EZo0el 0 E" 7 E*Z ool couphesS '~ —
§7 o1 E"—VY'Z—e1l —Se7>Zee7—-7lese1 » PYDs Farl e zDe fait, cela étoffe aussi la
maitriser. Ce ™Z7e1 1e>71 ¥1 o -E'ZeeZ1l ¢7E>M =1 XA71 <7 Hans - & 'd¥nZaine de
¢« 7—71 ™MS @B e " —1w>SSZISY " —17 ™" 1« Z9pUlséS et de la connaissance de

de multi -matériaux en mélange déposés ou frittés o '—e«7>S (Eoermatiere en régime ns. Cela
(par ex: cermets pour le secteur pétrolier, engendre « ' —e¢> "« 7 ES “ellipe d&houvelles
matériaux a gradient pour le forage) ou sous forme notions pratiques et théoriqgues autour de la
de multicouches par exemple (barriere thermique mécanique des matériaux lorsqu '+ ce 1 eoUmMI9
aéronautique, cellule de pile a combustible pour aux ondes de chocs ¥1 ¢S1 ¢ el e 7—1 ™M™ —o]
« .— 7 edrdposants pour la voiture électrique ). Il expérimental mais également par le biais de la
y adonc une S™M™,"E‘Z1 E"--7—71 S — eeddélisadidn ®e/ld propagation, du comportement
relative aux aspects physico-chimiques et et dZ1 e Z—e"——SeZ-7—21 @® 7l E*
métallurgiques des transformations et interactions dynamique . On peut y voir une certaine analogie

©Z1 +S1 -Se+’ >2187221 EZ1 e™’+1 ¥1 + @i pdint A& Vud de dalmodélisation avec les
«équilibbre i1 Ze1Se™ZE+@l ' “">oele 837 ™521Spe/EBLRLMSE 121 ™Sse’ EZeZ

des temps courts sont symptomatiques des en projection plasma mais surtout en cold spray
procédés de projection plasma, cold spray mais on (application des lois de déformation de Johnson
les retrouve également pour les procédés laser. Cook par exemple pour les matériaux ductiles).

Zoel SE™ZEewl «'YZ—e1 1571 ¢5S’e.@l ¥1 ¢ - E'ZesZ1
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3. Mise-en-82Y>Z1 2l ee>72Ee25Z1 E"—-™ " ®’'eZel ™S>
avec atmosphere contrblée

fonctionner en systéme fermé de 2kPa a 3®kPa
grace a un dispositif de recirculation des gaz

ZeeZ1 ™MSse' 71 e SeeSEZ1¥1e E>'>ZI1chads 37 ehargée ™ @adicules, dispositif
variés et originaux de la mise-en-€2Y>Z1 «Zcelactionné par une turbine afin de filtrer les

3.1. Introduction

structures composites par projection thermique . A particules non déposées L Se—"@™* >71™Z7 _eS_
partir des caractéristiques technologiques offertes projection est également refroidie en continu. Les
™MEy1e &' TMZ_T7 o] 51~ —1'"—e>"e7 amogles 1de~ prgjectighi applicables en CAPS sont

™Sse' EZe'Z>1e 7o SpRssion»lpdurlis définis dans le[Tableau ] Au systéme CAPS est

E - >S—'877Z01 ™" “Ze. 71 ™Sk Hue S e — 8djoinun/medulexde - refroidissement des pieces

dessus de la pression atmosphérique en par cryogénie argon liquide (matériel fournit par
atmosphére neutre ou réactive. Dans ces «Z1 Ul Zel -eSeZ-7—+1 7—1semie2+Z21

conditions il est également possible « S—SeIhce Z> transféré (chauffage/décapage du substrat).
formation de la lamelle et son effet sur le dép6t, ce

qui a été fait +S—al+Z21 EScel 21 09§3i"’3ié' Mise-au-point de conditions
incidemment de —"—e>7>1 E " ——Z—e1 ¢ 7Z— "1 bf)ératowes

CAPS ouvre certaines voies pour la maitrise des

microstructures composites de dépdts (nature des s modes APS (pression atmosphérique sous
phases et porosité) Z+S1™Z>—-Zele '—ge”e Zsi% pheriq

- = 5 <. 3 oy S . |rL Vi I mosphére argon
E"-™E>7>1+ S22l V' Zoel ™ 2,1 « 53w %O”S” vidp g IPS @tmosphére argon)
. - sont des mo es de projection industriels reconnus
composites (co-projection plasma ou cold spray
: . R et avec des débouchés applicatifs, le mode de
par ex.), toujours en relation avec la réactivité du L . ,
o . . . . N projection en surpression HPPS est resté au stade
procédé. Enfin, certains post-traitements visant &

modifier la nature du composite seront également du laboratoire depuis les annees 2000 detrone
P g '—e70ee>'ZesZ—-7—e<1-PVDS> pour les

[Travaux du Club C2P : PCD1,PCD2, PCD3]

eXposeés. L . . , .
applications barrieres thermiques aéronautiques.
Cependant, la capacité de travailler de la pression
Se—"e™'.>,'8771 “7e87 ¥kPH deogazeZ1 Y\
3.2. La projection plasma en — 27952177215 SEe’'elZ@els 7—1 —e.51e]
surpression HPPS et HPRPS : comment applications spéciales qui seraient a développer
opérer ? 0-Se>'SZjleZ—e'<eZ®el¥le "jCe, —7Z1-
savoirs-faires opératoires associés a la mise en
L 872Y>2121-"221 1e-YZe"™m™.1S71E
321. -5z’ ™HA-CAPS MINES ParisTech travaux sur la porosité des céramiques ont permis
7 ™MZ -7 —e1 1 0 2¢£2>1 Z+E"01*Zd+1—7>Mplicabité du procédé HPPS, ses
installation multi -procédés de  projection avantages et ses limites dans des conditions
©'7>-"82721™S51 ™MeSe—-Sil «10ed8e’ 1 «transfErables- i@idstriekeient pour la réalisation
grand volume (18m3) sous atmosphére controlée de dépdts en mode neutre ou réactifs. Dans ce qui
et refroidie dans laquelle fonctionne une torche suit, on résume quelques éléments concrets par
plasma robotisée (F4 ou F100). Cette enceinte peut >S™ ™M~ e1¥1eS 1" ceZck Mnede 8EYial/dee 7
Modes plasma Dénomination Pression Nature
o Z—Y'>"——. e Se_"@m™,
APS Air Plasma Spraying ~100kPa(ouvert) Air
IPS Inert Plasma Spraying 100kPa Argon
LPPS Low -Pressure Plasma Spraying 20-50kPa Argon
(ou VPS) (Vaccum Plasma Spraying)
HPPS High-Pressure Plasma Spraying 100-300kPa Argon (Air)
RPS Reactive plasma Spraying 100 Azote
HPRPS High -Pressure Reactive Plasma Spraying 100-300kPa Azote

Tableaul : Modes de projection plasma CAPS
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™" Z@Ee' " —187 ZeeleZl-"021 i du débit total des gaz plasmagénes En revanche,
en fonctionnement on peut mesurer la puissance

3.221. Choix de gaz plasmagenes et ytile développée dans le plasma (tenant compte

ezl 70150 -51 205 lgpiiiédance électrique eteZ el ™ 7070105 — e
Un des points importants de la projection en de refroidissement de la torche) pour différents
surpression HPPS est le choix de mélangs de gaz mélanges plasmagénes Ar-H:> et niveaux de
plasmagénes (nature et débit en Limin) avec une ™yZee'"—1e $'51eS—leZ —1C
torche conventionnelle de type F4 Sulzer-Metco. gue des débits totaux de gaz plasmagenes plus

“zel SYT—cel -eze’-1 o S>e"—1 Z—1 —glebés fEvbrielitZ @ed puissances utiles plus
e ‘Ce>7e —71 ™z'el SYZEL ¢ ‘-+'72-1 ZBlevdestjus§ue-22kW)et sensiblement proches de
< —S8'>Z21SYZE1le S>+"—1"Hytrogéne-S'>Z 1 &Hes -obenues en APS malgré la limitation en
hélium. Z—1 ™™ —e1eZ1VY2Z1+"'Z>-"+¢— Shydécyéieladmidsible croissante avec la pression
envisage une augmentation de la masse CAPS (cf..
volumique, de la viscosité et de la conductivité
©'75-'8771 ¢ 72—1 ™MeS®-S1 ® " Z-"®l¥lz—721 ™Zeere'"—1
supérieure a la pression normale (Coll. CEA, Club
C2P, code ALEX(UT1 7—1 ™Y _e1 71 VY2
Zi™.5'—7Z—eSe31 " —1 E"—eeSe7187 7—71
«Z1+S1 ™7 enceinte{dous avons tenté des
expériences jusque 380kPa) confine le plasma vers

o eZEe>"eZ1 Ze1 o' —7271 saStaille 5772 -7 —-1

S—®leZ1 ESeles 2—1 —-2S—e71 721 +SE£1 MeS®e-S+, —7Z¢1l
pour la projection de céramiques (typiquement
600A, Ar-Hz2: 38-9L/min ), une augmentation de la
pression de 5kPa (soit 150kPa de pression de
chambre CAPS) conduit a la détérioration Figure8 : Puissancsutiles du plasma AfH: (torche F4AMB)
compléte de eanode “1\——1ce~7cele Zpedels -a 1)0kPa et 25®Papour 3 gammes de mélangeaatx de H
«arc trop constricté Zeles 2—1 ™eSe—S1e>" ™1 o7 ez 1vanable [PCDZ]
pour la capacité de refroidissement « -«Z @& >~ +Z 1 Z Nolis avons transformé ce constat lié au bilan des

1
JeoZ_eSem_1

e N

tungstene de type F4. Il faut donc définir de puissances utiles en préconisations pour le choix

nouvelles plages de paramétres en mode HPPS. des débits totaux de gaz plasma toujours
Sc™rel eZ1 +SZjl « 'Ce>7e —71 SeggmRursZAa 75Lmin et avons étudié la

(déterminé par visualisation des importantes E"-™MZ—0eSe’"—1eZ1e ‘Co>"e —71™S>51.

émissions de particules de tungstene de en mélanges binaires ou ternaires. Sinultanément,

© ZEe>"eZU1Zoeel Zcee' —-1 ™7 2bi2 «Z e Jour Sviter ®eb >dommages causés par la

faisant appel & des débits totaux allant de 5@./min E~"—e7—@Se'"—1 e SE'e7Z1 —'e5'8%71 S

a 90/min . fonctionnement HPPS sous air, nous avons

0867 -7—e1 ™, E"—'-1l ¢ Z-™eT"1
¢ S>e”—1™%751 eZ157Z-™e'@eSeZ1 71
mélanges plasmagénes contenanteZ1e ‘¢e>"e —7i1
el Se’ele -0’ —751¢815.SEe’"—17Z]
SYZE1e SE"eZ17Z¢1e "jCe, —71¢7Z1e S'>1
Z—1™>.0Z—EZ1le ‘Cos"e, —Z1e e " E’ -]
Dans la Figure 9, "—1 >-0072—-71 ¢ S™M™,"E" 7"
empirique faite sur la base de la puissance utile
mesurée dans un plasma a 25@Pa » S>e”—1+S—e 1+
CAPS. On examine le fonctionnement de la torche
pour différents mélanges ternaires Ar/H 2/He en
Figure7: cee' =8¢~ 1875+ «S+ Yopdratiohme 7 ; 1 faisant varier ce’'—ZeeS—.—-Z—e1+Z1SZzjle ‘¢
admissible en mode HPPPCD2] tel que Ar+H=75L/min et croitre la quantité
1Y~ +187 7 yenkladniissible est limité déja d '-e’z-doutée Ainsi dans la Figure 9, on

fortement dés 150kPa et cette limite admissible - v Z 1 (I ,Z\_ 152 ZI L- S °1 vt o 1eS—
(en L/min dans I ne dépend pas ou peu accroit trés légérement le débit massque du

56 [Mémoire HDR V.GUIPONT |




plasma mais tres significativement la puissance
utile délivrée dans le plasma. On voit que si on se
réfere a un plasma Ar/H2 en APS dont la

poudre par des mesures sur cordons déposés avec
7—1S—eeZ1>7ZE'Z>E'-1+21Y8[U1™S>1>
projection comme cela est recommandé en APS.

™7 eeS—EZ1Ze'eZ1 Z0eel «Z1+ ~>e>71Gek ladgle” téaduit—d pénéttation avérée de la

plutét préconiser des mélanges ternaires avec des

™~7e571eS—0leZ1"Zeil " §La0ZL¥%7 1

eS7i1-eZY-1e "0’ 7-10AYV-1Y"eili1872’1MZs PViéag"ZHwZA>1 o —BieZ, IMM) EsdZ1 0

surcroit de limiter une présence élevée
e ‘¢Ce>~e —ui conduit facilement a la
«.¢>SeS e~ _decitdde en HPPS).

Cette approche expérimentale ne fait pas état des
enthalpies, températures, conductivité s
thermiques, viscosités associées au choix des

>2872°@1+S1 Me7™S501 071 eZ-™oal Se’ —
Y'eZoeoeZ1+ des‘pafculés—Un exemple est
donné pour illustrer ¢ ZeeZel 71 «SESUM >e727
o '—“Z@Ee+'"—1 71 |FEare™I0f « H Zexiste
seulement 2 comptes rendus de travaux [2,3]
faisant état de mesures de vitesses etempératures

mélanges ternaires. Ces données Z+1 « S7e>7 cede poudres en mode HPPS. Si les températures

concernant la chimie et les phénoménes de
transfert dans un plasma en surpression sont
maintenant beaucoup plus accessibles par des
calculs thermodynamiques de plasmas®é. Au

moment des travaux,
partir de parameétres viables technologiquement
™™751 ¢ .§7'™MZ_7 o1
e>SY7Z>0 1«71 6deZdépbtZ protluits.

Figure9 : Puissanceutiles en fonction de la composition du
mélange ternaire AH2He ¥ 1 X[V ” S 1 «(t@che F4MB
/ anodegd 6mm/ =600 A), [PCD2]

Cette «carte des puissances utiles» a 250kPa est
Ze'e'e-Z1
ternaires lors des étudesdu CAPS menées au C2P.

3222 _‘TileZ@l1E " —<''"—els

en mode HPPS
Un aspect opératoire fondamental relatif a la
réalisation de dépbts en surpression, comme de
dépdts a la pression atmosphérique, concerne

1 Zoeel ™Me7e3e1

™~751 “Zcee’e'dés]plasthas™e"’1

sont facilement élevées les auteurs mesurent une
baisse notable des vitesses des particids qui
peuvent descendre en dessous de 100m/s.

o ZeeZe1 7181 eZ>™M>7Zcee’'"—1¥1

ce7e’.1 S71

Figure10: Gaz porteuoptimisé( Anj=1mm) : poudres
o ‘Ce>7j ¢S BBHA(ZDtay drying) et SHA
(sphéroidiség)ar CAPS,[RICL6]

3.3. La projection plasma en
surpression HPPS et HPRPS : influence
de la surpression sur la nature
composite des dépbts.

3.3.1. Substrats et états de surface préalables

7 E '~ —Lp. pluparty deg gtudes menées concernet des

dépdts sur substrats métalliqgues (Base Ti, Fe, Al,
Cu typiguement) plus ou moins sensibles a
e “jteSe'avant et pendant le dép6t. On
recherche dans la plupart des cas a projeter sur

« —MZ@EeT—1eZ1™ 245771 "2>1E"~—"zY0e 3yriace propis (getioyage par alcool et bain a

«'.721S721-S—8§771+ #Hiagidsie tuljetZde
poudre dans le CAPS (difficulté a opérer une
instrumentation en enceinte close) nous avons
opté pour des mesures de déflections du jet de

Iogiciel jets&.poudres par

B.Pateyron, Université de Limoges, SPCTS- UMR 6638
CNRS.

|6 www.iets.poudres.free.fl:

ultra-sons) et rendue préalablement rugueuse par

un prétraitement de sablage des substrats. Ce
traitement est conventionnel et peut conduire a
eZel>ze @ e ®@1E " —e>a+-Z@1™S51e Z-
abrasifs par exemple. Dans la thématique, qui

traite prioritairement de la projection sous
atmosphéere contr6lée, il faut toujours tenir

compte du role de « Se—"e™"' >71@z>1Z1cezZ
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e"7eZ01 eZel -eS™Zelez1+-™aeil ZmbBHalités ¢ thauffdge etde transfert thermique

permet de considérer des conditions inertes qui plasma-poudre  ¥1 +>SYZ>cel = ZiS-Z—1
limiteront par ex Z—™eZ1 o “j¢eSe’~ strate? 1 cedaractéristigqueceleZcele-™3ecel. 1
pendant les premieres étapes du dépbt. Cette Dans le deuxieme cas qui concerne la projection
"™Me'" 1 — S1 ™Sl -e-1<ZSZE"Z™1 -«@attidel deS TAGN —sodsceazbte en surpression
jamais a écarter comme une option importante (mode HPRPS) jusque 258Pa, nous avons adopté
™~751 ¢S1 -SEe>’®@Z1 72l E~—Oh’'~—ocuhe HémarcheS &plamtoire identique a celle
pourrait également promouvoir une fonction décrite ci-dessus. On choisit un plasma Ar-He
originale du CAPS utilisant un générateur de pour les différentes surpressions Se’—1 ¢ -YSe77>
courant annexe * S> E 1-tadsféré réalisé sous o ZeoZeull de la pression o SE£7eZ1 Z>1 o
vide pour le décapage et la désoxydation nitruration in situ du TA6V (refroidissement du
superficielle du substrat. Ces aspects de substrat et injection de poudre par un gaz neutre).
prétraitement rejoignent les aspects visant a Deux poudres de TA6V de granulométries
améliorer la tenue des interfaces et sont donc trés différentes ont été étudiées. A ces conditions
importants dans le cadre de la thématique. plasma Ar- 281 e ZiSeZ2—Z7Z1E " —e'¢'"—1 ™.
Certains de ces aspectsy sont abordés au travers supplémentaire SYZ@E1S“ " Zele SE eZ1+S—ce]
eZ1 o 0771 71 o Se'. 57 —EZ1 7Z—1 oMmélaige terndiresArebl@-N2) en APSest ajouté. Il
caractéristiques des interfaces et surfaces de e Se eTWZY '>1 e’ee.s7 _E'Z>1 715821
substrats préparés cf. §5.9). ™eSe—Se, —7Z127Z+1+ '—-™SEinlsitmenl «S1>-
condition de projection sous air (aussi présence
3.3.2. Démarche exploratoire en relation avec * SE7+Z1eS—cele SHUL™MS>IH>S™M Mol
le mode HPPS ou HPRPS surpression ¢ SE"¢Z1 SYZELl z—1 ™eSme-=S

« SE£”JHns le méme esprit, comme un plasma
neutre Ar-He est applicS«<+Z1Z—1c®z>™>Zee’"
(pas de synthése  acide nitrique ), cela permet de
comparer deux conditions HPRPS sous air ou
sous azote. Dans cette approche de la projection

Sur la base de la préétude relative aux conditions
plasma applicables en HPPS on a donc constaté
une impossibilité technologique de reproduire
strictement des conditions plasma APS en mode

HPPS po.ur des depots,de, ceramiques (me!ange réactive on fonde essentiellement les hypothéses
plasma riche en H: généralement). Malgré ce cétudesur » ZeeZbalnedredel 7 —V'r — 7 _7_
S S ™ 0y ! S o o7 e7 — "7 g ™ -’

S ES™OE1 +>"'el EScel 2+21 gé?gujx et d& sazﬁres&eor]i sur ks modalités

« étudier un effet direct de la surpression. Pour le e e7,5@ed idule et Lespce réactive.

V.V Z,) 1 GE Sedl —"zee 1 S,Y —elzz1-51 CECéIe_—cpr%&[ Btre ehtrathée? et fidsociéedans le
biocéramique dont la projection plasma est ™MeBe_81 “31 ™y.e7—e71 ¥1 esurrSel —
délicate car elle vise achauffer suffisamment la « remble de la rajectoire de la particule

matiére tout en préservant une proportion la plus Syl E"—es781eS—@le71 CEéoe L1e71e So

élevée possible de matériau de départ dans sa par plasma (projection _non réactive) qui est le
TM[V = !_Y.IV.V ’\_~_ .N_.VV---- .,. ."

) Soe} 1 % v & ,Sv z1 . u iy 12da 1 Zal ]Irois'lé]meogxgnplelétud%élen HPPS, nous avons
d. ¢_.) ;)_CI:S,d_S-I 21 UA_ l;ée :g - le comparé diverses poudres, différentes distances
o,ma|_ne lomedica 'pour ,revetlr es protheses de projection, et différents plasma binaires Ar-H:z
métalliques non cémentées (hanche, genou, et ternaires Ar-HzHe en respectant les

épaule, dent, etc.). Ainsi, dans le casparticulier de réconisations de la pré-6étude. Le choix de

. ™y~ 7e.71 MeS -5 o 7 _TM ™ — o« 7
. 1 > r2eZ1 R Sce ,Sél , z 1 %iffé}enteslconaitio&s plasma HPPS sous argon
mélange de gaz plasmagéne de faiblepuissance; Mo331 o Se¥_'— 71 §1 0.1 o801 7—1 o

A ~_TMTp .l e F oS — o 7 . . s
sans Ahydrogene, CEd, I Ee 1_ ‘ 1’:{ & z 1pwssances utiles délivrées dans le plasma. Cette
peut étre recommandé (collahorations et échanges fois, une seule condition de surpression HPPS

ayec le Iaborattoire Vdu Pr(V)f; VK.A. Khor <:;1 NTUV _(250kPa, argan) a été appliquée pour étre
?mqapour). £1-S'-15271 ', ‘ ¢_° e, —21 ™ Zc%%ea;é% te >g\/ic une condition APS

evite e\n APS_ est_ un atout pour selectionner des « conventionnelle » (100kPa, air); la méme pour
paramet_res identiques en AP? et HI?PS POUr toutes les poudres étudiées. Deux conditions,

quatre niveaux de surpre ce e’ —1-Z.1- L—C®Z'—+21 5 1 51 el 0.1 77 _HE@el ™"~ %>
et pour deux poudres de différentes
morphologi es. Nous avons pu ainsi statuer sur
o ZeoZeleZ1eS1™s7@m@’"—1e Se—"@™"' >710S1e'@eS—EZ1+71
projection restant également fixée) sur les

™S>e'E®ZzeZoel " Zoele Sez-—"—7Zi

58 [Mémoire HDR V.GUIPONT |




3.3.3. Dépdts multiphasés de céramique par grande solubilité. Un controle de ces phases a

CAPS:casdees ‘¢Ce>"j¢S™Se'e7 travers la mesure du taux de HAP cristallin et des
(TH4, RICL6, RICLS, AING, AIN7] autres phases (cf. est donc crucial

notamment pour éviter une proportion trop
3331 Se¥>71etel™ Selmllel ™~,~ca’e.1UmMporiante~-(npn. maitrisée) de la phase amorphe

en HPPS ACP qui est a solubilit¢é élevée mais assure
Deux poudres de HAP (Caw(PO:)s(OH)2) obtenue cependant la cohérence du dépét. On voit dans le
par «spray drying » (SDHA) ou sphéroidisée a la djagramme de Ia, que IadécE)mposition
flamme (SHA) sont préparées en laboratoire (Coll. £—1"—E-""—121 *S1™>Zeece —1 1
Prof. K.A. Khor, NTU, Singapour) et sont marguée que Iavpress[on ~est eIevee.VCeINa se tradAun }
projetées avec le CAPS selon les paramétres ™S>l z—Z1 S-">™MTeSe'"—1 4™l
décrits dans Ie Seul le débit de gaz importante dés 15kPa. On met en évidence ainsi
porteur est modifié en fonction de la pression (cf. la possibilit¢ de varier finement le degré de

avec une coulabilité accrue pour la déCPmE)NSB =1 @S —TMoe} i Zv___ MeTTL e e
poudre SHA comparée a celle SDHA. * S£7+Z1+5S—01:Z1™MsS0e-S]

Figurell: Analyse quantitative des phases de dép6ts HAP
par CAPS (DRX analys®ietveld) [TH4]

Sur les vues MEB de la|Figure 12[61 ¢ SeeS§77:
chimique révele les zones amorphes trés solubles

(ACP et OHA) et les zones cristallines peu

solubles (HAP et autres phosphates de calcium).

Les proportions sont trés différentes selon que

e "—1Zc1Z—1 1"kRa 1¥1X[V

Tableaw? : Conditions de projection HAP par CAP&\PS,
IPS et HPFS, [RICL6]

Zel 2727201 E"—EZ>—S—el e ‘¢Cos"j¢S™Se’e7]1 ™My “70e.71
par plasma sont trés nombreusesil Zoeelz—1+-™3e1
S™MM™e ' §7.1 "—e7ee>'ZeeZ-7—oil 72—1 ™" _e1 71 VY221
~Se.5’S781 el e Se'eleZr>e 201721 E " —e>8251+5S1 —Se75721
des différentes phases produites dans le débt a
«SceZl- il eeZele™—el' cee2Z@1eZ1S1e E"-—™ "'« "—1
©'75—"87271 Z1 ¢ 'Ces”{¢S™Se’e71 e E'""—-0>'82271
vers des composés a solubilités croissantes en
milieu physiologique. La solubilité de ces phases
dépend du degré de décomposition et donc de la
chaleur transférée aux particules ainsi que de
leurs vitesses de refroidissement. Par ordre de
solubilité croissante on classe: 1 ™M7,781 «71
phosphate tétracalcique (TTCP), les phosphates
>'ES+E’57Z®1 0 U1l -HAPZEQHAD1 « ~j¢
. 1S-">™Z10 (1Z«de<dgiegmLaO.
Ce dernier composé doit étre proscrit pour sa trop Figure12: Vues MEB de dép6ts HARSDHA (attaque
chimique): (a) APS, (b) HPPS 250kPa argon, [RICL6]
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On voit ainsi que la nature composite de la 3.3.4.1. Effet de pression
céramique multiphasée peut étre ajustée par un
contrdle de la pression CAPS. Par ailleurs si on
examine la porosité (cf. , alors on
2-S5>82721 82721 » S—-+""5>Se’ " —1 721 &
traduit par une densification du matériau qui va

de pair SYZE1+81 ™>.eZ—EZ1lbfautl S-"-
noter également que les dépdtsAPS polis pour la
—Z0we7>21 «7Z1 ™M™ e’s-1 MS>1 S—Se¢e
conduit a des valeurs de porosité erronées du fait

e 7—1 S>>SE" ' Z-7—« le™amelcs—o(E d&
particules partiellement fondues. Ceci traduit

ainsi le réle important des phases fondues comme Tableau : Paramétres plasma ptiissanceaitiles APS, RPS
liant, 2 '«1 E~— Y’ Z —pdur Ialcohésion du et HPRPS[RICL6]
matériau.

Les parametres plasma choisis pour pratiquer des
projections HPRPS de TAGBV et statuer sur un effet

de la pression seule sont résumés dans I

au travers de la mesure de la puissance utile
développée dans le plasma. Il faut noter dans ce
©S5<e72S21872 2—1™eSe—-S1eS'«eZ2-7Z—e1.
He est stable en puissance jusque 23¢Pa.

S™M™~s0le SE 07217 —1S" 0218725 —¢"».

rehausse nettement la puissance (toujours
inférieure a celle en APS) maiscelle-ci décroit en

fonction de la pression. S—Se¢eZ1 ™MS>1 1
™ SeZel™Zs—Zele 'eZ—e'e'751eZl™"
fonction de la pression et la nature des gaz

environnants ou plasmagenes (Figure 13).

Tableau3 : Porosité de dépdts HAP par CAPS (analyse
e —SeZ1®2>1E " Z2™Z1™"e'Z0d1ly Zbp

3.3.3.2. Quelques perspectives
Z1 @il « 2—7Z1 ™sZe@@’"—1 +Z1 «>SYS'e1 Z—1 1
comme parameétre variable de projection pourrait
conduire a des dépbts a gradient de composition
(HA ( 071 Zoeel7z—1+Z01Se™ZEe+0eleZ1¢S1 ™, " “ZEs"—1
«réactive » en chambre CAPS qui ne sont pas
encore beaucoup exploités. Cependant il pourrait
y avoir des retombées applicatives selonle temps
de consolidation souhaité par le chirurgien pour
sZ—"9Z2e751 "1018L%e '—™eS —e1—.eSee’377i1 —1
critere clé alors concernerait la possibilité de
combiner une meilleure adhérence et tenue
mécanique du revétement en relation avec la
nature des phaseset leurs solubilités. Figure 13: Diffactogrammed\ : APS (100kPa, air Ar/H>),
B : HPPS (25&P3 air, Ar/He), C: RPS (10BPa N2,
Ar/He/N2), D : HPRPS (250kPa, & Ar/He ), [AIN11]

3.3.4. Dépbts céramique/métal par projection

> - S (E « ' 42btie sen surpression: cas de ZiS-7Z—1 «71 WMAETINI Koty 50° sur la
TAGV/TIN permet de montrer la présence du
[THY, AIN11, AICL11, AIN10, PCD5] composé nitruré en HPRPS (DRX D) et oxydé en

Collaboration Sulzer Metco (G.Barbezat) APS et HPPS sous air (DRX A et B). BN est
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également détecté en HPRPS. En CAPS sous ZoewZ—e'ZeeZ-7—e1 771 ¥1ph&&L~«71 ».

azote, la présence de TINd~——-Z1 ™ Ss1 e« '—+ Dansdés ekpériences de Ia il manque
du pic (200), est plus grande. *1+ ~—1>7 ™&>e«7 1 «|eS points relatifs & la poudre fine en surpression
sous le pic (200) en fonction des conditions, cela avec le plasma ternaire. Ces points devraient
donne  une  estimation  semi-quantitative confirmer +Zoel ™’'@eZoel + " ™'ddeSe'"

E"-™S>Se’YZ1 ¢ 2—1 ZesZel «Z1 «S1 Mitridratian 'du—TA6 V TMS>1 +S1 E"—<'—S @™ —
o« SEeZ1Z>1eZ1eZe>-1Z21™>5.0Z—EZINZAEZLI™ @ZDBT 8 2—1 ™eS®-S1 «Z>—
(Figure 14}. eZi>™>Zece’ —1 « SE”e71 «Skfeatl +71
cependant noter que Si | Z-—™e""1 o SE"e7
plasmagéne en HPRPS estfacilement réalisable,
nous avons constaté au fil des essaisune usure
prématuré Z1eZ1le -¢Z(@Ee>"eZ1eS—el1—">721

3.3.4.2. Nitruration des lamelles et précipitation de
TiN

Figure14: Dépbts CAPS sous azote (2 poudrd3psage
semiquantitatif DRX pic 00) TiN [AIN11] @
a

Des analyses effectuées ressortent les points

suivants: «Z1eS7j1Z1 ' 1Z@ele S7eS—el ™Mozl -oZVY-1

que la pression est élevée (pour des plasmas

identiques) et que la poudre est fine. La taille de

particule (surface spécifique) est le parameétre

prépondérant pour achever une réactivité la plus

important e. Concernant le réle de la pression, il

©S7e1eS5e751¥1e Ze™>'e17—1E'S7e¢SeZ1S—.¢"">.1+71+51
™~7e571 ™S51 « ZplaZmd enzsurfiression (b)
mais également des vitesses de particules plus Soum
S o7l ®2182°1 §7e—Z—e71 21 eZ-™Meel s —eZ>8E""=1

liquide -gaz. Le temps de vol qui en découle estun Figure15: Images MEB BSE de TA6V nitrurga) RPS

critére majeur pour la nitruration. Cela a été mis 100kPa, ArHe-N2 (b) HPRPS20tkPa Ar-He, [TH9]

en évidence en comparant deux distances de "1e “—1 0o -+ Z &% Vues-er/cbupe de dépts
projection 75mm et 130mma 250kRa + S £~ pdur TA6V RPS et HPRPS sous azote vues

la poudre fine 25-45pm. La distance la plus représentatives de dépots lamellaires nitrurés, on

grande menant au taux de TiN le plus éleve  remarque des zones grises plus ou moins foncées
(+SE+2%>1 Xd de picl(20§).> S*“"2+B£€7+Z1 [Figure 15). Les zones gris foncé se rapportent a

dans le plasma conduit a des puissances ¢ des zones plus concentrées en azote. Par analyses
plasma et probablement des températures a la microsonde de Castaing, on note §7 Zs+Zce
associées plus éle¢es (température de e SEE-™Se—7—e1 o 727N (paMZ>+21
dissociation plasma a 7500Kpour N 2 contre 3500K volati li sation) sans que le taux de V ne soit affecté.

pour H2). Cela se traduit par un dépot plus dense — 1 —"e'e¢'71 e —(E18S1 —Se357171¢ So
mais surtout un taux de TiN tres élevé déja en projection réactive sous azote. Par ailleurs, il est

RPS (100kPa, Ne) pour la poudre fine mais surprenant de constater que les zones gris foncé
également pour la poudre la plus grosse en fortement nitrurées jouxtent des zones dont le

fonction de la pression (cf[Figure 14). Il'y donc un taux de N est trés faible (voire nul). Surtout,

T—ertel ¥1 05~—<'V—Z>} . é€~'21 . Vé'—Nfﬂ%aa'Ué,CZfﬁoﬁﬁ?t%shones a concentration en
e SE7eZ1 71 ™MeS®-S1 —-S’el +S1 >-SE'Y'+-1 Zoe-l
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azote constant épouse EZ7jl -+ ZAamdie ‘Y_"e —71 eS—eel 72—71 —FAGVEKZN <71

compléte. On suppose alors que les dépdts surpression, la  microstructure  dendritique

E"-™"e’eZel>-Se’e-eloe”—-1 E"— e cardctéadtiqué apflarair Sec &4 bras de dendrite

de lamelles nitrurées et non-nitrurées ou de TiN pouvant atteindre plusieurs centaines de

faiblement nitrurées. Chacune de ces lamelles nm sur les lames prélevées. Entre les bras de

™. eZ—eS—el 7—1 «S7ij1 e« SE£"«71 dENdrites «d®-FiN] des hamo-précipités de TiN

e ™S eEeZ7>1Z1 - MVE¥TWPIIISYiiiil sdnt—égaetent visibles. Ces zones de nano-

donc pas de distribution nodulaire localisée au précipités sont facilement attaquées

sein de la lamelle E~"--7Z1 E Zoe+1l «Z1 E Steniqiementitandis que TiN montre sa bonne

e TjCeSe’" —1e71e751771721—"E"Z+1™S tdniiq A la®oribHsion chimique.

Cette caractéristique aléatoire (non optimisée) liée

¥1 o "@e™>’'872721 Z—1 Y"1l o71 @®tS32721 ™MS>e' €221

—ZeeZ—-7—e1 E™>>"<">-Z1 ™S51 e« “ceZ>YSe'"—1 Z-1

e S—Se¢t®@Z1eZ@1I™> “ZEs " —cl 1¥1X[V” Sle SE™Zi1

A cette condition, chaque lamelle est isolée sans

ambiguité dans le dépbt car certaines des

particules avaient commencé de se solidifier avant

e —-™SE.j1 HerB1 aECe dépbt une

microstructure particuliere de particules mal

étalées de forme plus ou moins sphériques mais

trés bien contrastées. S’ e+Z 7> cedtadielin-de

ces dépds avec une attaque chimique (éactif de

Kroll), on voit que le processus de nitruration du

TA6V en RPS meéne a une solidification de TiN

sous la forme de dendrites orientées selon le

gradient de refroidissement (de le surface vers le

SEVeZ>u 1Z:1SYZE1:Zce1-S" :-Zoel "Z1- Z_.ﬁlgareﬁ ]Cll&esJ\/lE]Tded%p%t S cCompositéstV
71 -""—o0el «>S—eZce1 er- —1 71 +S7j

n?truresm S|§1 b%ElO(k;&‘ , (d)P=25(&P3g [TH9
piégé et la vitesse de solidification (]a) ® ©. @ (THe]

3.3.4.3. Quelqgues perspectives

1+>SY7Z>ce lde TABVZphr le procédé RPS ou
HPRPS, on voit la possibilité de créer desnano-
précipités céramiques distribués régulierement

™ME,1 o Zo™MeT1 @ 371 Se_"@™: 571 C
semble que cette voie soit originale et encore non
exploitée. Comme précédemment dans ke cas de
e ‘Ces”i¢S™SeaY pourrait utiliser
SYS—eSeZ7@Z-7Z—e1 o ZeeZel ¢721 ™57
réaliser une structure a gradient de TIiN afin
¢+ See’751 ¢ —SE's-1Z+1>0'®S—EZL -
par la présence de phase duresdans le cas des
alliages légers & basede titane. Cette option
pourrait étre envisagée pour des applications de

cristallisées, on fait appel a la Microscopie forte épaisseur en plasmaformage par exemple.
Electronique en Transmission combinée 2 J_™e'1 .31  1émdies Ices composites

* S—S ED& ZCette étude a plus fine échelle «nano» est assez lourd. Au travers de la

E" —e'>-Z1- S.l TM,> oS Z—Gz‘lZl\l. aEZ gewS1 ™ %E%Iégmon de telles zones nanostructurées a
des lamelles nitrurées avec différentes _*échelle de la particule, la nanoindentation est

Figure16: Vue MEB TA6V HPRPS + attaque chimique
Kroll, [TH9]

Pour identifier clairement la nature des phases

—E>Tee>2Ee2>Z@1 ©Z'YS—-1 +S1 TM)%éﬁéPaucunldoutgﬁa’tch\nlﬁt}e la plus adaptée

laquelle a été réalsé le dépdt. A pression
atmosphérique, les lamelles nitrurées sont
constituées de fins précipités de TiN de taille
nanométrique (5-50 nm) dispersés de facon

pour la recherche de phases dans un composite

projeté et la détermination des propriétés

mécaniques locales associées
Z™Z7—+S—e31 @'l
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nouvelles en projection réactive par CAPS, il reste Porosité  globulaire : Elle est fonction de

des domaines a explorer en RPS eéventuellement o 0eSe7_7—¢1 ™e7me 1 SGubux et—statle Y’
surpression HPRPS, notamment pour la (fragmentations/ éclaboussureg de la matiére
projection de carbures ou nitrures (sans liant). Il y fondue en relation avec la température et de la
aurait peut-étre aussi la possibilité, encore vitesse de la particule mais aussi avec la

inexplorée semble-t-il, o Ze’¢’0eZ>1 «S1 —S’«>' aehférafuite du substrat au travers de la
e Se—"@™* >71 0—Se7>71 7«1 ™>7Zcece’ " tenipbratlirg dé famsitidr. Lette température du

des poudres react|ves entre elles et susceptible de substrat, qui — -¢S’e1 ™Sl 'Z—1  -¢Sce’71 ¢

former des composés in situ par SHS (Self des travaux, — S1 ™Sl -e-1 -e7¢’-71 —-S’¢

propagating High -Temperature Synthesis) E"—@'e->-21" —e'>ZEeZ-7—+1S71 >SY.

combiné au plasma. de différentes conditions plasmas et distances de
projection menant a des températures de 190°C a

3.3.5. Dépdts monophasés decéramique par 400°C.  "2>1 ezoel £;™ >’ Inlenient ozle -

CAPS en surpression: ES 171 Se7— lamefles isolées (cf. [3.3.5.3|ci-dessouy cela a
(THS, RICLS, AIN6] conduit a la sélection de condition de

préchauffage a 300°C pour étre dans une gamme
3351 ™MAe@le Se¥— I APS 1V il de température représentative. Un exemple de -
N N . o cESyel"«®eZ>Y 1.S721>ZS>alecZnes -+Se.
*lee Selel ™ zo] o £ 1n; eScehleZee %s %h%éE» (fraéﬁlen?a%lgn di1es Iamelles) quasi
propristjl:l vrr:olde ;'P.P)S afmz )'1 ZS . iy ft ~Z >1 .Ciz.l i stant)esn HPPSest illustré dans la[Figure 18]
z e ce’ z %%@ oe-%zﬁjoepl . gouieldteZ pernted 7 ce 1
monophasée 0 ES el +Z1e Se7-"—71™3571i0 o) 1 9, éjeﬁ%el s{aﬁlh porosité globulaire.

RO,
ve‘rs d(::~s fj??ofs trés dvensTis (~< B/OVV'Se) Denvs la Avec 2,4% de Eores globulaires, le cas du dép6t
+=8e'82781e Z-™eT" 1071 1Zeles -¥Se7SpY o, 1eZoel™ e tandisSqeel « 7 1 -

modes HPPSa différentes pressions « Se—"ce ™" >7 1ceIU|VetabI| pour le dépot APS est de 3,7%.

est essentiellement bvas?a @z>1 . T Z>Y S =l £ ihde APS, la porosité globulaire augmente
e S—SeteZ1l «Z1édhfis "S> Uépbdis On

bien «“>®@877Z1 ¢ "—1 o'—'—771 +S1 '
cherche a établir par exemple des indications ou rolecnon constate  également  une

'VZ —+S—EZoele'-Zael¥le Z-™."'1. Z 1e Elg%énta“ﬂoéd? f?fragm;entatlojn des gouttelettes

R ~_ M S S R . .o
c—1¢E€ $>S'ee"—1 SYZE1 "2l e e d a&5shid\L il apphrait, au contraire, que le
exammg alors de_fa(;c_)n decouplee la porosne volume occupé par les pores dans les dépots
globulaire et les microfissures qui sont les deux

T : e Sez——71 1e'—"—771 +réouAL 1 » ~—
caractéristiques de la microstructure poreuse des distance de projection de 130mm & 100mm
céramiques. Les poressubmicroniques ouverts ou . Comme les dards plasma HPPS sont de plus

fermés sont associés aux microfissures dans la 7
™ E.0725721 « S—SeteZh HPafir—adeaS. YZl

images MEB de microstructures. plasmagénes et des missances utiles élevés), on

TOLV'JOW§ en fOI’lCEIOﬂ (Vjev lf" pre;etuEie, davns le cas envisage les plasmas HPPS avec le libre parcours
e 2—Z7Z1E&->»S-'872Z1-"—"™'Se-Z1 E"~ ——Zlgs f 6210eTM EZoele71™e3@e-51

on se borne cette fois a une seule condition de |1 ’—oe 61 . ’—-Z>SCEpart|c-u4& a¥te S oo — S

i > o Sye~__ Y ™
sgr;,)ressmn a ) _250<Pa S> 1 S'el fécﬂ?tee et le transfert de chaleur et la viscosité
différentes conditions plasma Ar -H: et Ar-HzHe sont nettement améliorés en HPPS(au détriment

fselor! Iesd calracterlsquues SU|v§|ntes. f-TS b;I)IasmSas de la vitesse du plasma et de celles des particules).
onction de leurs puissances utiles (cfj Tableau 5 ; Par ailleurs, la recombinaison des atomes dans

3 distances de projection : 130, 100 et 86m ; - 3 « Se_t@™ 71702 —71ce ZeeZE 371
poudres : [-70 +20]; [-25 +10]; [-12 +2] pm. plus courte et on peut ainsi diminuer la distance

de projection sans trop surchauffer le substrat. Les
particules issues du jet HPPS sont donc plus
chaudes et plus rapides pour ces distances

1 ™Me7el E " 7>001 ¢ >0e8% "—1 S7e—7-
Z—E&Z' —e71 0™"%51 2—1 e-<'¢1 -Scea

APS HPPS 250kPa argon
Puissance utile (kW) 14,5125 17 19 22

Ar (L/min) 41 735 67,5 73,9 67,5 courtes. Cela peut conduire & un dépdt avec trés
Hz (L/min) 14 15 75 15 75 peu de pores (1,% pour le plasma HPPS-19 kW &
He (L/min) - 150 - 350 350 100mm). La diminution de la distance de

Tableals : Conditions APS et HPPS ES e 1+71+ S+ —'—propection entraine celle du temps de vol. On
[RICLS]
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constate donc également un taux de particules
infondues sphéroidisées plus faible lorsque la
distance de projection diminue.

(a) APS (T dépdt 240°C)

(b) HPPS (T dépdt30C°C)

Figure18: Vuededessisau MEB : Al203 [-25 +10 pum],
APS- 14,5kW(a) et HPPS22 kW (b), Dio; 130mm), [TH5]

Par exemple, en mode HPPS, avec un plasma de
puissance 17 kW, ce taux est de 6% a 130mm, de
4,6% a 100mm et de 3,46 a 80mm. Par contre, en
APS et HPPS pour les faibdes distances de
projection, la température atteinte en cours de

Figure19: Poregglobulaires HPPS 250kPa Al20s [-25
+1Q pum, [TH5]

Microfissures : On distingue toujours deux types

de microfissures dans les dépdts céramiques
lamellaires : fissures inter-lamellaires planaires
0-S72YS ' ®@1E " —+SEe*1¥1le -¢SeZ-7—17;
au refroidissement local ou global du dép6t, effet

de soulévement (curling)) et fissures intra
lamellaires (souvent trans-lamellaires) liées au
faiencage issu de la solidificat’ " —1>S ™ '« Z1¥1e - E
de la particule (relaxation des contraintes de
trempe) il Zel-—"E>"+'cei>ZelY Z——7-
volume a la porosité globulaire et conférent a la

porosité la structure en réseau interconnecté. En

termes de volume, cette porosité estmajoritaire

dans le dépbt et peut représenter de 60 & 80% de

la porosité totale selon les cas!

@)

dépdt peut étre si élevée §7 S71 —"—Z—e1 71

refroidissement, les contraintes thermiques se
relaxent en créant des macro-fissures qui
augmentent artificiellement la porosité et vont

méme dans ce>*S'—@l ESoel —Z—7>1 ¥1

complet du dépét (Figure 19). Comme en APS, la
distance de projection doit étre optimisée mais on
montre que les plasmas HPPS offrent des plages
o 7e'¢ @S your1des conditions de tirs
rapprochés. A partir des constats ci-dessus pour
une poudre donnée, on remarque aussi que la
porosité globulaire tend également a diminuer en
HPPS lorsque la taille de poudre diminue mais les
résultats acquis pour différentes poudres ne sont
pas assez étoffés pour conclure de facon
univoque.

(b)

Figure20: Densité linéaire de fissures inttamellaires (a) et
inter-lamellaires (b) HPPS 250kPa Al20s [-25 +10] [TH 5]

>’ e’ —tAekmomécanique, les fissures intra-
oS—ZesS'>Z®@1 @™ —ele S7eS—el ™e7el—
température du dépdt est élevée, le gradient de
température prononcé et la zone de contact
continue. On retrouve cette tendance dans nos

essais par une distarce de tir plus courte ou par
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un plasma plus puissant que ce soit en APS ou
HPPS |Figure 20{a)). En revanche, la tendance
inverse est observée pour les fissures inter
lamellaires b)) ce qui traduit un

meilleur contact entre lamelles dans le cas de
dépdts «chauds» si la particule arrive bien

entendu dans un état suffisamment bien fondu

pour un étalement correct. Ces données relatives a
la présence de fissures orietées ont un impact sur
les propriétés diélectrique ou mécanique comme
la dureté par exemple.

APS-70+20um/A HPPS 12,5kW;25+10um/B

APS -25+10pum/C

HPPS 17kW-25+10um/D

APS 12+2um/E HPPS 22kW -25+10um/F

Figure21: ImagesMEB (e rétrodiffusés) de dépdts APS et

le Se7-"—718Y Ziwdauixde patositécetl
microfissures[RICL 9]

fissures intra-lamellaires, par contre la densité de

fissures inter-lamellaires est nettement supérieure

a toutes les valeurs du jeu de dépbtsopérés. Dans

ce cas, les petites lamelles sont faiblement
enchassées les unes aux autres. Alors elles
52¢SiZ—e1 ™e7eleSE *Z-Z—eleZ®lE"
©'7>-"82217—10wZ1e E +eS—e17—>7217
se fissurant par faiencage. Des images MEB de
microstructures représentatives APS et HPPS
sélectionnées pour leurs caractéristiques variées

en termes de porosité et microfissures sont

données sur IdFigure 21

3.352. Lamelles « Se7-—"—71 ARY e

Des gouttelettes projetées sous forme de lamelles

isolés sur des substratspolis ¢« Se 7 —-Bd300°C

ont été isoléesvia un dispositif avec une fente
combinée avec un déplacement en une ligne

unique de la torche plasma. Par observation au

MEB et au microscope confocal afin de déerminer

le volume initial, le diametre étalé et le facteur de

forme des lamellesd1 ~—1 Y->'+'Z21 87 Z—1 1
S7e—7—071e81e>8S—7e¢"—.05'71 71 ¢7¢>-1
croft. Si on diminue la distance de projection cela
™Z5—Zel e “<eZ—">1eZ@1 e 2077071l
moins visqueuses et plus rapides au moment de

e '—MEEeTl Z7>1 <"—1 -eSeZ-7—¢1 Zce:
mode HPPS, augmenter la puissance du plasma et

se rapprocher de la cible permet également

« S— oW 08e7-7—l-Fpue 33771

Figure22 : Diamétres moyersdelamelles "ae “+-Zele Se7-'—
[-25 +10 pmiprojetéeen HPPS [TH5]
Z™MZ 08 a8l e B7e—7 _eBe" 1 471 ™3
diminution de distance de projection doivent étre
ey 7@1 S VleZel o EeSeZ-7—o1
gouttelettes, comme en APS mais dans une

La poudre fine [-WX1 Xple-1— S1™Z1 1> Zyhnithe dideredtd (cf[Figure 23).

8§z 2—1

unique, si la porosité globulaire obtenue en APS
est tres faible (3,3%), ainsi que la densité de

1ES>1e”—1lunplds@EaHPRS «S—ce 1
e Ze*1SY > -Z1'—™"oABS.«<PDank aeZoak ¢ Z 1
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Figure23: LamelleAl20s [-25 +10 pm], HPP&22kW,
Dprojection 8nm, Tsubstrat: 300°C, [TH5]

Ces expériences ont montré que le mode HPPS est
un moyen de projeter des particules céramiques
plus grosses que celles projetées en mode APS.
Cela est mis en évidence sur IgFigure 24| “71 «
voit que si les particules fines (<6 pm) sont

T—1

Cependant, il est déja avéré parces travaux sur
oS_ZesZ@l'e"e-Zoel Zel e-™Aem@l e Sei-
o T—1 ™Z77e1 Z—Y'®SeZ>1 +S1 ™M “ZEs’
faible distance de projection tout en maintenant

une fusion suffisante, voire améliorée en HPPS
™S>15>S™™™5e] ¥ e 121 EZ861 ™ 251
poudre qui peuvent étre supérieure a 50 um par
exemple. —1 ™Z _0eZ1 82721 o Z-™e"";
surpression contrélée avec la maitrise des vitesses

et températures associées pourrait ouvrir des
perspectives vers la projection de poudres
grossiéres pour la réalisation de dépbt trés épais.

La tendance actuelle est inverse et pousse plutot

les développements des nouveaux procédés de
projection plasma vers la projection de poudres

trés fines (voire nanométriques).

3.4. Dépodts composites métal -

perdues (vaporisées 601 ™S>1 >§™m~,.1 y1 « CEIGNIQYYH&E, ;avec apport multiple de

particules jusque 25 pm sont projetées en HPPS a
19kW ou 22 kW mais perdues en APS.

Figure24: Diametres des gouttelettes, Dprojection 130
Al203[-25 +10 pm] [TH5]

3.3.5.3. Quelques perspectives

On montre que le mode HPPS est applicable
industriellement aux dépdts céramiques avec des
conditions opératoires particulieres en relation
avec la définition de plasmas HPPS binaire ou
ternaire opérationnels jusque 250 kPa. On a
montré la possibilité de varier le taux de porosité

e 7—1 ¢-™3e1l E-H>BSHY77V T -—™e""1 o71
HPPS. Ilmanque cependant beaucoup de données
sur les caractéristiqgues exactes de la particule en

vol en HPPS (vitesse, température). Il faudrait
améliorer ces premiers travaux sur la base des
connaissances actuelles des outils daliagnostic de

jet de poudres.
YSeSceZ1l ™M™751 «" 7021 +Z @ahs@E&tim 1 o
section (HAP, Ti/TABV, Al 203).

matiere

ZeeZ1 M7Z50e™Z7@E'YZ1l Zes

Les projections thermiques a partir de poudre

comme le plasma ou le cold spray sont des
procédés extrémement souples pour la réalisation

de composites a partir de mélanges de poudres ou

de poudres composites. Les possibilités sont
—"—Z7eZ®l Z+1 @uitee ithg —pdt

e e8¢ 8e’"—1 71 —-Se.>'S7i1l E"-™"e
gradient de composition pour la recherche de

propriétés  combinées  (usure, frottement,
corrosion, etc). Si la complexité de la projection
©'7>-"82721 701 ¢+ "¥1>ZE " ——221S—0

seule poudre, y compris une poudre composite,

T 1ET-™>7Z—e1S' 0 —Z—1eS1E"-™e7;
doit opérer la projection simultanée de deux

poudres en mélange ou en ceprojection (deux
injecteurs distincts). Les données opératoires et

outils de simulation de ces procédés multi-
™~7e>Z@1 ™M7751 ¢ S'eZ1 ¥1 +S1 E"-™>."
prédiction sont rarement évoqués dans la
bibliographie . On doit donc faire face a un certain
empirisme pour la réalisation de ces matériaux.

Ceci est illustré dans ce document & travers
qg%ques exenples en plasma et en cold spray.

Cette approche avec apport multiple de la matiére
E"—EZ>—21-eSeZ-7—21S1™ @'
structure poreuse céramique par un second
matériau. Il @ Se’el @Z>e”7ele -¢S50751e571 o
microstructures composites en montrant leurs
o&igi.nagté.s.v Q%Vl%gtl sur des architectyres pJus )
CE”Z—TM-ZiZoeal ™MeZ7el> E'Zeel Z—Vl TMV”-Z
T— 1" el1ES™S«e,

e/ e

®'1eS—e170018771
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3.4.1. Dépdts composites métal-céramique
par projection plasma ou cold spray

[TH9, RC15, TH10, TH14, TH11, RICL2§ TH16,
AICL20, RC23, PCD7, RC27]

7>1S1<SeZ1+ 7-compodira cBramique-
métal a réaliser, la projection plasma offre la

Les oxydes présents dans le dépbt sont
conjointement issus de particules céramiques non
fondues (Al20si1Ze1e ~j¢eZ1 &t p@Sentént’
des tailles et des morphologies différentes.

™M poe'c'e'e.]1 ¢Z1 ¢8'>71 e"—e371 o 7—1 "71 eZcel ¢Z7i1

constituants selon le choix des paramétres plasma
Z+1 + -ES>nipératares fle fusion des deux
matériaux. Dans ce contexte, la présence de
particules céramiques non fondues est souvent
souhaitée afin de conserver leurs formes et tailles
de départ pour réaliser un composite lamellaire a
renforts céramiques dispersés On retrouve cet
aspect dans beaucoup de cas industriels pour
e S_.e'"3Se’" 1 71 T™M3"TMy'.e.@1
o>"ee7 7 —e1 7+ 1e¥ fle tenoeZzr & orrosion.
Généralement on envisage les propriétés visées en
mixant les propriétés propres des deux matériaux
distrib ués en volume sur une certaine épaisseur.

Flgure26 D%oots base Cu+&k en APS [TH9]

Z—oeIE des produits des réactions contribue
aux propriétés finales et est complexe a
discriminer. Dans la thématique, on explore plutt
+S1™ e’ e’e-1eZ1@ SeersS—E'">1e721(

1o "—1eZ—e1 YZ>1 +Zcel sMacel ghaudnen pgtudiagt 1pliis_maigtgnant le procedé

e SE™MZEel ¢S5-7+S'571 o' —1 0827+
™Sse'EzeZ®el 'Te-Zel ™Zs>-7.1
approche surfaciqgue de cette combinaison des

§ 7 Gold spray (s depgt Gompgsye icéramique/métal.

« 2B ® L2y ZAr Se-Te ™ HZ1eZ1 ™

SYZE1e Z—E®Z'—e2Z1 01 —"eS——7—01

propriétés. On illustre bien cela +S—cel+71 ESel~ L1 Scel -étu@iég—nﬁis” pdlitrait peut -étre
«mouchetage » superficiel de lamelles « 7 —1 —-+ S+ 1apporter une contribution dans le cas de

conducteur déposé sur une céramique isolante
(elle-méme déposée) pour la réalisation de
couches a conductivité électrique variable selon la

densité du mouchetage, cf|Figure 25|

Figure25: Dépots base Cu+&k en APS par mouchetage
surfacique[RC23

S—®1¢Z1ES®leZle SMM™M,"E‘Z1Y"

la réalisation de composite, avec la projection
™eSe-S1e~zel S eipbut Bagii avé¥ le
métal en fusion, voire avec la céramique, si elle est
sujette a la decomposition a chaud. Dans I
on illustre un cas de microstructures

e e —71¥1<8@Z1e21E2 V>21210 Gz M 17—

projection réactive par SHS afin de favoriser la
réactivité entre 2 poudres en vol dans une
atmosphére neutre par exemple.

3.4.2. Co-projection ou projection de mélange

par plasma

(a) NiCrAlY-ZrO- (b) base CtAl=0s

Figure27: Composites pao-projection APS (a) lamellaire
a gradient, TH14] ; (b) lamellaire a renforts particulaires,
. [TH9]
'§7717@7272e071™ 751
-1— ¢1S1™MSeleZle oo’ EZee-1™S>e'(

dépét par co- ™>"“ZEe' " —1e 7—721 E->S-"8§7.
métal sur la base de parameétres plasma identiques

pour les deux poudres. On obtient des structures
lamellaires mixtes dont on peut faire varier la

LY pg—"82Z21Z1VI¥1WVV-
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(cf. Suil

réalisation de gradient de composition dans le

Zoeel o> @1 ™>Se’ 37 ZAlor® ik pdute § Avoir un intérét A projeter des

poudres composites pour lesquelles les phases

ESe>Z1 e 7—71 S™MM™My @ 21121 —»+7> SSBT déja présentes dans chaque particule. Cette
™™751 o -e7e71 oZ1 +S1 «Z—7271 ¥1 «S1 voiedpliqud de bierl niitriser la fabrication de la

percage laser des barrieres thermique par
exemple. On pourrait également partir de
mélanges de poudre pour optimiser si besoin le
procédé. Par ailleurs, du fait des densités
massiques différentes généralement entre une
céramique et un métal on peut observer parfois
des structures en strates distinctes des deux

poudre mais également la projection thermique
Se'—1e V'eZ5172—71e720""—1"21¢-E" -
céramique. Le cas le plus conm est le cermet WG

Co par HVOF pour le remplacement du chrome

dur (.

3.4.3. Projection de meélanges ou poudres

™ SeZmel87Zle "—1™Z7¢1 Me7elSE’ Z‘@omp&s%sp’ar&ﬂ&gpra)}
co-projection. De plus, en copro“ZE+'"—d1 'l « "—1

injecte radialement la céramique seule dans une
zone «froide » amont du plasma alors le
composite formé présente une structure
lamellaire avec des renforts particulaires de
céramique non fondue (cf.[Figure 27 b) Mais dans

—1 TM>”“ZCE-’~—1 E " eel @™>S¢81 ¢« " —*
peut étre opérée axialement avec un seul injecteur
dans la partie subsonique de la buse De Laval. Les
paramétres de projection cold spray sont
«ZSZE"Z™M1-""—0el—"-2%i{182 Z—1™

EZ1ES®O1 s1Z@ 1o 2VZ—e1+"+o' @&« P74 500 FMPISTHER comprmes;¢f chayffes pour

élevées de ceram|que non fondues dans le dépot
E"-™"e’«Zil
e S_.e'"ySe’" 1 Zel o "M _
dépdts composites.

“>we§2Z21+ ~—dd poditegfines de céramique

(< 10um) on se heurte souvent a la mauvaise
coulabilité de telles poudres et il reste alors

sélectionner une vitesse optimale des particules

Sel 5—1 el 7_-«F® pfu%f OR Reut,ghgisiy - la nature, la pression
eSe "1 ftl IeE Eair]pe&anwrfldezqaz (N2 et/ou He), la

géométrie de la buse, la distance de tir, le débit de
poudre, le dessin de la tuyére et la cinématique.
Généralement le dépdt est patiqué sans
™. ™MS58e’" —1™5.5eS¢eZ71-S" @l Z-

c 0 EFZ1@Tere T —1 ezl —-e8—071071 Yy Paﬁ%suasw £33 _aue les mecanismes

développer des distributeurs spéciaux pour

poudres fines). Dans ce cas, les structures
produites sont particulieres car on envisage une

agglomération des fines particules autour des

grains plus gros de métal. On retrouve alors la

céramique distribuée autour des lamelles étalées
de métal sous forme de chapelets plus ou moins
diffus. On illust re cela avec le cas de CuliB2 en

APS (cf. Ces projections sont trés
délicates a cause des pertes importantes de TiB
pendant le vol.

Figure28: Dépdt APS CuTiB:z et poudre CtiliBz, [RC15]

-S " 1eZ1EZoele-™Maeel1™MS>1E"

encore blen établis (instabilités de cisaillement en

régime adiabatique, fusion locale, ancrage

mécanique, etc.). On suppose aussi que les cas

différent selon le couple de matériaux a assembler

Zel@Ze —1872721e "—1e5S'eZ1e71e ' —e7.
Set >Z—EZ121S1E"*>Z—EZ1+Zcel-

Z®el7—1E'S—™1e 077172 —E">Z21™Z7

cas de compsite céramique-métal par cold spray,

on utilise surtout la projection de mélanges de

poudre méme si des options technologiques de

CO-™> " “ZEe'"—1 " —+1 ¥1 e 27721 SYZE

périphériques dans la partie externe supersonique

du jet [35].

3.4.3.1. Cas de poudres trés fines (<10um)

Pour des poudres céramiques fines (40um)
associées a une poudre de métal dans la gamme
recommandée pour le cold spray (1545um
typiquement) on arrive a réaliser des dépdts

E" -™"@’'eZ®@1l-See> - 1eS1™>.@Z—EZ1
de choc * Séb qui fait rempart aux particules

fines ou peu vélocesau voisinage de la surface du
substrat. Comme cela a été évoqué dans le
™S58e58™ 7] ™My . E.0Z—21 " —1@Zz™™M g
des particules fines de céramiques adhérentes au

métal sont embarquées avec la particule
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métallique pour étre piégées dans le dépdt. Un Ag/SnO2 ¢ S7e—7—e7>1SYS—eSe77072-7—

exemple est donné pour Ag/SnO:z (SnOz : 5um) ou eZel ™S>’ EZeZele —Z0@1™S51e Z—>"
o T—1 oZY'—Z1 71 ™T75¢%751 «Zoel ™ §pprodRereéncddille etedn densité la taille de la
entourées des fines particules de SnQ. poudre du métal pur utilisé en co-projection.
29). Z-™e"" ] e71eS1™ 757217 —>"¢-210Z%

également originale.

3.4.3.2. Cas de poudres fines et grosses (>10um)

En cold spray de mélanges métatcéramique, les
pertes importantes pour la phase céramique co
projetée subsistent pour des poudres céramiques
plus grosses (>10um). Dans nos travaux sur Cu
Al203 et Ni-B«C par projection cold spray de
mélanges et dans labibliographie , on trouve peu
o ZiZ-™eZ 01 SY7@lreford 4I8vES lav
Figure 29 : Dépot cold spray AGnO: (~5um), [TH11] de_la _de 10-20% en volume. Il y a deux rausgns
principales possibles pour cela. La premiére

Dans cette configuration, la distribution des raison est liée auxfaibles vitesses de la céramique

renforts est directement associée a la distribution du fait de sa densité en général peu élevée On a
des «lamelles» cold spray. Un des avantages o —(E172—27218'<eZ21 -—Z>¢"Z0hdE La--+'§77
opératoires «colatéral » de la co-projection métal- seconde cause découle de la premiére car on
ceramique en cold spray est la fin du bouchage de envisage des pertes par un déchaussement des
T —TLE-Z z >1™MS>1 21 —-+Se1S—cel Gamtdles; RdirkE ame 1 fragi¥ehtatibd par les

¢ LeeZe1l>:o>SES»Z121-S1E >S-"S2Zpsueifes Fartiélles arrivantes. Ceci est bien
On peut améliorer nettement le taux de renfort en illustré dans le cas de Ni-B«C par mélange de
Ze'e'®S—12—17Z—>"<SeZ1+ S>+Z—+1™ Gokdre &b ks pardicdds les plus grosses sont
ces paticules fines de SnQ: (conception spéciale fragmentées et les résidus fins en nombrerestent
™S>1 "e@ET1 —eZcoee>'Z381 >S—EZUT1 ’drhassds @tsonk ntefnk F8poudsés dans le dépot
cold spray cette poudre enrobée seule ou alors en (cf [Figure 31}.

— oS —eZ1SYZE172—Z1™" 25721 S>eZ7—e1™7581e721+S7j121
renforts peut approcher le taux de la poudre
initiale avec des rendements de projection

satisfaisants .

Figure31: Dép6t cold spray par mélange-RiC (~35um),
[RICL26]

Ce mécanisme de dégradation dépend de la
e7@Ee'e’e.1071—-0SelZeleileZes-1e Z—E
particules dures dans celui-@E’'il Zoee+*l S7ce
indirectement une facon de préparer la surface du
eZzcoee>Sel MS51 0SceSeZ1 ™M"751 ¢SV
des premiéres particules méme si le role du
Z—>"¢Se71¢Z21™ 7571720 172—7Z1Y " 2SI MEeZrtsB%l.57 —EZ717—1 E"ee]
™77>1 ¢« S—.e’">Se’"—1 «Z1 «S1 ™>"“ 7 (E *pien ¥luddé.c -Ohavérfle cependant que les
métal- € ->S—"8272711 Z+S1™Z>-7+1+S—cel padichésorld céramiglids ne sont pas affectées

Figure30: Poudre AgSnQ@enrobée (haut) et dépéts cold
spray: en mélange avec Ag (a9eule(b), [TH11]
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©'75>-"87272-7—+1E®Z1872'17Z@ele Se" 71
spray par rapport au plasma ou 1™7>1S1
projection de composite  métal-céramique.

Z-—™e"'1 «71 ™M~ 7571 E”
enrobéepar CVD apermis de limiter énormément
la fragmentation. On obtient un taux trés élevé de
B4C de 48% vol. dans le dépbt pour des conditions
non optimisées. Le rendement de projection reste
cependant faible (max 10%). Dans cette projection
cold spray originale, certaines particules enrobées

pdbidiés cdmposites tsesthargées en phase dure.

-™M " eBZ1 ™ - E'SeZ1

Figure33: Dépdt WGCo 17 (73FNS Sulzer Metcopoudre
(a gauche) dépbdt et interface (a droiflelCD7]

sont totalement préservées (y compris a _
e '—e75¢SEZ01-S"1 ™ %51 —1 —"-3A%.PASPUSHSMEHUS 7o't ™M > e —Se’' T —
© Z—>"<SeZ1 «Z1 A1™£ESR»]1 Z+1 & "Z]fM101STS5, AICL7, PD12, ST11, ST12, ST14]

(alors avec rebond du B«C) ;| Z—YZe+" ™métdll1«21
CVD peut alors étre plaquée dans le dépdt. On
forme ainsi une matrice métallique stratifiée par
empilement des ¢S —+77 01 « Z-ouvertSe &1

aplaties .

Figure32: Dép6bt cold spray avec poudre enrobée par CVD
Ni-B4C (~35um), [RICL26]

Ces modalités de constructions trés spéciales
montrent bien que le point clé concerne la poudre

de départ en technologie cold spray. Ces aspects

liés aux capacités de concevoir etsynthétiser des
poudres composites sont cruciaux pour la
réalisation de dépbts composites céramique

métal. Dans le cas présent, on préconise

o 7—>"<S 71«7 1files Aggldmeiées dans un

o' EZL ™MT>Z77i1 Se'—1 mi€ux"»e B de BN
™MEEeil —152>"2YZ1EZeeZ1-"
poreuse dans certaines poudres commerciales
WC-Co riche en céramique (WC-Co 12%17% pds)
mais elle est rarement explicitée par le fabricant
qui dédie ces poudres au procédé HVOF avec
fusion. On illustre cela dans nos travaux a travers
des essais préliminaires menés sur une poudre
WC-Co 17% dans le cadre du programme de
liaison « poudre et cold spray » du club cold spray
du C2P [Figure 33). On note dans ce cas la
™y @Z—EZ1'-™ eSS —eZ1e71+'S—>1
™Z7710"72a1+">—7 lcouthe.Allest passible
alors que des équipements cold spray dits «basse
pression » (0.5 1MPa, 300°C max)puissent suffire
pour mettre au point de tels dépbts a partir de

> TM ¢

existe différents modes pour étudier
™56 —Se’"—1771+S1 E"e—-SeSe’
céramique poreux obtenu par projection plasma.
el Se’el™™751e51 ™Me7™S50] 0717~
protection par le dépét vis-a- Y’ cele 2—721S—-< S—
“71 e 2—1 =771 E">>"@’eil S>1 ZiZ
™y E'™'eSe’"—1 ¢ 7—1 ™M Te™‘S.71]
™Sse’sle 7—710 72" —1S8777@7Z1+7Zc
™Z>—Ze1l o '-M™s.0e 751 87 2—721 EZ-
micromeétres apres passage au four a 250°C 36].
On peut également appliquer industriellement
des résines polymeres (bases polyuréthane ou
époxyde). Nous nous sommes focalisés sur cette
derniére voie, §2Z1e "—15>Z>"2YZ1 E"2>S—-
métallographie, pour la consolidation
ES—e’ee”—0e1 ™", 7 7pdricet-empldi—e> Z
détourné de techniques métallographiques la
possibilité de réaliser un composite polymeére-
E->S-"8727Zi1 "7>1 €21 82’1 E"—EZ>—
métal-E ->S—"822182 1720eele "<“Zel™;5. ™",
o .—Se'877081 72001 ™M e’ ctraiteruert o 7 —1
de métallisation in situ par voie électrochimique
ont aussi été explorées.

~_ 1.

3,44 'Zl preqnatlon de dépb6t céramique par une
redine *époxiyde
Z-™e "1 e71> @' —Z1e Z—>"«SeZ1l @7

—TMy.e—751 ™MS51 ES™’eeS5e 1 71 -
e 7—71 ®->8-'827 dsbr son
substrat et des dépbts céramiques autoportants

allant jusque Imm ¢ - ™S’ eeZz>1 ™ 251721
de porosité conventionnels (porosité 5-10%). Le
comblement complet de pores globulaires et le
remplissage de microfissures (ouverture < 1um) a
grinfie echel% egt Q?\fée dans fos travaux. |l
subsiste cependant toujours des pores vides mais
§771« "—1"7eZenMaiblexdanti4d au regard

des coupes métallographiques et analyses
gualitatives a la microsonde de Cadaing .

L]
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Figure34: Vue MEB (haut) et Image e la raie K2du carbone de la résine (bas) dansevétements Se7—'—Z71'—-™5.¢e—.1 e
vide par de la résine époxy, [TH10]

de pores et fissures. Sur IgFigure 35| (haut), on

3.4.4.2. Imprégnation de deépdt céramique par un voit le degré de remplissage quasiment complet
métal_en voie électrochimique qui peut étre atteint par cette technique, a la fois
S—eel «Z1 EScel *Z1 » '=™>.«—Se'"—poll feslpdres igleburl&ired et les microfissures
électrochimique (essentiellement Ni dans notre (ouverture < 1um). Ceci témoigne, indirectement
ESeiUdl » E'S—e'ee"—1 Zeel '——7Z>+ phar upe—satalyse 2b, d8 'la—gercolation en milieu
electrochimique. Le substrat métallique sert liquide qui est en réalité étendue sur presque tout
© 2Z@®e>"eZ1 Ze1 *Zoel Zoe™ EZcel '~—edvolumel Dans’leeEigurel 35f(Bas) on observe
réseau de pores et fissures pour migrer. Le dépot o '— 7508 EZ1 72171 E"—Z01 21 ™57
électrochimique débute donc sa croissance a partir dépdt Ni électrochimique avec le substrat. On
©21 —-+Se1 Sz1 —'YZSz1 «Z1 « '—e+7Z>+%fE ZalorS YideEclverfule de ces défauts de
céramique dans des zones de mauvais contact des E~"—eSEeele 7—721'S2727%51721YVV1I—-

lamelles. Puis, le nickel métal croit au sein de

e SHE ' eZE7>71 ™ W idpimmiielld Boedce

©71e - ™3el0@ 201 >—Z1s 'eTe@1eS1™ez™Ss01e71eZ-™(il
Pour satisfaire un remplissage le plus homogéne

possible en épaisseur nous avons développé un

mode opératoire original en privilégiant des

conditions en régime potentio -statique plut 6t que

galvano-statigue comme il est généralement

préconisé pour ce nickelage. Les parametres

représentatifs des essais menés sont présentés

dans le|Tableau 6

Conditions nickelage potentio -statique

Eau distillée 500ml
Sulfate hexahydraté de Ni (I1) 1509
Chlorure hexahydraté de Ni (ll) 30g
Acide Borique 15¢
Sodium dodécyle sulfaté 0,1g
Température 55°C
Surfaceéch. 1lcm?
Potentiel constant 0.5V/ECS
Immersion 24h
L—Z-Z—+1 '™ 510umih Figure35: Vue MEB du dépothauti 17«1+ Z 1+ bag+Z>+$ E.

C I le. ™A1l ™MeSe-81e Sez_ —F1_™,.

Tableaus : Conditions Ni électrochimique pour . o
électrochimiqugRC3, RC11]

e '—TMsy.e _Se'" _1e71e-™MAREIPS-"82Z21™ 577
—172—Y ' 00SeZ1™MS>1EZeeZ1l—-¢""e710e '—
“Ze'el ™MZse' 7 6]l ™M"331 6 070717021
™Sse1 0Se™"E'-Z1¥1le -072e71¢721851 ™
interffacecel ¢ SZe>71 ™MSse1 ¢S—@1 ¢Z21 ES

Sur la base de ces paramétres types, on pratique
de surcroit des temps de repos fractionnés sans
potentiel appliqué afin de laisser la solution

rééquilibrer les porteurs ioniques dans le réseau
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céramiques poreux projetés. Il serait intéressant mélange alumine-verre en volume permet de
o 07’751 S7es71leer2EZ>7Z01 ™7 mitux acchoenmotes leschtiarites thermiques au

par SPS ou SPPS ou encore EBVD ou PSPVD moment de la refusion superficielle du verre et
™Sy1 EZeeZ1 ¢ZE'—'8727211 S>1 S’eeZiva0tZoansiM ->+ 7S TNHEHRE de  fissures
SES72'eZ1 ™MZ>—7+1 +0btenirSHés fromts « macroscopiques. S—ae 1«71 E S ceitisSEUL — ™7
de nickelage assez homogénes pendant la céramique est chauffée par absorption de
| =™ .+ Sju’dépdt. On peut alors envisager o . —7>9'71 71 + SYAG, 10640nm). Ensuite,
eZ10ee™™MM™MZ1EZLe>"—e1¥1 ™57~ «.1 ¢tk chaleur&strBsiiuEe Su Verrd qui estrefondu
e 7—1 —"e'e’751 oS 1Céite en surface scellant ainsi la surface. Il y a un
démarche peut nourrir avantageusement les chauffage laser induit du verre par la céramique
travaux sur le « eZoe’'e—1 ' —»+dese OB projetée par plasma. Ce protocole de scellement,
céramigues poreux. alliant co-projection de composite et post-
traitement par laser estbien illustré dans Ia

Figure36: Socele 7—Z71£~ —(EA. SOum)dl 0eBaE 7 1
plasma imprégné de fagon réguliére par Ni électrochimique
[RC3, RC11]

3.4.5. Post-traitement laser sur  dépot

composite céramique-verre Figure37: Dép6ts plasma alumireerre ceprojetésavec
[TH5, TH10] + Coll ILT/CLFA A llemagne couche superficielle de verterute de projection (haugt
posttrait éelaser(bas) [TH10]
—Z1 +S37—1 ¢« "™M.,751 7—ZXe-Ta's'ESe'"—1
porosité et surtout un scellement de la porosité
connectée visd- Y ' oele 2—1—"e'7271e'87'e721"21SE£727i1
consiste aco-projeter un second matériau avec le
—Se.>’871 ' —"¢’Sejl o1 eS7e18771 ¢ Se'-0'"—1eZ01+72%j1
matériaux a chaud soit bonne pour envisager une
colmatation des pores et fissuresin situ pendant le
dépdt. De surcroit, si le second matériau possede
un point de fusion plus ba s, on peut envisageren
plus un post-traitement & chaud visant & rendre
Y'ed§72727ile 2—1 eS— e lafifiequédesl « S7e>7
pores soient colmatés.
Ce concept a été appligué aumélange e alumine
avec du verre & base deSiO-NaO-CaO-MgO. Des
dépdts réalisés en co-projection plasma (deux
injecteurs distincts) ont conduit a des résultats
limité s en terme de colmatation en volume, y
compris aprés un traitement thermique a 1000°C.
En revanche, sur la base dela co-projection de ces
deux matériaux avec deux températures de fusion
éloignées, on peut facilement achever la finition
» 7 -eddépbt composite alumine-verre par une
couche de verre seul vue du haut).
Ensuite par un traitement laser de refusion
superficielle adapté de cette derniére coucheon

réalise un scellement complet de la surface(Figure
vue du bas). Dans ce cas, on supposeque le
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4.  Propriétés des dépots projetés en relation avec la nature composite de
la microstructure

4.1. Introduction

4.2.1. Morphologie de la porosité des dépots
A .part|r de s microstructures composites tres plasma de céramiques

variées des dépbts, obtenues par CAPS ou par
cold spray, on souhaite montrer dans cette section
comment la nature composite des dépdts
!nﬂuence les caract(alr|§t|ques <'at ,des proprletgs 4211, POOSit -1>-7ee71™S&s1e &S SeteZle -5
importantes des matériaux projetés. En premier représentation 2D

lieu la morphologie particuliere associée a

o« Z—™'e7_7 —e1prhjetSe et baAistribution i . 5 o )
) A i électronique a balayage en détection délectrons
des phases (y compris la porosité) qui en résulte. diff d fine de |
FeeF] ™Ere'F1 Fopel CECESOE,N_lretr02~1uses~pirrp§etyrjle escription fine de la o
S y . o see.il § MZ@Eel-">™ "e"e'8771 7¢
e SYS—EZ-Z—+1SEeZ2Ze1 ™ 251 -0z <~ >

™™ ¢~ o
3D des dépd . e hi %atallle lev”™ -2—5221%1 o "' 7—eSe'" _1eZ01™
| esN épots cvomp~05|tes QrOJetes (tomographie . @izl Nz,z_.s.w_lz.l.él.N)_Z\
Zel —"e.0’@Se'"—1e721-—""E>" oe->zCE-z>ZulS- — 1 Soeer . .
- .. - g N . Vdecoulent des dahfes physiques tres
eS1—"e"—1e SHE2DVEZADLTINZ—"5221 8

[TH2, TH5, TH10, RICL1, RICL2, RICL9, RICL14,
RICL15, RICL25]

SESz'e’s’"—1 +'-SeZ1 ™S>1 -’

&

Mé> Ze' sZel ¢ 2—1 Z-™'e7-7—e1 -
les dépbtsprojetés plasma ou cold spray. A partir , 2 ’Y ce - >ila s Bch edragtéritique
71 EZ++721 E"——S eeS— GEZl--Z—-de dS e/ (Ee7>71
des dépot ¢ tent I q i | es travaux 3ns ce ddmainé qU| rejoint celui des
e; €pots, on peut ten er_ ,a,ors € r(? |er. pius matériaux architecturés. Au MEB, en sus des
facilement les propriétés mécaniques,

>--°S Zoel Z1E " —+>SeeZle">®1Z21+S1
Zoe@Z—e'ZeeZ-7—e1l —"e7e71 ¢ AlA—e1Ze] s 1

montré que ie grossissement et la taille de la zone
nature composite du dépét. Finalement, toujours

N L ) o enregistrée pewent affecter la mesure. On
avec le méme objectif, on traite les propriétés ,

o D _ ; ——'—'@Z1le '—EZ>e’e2e217—1n¥ eSS —>
électriques ou diélectrigues comme illustration de . e .

- . - (surtout pores micrométriques) par des images en
e '—™SE- 1 migrbsw&ciure sur un type de

L _ o _ x1500. "1« ~—1 Y Surfatd ac§dise, on constate
propriété physique particuliere mais avec des . L. N
. S _ gue des zones carrées supérieures a 60m?
enjeux  applicatifs  intéressants  pour le

dével td ts électri ™Zs—ZesZ—ele SY">17—7172>dEEZ1 >,
éveloppement de composants électriques 18 POTOSItE 6 "—e- ™% — o8 o2l o721 S— "

dépot [Figure 38)

4.2. Caractéristiques morphologiques
et distribution des phases et défauts

S—ele SMM™M,"E'Z1E " -™"@'eZ1le.YZe"™M™.71 ™M 751 71l

dépdts projetés de céramique poreuse ou de

composite métal-céramique, il est important de

connaitre la distribut ion des phases et si possible

o« See751 YZsrel 2—71 >Z™>.@Z—eSe’"—1 o'e o771 ¢71 «77>51

morphologie pour mieux comprendre et prédire

¢« '—™MSEel «Z1 «S1 —">™ e’ 71 e7Z>1 cZ0e1l ™M, . 3 .
S§_el+71 EScel +Zel E>5-'527ce1 "MHFFe Z’ﬁ f 351 “_101' —ET 12l

s . EB-BSE (alumine), [TH10]
phase «porosité » dont on souhaite estimer la
taille, la forme et « “>’Z—eSe'"—1¢Z0e1VY'+Zc@n Speue 1 aprs  envisager de  décrire

cas des microstructures de dépo6ts cold spray, on guantitativement et morphologiguement la

souha|te mieux visualiser la morphologie de porosite selon la discrimination donnée sur la

e Zo™'eF_7 41471 +51-28i |a Idrine 7 e [Figure 39| Cette représentation parait simple et

des part|cules cold spray au sein du dépét, la ot Zl -S'0e1Z—1+S'e1 ZeeZ1 Zceel "
localisation et la forme des pores dans ces >S—eZ1 8§7S—e'e-1 o $—2reli€e Au—
matériaux réputés trés denses,la dispersion des procedé et aux propriétés effectives des dépots

renforts dans le cas de la ceprojection. dans cettepartie 4.
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-~ ~ -~ -~ -~ i 'vv__ .’~— [ ] ’—V.v .~—~. VTM"VVV _~_
Figure39: Z™>.eZ—+8+'"—1X 1'cces21+ '—5o 44y g4 G L —Se2ler—Te>5m 'S221
CME I ™S e 81 03— 781y WV,

discrétisation automatique des pores et fiss(ifé45]

$)12i2-™e281 @ 1 "—1:2M:7 121 NEs " SBEAY T beg £ IMAORAREIS 00 00 26
variées obtenues en APS et HPPS de tg?f € m|::h:o~f|ssurias et le v?:nurvne desv\ggejn 5

on peut alors les sérier facilement selon le 2 —S—eel S>1 >3 o1 ¥

.1_'.V 0wy Ny _ TMv Poiade)
diagramme suivant (Figure 40) et sélectionner une s YSS % oe }1 L cléNZ (ﬁnsvz Zvl Z~V L 5 S>eie
microstructure selon la présence plus ou moins *? q Zi u;] q S1 h N S>S .oe __l ©2—21S-
_8,87.71 » 3—1 +¢8falt pe? Trapport a f';\vec. es méthodes p y§|ques Par |mme_rs_|9n Ol\J
. $3e57i intrusion peut conduire a des résultats difficiles a

interpréter car chaque méthode peut écarter un

type de défaut par rapport & un autre. Il serait
intéressant de pratiquer une analyse par poussée

e Archiméde et par tomographie sur un méme
échantillon. En rognant les bords des images

brutes , chaque cliché correspond a

plus de 40 clichés x1500 et nous avons a
disposition 2048 de ces clichés+1 Zcoeel «Z1 EZ
quantité importante ¢ '—e">—Se’ “deeld
représentation en volume d Z1 «S1 -Se’ 72187271
cherche a nourrir une représentation différente de

[Voir les microstratures types référencéesn|Figure] la matiére céramique projetée. Un seuillage simple
cZ@1 ' -8eZcel " -">8™M U E3 700l MZr-7e

Figure40: Dépos € >S—'§27cele Sez-'—271¥1 ™~ YOMES qeg,poges. On peut alors visualiser par
(APS et HPPS), [RICL9] 2—1>7Z—e721 9+ '—=SeZ1Y 081 Z—délcesoee>’«

pores dans un volume carré de section proche
42.1.2. Porosité réelle par + S—Se¢eZ1 + '-SeZagl-1 E‘S-™1 . '—§pigure 42| el|Figure |

tomographiques : représentation 3D .

Des échantillons de section carré ~ 0.5mm?2 el — Zi'ceeZ1 MSael«ZS7Nsatrésazl «>S
e Se7 " 71'—™Ms.e—.@leZl>- ' —Z10 =3 MG (/0¥ Z& L-™"T¥ g+ UEPBIE Zprojetés a
S—SeteZl ¢ —"e>S™M 8771 ¥1 o 1 WME>v™MFS_BeZ@le —"e>S™M§7701yX\p
Synchrotron Radiation Facility) ligne ID19 (Coll. donc établi des données morphologiques sur le
E.Boller) : selon les réglages suivants: 19keV, 1500 volume, en nombre de voxels, sur la distance
clichés/180°/40min  total, CCD  2048x2048, euclidienne moyenne entre les pores, sur la
résolution spatiale 0,28 pm/pixel soit une covariance qui rend compte de la dispersion
définiton ~0.6 pm (2 px). Une image volumiq ue des pores dans l'alumine, ainsi que de

T _"esS™MUEF 71 “ceZ—271¥1 e 1 — 7 1 IsQiropig etld®I§ tailie caractéristique du volume

7—71 eZoe@E>'™e'"—1 S7cece’'l ' —7-72—>2>-gg23r58¥iT—1N EZel +"—— - Z®el
MEB, notamment des microfissures qui sont trés déduites du calcul de la matrice d'inertie de

mal définies . chaque pore qui apporte desinformations sur leur

orientation et leur forme.
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Type filaire allongé, non

sphérique préférentiellement

parallélemené la direction

Figure42: Représentation 3D de pores distribués dans un de projection

volume de 56um(200%200%200 pixels [TH10]

Par analogie avec la mécanique des solideq37],
on définit des parametres de forme © dans 3
directions associées aux trois moments principaux
o '—27>¢'721 172181 -S>’ ©Z1e '—7Z>¢' 21721 E'SEZ2Z1™">7i1
QZ@el' —e - ™Z oS —e1e71Y 07-21e721 "<"Ze1lZel@ -E>'*1
de maniére normalisée: @=li/(l 1+l2+1s), i=1,2,3.

27>1 ®@"——212@el " —E1Ll  -+Se¢lk¥1tel7—"0.17+1ce
ordonne @ selon @AQAG, on aura toujours O1 A1l
0,5 et @ A1V 8@ Bés conditions mathématiques
permettent de tracer une carte des facteurs de
forme @®encadrée dans un triangle dont les bords
correspondent a des géométries ellipsoides

spécifiques telles que décrites dans I

avec distribution anisotropet taille représentative 7pym

avec distance moyenne entre pare2,5um

Figure4d: —SeteZ1-">™'"e~e'§771e '—-Se7/q
tomographiqueg 7 = ™ae«le Sez_TFHZO] &1

“7e’¢le S—_Set@Zle-E>' 1" E'L1™ 2555’

o ce7e71 701 - ™M3eel @ eillS-'3770
3 5 5 5 thermiquement avec évolution de la porosité.
Zel-"-Z—eel ™' —E " ™SZjle "—Z>'215724; 7@ P weSlEetl V7 ddtentef 1 — 7 —
SZ™ 571 8721 >72—0Z'+—71 SRl Z%18 "3 ZsFsP%71 7 0316 '—Se71 3513
E'SEZ2Z1™ 71 ™S515S™M™M 361 S71572™ @ZdpZde9 58751 ©l75e71 « —Se75'71
'VN—lTM>Z—'1'V'Zi—Z%W""?3-'1 1- éj—'fgrggril fidele  la _ microstructure mais
*Zel '—+H-Se"—cel 'e®ZZel cmdiheureusemernt HEFacdn invasive.
—"> ™M Te"e’'S§771 eZel Y ez-Zcel e '—SeZxe1l

tomographiques sont résuméessur la|Figure 44

Figure43: Morphologies type selowet @ [TH10]
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4.2.1.3. Porositt 3D par la simulation de

micro structures poreuses
“7251 @Z>—"—eZ51 ¢S1 e’ EZee-1 o "ceZ—"51 71
>Z™>.@Z—eSe’"—@l Y 1 o'¢ o7kl ¢ 7—71 e>72E2571
poreuse de céramique projetée, on choisit de
simuler un volume de la microstructure poreuse.
—1 ™" ®eZ1z—1-"+ 21+ E'S®e’'8§72Z1c« '—™eS—_eSe’"_1
de pores et fissures dans une matrice constituée
e 7—1 Z-™'e7-7—e1 Se.Se">71 71 oS—-7ZeeZ®l Z-1
o '—e"—e7@il —15>-Se’eZl1 EZe1lZ-™'e7Z-7—021 ™MS51 +7e1

tirages successifs de lamelles 3D prises dans une Figure47: Modéle «watershed> de fissure intrdamellaire
bibliotheque. La forme et la taille des lamelles (ex. avec 3 germes), [THS]

numériques 3D sont issues de lanelles réelles par Les pores sont implantés aléatoirement sous

analyse morphologique (microscopie confocale) forme de sphérZael >-¢7¢’ >Zeil '—™eS_.S
de lamelle el « Se7—"—Z7107>1 eZce®> S« oedbetS ebt-régi¢ par des régles de probabilité a

polis (Ra=0,1um) & 300°C|Figure 45| Les infondus S“70¢751 MS>1 ESeSeZ71 SYZEL ¢Z1
implantés sont des sphéres. e ' —SeZ®1 172—1 X il S>podrjR-—™+Z

lamelles implantées et choisies aléatoirement dans
la bibliothéque, on pratigue un essai de
simulation pour un entier n tel que n/N lamelles
présentent une fissuration inter -lamellaire. In fine,
o Z—@Z—<2Z1 sZ@l >,esZ®l *Z1 +’5Se71
lorsque les taux des objets implantés (pores,
. o fissures inter- et intra-lamellaires, infondus),
Figure45: "e¢.e’@Se'"—1+ Z—21+5-Z++Z21721EchiesSs® = WoliAéE Sont en accord avec
une lamelle réeljgTHS] « §—8e¢eZ1X i1 +1Zi'e+Z1Z2c1>3VS:
des microstructures poreuse de dépbts projetés
Z—™'e7_7_ o1 Zoeel "™.5.1 «S—0e1 7-Qui s§nt.pasgs] suy une approche physique de

180x180x90 pixelavec une résolution de 0.5 um o 0SeZ-7—ele 7—71771™ei®’'Z75001 ™
en (X,Y) et de 0.25 pm en (Z) selon la hauteur du approches stochastiques généralement 2D [38-40].

dépot. La déformation des lamelles arrivant au Le trait original et important de la simulation

contact des lamelles ou infondus déja implantés e YZer™m™.71 "E'1>Z™ " ®@Z1 751 Sce™
est opérée par translation pixel par pixel selon Z possibilité de simuler un nombre significatif de
. lamelles (=150  lamelles). ~ Un  reésultat

caractéristique pour comparer une alumine APS
et HPPS estésumé dans laFigure 48

Figure46: Empilement de deux lamelles numériquasi5]

Chaque lamelle est soumise aléatoirement a we
fissuration inter-+S—ZeeS'>71 (Qe>Se7’el ¢ ‘¢™" ' ®Z1
une fissuration compléte horizontale de la base de
la lamelle) et/ou intra -lamellaire (ensemencement
par un germe puis création de lignes de
fragmentation verticale selon un protocole

«watershed” »,.

Figure48: “7™Z1e 7—71'—SeZ1Z1ulBd BAS> "'~ -
desdépdts 171 1+ S« IRICLOY

7 Ligne de partage des eaux
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Ce type modéle est perfectible du point de vue de
la base dedonnéesde la bibliotheque des lamelles
(obtenues sur substrat polis) mais surtout il ne
traduit pas encore les fissurations partielles ou
trans-lamellaires. De méme, le volume occupé par

©™>S¢d1 el Zeel @"ZYZ—e1 o'ee’(E'e7
frontiéres entre les particules de métal déformées
dans le dépét. On approche la forme des
particules par des expériences sur particules
déformée par cold spray mais qui ne rendent pas

eZele ez >Zel 21851« 5-71«7Z0c1 ™ cahupté —deZ cdmpatsS mulvants cagflif Viennent

proche de la réalité. On peut envisager la création
automatique de pore globulaire par des critéres de
translation moins séveére pour éviter ou limiter la

fragmentation quand une lamelle implantée

rencontre une marche géométrique importante
0ESmEl e« 72—1 —exémpte).lC¥pBndant, on
entrevoit une combinaison possible de ce type de

déformer a nouveau la particule déja déposée.
Seule une attaque chimique sur coupe
métallographique révele la périphérie des
particules mais aussi simultanément les joints de
grains internes a la particule. Cela rend difficile
(mais pas impossible) un examen des
morphologies des microstructures cold spray.

modeéle «réaliste 1 SYZ@E1e+e S—SetZ1+ " D&hdMe das dd dépdts trés compacts obtenus avec
¥1 . i1l ZeS1 ™M"7558°e1 S—.¢""5751 —Z22470—7.2a 332 XEP>T ™M7eZ2>1 ™MS>1 7{Z—-™s;
eC™Z1e71 "¢ 71" —eleZ1cze]l 7+’ -7 luheecatibquéd chifrigdd, «ilSdst parfois difficile de

prédiction des propriétés intégrant

distinguer les frontieres des grains internes avec

| "—eZ>E" ——ZE*""—1Y 1+Zel ™7 tellesldesopanrizuld@sceRdr afleurse (n beurrage au

les exemples travaillés ici, 90% des pores et

polissage peut masquer les pores fins. De surcroit,

fissures sont connectés. "——Z1E Zaesl'se70e+> laeBésemct éventuelle de pores isolés de taille

la on peut tenter de donner une

restitution du volume poreux par le biais d e

importante reste a vérifier pour discuter de
¢ T—Te —te 1¥1e>5S—e71 E‘ZeoBEZ1E

sZ—e71e '=Se71Y 17Z—1+>S—@™S>7— @@us dedses pdssidlesDhA b cas de composites

de fagon moins riche par visualisation de coupes

Figure49: Image avec rendu 3D (haut) et vue aveblasls

métal-céramique projetés par cold spray, on peut
facilement observer les renforts en
microscopie optique ou en MEB. Il est cependant
™ozl e-s’ESele S™M™, . E'Z>1 @ -——72—
sZ—e >0l '—@,>Zi11 Zael ™" 251" 7e7¢
e “—1 S1 Z—«Sétude henZdestructive par
tomographie sur métaux purs cold spray ou
composites par co-projection cold spray.

Z—1E"2™Z71e¢71¢S1™ " e’e.1Y 1oe'—2¢-2Z1¢ 72—1e-™M3ele Se7_'—_71

HPPS (90x90x45 pf), [RICLI]

4.2.2. Morphologie de microstructures de
dépdts par cold spray
[TH11, TH16, RICL27, RICL19

Les deépbts cold spray sont denses (< 1%

facilement pour les matériaux ductiles : Ag, Cu,
Al, Ni, Zn, ...). Pour un métal seul déposé par cold

Figure50: Dépétcold sprayCu+Alz0s (poudrel0%pds :
brut de polissagéh&ut), attaque chimique (bagyH16]
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1e>SYZ>m1e’ee-57Z—eel EScele -+7e7Z1jdnSzdahe dree Adtieaeupe. Eéci estbien illustré

tomographie en laboratoire ou au synchrotron sur les vues de laFigure 52|qui montre le méme
ESRF aété employée, on introduit des aspects pore dans deux plans de coupe tomographique
morphologiques jugés utiles associés aux diff érents espacéshacun de 10um.

microstructures des dép6ts cold spray notamment
la porosité, la morphologie des particules dans le
dépot et la distribution des renforts dans le cas de
la co-projection.

4.2.2.1. Morpho logie des pores de dépdts cold spray

Les dépdts de métaux par cold spray peuvent
présenter des pores de quelques um a quelques
dizaines de um. Par métallographie, le beurrage

va minimiser la présence de pores fins tandis que Figure52: Images tomographiques espacées de 10um (ESRF

desv dépéts vpluvs poreux peuv?nt Sl:lbir d? _ ID19@ 60keMile 7—1™">71e71- ™A1l (E eelce ™
* S>>SE'Z-Z—+1872'1™Z72e1S7e—Z2—¢7>1S>e’'¢'E'ZeoZ-Z—"1
le taux de porosité observe. Grace a la tgmographvie, on ryontrevcependant que
e T—1™Z7e1>-Se’eZ>1eZ@le-™MacelZee>
e™>S¢1 «eS—cel «Z1 ESel +Z1 ¢ S>eZ—
propulseur en sélectionnant une taille et une
morphologie de poudre adaptée (poudre |-
35+25um] irréguliere). Méme lorsque la
visualisation 3D des pores semble montrer a
o "«Z>YSeZ2>1 eZ®l +-™Aeel >, el
concerne en réalité toujours des domaines faibles
¢Z1+S1™ "' 811 Z—Y 5" —1e"7""7
1%. Ceci est bien illustré sur la

S'eeZ7501 2—19%201 E'SeeZ—eZ®l ¥1
spray serait la réalisation de dépdts trés poreux
5 5 5 5 avec une tenue mecanique suffisante.

—1 "—"e>S™M 781 € Zoeel ¢S1 > @7z’ —1 e™Se'SeZ1

associée a la collimation du faisceau & a la
résolution du capteur qui va conditionner |a
finesse de | ZjS—7Z—1 «Z1 S 1VBhe “sieles - i 1
T_"e>S™Z71 ¥1 . 1 —Z71 ™Z7e1 SeeZ'—e571 «S1
résolution du MEB, 0—1 81 -"—e>.187721¢ Z-™e 171
rayonnement synchrotron a haute définition sur
eS1e’e—71W _Iéwlk«des pdtes trés finsde
e “>e571¢71 - E quine s@nt pas détectables
par des tomographes de laboratoires. Z+«Sla "™ >71
au détriment de la taille du volume analysé qui
estbeaucoup ™MeZ e 1>-27'eZ1 ™ Ffpiseplus 10
grande pour un tomographe d e laboratoire mais
de résolution numérique *Z 1« ~>e> Z-1Gfrilfx
contre 0.28um/px pour le synchrotron). Une
attaque chimigue peut aider mais est limitée a une
observation 2D (Figure 51). Surtout, par
tomographie on montre bien que deux vides
disjoints localisés a proximité dans un plan de
coupe sont souvent connectés entre eux. La forme
des pores issus de cold spray est plutét filaire car
les manques de matiére épousent les bords de
plusieurs particules. De petits pores apparaissant
isolés sur une coupe peuvent finalement étre

Figure51: Vue MEB ¢ Z def6t e« Al coldspray,[RICL20]

Figure53: Vues 3D (252x252x573um3) pores dans cold
e ™>S¢1e S0,004%[«353Find], (b)0,56%]-
75+3§im], [RICL19]
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S—cele ZiZ-"Figuter 53] 651 ¢ "—1 EeSe@ZAewFL e Sr>e7—0187'15Y ">’ 02172701

taille des pores (donc en les considérant
abusivement sphériques) on mesure que 80% des
pores sont plus petits que 2 pum dans le cas le plus
dense. Le dép6t plus poreux présente quand a lui

des pores fins en nombre mais aussi quelques
pores gros (~50 um) qui conférent a ce dépdt son
niveau global « élevé» de porosité. On retrouve

un résultat presque généralisé en cold spray lié a

de ces aspérités par rapporta une poudre bien
sphériqgue par exemple. On retrouve aussi des
amas allant jusque 25 pm dans tous les dépots qui
sont liés sirement également aux caractéristiques
morphologiques du bi-mélange de poudre
initiale.

4.2.3, Morphologie_. 3D de particules cold

e 7_T™e¢™"] o711 ™~ %e371 o' —71 ™M~351 o N(.ZTB.T"GTélmolﬁ illﬁn

dépdts denses. Les pores submicroniques ne sont
pas détectés par tomographie. lls
correspondraient plutdét a des défauts de contacts
inter-particules qui ont été déja détectés par des
techniques de MET menées pour les études

La maitrise de composite métal-céramique passe
également par la connaissance des caractéristiques

dépdt du métal seul. En ce sens, le développement

M 83T eleZ 181G EZ182 1 ce

>~ >~ . ~ ~ .va.,. L] V_v. Vv _~ TM‘N.N.,VVV .V
™M~y oe-Zoel o —eZ>28EZcel S E -2l ¥h -S--igodz‘tloe,-zg_loe,l’ _T;Zl Zee:
dépots cold spray. spray peut apporter des indications susceptibles
e o/ —eo571eZ1YT'Zele "TTMe'_"@Se’" —
4.2.2.2. Dispersion de renforts fins de dépdts cold * S—"HZ>1S1E -™>"Z—@'"T—1Zcel

spray composites matériau cold spray. Ces données

S _Setrl ™MSrT e —~e,S™ 71 e &1 V"~ MiCosiryciuralesg sgnt encore peu etudiées en 2D

obtenus en cold spray permet de renseigner avec
richesse une approche morphologique de dépbts
composites cold spray co-projetés.
Les renforts sont facilement isolés si
les numéros atomiques des
constituants  sont  suffisamment
e e — @il Zaeel e ZpleE6S
Ag/SnO2. On voit sur la Figure 54
que des zones plus ou moins riches
en renforts sont visualisées dans un
large volume traité (cas A : poudre
[-35+25] um). De méme il existe des
£"—Z@ls S-Skl , ele"
renforts fins de SnC: (cas B: poudre
[-75+38] um). Le cas C (poudre {
35+25] um + Ag/Sn@ CVD) en
revanche est assez marquant en
comparaison des deux autres au
sujet du taux massique de renforts
qui peu étre atteint et mesuré par
tomographie : 5,48% (8% environ
dans la poudre initiale). Cela
démontre a nouveau le bénéfice trés
important des poudres enrobées
pour la co-projection par cold spray.
Sur les courbes granulométriques a
droite de Ia on établit en
comparant avec la poudre fine SnQ
initiale que méme les particules les
plus fines sont bien incorporées

et a fortiori en 3D et les grandeurs a associer
encore mal définies. Il est difficile actuellement

dans les dépots. Dans ce cas Précis pigyre54: Gauche Vues 3D (252x252x573|HnAg/Sn0z: (A) : 1,21,

on attribue ce comportement a

. ')).ozoé)’o.l _Ty TM T e Y e’ &

(B): 0,75, (C) 5,48 (%pds Droite : distributionsgranulométrgues
laser (rouge) ou par tomographie (haiorrespondante$TH11]
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™S51 ZjZ-—™eZ1 71 o-e'—"51 7—1 «Ze>-Ces blocS,«if faidt-erwisager une segmentation 3D
comme en plasma. automatisée par des outils de morphologie

Z1 EScel 721 « Se7—"—"7-1 ™S51 E mathémmius ¢Des tmvdux originaux ont été
'— o570 ®S—*1ES>1E Zee1l7z—1-S-.> echds ente kéis énmtdlabatatibn avec le Centre
e+ S—Se¢®Z>1 +Z1 > @l +>S—arcel Ye-zMdrphdlogi™® Mathématique de MINES

eT—TersS™I 7] ¥ . 1 0-E"* Seetion«~— 1 PadisTech a Fontainebleau Z+1 ¢ 32"’ ™71 71 7Z—
1,5mm pour Al contre 0,3mm pour Ag par de Morphologie Mathématiques du ProfesseurD.
exemple). Par ailleurs, on sait pratiquer une Jallin.

corrosion chimique par le gallium a chaud afin de
».Y-eZ>1eZ@1E " —+>SeeZoeles =575 742315 7Seumentationsh « 7 1

grains par les produits de la corrosion. Un Deux algorithmes ont été développés pour
ZiZ-—™eZ1le 7—1VY"e72-71¢ '—SeZcel " - "segh®ntersenZ3®@ les images tomographiques: un
reconstituées brutes est donné dans I§Figure 55 algorithme multi -échelle & un algorithme par

«watershed » stochastique. La segmentation
finale est une combinaison de ces deux
segmentations. Laroutine de segmentation multi -
échelle est décrite dans le schéma de IgEigure 56}

el e Se'el e 7—71 €e-siiv Ads «iSxmtions
®ZEEZee’'YZel Ivdterstieds’3D»1LeZ 1
marqueurs des particules sont déterminés par
seuillage et subissent des érosions itératives pour
segmenter les particules de toutes tailles
(approche multi -échelle). A partir de 10 itérations,
"—1 E"—@eSeZ1 87221 21 Y ez-71  '—
segmenté mais toutes les frontieres réelles sont
bien marquées [Figure 56)i1 Zoece'd1 e« '—e->'Z%:
grains, dont certains présentent un voile marbré
dd au gallium sur les images, est épargné par la
sTL“JArés.qumentation numérique. On voit que
beaucoup des «faux contours» sont des plans
rectilignes perpendiculaires au substrat.

Figure55: Image tomographiguavec>Z —+21Y 11e¢ 7—1-«.
cold spray Ak attaque Ga (175%x280x280 um3), [RICL19]

On observe nettement les contours des particules La segmentation stochastique est basée également

© Sez—"—"7-1 EZ1¥1-S1E >>" '~ —1 gt b *algdrithrde k~walershed » orienté par le

facon assez inattendue on remarque par contre biais de marqueurs aléatoires sous forme delignes

que les joints de grains ne sont pas ou peu ™Ss8ee o7@1S71e7cae>Seil el Se'el
atteints. Malheureusement comme dans beaucoup les faux contours perpendiculaires au substrat.

de cas, la segmentation des particules surune o' y7E 07 -7 —e1 EZel1See"s e 7157 —01

image, si elle se
eS'el <’Z—11
pour une
observation
qualitative  ou
des mesures
manuelles, est
par contre trés
délicate par
S—SeteZl
2D et par
conséquent 3D.
>01 ;e’1l » T—
capitaliser la
grande quantité

. ’_o~)_éo’~_

Figure56 :Algorithmemulti-échelle de segmentation 3D [RICL19]

contenues dans
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anisotropie de déformation des particules du
dépdt dans la direction de pr ojection. Pour chaque
tirage on effectue la segmentation watershed et

o Z—Z—<271+71 EZce bsesOmniépeonS’~—tigde du contour projeté perpendicula irement

calculer une fonction de la densité de probabilité
des contours. On procéde de maniére itérative,
avec arrét sur la base des
granul ométriques concernant la poudre, dont on

données

™SI E " —™eSeZ1e71 —"—<>Z1eZ1 ™7 _ece
sortie de lignes paralléles a (x), IX(A) qui est
>S™M™M™506.1 S71 —"—Z1 721 ™M™ —el e 7

i0 Uil —1 Ze’e’@Z1 e« Zi™M>Zcoe’ ™ —
suivante 1-(FIX(A)/Ix(A)) pour estimer un

CENZQQ’CE'Z—.:I_ L] '—()’CEé"~—.|.1 ZCE,l 2(

pour deux particules A et B dans la

I™MM™M 7187 ZeeZele " —el>7Z™)' eZ e 1S+ @E 71 1Vidde B @¥sIaldirection X

hypothése est raisonnablement fondée car le
procédé cold spray conserve le volume des
particules pendant le procédé (sauf micro-éjection
de matiere). Cette segmenttion stochastique
conduit également & une sur-segmentation mais
les contours erronés sont différents. Une fusion

des petites particules segmentées obtenues selon

est nulle. Cette particule A est donc non
imbriqguée dans la direction X tandis que la
particule B a une imbrication de 1/3.

oZ@leZ7i1See"s'e' -7l Z0e*l1S'¢Z1 ®?>1851<«SeZ1ls 72—271

borne supérieure qui est associée au volumedes
particules qui se chevauchent dans chaque

®Ze—7Z—+Se'"—il Zele>"—e’ s7Z@1’ —eZ>—7Z01le 2—1VY"e2-271

fusionné sont ensuite éliminées pour conduire a la

Ze—7—eSe"—1o —3.7 15k BFgure]1 s ——71

Dans le volume 3D il subsiste tres peu de
mauvais contours. On isole alors chaque particule
pour entamer une analyse morphologique

C D

Figure57: Image brute (A), segmentation finale (B), bloc 3D

dépbt segment€), particule cold spragD), [RICL27]

4232, —e'EZle '—<>'ESe"—1Y

Pour une premiere utilisation des informations
que peut livrer la segmentation 3D nous avons

Figure58: -e¢'—'e¢’"—1eZ1e¢ '—s’ ESe’ " —1-">™""
particules [RICL27]

Z1 +¢™Z1 o S—Set¢@Zl ™Z>-Ze1l "¢
imbrication beaucoup moins élevée des particules
dans la direction de projection (Y) (résultat de Ia|:|

pour un volume de 185,5x168x99um 3).

Figure59: Histogramme cumulé des imbrications de
™MS>e'EZeZ®@1IEse1l®™>S¢le SeZ2-"—"7-
—1 Z—Y'.SeZ1 ¢+ Z-™e"¢Z>1 EZ1 +¢ ™
morphologiques pour nourrir des modeéles
o Z-—™'e7_7—91+721 S+’ 5721 ™" 751 S1 &
—"E>"e>2E+7>Z@1l Zsl celd —splay: SE 7
Se7—"—'7-081>'EZ21¥10S81>-SE+'Y'«-1
pourrait avantageusement servir de matériau

e 1eSL Tl o @S 1 2B RS RISl 71y s 1 1 22
e Se’el o YS'ZZ)]. i—Zl’—()’CES"N—]..1,_¥<13,T&%>:,'~)L12.%1 e.™M3ee]l (E"oel ™

contours des particules. LZ1 ESeE 7171’
le 7—71 ™MSse’EZeZ1 1¢S—0el1+S1e">

'é%u%r'eg _bﬁmodalesv pour Ja réalisation de
E'"—10jul Zoeel S’e1
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structure cold spray a porosité contrdlée. Cela
pourrait avoir un intérét pour les dépbts
e $>8e8<eZ01™S8>17iZ-™eZj

4.3. Caractéristigues et
mécaniques en relation
microstructure

propriétés
avec la

[TH4, TH5, TH9, TH11, TH14, RICL6, RICL15,
RICL26, RC2]

Dans cette thématique, on aborde les aspects
mécaniques essentiellement a travers la notion de
0757017181 e.07>—"—Se'" _1e71-"07%
en fonction de la nature composite des dépots
projetés a base de céramiquegcéramique seule ou
composite métal-céramique). La ténacité de ces
dépots, accessible par des mesures de dureté ou

— ST —eZ—eSe’" 1 " —e]l " —1 -"—e571
des dépbts composites ou multiphasés. En effet, la
—etTeTeTe 7] e Zi™M.' 7 _(EZL E"—ce’'ces.
E'SEz72—71 «Zel £7—7Zce1 "—our>lel o7
remonter a des données mécaniques intrinseques.
o7 EeZ -7 —eBle Z—™Me" 1 eZ1(EZeeZ]s
¢ 'eZ—e’’ESe’"—1 Ze1l +S1 «"ES' @S
@EZeeZ1 07151 eS—-ZeeZ1 Y 571 e 00>
o '— ey’ 7751e 7—71eS—-7Zee7i1 Zoeelz—1
o 07071 71l e-™aeel E"-™"®’'eZeil
locale sousjacente aux mesures de nanodureté, on

essaye de remonter a des propriétés
macroscopiques ™ S>1 ¢ Z—e>Z—"Z1 *Z1 &’ -
numériques basées sur les microstructures

ﬁoppo_sit%s Oreé.ejlaf., .1

4.3.1. Céramique poreuse mmophasée

4.3.1.1. Mesures de microdureté et nanodureté

des essais sur éprouvettes spécialegdl] — $1 MSer—21-202>21+21S1-"E>"+2>2+-1®2>1

été étudiée sur nos différents matériaux repris

dans cettesectionil Zoeel?—Z1+SE7?—72157%
E"—<eZ>1 ™M~ 751
fissuration sous-jacent a la mesure de ténacité. En

obtenue par CAPS permet de discuter

de.l3 c&hgenge de la matiere Cette cohérence du

e”eeZ31 o Se™ZE.1 7-dépat eg dreciemant reliée au contact entre les

eS—7ee701 71 S721 eZe>-1 o Z—e"——8e7

S IVE—E 78170l —Zei>Zoel 71 —"«3fiSpuration.Qngmantie 7que; © S—-¢'">Se’ T —1 7

traction sur dép6t autoportant restituent malgré
e"zeleZl —e">—Se' " —®187S—e1¥1e 7
(limite élasticité, limite a rupture, facies de
rupture) en chargement mécanique de traction ou

contact entre lamelles est en relation directe avec
la_chaleurgegue par ledépdt en formation. Méme
si un apport élevé de chaleur a la fois pour bien
fondre la poudre et chauffer le dépot e ZeeZaE~271

flexion il Sce™ZE+1l +Zeel E"—+>S5 —ZdeArimegt g3 . ligsgges Zntialamellaires apres
gradients associés des dépots a base de refroidissement §1¢ SZe—Z—+Se'"—1dehez>Z--
E>8-'822e1 — S1 ™Scel -+ 1+>5 .1 oA¥STES PRRrUD 4&RGL Gy, fequeel la distance de

E" —EZ>— -1 MS51 81 ¢°.—-8e'83771 Z2iLEI1—1 - EyEil Zoe+el EZ1 5%,
trés importante pour la connaissance compléete de diagramme de |

oSel — ES—'87271 +7laéf® abdrdiées«Z 1

» EZ-——72—0¢1 ™S Budds Jd&laodidseration

interfaciale des barrieres thermiques pour

cZ®87Z27201+S1-"00Z21Z—1™+«SEZ1l.

du trou incrémental est en cours en collaboration

avec G. Montay (LASMIS -UTT).

Les mesures de dureté par microindentation sont
®'-™eZ@1¥1-Zee>72172—182Y>21217+
retour direct sur la cohésion de la matiére
intégrant plusieurs lamelles. En ce sens, la
microdureté est plus représentative de la structure
composite en volume méme si elle est sensible a

s e Te— el e 7@l E T DA™ Z]
™™™, . e.eT1 é)l é"'22>@61 E ZCE'
mécanique qui est souvent mise en avant dans le

¢S —71 71 o5 eeZ 7 —e1 7l eZ1 ¢ 72>2i1 "7>1 ®Z1 o
rapprocher des caractéristiques relatives A la Figure60: Evolution dela microduretéHVo,sde dépots
P d e Zez——71mE>1 31y [b

lamelle dans le dépbt, on utlise plutdt la
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De surcroit, plus le plasma (APS et HPPS) est doté multi-+>S’—e1E +"——S'>7Z@1¥1 ™MS>¢’51
o« 7—717—+'Se™ 71 ..5&Weddpulsgahee S Y Z aléatoire de Voronoi planaire dont les contours

utile), plus la dureté est élevée donc plus dense et sont étirés dans une direction perpendiculaire afin
plus cohérent est le dépbt céramique. Par cette de réaliser un volume extrudé. Dans le volume
mesure simple de microdureté, on constate une e Se7——71E " —@e’e7-17Z1 EZe1Se>-+S.
capacité de faire varier une caractéristique on oriente 30% des grains selon la direction de
mécanique en relation a la présence de poreset projection (plan (100) perpendiculaire a la
fissures dont on a su faire varier la teneur et la direction 2), les autres grains étant orientés

—Se7>7Z1™S51e Z-™e " 1e71 ™, E.-+-1 aléatoirement en réalisant un tirage. Pour 50
'le "—1 0 72'S'eZ1 0 See>S—E"''>1 «7Zcedrains Sef +28 ltisedfes cefleetdéls on voit que la

dépdt pour la mesure de la dureté intrinséque de dispersion sur le calcul du module est trés faible
la matiére projetée, il faut envisager des mesures ce qui permet de choisir le VER (volume
de nanoindentation. S—ce1«721 ESele+ 7—1 - ¢é¥raerntaire feprésentatif) correspondant pour ces
o Se7-"—7081" —drace-acett& techniquefine, 50 grains.

§82721+S1-Se>'E®Z1s Sez7-"—71%11eS—@1eZ1ls-™MAel™>.eZ—+Z71

une dureté et un module de Young (non réduit)

e’ee.37 —e1 71 «Sde T4 Boeié linitidde que

e "—1-7®?5721®2>172—71 ™Jable@uieZ1 ' —e"—e77110

. De plus, ces gandeurs varient selon que

o —e7—eSe’ " 17001 ™S5See 71771 ™Z>™M7 o E7S5'5721¥1+S1
lamelle ; respectivement sur la surface ou la

tranche du dépét. Ceci traduit une anisotropie des

ES>SEe->'ee’'822001 — ES—'872Zw1 ¥1 ¢« -E'ZseZ1l «Z21 +S1
lamelle §2Z 1« ~— 1Y S 1 ¥/ ehelie/dldepot. (@) (b)

Figure61: Méthode numérique de détermination du module

Phase Particule Lamelle * eSeMAE'-STeeS.Z1X 1e Z-ucHife-pofeusae -

Al 205 infondue étalée (0): e>-eSe1™MTeCE> @ See’—1e SeZ-"—
Avec des conditions aux limites assurant une
Esuace 256+25GPa 194+19GPa déformation homogéne au contour (mode KUBC :
H surface 22+3GPa 18+22GPa Kinematic Uniform Boundary Condition), les
—"e7eZ@®1l e+ -+Skr £@& B3 dont calculés sur
Etranche. 270+28GPa 224+22GPa un agrégat dense (pas de porosité) Les indices 1
et 2 correspondent aux deux directions
H tranche 13+1GPa 13+1GPa S V7 elel¥le ">’ 7 —eSe' " _1e7@l
Tableau7 : E, H par nanoindentatiosur dé™ ae1ls Se7-"—7 *S—e'elszz1 - ’_°V7CE21 Y1l Zvoeol >Z°SV'
[TH10] parallele a celle E’'i1l Zoel —"ezeZ®el * -¢S¢
calculés peuvent étre comparés aux modules
4312 _"“e7e71 ¢ .eSpewfH e-§e7 Jpladha « .+«See’@tenus par nanoindentation du
par éléments finis [Tableau 7| (Figure 62). Numériquement, on
—1 ™Z7e1 ESeEzeZ51 7—1 -"e7e7ZTetrouveS &ion E¢.S1t—" e «>de™ I& Istructure
macroscopigue dansune direction donnée a partir lamellaire  avec abaissement du module
e 73— 17008 1721 >SE+'"—1c’'20+-1 e 2> 15l d@hsde Sors de projection Cependant
construit par la méthode OOF sur wune + . (E ®ntrd les valeurs calculées ou mesurées
microstructure composite poreuse réelle et jugée reste ce'e—'e ESe'eil Smm,"E'z21 - E
représentative. Il faut cependant introduire le éléements finis (code Zébulon) par
—"e7e7Z 1« -«SeergRiIsOtraptes des propriétés T — " @Se’ " —1 e Se5.05e1 ™MZ7e] 1e57:
eZ1 ¢ Se7—87F1t1 "—1 E"—ce’' Jazl E"-2&r1 z— IrdsVntéessante pour des calcub
matrice. Pour ce faire une démarche purement mécaniques rendus possibles ¥1 ¢ -E‘ZeeZ1 «Z1
numérique par éléments finis est proposée lamelle isolée par cette méthode numérique qui
[42]. A partir des constantes de Voigt peut étre avantageusement étayée par la
S—'e"e>"™MZel 721 -"—"E>'e@+*S+1 . Sapocindedadiion.1 <71

symétrie cubique (C11=319 GPa, CG2=153 GPa et
Ca=163GPaiil~™—15>-Se’®Z17—1-S'eeSeZ1e 7—1Se>.0Se1
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les fissures qui influent plus sur le comportement
o oS B ae'el 7 S71 E —>S'521+71
Young est plus affecté par la présence des pores.
Par ce calcul, pour une plage deporosités totales
de 4 a 8%, le module de Young est compris entre
70 GPaet 80GPa dans la direction de projection et
entre 130 GPa et 145 GPa dans la direction
transversale. Expérimentalement (essais de
traction sur dépdt fin autoportant), le module
mesuré par extensometrie est de 111+1%5Pa
Lo 5 5 C TsesZ1e71e5S—e77517201<Z—1>200 ™72
Figure62: “—™$>8'ce"—1+Zee1-"+2:Zc1* - §eBsi Gii*ef' 5551 ™"2>1 +Zcel Zee" —cel
© S ialniiridue;t;tion; Z[TlHIO? — 8221z 1S & Fént R 1substraf). Le calcul par éléments )
’ o' —'lezl-—"ez2eZ1e oS E'e-1—Z1"Z-
la connectivité des pores
en 3D. En 2D cependant,
on pourrait reprendre ce
type de calcul basé sur la
connaissance de la
morphologie des
microstructures pour des
ES®l1™21le "—1S1E"—¢
oo s7—EZel Z1 -
mécanique en fonction
de la distribution des
phases. Cela pourrait
étre 1Z1 EScele 2—1 -8
biphasé lamellaire
comme Al20s-TiOz2 ou
Z—E">21 o 2—721 Sei-
pure imprégnée par une
résine ou méme des

dépdts multiphasés
céramiques comme
(a) b e ‘o> j¢tS™Ser e

A plus long terme,

i N ~eJe7 o .0G o’ ‘e . 7 e~ 1 oS ™ ~ " ‘e . o °
Figure63ii 1 ZeZel Se'E leeZz 1.S1 >Toe 1 ctee @S 121> .

(intra- et inter- lamellaires confondues) pour la direction paralléle (a) ou transvers . . R

(b) par rapport a la direction de proiection f|ssurat|von (type crltgre

. S . . . . . . _. ¢ = Ao« de Criffith)
2elSY —ae@lez—e-1 ze'07@ 21 EZR L0266 hdjoinfe L 4% tes calculs  sur
calcul des modules, s_ur un volu_me de_matiere microstructures réelles en 2D puis en 3D selon les
poreuse tel que. decrit sur la a. Une capacités des calculateurs et la capacité de décrire
étude paramétrique permet de calculer des
modules dans la direction de projection et
perpendiculairement a celle-ci selon la nature des
défauts : pores ou fissures comme cela est montré

la porosité réelle ou simulée en 3D.

4.3.2. Céramique poreuse polyphasée

dans la[Figure 63 pour quatorze zones carrées S—cl+Z1 EScel +Z1lte pére CARSS ¥sS e’
microstructures e ezZ@le '—~SeZel 1 ceZ Mdepdtyigaliss en IPS et HPPS ont une structure
binarisées puis ordonnées par la densité de E"-™"'eZle 2—Z1E >S-"8221™ e¢™"*&
fissures croissante Dans la[Figure 63 (haut) est des différentes phases issues de la décomposition
présenté 7 —1 ZiZ-™e71 ¢« 7—71 £°—71 « Semgiguesle.HAP (cf. . Les mesures de

puis des différents éléments morphologiques microdureté sur dépots bruts de projection
discriminés. montrent un état mécanique de cohésion peu

Ainsi, dans la direction de projection (a) ce sont différencié selon les conditions CAPS [Tableau 8).
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On note une Iégére tendance pour les conditions a

plus haute pression CAPS qui donnent les duretés

les plus élevées. Le dépb6t IPS qui est le plus

poreux (cf. donne la dureté la plus

faible. Il semble bien que la présence de la phase

amorphe obtenue en surpression participe bien a

une meilleure cohésion mécanique de la matiere.

Les données sur la ténacité manquent pour

E"—Ee7>21 @751 ¢ oSel —-ES—"83771 ®Z+"—1 721 +S7j1 21

™ SeZl S-">™Zil —1 e SeeZ—+1 EZ™Z—+eS—e1 ¥1 «Zce1

différences de propriétés mécaniques et de Figure64: Microdufet.é (|‘IVO,1) avec et sans imprégnation
. L. par résine époxyde, [RICL6]

contraintes résiduelles entre les phases. Des

mesures de nanodureté seraient judicieuses pour Ces résultats jugésreproductibles (également sur

étudier o ZeeZel E"—-™"®’'eZ1 See"E’'-1 Y1 SFSF1-MA sBee'E72Z21 ™S>1 ™ “ZCE
phases au sein du dépét. Une facon indirecte de incitent & considérer plus avant le réle de la résine
oo—"—e37>1 ¢ ' —ee77 @& Mulphasd —Se ¢ Z—>"<SeZ1 @751 ¢Z1 E " =™ 5077 —e1 -
7>1le eSel1 - ES—"827Z1E"—ce’ce+Z1Y¥ MAerS « cBiriqué —plojdtéee par plasma. On
traitement au four (800°C/1h/air) afin de E"-—™S571s "—™>.0_Se’" 1 ™S5 e’0e.57
recristalliser, homogénéiser et consolider les e S™M™M~ye1 o 7—1 ™SeeSeZl e iel
e -™3el o ‘¢e>"j¢S™Se’e71 ™S5 i limgrégnatiors Si un dépot épais Al 203-TiO2 (13%)
présence de nombreuses fissures de relaxation (Imm) autoportant obtenu par plasma-formage

dans les débts post-traités qui conduisent & une O@E o7l 1721 "™S7ee(lil Z-—™e""1 o
dispersion accrue des mesures de dureté on note cloche & vide primaire permet une imprégnation

une augmentation notable de la dureté mesurée E"-™e o771 @251 » - T> HeSi E i1l
. échartillons qui sont soumis & un essai de flexion

3 points (avec cyclage a 50% de déformation par

rapport a la limite en rupture),

Tableaw8 : Dureté HW1 sur dépét HAPpar CAPS bruts de
projection ou postraités poudres SDHA et SHA), [TH4]

S>1 S'eeZ75081 + S—Set®Zl eZ®l M'SeZel +Z1 <2kl +Zel
dépdts post-traités montre que la phase
hydroxyapatite pure a été complétement
restaurée. On a donc dans ce cas un retour sur la
micro e2>Z¢-1 o 2—71 €&->8$-'8§771 -"—"™‘Sxe.Z1
poreuse (surtout microfissurée). _ ) _ )
Figure65: Courbes chargdéplacement en fleq 3 points
sur dépét plasma ADs-TiO2-13% autoportant, [RC2]

4.3.3. Céramique poreuse imprégnée . . s . oL g
"L"—1>Ze YZLeZoel —"ezeZele eSS’

0S5l - ®S—715271 - Z—1--™ar1l ™S &g Rk lFiqird 86, 'of Lonstate déja que la valeur

ce_ramique i’mpregne evol’ue_ significativement du pour Al 03-TiO> (13%) ¥ 1+ -eSel>Zel el ™73
ff’iltde Iapres_em_:e de la resm? dan§ les p(?res et les e 3l e.™MAe] MS ]l SFe" ™30S o] Fope
fissures. Un indice de ce phénoméng qui est un eS8 eT1 371 EFe3'1 o711 e Sey_'—_71 ™3

peu inzjlttendu é:tant dof‘”é les faibles prgpriétés dépébt fin pour un niveau de porosité équivalent

—ES—rSzzeleZle oM e — SlouSBIM T G el AT R 11 Zoee 1. SaMSEeOndelphie
été donné par de simples mesures de mlcrodLirete‘ _TiO» et ses composés définiesqui influence de
®z>1 +Zcel «-™acel ¢ TCTiES™MS L, N8R 1 prépondérante  le  comportement

(Figure 64).
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élastique global du dép6t. Mais surtout le module
de Young est doublé lorsque la résine imprégne

uniformément la structure,

Figure66: ~eZ«Z o¥dung par flexion 3 pointgRC2]

On montre donc un effet
composite par le mélange de
deux matériaux ; » 2—1E->S-
Zel e S7e5721 ™M e — 579
o ' e75—-.0"'8"'371 e 73—
architecturé de microfissures. La
céramique est donc rigidifiée
par un matériau mou (les limites
en rupture sont en revanche
inchangées). Il serait intéressant
o 07’751 ™Mez7@1SYS—

composite en modifiant
éventuellement la nature de
o Z-—™M'eZ7_7 o1 ité 0

contrdlée) et la nature du
matériau imprégnant (polymére absorbant au
choc ou cicatrisant par ex.).

Y

4.3.4. Composite métal-céramique a renforts
dispersés

4.3.4.1. Par projection plasma réactive

CAPS Porosité  TiN pic (200) HVogs
RPS 100kPaN 1,0+0,2 0,58u.a. 569+ 85
HPRPS 200kPaN 8,2%+1,1 0,86ua 79840

Tableawd : Caractéristiques de dépdts composites Ti/TiN
RPS et HPRPS, [THP

Il reste & évaluer lanature dZ1es '—ee72Z —EZ1*Z e
de renforts quand elles sont en présence de
lamelles riches en dendrites de TiN ou de nano-
précipités de TiN par rapport aux lamelles
constituées uniquement de +S1 ™‘S@eZ1F-'+’Se7Z
alliée. La nanoindentation combinée a la
microscopie AFM offre la possibilité de localiser

Figure67: Images AFM de dépbts Ti/TiN nanoindentds) lamelles nitrurées et
matrice TABV; (b) lamelle nitrurée avec dendrites TiN, [TH9]

ces phases sur coupe. Il faut faire un repérage
préalable en optique ou au MEB des zones a
nanoindenter .

Z@1E" —+>SeeZele ™ e;S™M I E77@1™;
les lamelles plus ou moins saillantes selon leurs
réponses au polissage. Les nanoindents inférieurs
a 1um? permettent de pratiquer des mesures dans
o ™MS e®Zi>1l o 2—Z721 eS—ZesZ1 0—'e>

1o "1 M7 el eZ%ile-MAaecel '& ' INtWER)Op@AZMF s+l >Sele Z—Z1eZ—0>'e27

projection plasma réactive (cf. , on

obtient les caractéristiques de microdureté

présentéesdans le|Tableau 9| Bien que la porosité

soit plus élevée dans le dépdt en surpression

reconnaissable. Les grandeurs mécaniques issues
¢Z1 o S—Set®Zl *Z®l E 7><Zel +71
déchargement H et E sont données dans le

e SE~e781 'e1 ¢1 7—71 S3e—7—eSe'~_1Les~vgeaurg 1da nanodureté des lamelles sans
T (E>"esrZe-1ee"<Se71e31E "™~ ’'e7 1 'Rrécipitésrspat ~reppésentatives de celles de la

associe au taux de TiN synthétisé en plasma
réactif. 1l y a bien un effet composite (TA6V
massif =340HV) proportionnel au taux de TiN.

—E>"e2>57¢-1 ™" 751 Z—@Z—<oZ1e71le-™
ce cas, la dureté de la matrice sans nanoprécipité

mais surement enrichie en azote dissous gouverne

la dureté globale. On constate cependant que cette

dureté de la matrice est supérieure a celle d

TAG6V seul. Bien que les lamelles contenant des
nano-précipités soient trés dures (valeur
intermédiaire entre les deux autres), leur
contribution parait limitée sur la dureté globale. Il
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semble donc que la contribution de dendrites de
TiN assez grosses soit nécessaire pour faire croitre
significativement la dureté macroscopique du
dépbt. On reste loin cependant de la valeur de
dureté de TiN (obtenue sur les dendrites).

Lamelle H E*
AP
CAPS TA6V (GPa) (GPa)
RPS sans précipités TN 5,9+0,3 240+12,0

nano-précipités TiN 12,9+0,7 260+9,1

sans pr?c!p!t?s T!N 6,1£0,3 223+13,0 Tableaull: HVosde dépdts compositesOBNi par cold
HPRPS nano-précipités TiN 11,5+1,0 297+13,0 spray, [RICL26]

dendritesde TiN 18,1+2,3 310+18,2

Dans le cas de poudres céramiques trés fines pour

‘BVeY
. PP le composite SnQ:-Ag par cold spray par exemple
TableaulO: mesures de H et E de dépbts TN Ti ) N IR . .
oar CAPS, [THO] (vu 8181 —'G>"+2>Z+ 1 — Ze-1™:
0217721 ™SH>1>S™MM™ 0] ¥1EZeeZ1leZ1le S
On a constaté cependant que la présence de larges (=150 HVos). Dans le cas du procédé cold spray,
zones de TiN dendritique pouvait fragiliser le o717 —e7—-7—e@leZ1 My “7Ee'~"—1 e

c™Mael0™> eZ—EZ1Z1 @2 A®iilpéar Bhvbager kdBlement des Hepots trés épais
plus de téna@E’e-1 ¢ Z—1 ¢-™MQe1lnNBMVZE]L *E@E _e1“3eE371™Me3®e’'Z23>e1E-i1 Zoe
précipites 11 Z—"72721 «ZE"'—""+'SZZ1 * " enjeux®Rig cold—shray pour les dépots de fortes

des conditions CAPS consisterait alors a rendre épaisseurs en concurrence aux piéces frittées a
les dépdts Ti/TIN homogenes et riches en nano- braser dans ke cas de contacts électriques a base
précipités de TiN en limitant la présence de e $se7—01 ™E31 ZiZ-™MeZi1l 731 ™
dendrites de TiN. Dans le cas de TAGV, il faudrait également le formage de piéces de forme ou
™S>1STeeZzr0ele’ =" Z>1e51™Z5e 21 < ldoree re@haffémentde piecésl usées. Donc,
poudre mieux adaptee. dans le cas des dépéts cold spray, il y a unfort

o intérét a qualifier des propriétés mécaniques sur
4.3.4.2. Par projection cold spray S e e8]l E —P]l o] —"e3e71 + eScme'C(

—1 ¥ el e —etel 021 «S1 —S—"e7>7 s L B s 'gmsiddue bmite a rupture par des
1 MTZo1 e teZ—et " ESe T —1 ez 1 ™ 3R @8 hratcfior SBrigfrduvettes usinées dans la
© E'Ze+Z1+21S1™S>e  EZeZ1ICHL —Z>=8oRA¥ L S1L Som a1« 7 [Eigure B8 ™ S ce ce
Cela permettrait également de montrer a travers
des mesures de nanodureté dans la matrice
comment celle-ci affecte la dureté globale car il est
probable que les dépbts durs de type cermet tirent
également leur dureté élevée qui est recherchée
de la dureté du liant. On met en évidence
'— o' >7EeZ -7 —el s —ee77—(EZ1 71 +S1 -S>’ EZ1 +">®27Z1
e "—1-70%>21%2—21-"E>"e2>2¢-1“%2¢-21S'¢e72102>12—1
dépdt WC-Col2% par cold spray (400HVos, cf.

par rapport a un dépdt conventionnel
plasma ou HVOF qui est donnée supérieure a
1000HVo,.. Dans le cas du cold spray, la matrice
— Zeel™S@lezle 7e1SeeZ®Ee-21'25-"822-72—1™S>17—-271
dissolution du carbone provenant des carbures.
On retrouve ce phénomene dans le cas des dépdts
B«C-Ni par cold spray, —1-Z212—1 ™>.eZ—EZ1+ z2—1 _
taux volumique élevé de particules dures de B4C Figure68: Eprouvettes de traction cold spray Sng,
RS i i [TH11]
(cas des dépdts a partir de poudres enrobées). On
»2-55>8%271 « S’eeZ7501 8221 EZ1 — ZBurlded SasériauX trés Slgtiles comme le cuivre

effectif de renfort le plus élevé qui donne la [43] "Z21e S>eZ—el@™.E'e'§22-2—+1S—
dureté la plus grande, cf.|Tableau 11 les dépbts bruts de projection du métal pur par
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cold spray ont un comportement élastique -fragile avancée des mécanismes de recristallisation

ou élasto-plastique avec endommagement. La dynamique, de redistribution des dislocations et
limite en rupture est en relation avec la présence —SEeSeZ01™Sse' e’ 37 -7 —21eS—0els!
de pores dans le volume. La déformation traduit "1 e "—1 E"—e’+,5Z1 -S'—e7_-S—-1
la nature du contact inter-particulaire plus ou composites SnO:-Ag, les particules fines de

- —eleZ>—721™3%'cele -eSele.“¥1.E>"741L DB HiBtrBuéesen chapeletaux interfaces
lorsque |S1e-e">—Se’"—170ceele>S—ce-"0oZd Slal GBEsioh B assurée par les zones

la particule. Brut de projection, la limite a rupture intermédiaires de contact —-¢Se&—-¢Seil 1 ¢
e 2—1e-™3eles Ss>eZ—edaBladlreetiBh>S¢1 o See>S—E''¢1+21+S1 ™. cZ—EZ1l- S-
transverse a la projection est proche de la limite ces particules fines de SnQ alors les dépdts
eS@e’8771 ¢ 7-mAsSib Wl—=e+Sel>7EZ’ «ilp@wehtlavoir des propriétés identiques a celles

limite a rupture chute drastiguement quand e 1 oceZpar cold spray. Des courbes

o ™7V ZeeZ1 7Zoedhnd a «dr¥ction de représentatives des essais menés pour deux

™y 47 @Ee’"—1 071 ¢S50l o721 ¢ '—>'ES "M T3 7@t 24 ™7 .0AG 7 dee franulométries
™Sse'EzeZeil Z1e¢™Z1+ Ambigulé 1 -~ —diffRreresS —iHuastient bien le potentiel de la

e '—eslele Z_™e"¢ 75171 ™ ablesZ e 1 «prejgttion e Tiélange en cold spray avec des

a de trés hautes vitesses (éventuellement hélium poudres fines de renforts céramiques.

propulseur “21™e7 1> EZ—-7Z—+1E eel@™>S¢1le SE£7eZ1
800°C/4.0MPaiil ES>1 E Zaeel ™ 7251 EZ®1E " —e '« "—®13221
les propriétés mécaniques sont les plus élevées. I
Z@el-"—e>-1-0Se7-7—0187 7—1>S"e7-7—e1'75-"5872271
simple permet de restaurer un comportement

élasto-plastique sans endommagement avec des

limites ¢ -+ S ce e mupture pouvant rejoindre

EZesZels 2—1-S+->'S71-Sem@’sil Zzele See™—eZ7-7—e1¥1
rupture du matériau massif ne peut pas étre

reproduit méme avec les essaisde post-traitement

étudiés jusque 650°C ¢S —cel *Z1 ESmwl ¢Z1 » S>e7—-

Méme dans le cas des dépots les plus denses, on Figure70: Essais de tractiode dépots cold spr&nCz-Ag,

montre par MET la présence de pores tres fins aux [TH11]

interfaces ou points de rebroussement entre Z-™e¢"" 1671 ™ 76571 2-Agpar Z\ID-en

plusieurs particules post-traitées [Figure 69). mélange a conduit & des résultats beaucoup moins

encourageants car dans ce cas, les propriétés
mécaniques mesurées montrent que le dépodt
formé ne peut se déformer plastiquement méme

post-traité .

Figure69: Clichés MET en fond sombréa) Micropores
migrant a un point triple, (b) Amas de pores, [TH11]

Dans ce cas, on suppose que les zones de contact

particule -particule  présentent un taux de

dislocations pe7cel - ¢ZY-1™S3>1,S™M™~,e]1 S71 EEZ>1+21S1

particule (du fait des températures locales plus

oZY-Zel ®z<’Zel ¥1 « '—-™SE+Uil +H>@dl s S™M™M e 71

chaleur lors du post-traitement génére des

mlcvropores préférentiellement - aux  interfaces, . Figure71: Essais de tractiode @po6ts cold spraysnOz-Ag

S—+"H S’ - 142151 «te'des ﬁé@ﬁtsz ™*Z  gaborés a partir de la poudre SA&y CVD, [TH11]
cold spray post-traités passe par une connaissance
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On expligue ce comportement inattendu par les
mauvaises caractéristiques de la liaison entre le
renfort SNO2 Ze1@S1eS—e771-
qui se déchausse facilement. En effe une vue

e T—1™Z7e17Z—Y ®SeZ51+Z@1E"-™" S
et multifonctionnels de grandes dimensions, des

e 1~ <o 7 — 7 7 NS ol pistds de dépbts isolants ou conducteurs

par masquage ou usinage.

1'ceezZle 2—Z21+- " 2™Z10S— @1l «ZZMISAZeVSbA—711 EZ>+S’'—71 468’ 1S

montre la présence de défauts de contact entre Ag
et SnG: sous forme de pores de 100 nm

thermiques, les propriétés électriques des dépbts
projetés céramiques ou métalliques sont beaucoup

"—e.eZE+SceZ@l ™MS>51 ¢« S7er7Z 01 7 E " moidzéiumides pSuri&sediépdiE 1EN effet, méme si

Figure 72). Par ailleurs,

eSel —-ES—'37221 l&slpmébmenes de transfert thermique au sein de

oS—e771 ¢ S>eZ—e1 — Zeel MSel E" Jatudiérs restdnt complexes {(fhonons), un flux

suspecter une gangue déja fortement contrainte
mécaniquement par le procédé chaud de CVD qui
réalise une couche de (5 pm environ. Il est

de c'SeZ7>1 ¥1 o -E'ZeeZ1 ¢ 2—1 E~-™
facilement mesuré par un capteur de température.
En revanche, un transfert de charges (électrons,

™ ~eoe'«eZ2187 7—2721eZ+71 E"2€mUZ 1 — Zdbl@sns; Yoiks)—est HiLgVdifficilement accessible,

procédé cold spray qui requiert une certaine
ductilité du métal avant impact. En guise
e "™e "2 Se’ "1 postraitement de
détensionnement au four de la poudre enrobée
avant co-projection doit étre préconisé.

Figure72: Porositésubmicroniqueledépdt cold spray

SNO-Ag ¥1™S>e'51e 7—71™ 7 «JHI]—>"<-Z1donc

4.4. Propriétés électriques/diélectriques

[TH5, TH10, RC23, RICL14, RICL25, AICL7]

§72’1™e7@1Z@e1S71@7Z —1e Z2—1e-™ae1
De plus, les notions de transport et

e SEEZ7-7+Se’"—1+721 E'S>eZ@1 1 s>
eZe"—1872721 "—1>8'e217—71E->S-"
ou un métal conducteur. Le cas des métaux par

cold spray projetés afroid rejoint celui des métaux

projetés a chaud car les propriétés thermiques et

de conduction électrique sont essentiellement
"2YZ>—-Zel ™S>1 +S1 ™.eZ—EZ1
'—e7>eSEZ®1Z—>Z21+Z®1 ™S>’ EZlC
qui porte nombre des développements industriels

de dépébts par cold spray qui offrent la possibilité
deréalise>leZcele-™MAs@l1¥le> ®1<Se1+S7
excellents conducteurs thermiques et
électriques.

Dans la thématique nous nous intéressons plus
S7ijle-™Mae@l’' e “eS—e@1™Ss1e Z_™e""]
ou aux dépdts résistifs par des mélanges métat
céramique. Pour ces derniers, nous montrerons le
E"—EZ™ele 7—71S™MM™M,"E'Z1Z>*SE

1e>SYZs>01e Z-™e""1 701 E->S-"577 celds/ ddpdiscail résisBuit¢ 1 controlée. Le cas de

en couches épaisses par projection depoudre, on
peut facilement réaliser des systémes isolants ou
conducteurs électroniques ou ioniques. Des
applications industrielles existent (composants ou
capteurs), certaines assez anciennes et peu
connues que ce soit pour des dépbts condicteurs,
résistifs ou isolants [44]). On peut supposer que le
potentiel est important pour de nouvelles
applications avec la forte augmentation de
systemes électriques de plus en plus puissants et
intégrés dans les secteurs du transport et de
o - — 750721 —"eS——7 teifmE& €Gntetherz
le dépbt de métal ou de céramique sur polymére
ou composite. Un des exemples récents concerne
les piles-d-combustible avec la réalisation

e Se7 ' —71™35721-"—"™'S®.-Z10™"'Sce.
en réalité) pour ses propriétés électriques
—ey'—@,87Z®1-92Y-Z01Z®eel17—1-S-.
el ™Z5-7e1l 71 & SeersS—E">1 7]
diélectrigues de céramiques multiphasées. Il
subsiste cependant des défauts ponctuels a
o E‘ZesZ171>5-ZS7LeRditioanét dés— 137" 1
propriétés diélectriques. Les pores et fissures a
o E'ZeeZ1l —"E>"E" ™'8221 ™MZ7YZ—-1
comme des discontinuités du réseau cristallin
"' Z—e-Z®l -SE>TeE"™'§7Z2-72—+1 ¥1
dé™aeil o1 Z0el’ —e>Z@@S—eleZl -"—
eS7i1 Zel oZ1 ¢ "5’Z—eSe’"—1 71 EZce:
pro ™>’.e.cele '@ eSe’ " —1.0ZE>'527Z1
—e>1e157™ e 71S70 chesuirerlolS 1 ES T

o o7 Ee> 7@l —2e«’ E"2E‘Zel ™ 7>1 ofUir€Efareaidl «CEs—plopriétés en considérant

ionique en température (par ex. travaux DLR en
PlasmaCVD [45]). Un avantage certain est que

différents remplissages pour la porosité figurant
S'—e’'1eZ21>821%Z21 '—eZ>E " ——ZE+""
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volume (air ambiant, vide, milieu liquide, résine).
—1e '—e>Z®elZloeisre

E"+"——Zcels S'H>1+21-2-71 -™MS' ®RZZ

“7e1¥1S1>-00’ ADY1. GEL--Iu—+—ZdaZL--1$Saﬂdrs—Ea1-porm@—

permittivité comp ¢ZiZ1 %il S1 +Z—7271 S71litEescdine&éd Hes dépdts plasma On met en

(6,5kV pour un dépédt plasma ¢ Se7—"—Z1 ™75 7Z1WX'[Z —EZ1+S1«" —
1e71AVe—1 ™ME>1 7iiBludideamedn™ Sce L™ —e>71 —'7%i1 »

considére plutét les dépdts en fonctionnement
sans endommagement.

4.41. >"™5 ' .e.e] ¢ - eZEe*>'8§7272 1
poreuse
4411, ce’cee’'Y'e-17¢1™75 'ee’'V'e.1¥]e

La résistance stabilisée qui est mesuée par un

mégohmmetre @251 72—1 eZzcee>Sel >Z2V1e7

plasma étuvé préalablement et soumis a un
champ électriqgue (500 V continu pour un

échantillon de 250 um « -™ S’ @} pefraet de
calculer la résistivité. Malgré des conditions de

maintien mécanique (couple de serrage)
reproductible des électrodes polies et des contacts
métallisés, on observe toujours une dispersion des

—7e?>70eil —1™s7—eleZ10™ ' —1e Zes

au méme moment pour limiter les écarts de
oZ—-™ .>Se7571 715

S_ TN FeZi1 "1

“Co>"—.0>'71 84S —

"e71721EZ1eE'--S1-
'— o727 —EZ1 21 ">'Z
'e-1™Ss1e7Z@1-ZeZz>Z@1s =™ .08
Les propriétés capacitives et les valeurs de
permittivitt complexes sont établies pour des

™ ~y ~

7 {ensiays alternatiyeg dans la gamme de fréquence

de 1 MHZ & 1,1 GHz. Les pertes diélectriques (tan
"l —el— -ee’e7SceZ@1eS—@1+Z1ESCc
T— 1™ 567171 -"07e717
“¢Z——71)%evitemért en fonction de la
1PQrasite on constate que les bornes de
Wiener (modéles de capacités en série ou en
parallele) sont assez éloignées des points
expérimentaux. La plupart des dépdts se
>S™MML"EZ—el o 7—1 —"e 71 21 E"—-
parallele comme pour le modéle résistif.
Cependant un point échappe a cette analyse et se
>§TM ™YYE'Z1 ™eZedel o 7—1 E-™">
A e @I whe 2 21 e Se
™™ Ze> el o’ —71 «1%uwm)— Geld-ti 0 X
CQ’E ?pt peU fg pores globulaires, sa porosité est

« 3 —7172—EZ2' —+7Z1 ™"%5>8"+1 s_--’~>ZJESCE‘%%E"E're%‘%EEC‘E‘%StH‘?‘i de fissures inter-

On reporte facilement la résistivité en fonction du
taux de porosité totale. Si on béatit un schéma
électrique équivalent de deux résistances (alumine
+ air) en parallele, la régression linéaire
déterminée sur la courbe expérimentale de la

Figure 73lconduit aux valeurs rep ortées sur cette

figure.

Figure73: Résistivité et modeéle série de dépdts plasma
e Sez—"—781y |[b

Sous réserve des dispesions avérées, ces valeurs
sont assez proches des valeurs de résistivité
expérimentales mesuréesil ZeeZ1 71
frittée est supérieure a 1014 :.cm. La conduction

'kl eS—®l +Zxel E~

e $'51

¢« Z—Y AN ZIE-01EZeeZ1Z214 Sz Z

T Ee>'E2781¥1 >3V Z 12157V 107 ZP—O,“% 25
o"— —7m1l e Sei-

lamellaires. Celles E’'1 ¢~ >—7Z—e1 ¢Z@1l E"2E "7
paralleles au plan du condensateur formé par la

E " 2E'Z1e Sez2—"—7i1 Z1E " —ceeSel>2""
Z—1e-™M3ele Se7-"—71>-Se’@-1™S>1 ™,
avec une permiee’'Y'e.-1 ™Me7el ¢S'<e721357271 0
dépdt deux fois plus poreux réalisé par projection

plasma [4€]. Il y a donc une influence de la nature

Zel eZ1 e ">’ Z—eSe’"—1 71 ™M H>7Z®1 &}
diélectriques.

Figure74: Permittivité etmodéle série ou paralléle de dépbts
™eSe-Sls Sez-"—2781y [p

T eF@Ee"—1 Zel ™' .e78e71 o .07
implantés sous vide (Méthode Miroir)

Zeel .
g%zoﬁgboratlon ECL, Prof. D.Tréheux)

44.1.2.

e3P _EZ

-z>§1%%“’i Zszoe21 Z-deb @ See

etud|%r
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E~"—e'e'"—@l o Se—"@™* 571 Z-1
méthode SEMM (Scanning Electron Mirror
Method) et la mesure ICM (Induced Current
Measurement) associée ont été appliquées de
facon originale sur différents dép6ts a la porosité
variée. Ces méthodes sans contactontribuent a la
mesure de caractéristiques quantitatives liées a la
conduction et au piégeage des électrons dans un
—'e'Zz1™
les polymeres [47]. Les mesures ICM et SEMM
sont effectuées en méme temps dans un
microscope électronique a balayage adapté et
instrumenté. Pour la méthode ICM que nous
illustrerons plus précisément, au travers des
>.eZeeSeel @Z>1 eZl +-™Aaee

pico-ampéremetre enregistre le courant

o '—ee77 —(EZ1S<e"r¢-1eS—0eledhil ™MeSe'—71
/-7—e1 ¢Z0el E‘S>eZel +S—ce1
TMCE].

—E>"eE"™Z1 ™MSs1 ¢« E"Z+7
s 'e"eS—el ™Z _—eS—el 71 e7-
(5000pA/30kV/100ms). La méthode miroir traduit
quand a elle la quantité de charges piégées de
fagcon rémanente en surface ou en volume. En
effet, la charge locale ¢ée un champ
électrostatique dont les lignes eéquipotentielles
repoussent de nouveaux électrons incidents et
agissent comme un miroir plus ou moins

e.0e”y_S _el1 ®@Ze"—198S1.."
méthode miroir donne donc des informations sur

la capacité du matériau & piéger les charges et sur
la géométrie de cette charge implantée. La

N val 1E"—< —.71e5Se¢7’e1 ™Meir]e

“e8>' @S« Z1E >S-"8§271E"~

—.e3'71 71 «

o 17210407341 »BM 5071 o Zuo LtyfiiGuES < dam 1

différentes microstructures a porosité croissante
(de i a vi) obtenues par CAPS , on
constate des comportements du signal du courant
nettement différ ents selon la présence de pores,
fissures inter- ou intra- lamellaires orientées
respectivement perpendiculairement ou
™S5See o7_7—e1 ¥1 «S1

—— fBleetrénsz-"'—71"71

1 MeSe—-S1e Sez-"—7812—1

i- (vmlcrostructureA) .
—.eSee’'§77

iv-(microstructureD)

« 7 ET—1 o' —"1

ii-(microstructureB) v-(microstructureE)

e8e7-_7—ei1 S1

iii -(microstructureC)
E" 7l -7 —+1

vi-(microstructureF)

Zel e SEE2-2+8+"—1 731 +21 >72+55+5> figu”iél'\"‘a‘:h"ges?EMi"e“C'V'S“rdepOtS

™7 eSS 0] o '—™MeS_0eSe’'"_1 o

.CZE.)

iV eSm-Sds,S12——21 81y

" —e>751 ™M8>1 EZoel +Z2%i1 —-de"l6Z e 1 +L&-dBHGtE +plus denseFigure 75}) présente une

porosité mais la méthode ICM est plus riche pour
E" -™>7—e371 7215802171«

—1ZeeZe831®’'le "—1272—>7
courant induit en fonction du temps, on peut
relever les caractéristiques suivantes:

X Qab en pC, la quantité maximale de charges
piégées avec:

X tr, la durée pour la premiere relaxation (tr <
tinj) qui est marquée par un saut de la courbe
lab(t)

X Qren pC qui est la quantité de charges
emmagasinées avant la premiére relaxation:

courbe lab(t) en 3 phases - A : piégeage rapide

“>'Z —+ S+ 'des Electrond moidentE > Z Be:ilhb décroit jusque
e>7 1 7 cd0mE Edr ked cdléctrBnd mgidlentslsont ralentis et

¥V el ™S51eS1ES>eZ1E>--281+
augmente et diminue les charges en surface; -C :
équilibre entre les charges injectées et les charges
qui diffusent hors du volume irradié. Ce dép6t ne
provoque presque pas de relaxation (10 mesures
ICM distinctes) et accumule bien les charges. Les
autres dépdts plus poreux de la
présentent tous des relaxations soudaines en
relation avec la présence des pores ou fissures
orientées. Dans le cas de la microstructure e
v) le comportement change de fagon
équiprobable selon deux cas traduisant un
comportement différent suivant le point de

mesure. Le dépbt le plus poreux vi)

montre un comportement diélectrique proche du

s\Voir les microstructures types référencées en Figlre
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dépbt le plus dense (quelques relaxations). Les La méthode miroir (SEMM et ICM) permet un

différences mesurées entre les microstrictures contréle non destructif et quantifié des propriétés
concernent surtout la partie C des courbes lab(t). o e7E>'877®@O1E Zoeel -eSeZ7-7—e17—
"le "—1™% 5671 517 —1¢"—E+'"—1+71¢MIns chritact MeAquip@dente Gn intérét notable

peut alors évaluer des comportements distincts en pour la mesure reproductible de propriétés

fonction du type de la porosité. Plus la diélectriques. Il est possible également de

porosité totale est élevée |Figure 76}a), plus e Z-™e"¢Z2>1 72—1 8 @S—e1 YS>'751 «81

e E"7eZ-72—e1eZ01 E'S>eZ®1lZoeel e« EISZoelee "o ST @/ §7'1 ™MZ7+1 SY"'>1

agissent comme des barrieres de diffusion des certaines applications.

charges. Sauf pour le dép6t le plus poreux mais

pour lequel on note le taux de fissures inter- 4.4.1.3. Prédiction de la permittivité par éléments

eS_7ee85 57001 ™S>8ee 70018571 @7 —o0e1 .~ — finisganir dela miq crasiyciure

eZYT1l Tle T— 1572 ™ 5071 517 —1 " —E LN SH I G CE9Z51 e T —ee 22 —EZ1 ]

fissures b et .c) alors il est évident que poreuse sur les propriétés diélectriqgues est de

o "5’7—eSe’" _1e71+S1 ™ ¢fecelé pauf ce 1 Zmerle@sbien des calculs numériques par éléments

e S1IE —e72Ee’"—1eZ1 E'Ss>eZeil Z Efinis-a partizde -microstructutes réelles (2D) ou

de connaitre la typologie et le taux des fissures et simulées (3D). Nous avons étudié ces deux cas

™ y70l @Ze —1eZ1 eZe>-1e "™ ' eSe™IZ)bTdr SMaseeZ1 ™eSe-S1 1Z—1)

isolants recherché. Il serait intéressant de relier Y 1¥1™Sse’51e 7—71-1-721S™M™,"E 71

cette information sur la relation calcul pour obtenir une permittivité moyenne

morpholo gie/propriétés diélectriques par rapport dans une direction donnée (parallele ou

a la tenue au claquage diélectrique. transverse a la direction de projection).
Considérant un comportement purement capacitif

(a) (tan "1 A1IWU1 ™ 751e Se7"—71™5"%7e.7]

™75 'ee’Y'e.a@1>7Z¢8e’'YZ0eleZ1le S'51e”
¢ Se7—"—71..1-+SeZ1¥1WV31l—"72®lZj

électrigue constant comme le serait un flux de
E'SeZz>1 Q7’1 «Z1 “Z55'Z>01 Sz1 >
composite bi-matériau en régime stationnaire.

Alors :

() Avec

%, Permittivité diélectrique effective ,
, ‘S_™1le ' eFEe " —1-0ZE >’
, Champ électrique

44131 Calcul2 1 ¥1 ™MS>e’51 ¢ 7—71 —"E>"¢
reelle
Comme pour| Z1—"e7¢71¢ S cgFiglEe«63) 0 E il
Une étude paramétrique permet de calculer des
permittivités relatives effectives dans la direction
de projection et perpendiculairement a celle-ci
selon la nature des défauts: pores ou fissures
comme cela est montré sur la pour
8§78 >£721 —E>"ee>72E*2>72@1 - +ZE-
«-™3e1l le Se7—"— 7171 5" ——.Zcl™
fissures croissante. Ainsi, dans la direction de
Figure 76 : Evolution de Qr.: (a) porosité totale, (b) projection (Figure 77}a) la permittivité relative est
taux de fissures intelamellaires, (cJaux de moins élevée que dans la direction transverse

fissures intralamellaires, [RICL9] <071 1 ¢1 S1 ™ezm1 ¢ <SS

(©
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propagation des charges dans cette direction
(obstacles associés plutbt aux fissures inter
lamellaires dans ce dépbét APS). De plus la

+ .+.—7 fimisecarrés par superposition avec la
microstructure simulée en affectant chaque point
o —ewxSe'"_1¥1e Sez— {RiquieTB 1. S'H>10

™75 "ee’Y'e.157¢Se’YZ1Z0ele S7eS—«IEW spacalEishint « B4 Ibndines1de calculs par
—'YZS71 ¢7eSel ¢71 ™™ @’e.1 eo”SeZ8énENLS’ fitkis ((452CPW) on obtient les valeurs

comportement de capacités en paralléle on rejoint
un comportement en série, d.|Figure 74). Par ce
calcul, pour une plage de porosité totale de 4 a
8%, la permittivité relative varie entre 80 a 7,5
dans la direction de projection et entre 8,5 et 80
dans la direction transversale. Le calcud par
éléments finis de la permittivité ne tient pas
compte de la connectivité des pores en 3D.

@)

(b)

Figure77: Permittivité effectived partir de microstructures
réellesselonle type de porositt selon les directions
pardléle (a) outransversat (b) de laprojection [TH10]

suivantes :

La valeur expérimentale (toujours sujette a
incertitude) est de 7,87 pour ce dépb6t mais le taux

de porosité est nettement sousestimé dans cette
approche de maillage superposé. Dans la
direction (Z) de projection, on montre une

certaine anisotropie par rapport aux directions ( X)

et (Y) avec une vakur de permittivité plus élevée

en relation avec la présence de peu de fissures
inter-lamellaires pour ce dép6t HPPS trés dense
0-""—c@le "<@*SE+ZR1¥1+S1™ ™SS

Figure78: ~e7-71Y 1le 72—71Se2—"—71™">7%q
simulée: (a) : vue 3D 80x80x80 pixel3 (i.e. 20x28%/ 13—
(b): —=S’eeSe7Z1Y 10YWX1Z W1 —8Z7e0d1[_>
o T— . o> BRICHL4]

On souhaiterait établir le calcul sur des volumes
maillés plus importants et des maillages plus
denses et biens représentatifs de
¢ — /> E ——ZEe'Y' el eZel TGS —Z e
©Z>5e1Se"50017—1"72"01Z1E'"jd1 —
>Z-—™eSEZ1e S'5>1™S517—1S7e>521-24"7%
e §51 72021 Y 521 72—1—"9"72%182'71
E"——2121¢e 2S721 0Se-21 ™ 251 2877+
e '—™M.eS_EZ1 Z—1 —'+'7444:28XI4721

44132 Calcul Y 1 ¥1 ™MSse’>1 e 7—71 —’CEGEJIOEB@!L une valeur de permittivité

simulée relative de % =16 pour un dépdt de 660um
Sur 81 <821« 2—715>7™s. @7 —eSe "1 "R B RLIL 2SI TV PETIZ%L ¢ VZSV21~TM2>Z
e Ser——71 ™HZ75@Z1 @' —2e-1 ™$>1 glmw.geyl JPScel +S1 e'-zeSe'T—1
aléatoire de lamelles en relation avec la microstructure qui limite car on peut facilement
morphologie réelle des lamelles et dépéts (cf. implémenter de tres nombreuses particules pour
[Figure 48| & [Figure 49} on réalise un maillage la réalisation de ces «matériaux digi taux » basée

93 [Mémoire HDR V.GUIPONT |




®Z>1 o Z-™'e7_-7—e1 Se.Se"sAkseZ1 +S—ZesZ®il
progrés actuels a la fois avec les outils de maillage
automatique  (Avizo, YAMS, GHS3D) et

e S7e—7—eSe’"—1 ¢Z®1l ESM™MSE’'s-®1l ¢+Z1 ES E7+1 1

™Zs—ZeeZ—e1 o« Z—Y'SeZ51 Z+Sil —1 —"—e>721 2—271
progression entre 2004 et 2009 (0+S+Z1  z2—71

Y eZze'"—1ez1@Eez0eeZs>1le "5’ —SeZ77>@1S21+S< >S5 210
par exemple entre un calcul parallele
monopolisant alors 15 CPU et en 2009

®7>172—10eZ7e1 1¥1™Sse’51e 7—1-S'eeSe71V 0787271
3D [Figure 79liil S—-¢'">8e'"—1eZ@1 ™Z5¢"5—-S—EZ0e1
devces" calgulsv par éJém?nts finis p%rmet Figure80: €' -—S1-eZE>'8§2721-82'V8eZ—o1.
* Z—Y'®SeZ>172—Z1S™M™> " E'Z1™eZ@le'—Z1leZ®1™y M> -35€¢1 X[p
(pas uniquement électriques) des dépbts . L o= s - . -
o . —1 -Z®z>21 72—71 > e’ ®eeS—EZ1 «Z1
céramiques poreux en 3D et également en ~ N L R - . g .
S s . A E"—0eeS—Z1 0MV 01 251 Zz—1 cZc0E*>
intégrant plus les propriétés aux interfaces méme . i R <sist g

e lEZ@LSE™IE el —r12—E">21 TEHE SPYHACEAR Rp1Rep(Rep, ipgistance de

. s e s e oZ(Ee>"eCeZ]1l eS—xrl ¢Z1 .- ™Zel T
micrométrique pour les différentes propriétés i . o

o . , . proportionnelle a la porosité ouverte et
mécaniques, thermiques et électriques. ' i i
interconnectée.  Cette  mesure est bien

P> ™ e’ " 7ee71¥1e -eSeleZ1E"——7¢
est trés sensible pour révéler des modifications
fines de cet état selon les types de dépbts et les
éventuels post-traitements. Par  exemple,
o Z—sZeee>Z—7Z—e1 «Z1 O Z, Z™dI1 ™"7
épaisseurs de céraniques montre que la résistance
o ™7 el Z—1e'—.S'572-7—eleZ1le -™S
SeeZ—2701-S"®1872 2—1 ™ e’ eeSeZ1—
doux affecte la mesure et montre une
augmentation de la porosité mesurée en global
mais plus strement modifiée en peau .
On montre également dans ces études que des co
™, Z@Ee " —oel -verfeezou—ides post

Figure79: Distribution de la permittivité diélectrique pour traitements laser par source excimer affectent la

une alumin? E)oreuse HPP,S,simuIée (maillage 494 768 porosité en augmentant le taux de porosité révélé
— € 2,20939 406 éléments), [CIN22] p . . .

par ces mesures électrigges en milieu liquide.

4.4.1.4. Mesures électrigues en milieu liguide
“(“Zel 71 —Zoe7>201 +ZE*>'877201 251 «Zcel +-™aecel

céramiques en milieu liquide est multiple. Cela

E~"—@e'e2Z1 7—1 e el >'E'Z1 o ' —e>-Se'"—@l Z-1

caractéristiques a la fois sur les propriétés

électriques, la corrosion du substrat associée mais

surtout sur la porosité interconnectée. La méthode

Ze'o'-Z1 Zoesl +S1 ®™ZEe>"—-0>'21 ¢« '—-™..S_EZ1 Z—1

Mie' 221’872’0221+ 2S7100S+-10YV1e&e1 S «li1S™M™e'§7.71

entre 0,005Hz jusque 13MHz pour un potentiel de

0,1V et une surface calibrée de dépbt fixée a

8mm2. La réponse en fréquence d'un dépdt

Figure8l: -’'ceeS—EZ10 Z, Z™{ile 72—1«-™3.

e Se7"—715-Y,2Z21 > 1 E " —®+S—eZ®l+Z1 A I L W TR

=RC) entre 0,025Hz et 13M £i1 Ze’¢’e Se’~—1 «DEs-esures sur échantillons imprégnés par une

schéma électrique équivalent permet de calculer >e' —Z1 -™M7j¢1l—-"—e>Z—018271 "—1™
les grandeurs électriques en corrélation avec ces de Zcorr dans le schéma équivalent pour

spectres expérimentaux [Figure 80). s Mo eSe' " —1eZ@1@™ZE>Zele '-™.

94 [Mémoire HDR V.GUIPONT |




mesures sont trop dispersées pour conclure (effet percolation électrique pour une gamme

de charge et décharge dans le polymére). En e ™S e®@Z7>1 -82'YSeZ—eZ71 ™" 751YS>’
revanche, sur des échantillons «mal » imprégnés dans une gS—-71 SeeS—el1 ¢« 7—1 —1 E"-
(i.e. sansutiliser une cloche a vide pour dégazer le 0eS——7171-i01VYZ>0172—1-""—0l—
dépot avant imprégnation), on montre bien la 0872787271 7 01 “782Z21 §7 S7z1 +.™

E~"—0eeS—eZ1e7Z1¢Z-™el " 1>Z+S+’YZI1rddlan§el @€ “ouiVres or- Pperzdlant et alumine
®Zc@e>Sel o.-""e—S o1 S'—@'l + 77"+ wZi$r' " 211 ™ —el «71 Y271 ~

partielle de la porosité. Des essais sur des dépéts "—VYZ@e'eSe' " —@l —Z—-Z0el —"—e>7—-]
imprégnés (partiellement) par phosphatation ont difficile de réaliser un dosage fin en volume du
—"—e>. 01872721721 -S+->'S71+ '—™,.e__ QuiVie— pEMOEINMS polir trouver une gamme
parfois se corroder en milieu salin et perturber la étendue de résistivité. Soit le  dépdt
mesure de porosité. Les mesures électriques en cuivre/alumine est isolant soit il est tres
milieu liquide sont donc délicates mais ouvrent E~"—e72E+Z27>1 0 WilX4 &ESwel ' —"+21 « ;
7—Z7218S™MM™M,"EZ1ZeeZE'YZ1l 751+ SXSEMVWERWE?3732 ¥ 222@B—+71 @ " +S—&CE
«-™3eml ™MS>1 71 ’S’l 721 '——7>0e réali$dr un VollErZel amiéspard d une approche
E 7 ce 1 zure fdi-pdumait apporter nombre de plutdt surfacique visant & mettre au point un
résultats en relation avec la connaissance de mouchetage discontinu superficiel de lamelles de
¢« S>E e ZEe2>721 7221 +21 E"-™"5e7 7 —elivit—+elié@S” enfree €lles 1sur une souscouche
des matériaux y compris celui de substrat. Ceci & E~"—e' —2721-S"el ' e”*S—{Figure 28} 7 —'— 7
7—1 '—e>lel o H>7Z@Eel ™7Z51 o ce7e71 GZ31e™WHagell «Z1 YZZ1 Z{™ >'—Z—eSe
anticorrosion en milieu aqueux. Méme si il reste optimisé dans le cas du cuivre moucheté sur de
des marges de développements pour optimiser e Se7—"— 781 'l Zoeel *772“"7>01 o'ee’ (E’
7—71 S>EVeZE2>Z1 + z—1 e+ -™aelgant@e> R-13HBl—@’+"'>Z21 Z—e>721 <—1 Z
traditionnel , il serait intéressant de mettre en E~—7E+275i1 Z-™e" 1 o 7 -1 —.eS
87Y>Z21EZeeZ172E —'82721 07251701 «chhducteur @mie-|eSzrZaridm ouvre une piste
trées denses ou nanostructurés. On pourrait supplémentaire & ¢ S™M™, " E‘'Z1 e7>*SE’'$2
envisager une perméaton différente selon la taille —"Z@E‘'ZeSeZ171e T—1-"—e>718771 %\
des pores avec des phénoménes de capillarité et du mouchetage, on peut obtenir des gammes de
mouillabilité drastiguement modifiés. 1YS>’S—el1e7Z1 W1 & 1¥138773¥F 1 C
Z —point de vue expérimental, la réalisation de
4.4.2. Dépdts métal-céramique a résistivité passes croisées est indispensable pour obtenir une

résistivité isotrope par rapport a la direction de
déplacement de la torche. Ceci démontre le
E"—~EZM+1 pubehed lsuBacique de la

s Se —_ p— ) [ . . Ayt 2
ressﬁvn@ p% un r%o&hetage discontinu maitrisé
pour un matériau de résistivité relativement
0ZY-21 E"--7Z1 <721 £>E"—'2-1 0ZV1
>S™M ™M™, e 1S71EZ'Y>Z10WS\]1e TE-UT

controlée

Les propriétés électriques ou diélectriques de

e .™3el™> " “Ze.0cloe Z—Y eSndle-c1-¢
Y~ e7-71¢71¢ - ™adir€fuiravers du dépot.

On a vu, avec les mesures SEMM sur une alumine
plasma (cf. [4.4.1.3 ci-dessug, que des charges
pouvaient étre piégées en surface de fagon plus ou

moins > —S—Z7—eZ1leZ+ —1eZele - «S7eeil —1le '—esZ®’Zl
plus aux propriétés électriques de surface
ZeoZ@E®'YZel «">@382Z1 ¢ "—1 ¢>S’eZ1 o 7—1 +-™3el o' —1

E~—e72E&*272>1 S721 «>SYZ>ml 21 81 -Zce?>721 « 2—71
yoe'ee'Y'e-1e72107>SEZ1771>-@’'0sS—EZ1ES>>-21 1072—1
| 181 eZ+02182721 Y1 d&MlrésiSivNe™ ~>

sures -™S'e@Zz>lez1le-™Aae(iil S1-Z0e7>Z210 Z++ZE+2Z2107>51
une cellule 4 électrodes dont le facteur de forme

(carré généralement) est calibré sur un témoin de

cuivre pur.

Dans nos études (cellule 40x40mm2, 1 mA), un

dépét de cuivre APS (10015V 1 e—iile¢"——7172—1 1

de 4108 & Uil "1e "—1—-eS5S—e7171E2'Y>21SYZE171 o

e SeF_F] QM U TIEe"—1 71 ___.é_lfﬁLfeSZ:zVi;e Blamelles Zr APS microfissurés sur

~ S . a4~ - . < < - - . substrat d'alumipe plasma, [RC27]
™y " Z@Ee " —U1"—1™Z7ele7Z—e751e Z—ESe>Z51z—1cZz2 121
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Z1 ™>7- 571 " <@Z>YSe' " —el -—"—e>Z—2187 7—1 ™Meiel

¢« 3] "I E eS8l 10—"—1 " ™' @e-idleleleS_TeeTleleZ1

zirconium déposées sur une alumine plasma sont

microfissurés (Figure 82). Ce comportement

fragile est sdrement associé a la réactivité

supposée du zirconium vis-a-Y' ' celeZ1e “j¢e —721™S>1

eSlet—e' Zl'—1@ *2ls "j¢eZ1leZ1E£H>E —'2-1+>Se «Zeil
Z—oeZ—-<eZ1 eZmel ™'._—"_adeel Al @& Zcee

distributions discontinues surfaciques

(percolation 2D) par le mouchetage et la

microfi ;e 2>S¢'"—81 72181 ™>.eZ—EZ1le "jteZoeles >—- 1

'—1l ezl @ —el eZel e —-Z—e@1 87 el Zeel M @Ee'<eZl 71

contréler (notamment par CAPS) dans le but de

—S'e>'@Z>1 Sl >-e'ee’Y el o' —SeZ1 ¥1 ™MSse’51 e 7—71 1

architecture » 2D.
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5. YZe"™M™M7_7_ _ele71e Zoem®S'1le Se'.>7alE Adpots

céramiques obtenus par voie physique

[TH15, TH14, TH13, TH12, TH7, RICL23, RICL21,
RICL20, RICL17,RICL12, BR5, BR4, BR3, AICL24,
AICL21, AIN40, AIN18]

Coll. LCD/ENSMA, (M. Boustie), PIMM/ENS AM,
(L. Berthe), ONERA (F. Lepoutre)

5.1. Introduction

Aprés avoir traité les aspects de miseen-82Y>721+721
microstructures composites issues de matiere
™, 4767171 E " —e> <z -1¥1e
propriétés et caractéristiques en fonction de
e S>E VZEZOT1E LGS L —™ 5Se el o
~e’~ __1chiteBture au systéme revétu qui
associe le dépdt avec le substrat. Cette démarche
est directement liée a la capacité de vérifier une
tenue mécanique de la liaison réalisée. Liaison
sans laquelle la notion de revétement devient
ES+72327211 Zoeel ™~ 773 %ocknt -dahs—

18

puissances laser dévelopées pour cette gamme de
7521 '— e’"T—1e —eleZle “>e371
des énergies de quelques jouls a la dizaine de

joules. Ce peut étre des lasers traditionnels

indu striels  qui peuvent étre cadencés en
fréguence méme si dans le cas du choc laser on
utilisera un seul tir. S <+ S« Taserl porte la

—Se’ 5717558’ Z1¥1e -eSel1e71YS™Z7751
dont | Zi™MmS—e’'"—1 0" 2+S'—71 E~—+7
impulsion de pression trés intense qui va se

™ J e

08 @ Z™MBIMNEeZ1E33e5E AR L E e Z1 @ 201>

choc. Selon lesconditions de tir laser (fluence,

. efRatériar abkageur et milieu de confinement) , cette

pression de choc incidente peut atteindre
plusieurs dizaines de GPa pendant quelques ns

avec des vitesses de déformation pouvant
atteindre 107stil Zoe+17?—1E'S-™M1SeeZE
Zel7> e’ —Sel ™% 751 e .07¢71e701~-Se->’'S
et des revétements en particulier.

cette pSre'Z1e2>181-Z02>2121+ Se*.>721®74+21r ZHe &ie iitidente instaure une

fissuration associée par la miseen-82VY>721 71
e ZoeeS'1

poreux. En particulier : hydroxyapatite, zircone

yttriée, alumine ™Z>s_ZeeZ—e1
développements originaux par le biais du
diagnostic de la «tache blanche» et de

o — e ez (E"T—1 * 712D pour la

v 075" —Se’"—1 71 e« Se' 57 —EZil
rassemblés concernent a la fois

expérimental et numérique pour mener a bien

« Ze®eS’'1 éeloppers-3on application. Les
sZe"—«-Zel@Z>"—e1VYSeSceZel ™ %51
revétements, métalliques notamment. Une
démonstration est faite des atouts de cet essai,

des perspectives originales envisagées dont
certaines visent a améliorer la connaissance des

@A™ Z.08% «eS v '
« S e ™ 7 (E suwrintensité qui peut entrainer la rupture interne

zone en compression élevée qui se propage dans

18™M™Mergy.1 §7;1 o™ 3. op1diEectich-dus chidee Elle est suivie spatialement

™S31 72—1¢5'@EZS71 e "—eZel eZ1s-07
7

e Teetper 7] —=F@Z1E "EL1SeeZ —ele Zjer-—"e.10

de compression incidente est transformée en une
onde de détente réfléchie et peut croiser alors
o T—eZ1 71 e-0Z7—e71 '—E'eZ—<2i1 Z
4+10Z>S1eZ10’,*Z1 z2—
Zele ES’ eeSe71+71+51-Swgimeide "—-71
déformation quasi-statique, on distingue des

. NHdes Aee tupture dustile ou fragile dans un

matériau massif méme si les limites a rupture sont

beaucoup plus élevées B2]. Ce mode

o 7J—e"——-Se7-7—e1 S1 &"—— .1 "
‘~e 71 écaillage par choc laser» ou «laser

—1 -

ES>SEe->'e’577201s Se' 57— Eehl Z+1spolakioocnaethe « il 7 —e"——SeZ -7 —21™S>1

relation avec la conception ou la modification de s
interfaces métal/céramique.

5.2. ZoeeS'l « Se' »7Z—EZ1
choc laser: Généralités & Contexte

5.2.1. Endommagement par écaillage induit
par choc laser
Une onde de choc laser est générée par une

impulsion laser qui est focalisée sur une cible
absorbante pendant quelques nanosecondes Les

laser est donc contrdlé par la distribution spatio -
oZ-™">7ee710 7—71"—eZ71—--ES—"8771
de traction local doit étre supérieur a un seuil de

ture %‘/e amique caractéristigue du matéri au.

s etu élsont le fruit de connaissances qui
couvrent plusieurs disciplines : physiques des
ondes de chocs et détonique, physiques des lasers
Zel—-ES—'877172®1-S+->'S7jil
interfaces (matériaux et mécanique) et sur
o 7o'’ e Sintélligante 1721 E "E1S®eZ>157:
fonde nos travaux en collaboration avec les
laboratoires francais en pointe dans le domaine
(LCD/ENSMA et PIMM/ENSAM).

Zoeel
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5.2.2. Décoheésion de revétement par LASAT épais, il faut pouvoir établir numériquement

Le cas des revétements est un cas particulier de © eS8z Z1 BT-™MeZel eZ1 +S1 ™M>T™MS.
e S™MTMe' ELBP'T —FHS 005671 ™MS51 o Soez)1pGMr~§anql§%%2'\jq_leum de la contrainte QUI

1 E T —e'e >Z1e51 ™" ™SS "l z-‘fl;’fszﬁ%]icr* e SEZ1S21-"-Z—-1-
HSVZ el 171 ' —eZ5:8EZ1 21— ‘bt =%F> 21l Z—"--S-Z-Z—
substrat/revétement. De maniére semi par simulation numérique ( figuré par| S™ ™S, "~
§38— e e8e V781 1—71 o> 21 » 2eeed ¥ Vg2l EEr541 +S1 —TeZ1 21

croissants sur une cible donnée conduit a des

numeériques prédictifs. Expérimentalement, quand

traction ce 1¥1le '—eZ>eSEZ1e S— TM-’-z-ZerEiIE‘@SIcB%S@le %@Hc@fcallbrer et valider

flux laser le plus faible correspondant a la création

« 7—71®@ei>Z21 —eZ>¢SE’'SeZ1™Z>-7% f

eZz'+1 ¢ Se'.>7Z—@ehnil CAIAT » noté
relativement a la densité de puissance laser
correspondante en W/m?2 [48]. Un choc a haut flux
laser en face arriere peut également produire un
Z—Y"ele - (ES' ee/7]eF]e.™

CEZoel ESeEzewel Z1 ™" ™MS.Se'"
SZZ Zl—z-lj_SYZCEl Z1 ™>7e’e] o
surface I|bre sur un matériau connu (aluminium

typiguement) ou directement sur un dépét réel.

frdu7e 83 - SEZ15VYS—-10

Figure84 : Evolution du seuil de décohésion LASAdépots
Cu sur Al en APS et IPS, [TH7]

Zoeel 7—1 ™™ —e]l Es-1 ™M7751 «S1 E~
e ZeeS'1 0 simpifiSation ou sa
sophistication selon les modalités recherchées.

Figure83: ZaeE>'™e'"—1E' - —S+'§2721-21+ Calag@ntre en ligne de compte pour étoffer la

[RICL21]

Cette approche plutdt qualitative est la base de
e ZeeeS'1 elst 58jdl trés riche car elle
permet facilement des mesures comparatives pour

E-™S>S5' @™ —1SYZELe S7esZ01 0",
e Set 57— EZ1 o~ —e-ZeZleAe BP0l o S7e>:
‘C™M et eZeleZ181—-ES—"8772127Z1¢"-
des matériaux.

W-w)i— 71,2721 — @1 «>SYS7i17Z+10

eSce’r1l oZ®l H>SH>ETZel <71 ceZi’-lZ Se!

LASAT pour différentes conditions de dépdts

pour un systeme donné. Cela est illustré par
exemple sur le couple Cu/Al selon le mode de
projection CAPS (APS sous air vs. IPS sous argon)
au regard de la température de préchauffage du

substrat pour un dépot de 550 pum

On peut facilement calculer analyt|quement une

E"—e>8 —e718 0@ E’ -7 1 ¥ar teStiais E ~* - BOPAIRLION

des profils de vitesse de la surface libre (mesurés
par interférométrie VISAR par ex.) et de la mesure

©71 ®©S7e1 721 Y'eZ®eZl 21 Z—>7Z< e
décohésion du dépéaesil * " x0etr-%.Co. 21

SY Z €Ela masse volumique du dépét et CO, la
vitesse du son dans le dépdt. Mais cette approche

§38 0 oS0 VT1S_Sece'8371— Feee1VSIE 25%%
dépots trés fins. Déoe 1+~ >@187721e ~—1e>S’ 7 1%

bibliographie [4950] montre que la décohésion
par choc laser peut étre appliquée a de nombreux
systemes de dépdts projetés, films PVD, couches
minces CVD, joints collés qui présentent des
caractéristiques hétérogénes (porosité, fissures,
phases, rugosité). On montre que la
compréhension des phénoménes associés a la
des ondes de chocs et
o /—e"——Se7_-7—%1 7251 —=S+->'S7j1 —S«
dlrectement celle sur dépéts [32]. Cependant sur

pofs, ~Ia Pal‘tflfarltg concerne la zone
. —-Z>-SCEZl éz’l Zoeel ™M>7@872721 o7
privilégié pour la rupture dynamique. Si des cas
particuliers existent pour des dépbts projetés
2£Je”&x=,z) .chf' ¥le '—eZ>eSEZ1
?nirermat,pas en cause 1ZeeS'1 1-S'ce
nécessite une me|lleure compréhension de la
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propagation des ondes de chocs conduisant & ce el Z7— @' T ——7ZeeZ1e71e T—e7171E"'"Q

double endommagement. On peut alors envisager cela conduit a un gradient de la contrainte
o Ze'e'@Z>1e71 1™%751 -YSe2Z>1¢S1EVMMPEIEZN o721 o~ —e1 71 ¢ '—e75+SEZ
la matiére projetée. Zoes+1+Z1-2D, plus riche en possibilités de
Dans la phase de développement pour sollicitation contrélée, qui est conditionné par le
e SMM ' ESe'"—1 71 ¢ ZoeeS'1 1ragpbitlentre™e dimrhétre de la tache laser et
céramiques, il y a trois aspects a combiner: o .™MS e@ZZ>1 ¢Z1 «S1 E’<eZil 1-71 §7
x Le choix des conditions de choc laset S™MM™Me'g7. 781 e SMM™M,"E‘Z1IX 1Zc1+S>
X Le type de diagnostic de la décohésiom (notamment les calculs associés) dans les travaux
X S™M™M 561 e71 ESeEZel ¢Z1 +S1 @ la bitfiograpii@ corsacrés aux dépdts épais.

o ' —e7>eSEZ1i1Z—e —-SeZ7-7—- Ces développements du LASAT-2D font donc

évoluer tres récemment le choix des conditions

5.2.2.1. Conditions de ch oc laser e 7ZeeS'1 1YZ>el1%—710 -2+ ~"—1
Du choix de conditions de tir laser (énergie, diamétre de tache laser.
'S 057171« SE'Z1S@Z>81—-"0"2%21e —eZ>SEe’""—17Z171
confinement) pour un durée de pulse dépend 5.2.2.2. Diagnostic de la décohésion
directement le chargement mécanique a S1 E " —e72'¢721 721 + ZeeS'1 1
e '—e7>¢SEZi1l Zel «>SYSzil > ™S impaativeméhtpae [h détBction de la fissure créée
bibliographie supposent toujours des conditions par le choc laser. On distinguera les méthodes
¢Z1 ™5 ™MSeSe’" _1e 7—71"—71+71 & dBtILKIVesS Tommie™a Siétallographie de celles
T 7 —®' T ——27+27187721« "—1 > ceidcndestrSctives parifiesuies de vitesses pendant
travaux par le vocable LASAT-1D. Cette le choc: interférométrie  doppler laser,
hypothése 1D est supposée valable pour des vélocimétrie hétérodyne par exemple. Il y a deux
épaisseurs de cible fines oudes tailles de tache objets aux mesures de vitesse: o S’'eZ1 ¥1 ¢S]
laser graneZoel Ge¢ ™' §272-7Z—+1+ 72— 1 >S ™c#ibratibrX de¥ Talcilslnumériques (propagation
On peut également sélectionner une cible fine afin et endommagement) et le diagnostic direct de

eZ1 e =751 See.—7Se’" 1 o771 ¢ — o7 aBWMHEZL e JeZileS1e- E" -’ —1 ™S>
Ze1S“7@eZ—-7—e1eZ1e ™S cee’Z7>173% E<1/™ dBoditebse zarattéridtique sur la face

utile pour les dépbts de métaux présentant des opposée au choc (face arrére). De nos travaux, on
—'YZS7i1 + Se'-patfeigEtreés élevés. Le retiendra §2Z21«Z1ESoele -o2eZ21eZ1s-™Maece
rapport des épaisseurs relatives dépdt/substrat o' 071 e>S—e7 -7 —el e 7-™Me""] o71 & —
peut aussi étre ajusté de fagon a favoriser la laser 1 E"—-721 "2¢'¢1 ¢« S—Sete’Z1

e "ESe @S T —1 o721 ™'E1L «Z1 «>SE-’ diagno¥tit. En effet/ dessEnAux trés bruités sont
substrat/dépét. “ce7—701¥1ESZeZleZel ™MNEMIE -1
Pour les dép6ts de céramique peu adhérents on diffusion du laser interférométrique .

est beaucoup moins contraint par les niveaux

o —75>0'71+S®Z>1¥1™>85¢'877>1 ™" 25181« E @' —1EZ1
§2'1™Z>-Zele 7—Y'00SeZ>120@1E " —+'+2>Se’"—@leZle el
1D ou 2D avec beaucoup plus de souplesse. Cette

souplesse concerne les épaisseurs de cible

pouvant atteindre plusieurs millimétre , dans une

moindre mesure le choix du milieu de

E~—e' —2-7—21E " —-21+ 2S78121E +E'81Y '>1 S »il Z1
527751 © Zi™M.5>'7Z—@EZ1 +S’e1 §771 ¢« "—1 e -ES>eZ1
facilement par nécessité expérimentale des

hypothéses 1D. Cecings’'—'¢Z1 ™ Sele S™M ™' ESe’ " 17

e 7ee$'1 1 +S—celneZapmdéee1l - 7 Figured5: Profils de vitesse de surface libre par
qualitative pour un systéme donné. En revanche, VISAR (Velocity Interferometer System for Any

« SMMLTEZ1 —7-5>'8221W 1@Z>5127—«5E& Reflecioy syzdepoy HAP, [A18]

Ces retours expérimentaux assez récents ainsi Teel ™"3:87% 1 e'ee.37__e7 @] —-.e'"
$27Z1 » SEE®, 1 SZj1 E"+Z®1l —72-->"SHupRdsti &resle cndcldoivent étre envisagées

pousse a introduire volontairement des conditions QeZe"—1 7 ce 1 Efhoxhntrole 2uitZasonore,

de choc menant a une distribution par mesures piezospectroscopique, par imagerie
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tomographique, par imagerie infrarouge, par permet dorénavant la résolution du probléeme

profilométrie optiqu e... Mais ces méthodes, hydrodynamique de la propagation des ondes de

comme la métallographie, sont lourdes a mettre chocs en 2D sur des géométries étendues.
Z2—182Y>5212Z¢1¢’ = ¢Z—¢1¢S1™MZ506™ZE+'EBlweB+ZNE™MSe14E1L"E1 +SxeZ>1 Za
>S™ eZ71eZ1e Se' J|ASAE Fd déSDonlerte axisymétrique avec un maillage régulier

071 ™M " 71 e 7—71 «SE'Z1 «+S—@tlangddird]l ™ S>1le S™M™M ESe T —1 o 71
S "E’'Z1¥1S1 ™M>.eZ—EZ1 acg — 7 1 pregsimn?(t@pihat)l sur’le-didmetre laser concerné.
céramique/métal ouvre de nouvelles perspectives Des lois de comportement élastique, élaste

pour le LASAT sur dépots céramiques. Selon les plastique et visco-élastoplastique sont renseignées

™My~ el ™e’§7701 721 -™S’ e ceZ dathe Zka SOl - nBmESGUED Bous réserve de
“—1 81 «S1 E‘S—EZ1 » 7—271 7 E-+3%>Edhnaltre |68 propriéiéd deSmatéiiaux. De méme,
o E" @ T —1Z1E Ze+l17—1Se"71-S"hh>1 ™geut 15 7i6trddiit> 1 des critéres

la réponse ¢ Z7—1 o-™3el E->S—"8771 " 7e-"22eT7I1Se7 -7 —<1 ' -WhZEder-0E7Z-
LASAT. Cette réponse a été étendue a la mesure Ze@E®*'Z>01 ™S>1 e e’ _Se’"_1 71 -
du diametre de la tache en relation avec le nouveauté des travaux de simulations consiste

diameétre de la fissure lorsque les contours de —"—1™e7el1¥1l See>S—(E''>1eZ1Zeez
celle-ci sont nets et mesurables. Une nouvelle les mettre en évidence. Lese+Zecele S—">e’cee”Z—
E~—e'e25Se’"—1e Ze®S'l te.FElleweel ZiiewBE-™e ' ESe' " —1S71EZ—>212127
est basée a la fois sur la détection et le suivi zone choquée sont démontrés en relation avec le
dimensionnel de la tache blanche en fonction des recouvrement géométrique des ondes issues des
caractéristiques choisies pour le choc laser. En bords. Les «effets 2D » sont alors mis en relation
comparaison avec le LASAT-1D fondé sur un SYZE1 e+ Zi™M.»'Z—EZ1 —"S-della—+1 S7
eZ7'«1 o« S™MM™MS, "1 e 771 Il e @@ ezbeZLeS1le"— 05721071 Z—o"
(indépendamment de sa taille), on associe la Zel +>SYS7ij1 > EZ—ee1 S71 1 ezl
mesure de la taille de la fissure a la miseen- massif avec un critere de Tuler-Butcher (bien
82Y>21 ¢« 7—1 ™~ e~ E-2E/ qui utilise la SeS™e.1 ¥1 o Z—e"—_Se7_-7—o1 +7Es

—SEe>’@Z1 eZ1 e ZeeZel X 1+ See.—7S e fiondiers danS «I& dordaed [32]. On note que
E"—e>S'—eZ@1IS™MM™Me'§7.Z@1eZ1e " —eleZ L™ ate 2o 7A@Z 1l Z ce srkmiSe> €h —Cause
dans nombre de cas de dépbts projetés (y compris

52.23. Outils  numériques :  contrainte & ceux décrits comme tels dans labibliographie ). Il

endommag ement par choc laser faudrait plutdt considérer au minimum une
Les outils numériques développés pour le épaisseur de cible cing fois plus faible que le
LASAT -1D mis a disposition par le CNRS (LCD et diamétre de tache laser. Ceci rend dorénavant
PIMM) sont basés sur la théorie des ondes de indispensable la prise en compte des effets 2D

chocs dans les milieux condensés #8pil ¢1 0 Se'ed __eleZ1e.-YZe"™M™MZ_7__e1e71e Zee$S
c 371 —"eer@Be " —1 ‘Ceo>"e¢— 8§77 husaidpdtspilojetés.

code SHYLAC (Simulation Hydrodynamique
Lagrangienne des Chocs) par la méthode des
différences finies en 1D. Ce code prédictif des
grandeurs thermodynamiques et cinétiques,
™Z,_7e1 «71 «>SEZ>1 corhptet"»>'gzzu de céramique
E'S>e7-7—1--ES—"872721'cee?le 2—71 " —+Z1«72Z1E ' "EI1

Le c7eZ1 =™+ —Z—Z1 ¢+ 825" —% « . %él‘&\bpo% de la tache blanche créée par

5.3. LASAT appliqué aux dépdts épais

»U0—2'0Z—12172—21E"2>¢Z1+ Z+"—'""ele'pasar® 212721
relayée par un comportement élastique ou
élastoplastique parfait pour le matériau. Les 5.3.1.1. Origine de la tache blanche
données requises sont le profil de pression de 7i8-7—1Y 271 descéramiqiié prés

o ' —e7>SE+ “-matireSet Zles propriétés

. _ - LASAT fait apparaitre un changement de couleur
mécaniques et hydrodynamiques des matériaux.

cqrrespondant et une variation du niveau de

teesZ—e@l E>'+>Z@l + Z—e"--S- ZBIZirThe?er%oum%msdlffuse A haut flux laser
également mis en placedansce code: critére avec CEZ--Zl SE T1oS—ET1™y.ce7—e71%—

« cut-off » (seuil statique), de Tuler .Butcher (seuil 1 EZ—e>717e1e "—1Y -pontdZllEz71 E.
e¢—S—8770i1 SEE,xl1 Szij1 E~ ZoeTl,. s XY %EZlS d S leeeisTI¥le e
éléments finis (RADIOSS, ABAQUS/EXleClt)
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décollement du dépét. Le phénoméne est illustré céramique par LASAT. Derriere cette notion de

dans la|Figure 86| ¢S — 0171 ES0e1«PYD-1e¢- - ™MAwkZ|'"—1e71eS1¢7—" >218521+>SYZ>c 1
colonnaire de ZrO2-Y20s. ™y. e/ —EZ1" 71 —"—1e }—Z1' 2521

+S>e7>1 ¥1itk gquee Pela dépend aussi des
propriétés optiques intrinséques de la matiere. Ce
™Z7e1l1les71eZ@1™>" ™5 0.cel ™" ™e 5770
structure cristalline (notions de physique du
solide) en relation avec la couleur initiale (toutes
les céramiques ne sont p& blanches). Cet aspect
E>' @eSee’—1 Zeel ®Z—'<eZ1 -+Se7-7
ReBE"'""—-0>'217—1"jCe, —Z718771e "—1°
du procédé de mise-en-forme de céramiques de
eC™MZ17{¢eZ281¥1eS1™>. eZ—EZLle '—=™3
colorée. Les propriétés optiqgues déperdent
également de la microstructure du dépét. On a vu
que le phénoméne de tache blanche concerne
L L . aussi bien des structures plasma lamellaires et EB
Figure86: <@ Z>YSe'"—1« 2—Z21+5SE"Z1 < ppyiEcdichfdites. Par contre, le contraste du
cTe®z>Se’T—150we E - Z1S—elZ1 G direl voned *daines et décollées est

Y203 par EBPVD, [TH13] beaucoup moins tranché (plus diffus) dans le cas
On examine la réflectance optique en fonction de des structures lamellaires tandis que les structures
oS le " —e37%51e "—eZ1eS—e1e21VY e’ <.0l0RRaIres conduisent.a ges gontrastes fortement
Jeed 1 1 8¢8—e1 7 o383 o1 5o gymmargyés (cf. [Figure 86). On suppose que les
tache blanche . La mesure optique espaces intercolonnaires influent d ifféremment
montre une augmentation relative de la lumiére sur la transmission/réflexion de la lumiére que les
>oee EZ1 ™72>1 +1 AL\VV——1 §™, ce16SPgeES; ipslanmelipiress AU méme titre que
LASAT dans différents cas (hydroxyapatite o ™MS'e®ZZ>01S1 ™ T e 10" SeZ1"T
plasma, alumine plasma, zircone plasma et «pouvoir couvrant 1 e Z—1+.-™aeil —e'>ZE-.
zircone EB-PVD). Notons que la gamme *Zel1ES>SE+»>'®@e'S2Ze1l 722 «SE"Z

e ™ME peZisl 71 EZ®l « ™Maecel 7-leNSeigREL Sy yYnermigrostructure des dépots.

LASAT était inférieure & 200um.
5.3.1.2. Diagnostic de la décohésion

II'y a un vif intérét a exploiter la simplicité de
cette tache blanche pour la miseen-é2VY>71 <71

e ZeeS'1 le-e'.1S87ile-™MaeelE >S-
peut étre utilisé pour évaluer le seuil LASAT
C ETMTME, et 1 e 371 eteceZ>Z1 ™,

également pour mesurer le diametre de cette

fissure quand les contrastes sont suffisamment

bien définis. Si les propriétés optiques sont bien
adaptées (cas de la zircone EBPVD industrielle
notamment), » SeeZ7>7Z1E >E2eS'>71¢71518
o> 1< Z—1>Z™>%e7’e7Z1 @ " 201+S1 ">,
planaire de forme circulaire. On montre aussi par

Aprés examen approfondi, on montre que métallographie que le diamétre de la tache

© SZe—Z—+Se'"—1+721+S1<*S—E"'Z7>1Zoprahche-dsi"en trés banractdrd avec le diamétre de
purement optique assoE’'-1 ¥1 «S1 ™>.ceZ— EIZ fissuré—Sdrlcete base, si une lecture directe de
eS—Z1+ SH1¥1le Z—e>7"e1l «Z71 +S1 « ceoa fidsutatidr par Jatéche Blanche doit étre étayée

Figure87 : Réflectance optique de dépbts de céramiques avant
et aprés LASAT, [TH13] + colM. Elias, INSP, Paris

« $H81-1-Z1 - "mStamétriqie bpére une par une bonne connaissance des propriétés
>eeeZi'T—1 '=™M"eS—e71 «Z1 +S1 +Z-" abliqleg Ueslcévahiques a tester par LASAT. Le

tandis que les zones «saines» transmettent mieux principe est démontré par nos travaux et a pu étre

la lumiere vers le substrat métallique qui est reproduit pour différents sys témes de dépdts
absorbant. On découvre donc une méthode céramiques. Dés lors,  répétabilité et

simple pour qualifier ¢S1e- E™ -e’'"—1e¢ Z—1e-™3e1l
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reproductibilité de la mesure de la tache blanche ECEeZoele 2—21'7Z2>Z1¥1WpaewsU i1 S

sont jugées trés satisfaisantes. En revanche, mesures de hauteur maximale de bombé, on peut
comme la mesure reste localisée sur quelques espérer déterminer la contrainte critique de
mm?2, des disparités de la mesure sont plutbt flambage du systéeme revétement/substrat
attribuées a des hétérogénéités locales des E"—®’'e->-1 0'—™">eS 01 ™~Z>51

™My~ ™My e.0pgl oZ1 e '"—e75¢SEZ1L"21 21 BIE2EEBIL'§2TTHBZ1s ES'eeSeZ01271
®eZ—®dl « SEe™ZE+1l «"ESe+1 +Z1 -«Sdontaftes > Adsiduellest qui sont relaxées

retranscrite par la tache blanche doit étre Q‘C™~et @Z1 o 2—71 >72¢S5;Se'"—1 .¢S¢

considéré Sz1e>SYZ>oeleZls -s2¢72171+S lendbmmagement).l«Z1

e Ze®eS'1 187'1>Zce*Z1¥%1-+%'7Z>i De cette étude, on montre également que la
déformation rémanente de la couche est

5.3.1.3. Relaxation des contraintes internes uniquement due a la redistribution des

La relaxation des contraintes internes engendrées contraintes associée a la fissuration et non a un

par une fissure crée in situ par LASAT peut effet de déformation par la propagation des ondes

conduire & un cloquage (buckling) de la couche +Z1 E"ELl eS—el «S1 E"2E'Z1 E->S-—’

céramique. En accord avec la mécanique, ce Seee"E’'Z>S8'+1Se">e1¥172—7Z1@ >eZ1-

E+"372Se71 Zoeel o S7¢S—e1 ™e70e1 ™ pdingdnndge 1 phbidniqee 1 avec  déformation

diameétre de la zone fissurée est grand (flambage « plastiqgue » ou endommageant de la céramique).

o 7— 10872721 E‘'S>e-1>8'SeZ—-7—+iii1De manigré pldsl géhérale et qualitativement, par

E+"82Se21 >Z—@Z's—21 '—o'>Z2EeZ-28S41™MEe 7 —-ERlet 7—1 -1 ™M e’s’ed

mécanique de la couche céramique avant et apres facilement statuer sur la présence de contraintes

LASAT en relation avec ses propriétés >.e'e2Z%e7Z@1eZ1E -™>7Ze’ "—il 2'YS

mécaniques. Cet apport supplémentaire du ou moins prononcé, on peut encore statuer

diagnostic par la tache blanche est démontré pour gualitativement sur le niveau de ces contraintes

la premiére fois et de facon systématique sur le 28&7 71« 7¥FeZd V7070’ " —1 71 —"e7e71¢

systeme BT EBPVD mais a été également établi de la céramique (supposée homogéne) en fonction

™ 751 7—1 +-™ael ™MeSe-S1 + ‘C¢e>" ¢ I SeilisZeimentSpar exemple (cf. [Figure 88).
2iZ-™e7810'1ls "—1>SEZ12—21'S2+72CEDR{SIQe7Ae11 71 » -¢Sel — ES—'3
bombé en f"—@Ee' " —1 o 7—1 ¢'S— o571 «/1e385E®F>1 ¢ Se' >Z—EZ1l -ZT®DN-21 ™S
blanche (indépendamment des conditions de Y~'e1 §7éfude dimensionnelle des zones de
chocs laser), on note une évolution susceptible décohésion (tache blanche, bombé) peut apporter
e 1e371 -07¢'.71 ™Me7el SYS—¢1 027" —de9 ibfbraatiors «campl@nientaires importantes et
(0-¢S¢e’172—1 -eSee’E e -Ule-o-1¥le 7% 25 HRIZINIA1 o 0771 71 ES
des couches minces par Hutchinson B1]. mécaniques des couches obtenues par voie
physique.
On retrouve une approche mécanique similaire
o"s0el eZ1 s 07071 ™Mozl @™ .E’'5221
<S55 721 725872721 72—1 ™M>.eZ—EZ1
e TiteZ1 ™S ®@EeZ10AIWe-U1" —+Z>ES-
et la céramique déposée. En effet, une fissure
o o— > Z1¥1le ' —e7>eSEZINSTUSonV E +lS>
—ES—"872721 +S—el *S1 E"2E'Z1 » "t
celle-ci reste adhérente ou pas avec le substrat.
7oe71 —"e' e’ (ESe’"—1 e7Z1 o -eSe1 —-ES-
E"z2E'Z1 » ~j¢eEtle MppEeiée par piezo-

Figure88: Hauteur de bomisén fonction du diamétre de spectroscopiedans le cas des barriéres thermiques
*SEZ1«sS—E'Z1e 2—21<S>>’' »Z1+'7>-"87 ZJaeEB-P\WOL#&drminaliéh¥des contraintes dans

cas: brut de dép6t et aprés oxydation a 1100{8ICL21] eS1 E"FE'Z1L e Se3—"— 7011 —71 'ee3e;
Par exemple, dans le cas de | pour un technique (spectre en un point et cartographie de
méme diamétre de tache blanche/fissure on durée de vie du signal de luminescence) est
mesure que la déformée est plus importante pour donnée dans IgFigure 89

le dépdt de zircone EB-PVD brut de dépbt
comparativement au méme dépbt vieilli 100
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conditions laser mieux adaptées selon Ia
technique de détection envisagée. Par exemple,
comme les liaisons céramique/métal sont avec des
—'YZSZzjle Se* >Z—E®Z152+Se'YZ—-2—¢1-
pratiquer des taches laser avec un grand diamétre
(> 8mm) pouvant conduire a des zones de
décohésion au dela de 10nm au diamétre.
Z—-™e""1 071 eZesZ@1 E —s ¢ "Heel ¢ 7Y
par exemple de «visualiser » plus facilement une
£7—Z71 71 - E"'-®@'"—1 ™S>1 «S1 —Z
superficie de bombé dont la déflexion maximale
®Z>8S1 s S7eS—el ™Mejoel e5S—eZ1 Z+1 «:
diameétre de la fissure est éleve.
ZisZ—oe'"—1 71 « Zoeeoe S’ luveauxl ¥1 ez

Figure 89: Mesures par piezospectroscopie sur BTFS®
choquée par LASAT (Coll. ONERA), [AICL21]

—1 »eE>'—"—Z21 S+l «Zel YS>'SeE¢odl-ZabtdS L1 -SE ' Z1«5—E'Z1a
contraintes internes dans une zone saine, décollée e >(E -—7—e1 071 e 0371 o701 “Fe'eml
ou écaillée par LASAT. Contre toute atte —eZd1e -'éﬁg.suresy si possible non destructifs. Cette
le plus contraint correspond a une zone écaillée e —SsE‘Z1e S—SeteZ1>72“" " —e]l ¢'>7 (s,

RZI™MM~®e.715>2S(-21872'17c@e1 ™M> " E'21. BLEZr&le 7701l 1o 050710716 7 —.
£7—Z7Z1 S'—Zi1l ZE'1l Zoee<l Zj™ «'SZ darMssarktion Sintérfactalé Ide systémes revétus

restante adhérente qui reste contrainte tandis que céramique/métal. De facon concomitante, le
les zones de décohésion (en jaune) traduisent la LASAT devient un outil pour la réalisation in situ
présZ—EZ1e Sez-"—Z1le-+Z—0e'~—— L1 &tsans 8dntdcl de Yigsrek interfaciales calibrées.
la zircone lors de la décohésion. Ceci est confirmé

par observation au MEB. On note en paralléle que 5.3.2 Protocoles LASAT-1D et LASAT-2D

les diamétres des taches blanches observées a la
lumiére visible sont exactement superposables
avec les enregistements cartographiques par
piezospectroscopie. On vérifie donc que la
piezospectroscopie est un outil de contréle non
destructif de fissure sur BT EB-PVD extrémement
fiable. Le LASAT combiné a la piezo-
spectroscopie permettrait une calibration exacte
des ces deux méthodes de laboratoire pour une
utilisation comme outil de contrdle.

e17i'eZ1SEe272e07—-7—e1ledanetyY ' Zoe
de développement du test LASAT pour aborder la
—Z007>71 ¢Z1 ¢ Se* - >7Z—(EZ1 00751 ¢-™3se
obtenus par voie physique : le LASAT-1D et le
LASAT-2D. Le LASAT-2D qui est développé
spécialement dans cette thématique est en réalité
une variante du LASAT -1D dont on attend des
retombées plus étoffées ™~ 7>1¢ S—SeteorEleZ 1!
mécanique des interfaces. Ces deux
o YZe"™M™MZ_7 el +Z21 « ZeeS'1
5314, '—'e7@le S™MMES " __17.1™ 75 e Wolgntavemeant la détection visuelle de la tache

Le diagnostic <71 31 +SE'Z1 «+S—E'Z1 blarfl&g nlals,\j,e§r(§e;1nnupes restent indépendants
applicable systématiquement pour la conduite de de ce mode de diagnostic particulier. Les sources
c Zeed'l 1+8_ele721 ESoel+21 W §MRIPKEES 7 & (MINES  ParisTech  ou
™Mezel ™M el —"eS_—Z .71 2@ 1 — zRrEPablement &y RINM; sant gans une gamme
caduc —3° @ 1>287'7>e181>7E Z>E 21+ Erocﬁeoeio"ﬂ”?og;lpijfff” de 5-10ns a 53anm
diagnostic qui seront capables soit de détecter une 12—1™>7e"e1 hal »edigtiiéel -
s'eeZ>Z10e™ el Z—18S™M™, . E'Z>171 e,r‘sune ta%&rcglauedg%dgn%tfs @ puissance
de maniére non destructive. De la découlera la laser ~balayées typiquement vont de 0,1 a

S ETMOTM ot & S . 10GW/cmz2.
possib’e’e-1 ¢ S «’377>1DB DL LASAT-
2D. Par ailleurs, dans wune phase de

5.3.2.1. _ Rrotocole LASAT JD

e NZeTMMI_F a1 e71 ZoeeS'l ™M 351 3T ESET 6T e 1 \
E"—V'Z—el1e710 Scece?>7>1827151+ &a&ségiaff'kﬂepl‘it‘?c%‘e—'-ﬁ‘%@rsz‘?’?? cherche a
¥1e '—e75e8EZ1701 —"—1 E"—=~'—.7 BESULE] i seuil .ge; deégphesion ou  «seuil

méme si une tache blanche est kén visible. LASAT-1D» qui  correspond au  minimum

ST, e poeZ-7—+18Ee2Ze1e zoelty—_z_’é"zo&gi@%flzéfzjlé'?l”
les effets 1D ou 2D sur la propagation des ondes (cas Il dans la[Figure 83[(T1 +1 e Se'el " —CE1
71 ECERL ™MZr-Zel o 2V e$e7,1 E0GAHreRent, des, ygleurs de la densité de
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puissance laser avec et sans décollement de la essais plus conventionnels réalisés en mode
E"Z2E'Zi1l S—aeleZ1 ESe>71 ¢« 7—1 Zcesmbque’ -est? airecténahll “atribué au mode

visera plutdt la valeur maxi male sans décohésion o ¢ —S8-"8%271 Zje>1—-Z2-7—el1 '—eZ—@7Z1 1
admissible par le dépdt (borne inférieure de chargement mécanique par onde de choc. On

o Z—ESe>Z-72—+0il S—wl+Z1ESwkl Zgtlou¥ d&ja catlémntt@ourdeslimites a rupture

HAP (150um) sur TA6V (2,5mm), la décohésion de matériaux massifs rompus sous choc. La

Zeel Z—1 @ e—S8e-721 MS51 « SMMS, E_MS0B1@SL2S@ZTEZ1 SYZEL - S
blanche sur le dépdt plasma de cette céramique de e Se' s 7Z—EZ1Z0ele"—EL1' -™M"me’'«e”Z1
structure lamellaire. Le niveau de contrainte a dans le cas du cuivre déposé par projection

o —e7>¢SEZ17Z®1S+" >l ES.E7-- 1 Splas@a/que 165 1lvalgdre SiitenBaE parl différentes

laser selon des hypothéses 1D par SHYLAC a méthodes sont en corrélation satisfaisantes et

partir des données hydrodynamiques et cohérentes B3. S ™ZEel @eSe’'ee’'§72721 7
mécaniques des matériaux. Pour cela on introduit (nombreux points par plaque et nombreuses

le profil temporel de char gement étalonné sur plagues) est un atout majeur qui a permis de
©Z7'¢2S>e1 o Se7—"vaxr {GRA)—= f(Raser) montrer la robustesse et la reproductibilit¢ de
(GW/cm?) qui est typique de la source laser e Ze®S'il S—eel+Z1EScedasihsohts>™ ¢!
Z-™e"¢.Z71 .00l * >l §2721 « “—1 «>S WidhtreZ dgateineht ZuneZ bonne répétabilité de

plague de quelqgues cm? on peut pratiquer + Zoe e S’ 11D par un essai renouvelé aprés 3
différents chocs de quelques mm? sur cette méme semaines ou 3 mois U il Zweelz—1See
plaque et envisager une approche statistique pour fort de cet essai sans contact et sans préparation
Z—ESe>7>1 71 0eZ7’+1 ¢+ SoID>PoukEZ1 + -™> 7Y Zepal rapport au plot collé

cela nous avons proposé le protocole sur plagues E~"72>S——7Z—el7e’e’@-1¢S—@le '—eZm@e>
de 50x25mn?, protocole resumeé sur I: dispersif et peu répétitif dans le cas des liaisons

céramique/métal.

_ Figure91: Répétabilité essai LASRAD sur dépot
Figure90: Protocole LASATLD sur dépét HAP/TAGV, HAP/TA6V, [RICL21]

[RICL21]

i ) ) Dans une approche nouvelle du contrdle de
Les étapes sont les suivantes Etape 1: 24 tirs avec c S 7 _EZ1 'EZ1 §21 51 ~—1 1

encadrement grossier par salve de 3 tirs iso facilement envisager des suivis des contrbles

densité rangés, Etape 2 24 tirs avec encadrement e Sy F  ETLleSeleFleT_™MElOY T .
fin par salves de 3 tirs iso-densité disposés
aléatoirement sur la plaque, Etape 3: 24 tirs iso-
densité selon la valeur admissible trouvée (i.e.

sgn’s tache bIar?che) répétés sur 3 plaques stockage. Un test LASAT pourrait alors intervenir
dlfferenteg. A par'flr de_ ce protocole gxperlm.en_tal, pendant cette période pour garantir la continuité

la contrainte mécanique de traction uniaxiale G 3Pl P16 31— ES—_"837131
maximale est calculée par SHYLAC. Cette
contrainte est associée a la contraintede rupture
. Zvl * = Z> . g'ﬁéﬁj‘@ JTEEéf" directement & 5.3.2.2. Protocole LASAT -2D « face arriére »

* Se'>zZ—(EZ .[1 z@®S ’~1 1E i 2 2715y UAS>A%'25Q_eZS,t_Tn’c[Bduitpour la premiére fois
¥1eZ0el1lYSeZZi>eleZ1E —>S ' —<Zoele> @l -oZVleelsZlx >§%I211 ™M 351 o o307 ]
quelques centaines de MPa pour les déobts

S " R zircone, colonnaire obtenus par EB- il el Se’e1
E >S-"82Zceil -ES»>el '—™"5eS—e] ™MS5]1 >S™™" 6] S7j1

point de vue purement industriel, une plaque
revétue témoin pourrait accompagner une
prothése revétue tout au long de sa durée de

moment de son implantation.
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e 7—71YZ>m’ "facd avait$ qui correspond
au choc laser réalisé du c6té du substrat (idem
LASAT-W (i1 S—oel «ZhglE Sle dysteiheZ
ZrO2-Y203 (180um) sur superalliage base Ni
(2mm), la décohésion et le contour de la fissure

e —el <'Z—1 e'e—Se.el MS51 ¢ S™MM™MG, e’ 1 e7]1 «51 «SE‘Z1

blanche sur le dépét EB-PVD de cette céramique a
structure colonnaire. Expérimentalement, on
constate que le diamétre de la fissure augmente
™" TMT e’ 7esZ7-7—e1 SYZE1
appliqguée et de surcroit que cette évolution
dépend de la taille du «spot » laser .

Z@eleZle —eZ—-7—e1">t0leLBSATZ1 ™5 "

2D basé sur le dimensionnement de la tache
blanche et de la fissure interfaciale
correspondante.

Figure92: Relevé expérimental LASAZD «face arriere
sur dépét ZrQ-Y203/Ni, [AICL21]

On explique ce type de relevé par les effets de
E"25¢25217Z%1e See.—78e’"—17—1™.5"
de choc (effets 2D) qui se traduisent in fine par un
gradient de la contrainte de traction maximale
e ™M™y 71 ™S, 1[Figre -T5) HEBES 1a 0
[Figure 9381 «S1 ™S,.'71 Ul 71

u

partie (B) décroissante correspond aux effets 2D
qui donnent naissance au LASAT-2D. En effet,

dans la|Figure 92| on remarque bien §7 ¥1 ™ S>e’51

la taille de la tache laser sélectionnée (pour une
épaisseur de systeme donnée) va dépendrele
®Z2z2' el e SM™MS, e’
«évolution du diamétre en fonction du flux laser

INE eZ—eil Zoesl >l EZeeZl eZ>—",
o T—lcle’eleZ1 ™ e " E"eZ1le 7—1—"2Y2

—1 «Alnatbrék d6 E'Z21.2])

Figure93: Champ de contrainte par onde de choc dans un
systéeme Zr@Y203/Al20:/Ni : onde incidente (a), réfléchie
(b), gradient raél de traction dans ADs(c), [RICL23]

A partir de ce protocole expérimental, la
contrainte mécanique de traction uniaxiale
maximale est calculée par éléments finis avec
Abaqus/Explicit en introduisant un critere de
rupture. On décrit facilement ce critere a partir

e Z—1™5%e’e 1 E" - Sthis|Spbur
7—Z1E " —e'o’"—1eS®Z>1+ " ——-Zil
seuil de rupture en GPa pour une valeur située
dans la zone de gradient (B) alors le diamétre de
la fissure correspondante sera obtenu par
™Y ZES " —1 7>l e SjZ1 «215>8¢"—1 E
50MPa; Gfissure = 3 mm par ex.). La réciproque

Ve g 7oA e1e ScoetezaDz1 ™"
une seule tache blanche a mesurer serait suffisante

pour remonter a une contrainte de rupture

obtenue par calcul pour une condition laser

11.

= . il * Ndﬁn'néel.v 6f€ *Préférera  tracer des abaques
ES>SE+> 082210 2—1E >0 Z-2—+ 1WA S5 DS ALY L7, 07— 2251 -

Y
taille de la fissure en fonction de flux laser
incidents croissants pour un critere de rupture
41 0eZz'el o Se'clitel®Y Ppuig 1
superposer les abaques obtenus avec les points
expérimentaux pour établir la résistance
Z>¢SE'SeZ1 eZ1 e+ -E'S—e’ee"—1 .
sont en cours et réclament une trés bonneétude
ted cafactistiqued dedpfopagation des ondes de
thdc®@ g% 1ds maéfiaux. Cela passe notamment

N¢
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par la comparaison compléte des signaux de le diametre de tache blanche évolue de fagon

vitesses «2D» en surface libre obtenus par similaire pour les deux épaisseurs en fonction du

mesures expérimentales (VISAR) avec ceux issus flux laser incident mais que les diamétres seront

de calculs par éléments finis  avec e S7eS—eleICezetl $7721 -™MS ' eeZZ>1

endommagement (Fissure crée par élimination de est petite. Un des avantages notables du LASAT

mailles sdlon un critére simple de seuil & rupture 2D «face avant 1 Zaeel §271 o ~—eZ1 71 «

« cut-off »). Un exemple de calcul yoe0 B 2182152775152 —el e "—eZ 50!

(Abaqus/Explicit) représentatif du LASAT -2D est avant de se propager ensuite dans le dépdt. On

donné sur la[Figure 94] Ze™ >71S'—oke’'loe Jbenre@nnuidezl ™
' ®@Z>Se’ T —1 ¥l e —e.5'7751 71 e-™30]

avoir en LASAT « face arriére ».

Figure94: LASAT-2D simulé avec endommagemertuk Figure95: Relevé expérimental LASAZD « face
off»= 80MPa pour un systéme Zr@Y203/Al203/AM1, avant» sur dép6t ZraY20s/Ni(Al,Pt)/AM1
travaux en cours [TH13] (Dlaser=3mm), travaux en cours [TH15]
'le See757217Z0*1>2™ZE+-281S1E" TMS S'ee”—17i‘S7ee'YZ1

avec les points expérimentaux est en cours 5:3.24. LASAT iDs. LASAT =D

e SE* V7Z_-7—e1 ™M~351 3—71ieVdu e’ ~—Rlugle~digmetre de la tache laser est grand, plus
protocole LASAT 2D. Qualitativement, pour deux * ~__ 1 e Z1 H>S™MM>"E 2> S el Z 1 &
systémes équivalents et une condition de choc Jamais atteintes dans les cas exposes de V

laser donnée, on peut comparer les adhérences [oui1 —1 e —"—e>Z21 .+ & °° Zz>el «S—cel
respectives par comparaison des diamétres de protocole LASAT-2D que le seuil LASAT-1D, 5

tache. La tache la plus grande traduit alors le E™>>Ze™ " —eS—e1¥1e STMMS>"e'"—1 7"
dépot le moins adhérent. évoquée précédemment (cf.|5.3.2.1ci-dessug, ne

peut étre comparé expérimentalement avec

5.3.2.3. Protocole LASAT -2D «face avant » rigueur que pour un diamétre de tache laser
donné. Ce qui traduit la nette remise en cause des

avant » est développé spécifiquement mais il sera hypothéses de calculs 1D pour nos systemes

A traiter de facon analogue au LASAT-2D «face étudiés. En exergue, comme cela est montrésur la

arricre i1 1 e Se'el s 371 70+ oS~ Figwe2pp rgrpargue que plus le diametre de la

aubes de turbines revétues de barrieres tache laser est grand, moins il faut de densité
thermiques par EB-PBVD qui pourra aisément 2>’ Z1eS®Z>1 ™51 —Zee> 212 —1"Y"
1ey71 >7™y @71 ™~351 o Sres7e1l Og%(ge.coh%s@nlen t.&SATlD Ceci ouvre des
VIV 7 el @ >3—"837 i1 1 ™S e 1™ L f@IE AR E 21 -™ > S—eZ ]
Eae-1 E->3-"8371 SVZIE1L » 7_™.~1 Hégoheésipn gar ghpc jager pour des diametres de

S " ><S—e781 "—1 o-—"—es71 &% 'e1 tzlggevllasmi%g Oéagnrgo{ant des conditjons 1D §

ser~_ 1% P—,>Z1 A1 [j1 ™MeZel +>S—e1 35271 »

également de produire un ¢>S™‘Z1e Y e7e i - )
la tache blanche en fonction du flux laser incident cible). On peut ainsi espérer se rapprocher de

Actuellement, un protocole LASAT -2D «face

E"——71E Z@el 71 ®Dxibce_arlicre» diamétres de décohésion supérieurs & 10mm. Ceci
Figure 95[iiiil ~—eZ1 ¢Z1 E*"E1l 21 mle;lssa 3 .%&re\pr 1 des  comparaisons  plus

[05) S"'—ZS—°1 TMZ_"&MldaH'S-lleS"Z))ZT > @Z—'S YZCE]. SYZGE]. i ZCE@S i m

substrat et reste toujours conjointement combiné & uti eZ1+Zel™ ' "—celeZ1X[-—étdéal ™2z
F—1ZeeZe1X 1+ See.—28e'"— 1,3+’ 577 PIVISPYREr- degs 0%5ai5 1sup Flgs pions identiques
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testés par plot collé et par LASAT-1D. eS1-SEe>’®Z1Z1 Ze®eS'1 1Zeels
Y->'eSceZ1 "7e’el ¢Z1 E"—e>8Z21 +Z1 ¢ S
pourrait étre employé industriellement. Ce
contrble est par esence destructif mais une
originalité forte consiste a envisager un mode non

5.4. Evaluation de la  résistance

interfaciale  de  depot  epais  de destructif & partir de chocs laser réalisés en deca
céramiques par LASAT du seuil de décohésion.

Ze®S'1 1™Zs—ZeleZ21 ™58e°8772517—21-2002%>21
eZ1e $e' 57— EZ1+71cetaecéraihimubs 2 V13-l LASAT & Conception ou « design»
et soumis a une rupture dynamique. Le calcul c '—eZ>*SEZce
—ES—"82721 21 o Se'>7Z—EZ1 ®©Z1 "4 HL . @E>E*SL1 e 571 ' —e7>e3EZ1 (
contrainte maximale de traction en mode | selon « 7—1 +. Pavoie physique est souvent limitée
des hypotheses 1D ou 2D de propagation des a une opération de sablage. De fagon plus élargie,
ondes de choc. Que ce soit sa&n le protocole on entend par conception ou «design»
LASAT-W 1 0>ZE'Z>E'Z1 s 2—1 @271 «Zd »-&G75 B EZFER1 e~ 771 "™.5Se’"_e1 Y
pour des densités de puissancelaser croissanis) e eS¢l "™ "o’ &7 7 3LhimiMue ce OE ~
ou le protocole LASAT -2D (évolution de la taille — ES—'837171e '—eZ hlaHBilister 1 Z o1
de la fissure pour des densités de puissance laser toutes les actions possibles lors du procédé
croissantes), LASAT permet une évaluation ™7y _7eeS 0] ¢ Se’'51 351 EZe]l -*Semxi
dir ZEeZ1 e 2—71>- 0’ ¢S—EZ1 —+Z>SHE"3471Z¥1>WEZA*1éenZ1 “YSe'"—1 eE
utilisé facilement a des fins comparatives semk technologique importante. Par ailleurs, il faut
guantitatives via la lecture directe de la densité de pouvoir combiner ces trois états pour réaliser une
flux laser. La comparaison sera supposée valable ligis"—1¢ '—eZ7>eSEZ1eSe’'®eS ' eS—e7171
dés «">@187Z21+ "—1E " —ce’'+,>Z1+S1-'—Zgh @ 4n&at kel mgactelpresque toujours les
le méme confinement, le méme diametre de tache autres de fagcon bénéfique ou néfaste. Il y a donc
laser et des épaisseurs de cible identiques.Des _réellement un intérét a pouvoir corroborer la
*">@01 e SeTZel ™My . ™" _e.5S—e]l eZ1 ¢ Zifeedn 7Y 7040211 e70'e—1e '—e7>eS(E
gue la méthode est sans contact et praticable sur —Z e 7>7 héréhee.

de simples plaques revétues. Le temps
e Zi-EZe'"—1Z+1+ ~cceldt¥Be Ylarche Z 5.4.1.1. Aspects morphologiques

étant tres rapide, on peut facilement opérer un Dans le domaine des dépots projetés les aspects
contrdle comparatif de la résistance mécanique de morphologiques sont ramenés généralement a

© '—Z2>:SEZi1l Z1E —+Zi*Z21 e E' Z—*ime iugdsité @lid sutabe du—subktrat évaluées

dans la thématique vise a beaucoup simplifier actuellement par des mesures 2D de rugosité (Ra,

c SEE,1¥17—721-2Z7>21+2Dts S+ >Zr—KE Rl Dee dot¢ Wb la matiere pojetée par
céramiques aux différents stades de ™MeSe—-851 E Ze-l ZS7IE~3»™1 ™

¢ YZe"™MM™MZ_7—¢81 eZ1 +SO'EST—1 "HLSEIMY I IA eF511 el 71 —Ze#>751 o
©-™aeil >T'e1lY " Zoele Ze'e' @S " —1 * ZndotpHotegiesl qui poviennent surtout des

® "“z2Y>Z—+1¥%1 .S l>ptemiste @®nieme le ES>SEe->'e'E3701 o721 o 08e7_-7 01
©eSeZ1eZ1S1E " —EZ™""—1« Z—1- Madiiduele¥ cede & durfade 'cFebtive de contact

une interface la plus résistante possible pour des qui en découle, notamment en fonction de la
combinaisons de matériaux de plus en plus forme des aspérités présentes. Dans le domaine de
évoluées intégrant pré- et post-traitements en sus « -PVD pour les dépdts de zircone, la tenue

©Z21 ™HTE -1 o oSTHEIZIN 2271 * Srkécanique du dépot est également associée a une
conception ou «design 1+ '—eZ>+SEZi1l —1 cpugBsitéobiérue par sablage du substrat. Mais du
Y™ Z1 o 2e’¢’eSe'"—381 "—h WKizedéd "™ ->Z%0td de la matiere condensée par EBPVD, la
©« Se'HZ—EZ1™ 25121 E"—+"+'"— e Imdgn¥lodic *dee ®htact —cérhmique/métal est

(par exemple cyclage thermique, tenue a la beaucoup plus continue §%7 Z—1 ™, “ZEe+'~"—1 ™
corrosion, etc.iiil Zceel+Z1 eZz'Y'1le+ Se'->Zgn Gifétl 0N "& uhe premiere couche céramique

des interfaces dites «évolutives 1 8271 « "—1 ™ Zjhe §~500nm) et dense issue des premiers stades
pratiquer ex situmais égalementin situ grace a la de germination puis une croissance colonnaire

facilit¢ de transport du rayon laser. La derniere caractéristique de la couche colonnaire épaisse et

voie envisagée a ce stade du développement et de poreuse _
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gouttelette, notamment ¢ Zj'eeZ—EZ1 o %
température de transition favorisant celui-ci. Il se

peut aussi, —S’ e 1t@Bed grobable, que cette
température de transition soit plus élevée que

270°C pour le couple TA6V/HAP. Par ailleurs,

dans nos essais, le préchauffage fut mené par des
plagues chauffantes, ce qui peut contribuer a

limiter les comparaisons avec un pré-chauffage
usuellement opéré par le plasma avant dépot. Un
préchauffage par plasma peut donner des

Figure96: —Z>eSEZ1Z+1£"—21Z1+ <Z+1*Z}GRaa0Pes teEsbitdcd pids élevées et modifier

dépdt ZrQ-Y:20s par EBPVD, [TH13]

—1esz@e>Z1 <Z—1+ Z-™MP atseil
aux aspects morphologiques sur des dépobts
HAP/TA6V. Par exemple, dans Ia|Fi§ure 97| est

71 ¢S3"—1 ™e7el —"eSceZ1 o ¢Sel o
SYS—el '-™MSEeil Zel > e7eeSeel — >
E~-™S> . e 1S L cBuptesSde matériaux.

o E>'el o '—™MSEel ¢71 ®SceSeZ1 ™MS>1 >S™M™ 01 ¥1 7—1

eZcme>Sele’eeZlei>leZleZ? «le Se* >»7Z—EZ1
EScele 7—1 07 nPndtratibepoasfielee « 1 « -

dépdt ne peut se construire et conduit a un

i1 Z1

eZ2<ee>8e1—71™S8>1e.085%e1le Se*.>7Z—EZi1l 218" —172—e>71

un sablage «doux » et «fort » existe mais reste

o' —'e.]1 ™ME31 >S™M™,0] ¥1 ¢« ST™MT™MT3e9] 3.7e1 ¢ 7—71 2”720

couche Ti en APSde rugosité un peu plus élevée.

Une étude plus approfondie devrait viser a mieux

relier les données morphologiques de la rugosité

(autres que Ra qui est tres limité) en regard de la
taille des lamelles étalées (plus ou moins étalées
dans le cas de HAP).

Figure97: LASAT-1D sur dép6t HAP/TAGBV en fonction de
la rugosité du substrat, [RICL21]

—1 >ZYS—E'Z31 regheiche un leffet

Figure98: LASAT-1D sur dépbt HAP/TAGV pour
différentes températures du substrat, [RICL21]

Il existe des procédés autres que le sablage pour
structurer  morphologiquement une surface
métalligue par des motifs aléatoires ou réguliers
(micro-usinage mécanique, laser ou FIB; attaque
chimique ; »- ™ 34+1e¢ 7 —Fduoché Zugueuse par
projection plasma ou cold spray, etc). Cela
TM7y_7e]1 o771 —"e'e'75] o -0Se] —">TM "¢~
substrat a différentes échelles: nanométrique,
micrométrique voire millimétrique. Pour aller

plus avant, il faudrait cependant pouvoir relier

mieux les propriétés morphologiques 3D de

o '—e75eSEZ1 0Z+1 —"—1 ®-™eZ-7
caractéristiques du «remplissage » desmotifs aux

échelles considérées par la matiére. Ce
sZ-™e'@eSeZ]1l MZ7e17'1 S7e@’l te>27]

LTy TM " e~ 8371 M pe’e 71 See”E’ 1Y 1Considérée pa le bjajsy,ggsinombreux parametres
™S e E2eZ@171YS> -1 Mréchauffae ™ o~ 1du procgdé de depdt (éventuellement procédeé

périphérique par plaques chauffantes a différentes

combiné avec un autre) pour une morphologie

eZ-™.58e757081 ZeoZeloezrle Set 2 d0REE _Feys.71 ™S5 1

LASAT-1D est non avéré dans cette gamme de
température et pour ces parametres du procédé
™eSe—S1e ‘¢e>" B HiBibUECR résultat
un peu inattendu au fait que pour le matériau

5.4.1.2. Aspects phy sico-chimigues

Les phénomeénes physico E'—'§7Z 01 ¥1 ¢ '—eZ>
concernent surtout les espéces qui seront

81+ -+SeleZel ™S>+ E2e20elSYS—.interealéeganire le sypstrtretigamatiere déposee.

suffisamment fluide en volume pour satisfaire

Cela intégre par exemple les pollutions ou

$7i1 E>'s >Z001 >ZE " ——7001 ™"351 » maiécilesysadspibées;qui pguvent avoir un impact
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direct sz>1 ¢ Se' >7Z—EZi1l —1 e ’'—-+->7 ceest Adsaeptibk de kontribuer drastiguement a la
e “jteSe " —1—-S8S'YZ1"21™>"Y 87 7187 thrilieemécaniqleie’ b liagisbn. Ceci préfigure des

trés important pour la maitrise des interfaces modifications  morphologiques multi -échelles

E >S-"8228&—-2Seil S’seZ75w1+S—a1 b&MEfqueS’ ' a—Allmisoml Il reste également a
barrieres thermiques par EB-PVD, la couche de considérer la nature de la liaison entre TiO:z et

zircone est condensée £>17—Z721 E~2E‘'Z1+ SeHAP-ddohtlon remarque que le contact se fait de
préalablement formée in situ sur le métal juste facon prépondérante avec la phase amorphe a

avant le dépét final de céramique. On forme ainsi o '—e7 >. Des observations fines au
volontairement un systeme tricouche ZrO 2 MET seraient a conduire pour valider une

Y203/Al 203/Ni (ALPt)-AM1 ¢~ —ele Se‘.57 —EZ1 A4St e Z1erface— Ti/TiIO2/HAP épitaxi ée

couche céramique brute de fabrication est favorable a un arrangement continu et fort des

dir ectement liée a la présence de cette fine couche interfaces tel que démontré par LASAT.

o Se7——71 '®@zZ1 71 ¢ "j¢eSe’"—1 711 SepdZBI1E’'1 7—1 —"2YZel Z{Z-TMa
nature cristalline plus ou moins stabilisée de cette E"—™e7iZ218727Z1 ¢ "—1 ™M"7555¢1 §7Se’e

Se7—"—71 ™Z7e¢1 SeeZEe7Z>1 o Se'.>7 —~@idltimatériat’ S 47 F 170« 1— « Z muiitid@idche ».
0Se7 -7 —e1eS1e7Z—271¥%1e -ES’++S+71CEUEMI& Teririe senibl Mielix adapté dans le cas

donc que les @pects physicochimiques eZ1e “jteSe’"—1 7+dés lors @nsAger Hes
'—e7>eSE’'S7i1Z+1S1™s.eZ—EZ1+ 7-nolvelES BaRItidns «poyrtfefe évoluer de fagon
méme tres fine, peut affecter drastiquement la maitrisée des interfaces multicouches a partir de
liaison céramique/métal. On montre cela de facon considérations physico-chimique s comme
E+S'>71 cez>1 ¢Zcel «+-™aecel MeSe—-S1 ¥iteS V72> GEE ouZemomes ldl réalisation de
LASAT-1D appliqué aux dépbts HAP réali sés sur couches minces adaptées par des procédés
des substrats de TA6V sablés efprétraités au four consacrés(PVD, CVD, sol-gel, etc)).

sous air & 700°C|Eigure 99).

Figure100: Interface HAP/TAGBV avec substrat

Figure99: LASAT-1D sur dép6t HAP/TAGV pour sablé oxydé (attaque chimigddlO3), [RICL21]

différentes rugositide substrat oxydg[RICL21]
On —"—e>71e §<*>e18% 2— 71 E~2E 21+ 2Py Aspects mécaniques
0>7e’¢Z01 21 87272+8727201 - E>"—ael - - S’ gRecks; méearigues —sant beaucoup plus
substrat lisse (Ra = 0,85um) conduit & la formation elee’E'eZel ¥1 S™MM™5 ' Z—eZ>1 o 7—1 T

e 7—1+-™M3e1 eS—e'e1 8771 ceS—cel ~jExgerinental ligeseientPeur partie des aspects
(3FeleZle.-™Miel— 7ol _‘|_@ﬁ s — . 1 pr@sphplogiques et physico -chimiques a travers la

montre de surcroit que ce substrat lisse oxydé genese des contraintes résiduelles (macre et
™. eZ—e721%2—721S8e >72—EZ1 ez ™. AWCACOpWES} daps) leszdifférentes phases qui
substrat rugueux non oxydé. En revanche, les E"-™"eZ—-+1 ¢ biemalérigbXE 0 multi
substrats  rugueux également oxydés sont matériaux. La maitrise des contraintes résiduelles
sensiblement plus adhérents que le substrat lisse est donc une des clés pour approcher finement un
oxydé. On démontre ici les effets conjugués de la eZoe'e—1 o '—eZ>+SEZil Z+S1 "7E‘'Z1
morphologie et de la physico-chimie de internes avant le dépdt qui seront relaxées plus ou
e '—e7>¢SEZi1 "1 "jteSe'"—1— Seo7@RGNB ™MERGaNt Jg  Procegés . aux  contraintes
initiale (mesurée par un palpeur), on superpose e Ty’ —71 «*Z>-"877Zibh Ghu - pérmaht le
un motif de microrugosité (voire nano-rugosité) procédé de depdt. Les aspects meécaniques
™S51 e ¢ eddmt Tarésultante macroscopique dépendent bien évidemment des propriétés
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mécaniques en relation avec la nature hétérogene réelle sont proches de ceix provoqués par

des céramiques projetées. Il ya donc un intérét a LASAT. Il y a donc des analogies a rechercher et
mesurer ces contraintes par les méthodes STMI™ "™ 0’51 ™ 757 o 0771 71 ¢S1 o’ (
conventionnelles dans le dépbt et si possible pres interfaces.

o71 o' —e75¢SEZ1 0 81 —-e'"eZ@l 71 "2

incrémental, diffraction des neutrons, 5.4.2. LASAT & Interfaces évolutives

piezospectroscopie, etc.iiil 1 ce Se’el ¢ 72“"75ce -Z%E - - . N
. s y 2171 e —Z@l1>ZY1le 10
relier ces aspects —-ES—'872Z0e1 SYZE1 +» S Ny Z(F ®te:., e l> zee

mesurée par LASAT. On attend aussi de la peut evoluer en service seIoNnv les conditions
—etez1 Lo 802 1¥1 251 ™Es10 7 o S® el ZeeZ001 721 2SI Z—1

_ - . re resentatf II / a'un vif intérét pour le s de
quantitative du cloquage (cf. |Figure 88/d102) via P . 1ly aun vifi pou uivi

. i cette adhérence et plus généralement la tenue a la
le formalisme de Hutchinson. - - S x v 3

S1—"+"—1. '—miiimai¢all peut étre n.10crerfoels )iSu.e _hlsicozc;n:i ue) Zet ?n:éca; te >res
abordée mécaniquement par la prise en compte P gique, phy q q

. . e du systéme La méthode LASAT permet
des écarts dilatométriques entre la céramique et le SeFr1e Z Sesrielmsrls—1
—-2Seil ZeS1Z02e1e>S" 1oe”2YZ—-1TMS§ _%3 Zl

fférents stades de son évolution en fonction
®l ES>SEe>'®e’'§72Z@1l Y e72e'YZc1

sous-couche de complaisance "z1 Z—E">Z1 » z—
sous-couche a gradient de composition métal-

L . 272i12i2-™eZle SMMe' ESe’"—1 71 «
ceramiaue (cf[Fiqure 2767 - Zoexsitu » SZeiZsltu ™Z>—ZeeZ—ele 'eeZoe
cela.

5421, _72’Y'1leZ1e Se'»7 _EZ M1 1

Le premier exemple concerne le systéme barriére

thermique EB-PVD pour différents nombres de

cycles e« 7—71 ‘Z%>721 ¥1 WWVVU 1 e
“ceZ>YSe' " —1eZ®1eSE ,eleZle-E"" 0

montre que la fissure provoquée par

LASAT est localiséesurtout a la base des colonnes

©71+S1E->S-"8221 ™ 751 E'S—e'0e"—

E" @' YZUleS—e @182 S™> ®@1Y'Z'+e'

est partagée dans la céramique ou juste a

o ' — e« 7 ahrBEeZdéramique (rupture adhésive).

Figure1l01l: ' ®@z>Z21' —+Z>¢SE’'SeZ1s 7—21<S>>’ 71
thermigue plasmpercée pataser,[AICL24]

A partir de ces études sur la tenue a la fissuration
®“zel E"EL ™"251 «S1 —Z®z>21 ¢« Se'>Z—EZ1 ™S>1
81 "—1 2“7 —el oSE’eZ-Z—el o 0771 ™ezel

générale de la fissuration des liaisons

E >S-"87228&—-2Se1l ™7751 7—1 eZ's—1 ¢ '—e7>sSEZ1

donné éventuellement pour des modes de

R e E oS —@1™Se E2e Zreil 7 e [IOPEHRZ FAGiOR a8, fissurationpaLASAT de
71 0207171 +81 ¢ e’ S "—1 ™3, 1BIEERVD erfonctionglyvelllissement, [TH13]

des barrieres thermiques plasma ou "1 e "1 SMIMe'E3T] o JeeS'1 1
par le vieilissement a haute température des E‘S—e'ee” —@dle F—1 — " —idillN1IGD e’ 1 Z o
barrieres thermiques EBPVD. Dans ces cas ECEZ20BL o221 >Z2Y-1 Zi™.>'—7—eSe1

TMVS>-’CE2-’Z>091- 0720281 T<MZE-'-1 ZO@_AsAilnypa@(aerbvérﬁBﬁbn (LASAT -2D) de
*Zoe'e—cel - '—eZ>+SEZ1 ez EZ™ -« <1 @che* Blanche méhtk bied la différence de
™" ™MSeSe’ " —1 o 7—71 s@®®z>Z1 -_Z»y§§Z§:Zgl‘.>z—_l[B$_1u "e¥571
premiére analyse les faciés de fissure en situation
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Figure104: 'oe ™~ ce’e’e1+ 7 (m eitien milieul
physiologique, [RICL21]

Une expérience LASAT in situ en conditions in
Y'eor"1lez>1 XW1 “"2>0e 4 ététenifecsui — 1
>l e-™MAeele ‘Cos " jCS™Se’eZ1 (50>,
#3) différents tels que le taux de cristallinité soit
décroissant selon HA#3 > HA#1 > HA#2.
“ceZ>YSe"—1 «71 cetdches bldicEe 1auS
>SVYZ>el1eZ1S1@ ez’ —1 d1le ' —-«

ES<E7-1 1 e 2—1 —«'7271 S8277i1
réflexion des ondes de chocs a la surface libre
Figure103: Relevés expérimentaux de mesures '——2>+-21+71+ - E ‘Biteondsit-aulgraphe
LASAT-1D et LASAT-2D (@iass=4mm) surBT de la[Figure 105 On assiste & une décroissance de
EB-PVD brute et vieillie, [AIC21] « Se'>7Z—EZleZe"—1ZoeleZ-™0ols '—-

o - eS—le ZjZ-™eZ1 ™). (E-e7Z—ed1l’e1eS7e
nghtauvement, pogf des ,dens'm?s de flux laser e Ve 1T e ' eTs e SAEPAGRD e T T
cr0|ssa.nts, la premiére d.ec,:ohesmn, (LA}SAT—lD) BTz —1e7®1Ze™ EZelZel ¥l e
apparaltv pour urle dens[te pvluvsv eIerfev _pour couche exter— 71« S™MEe 71 83°1 M75e1 ' —o
e (E'S—e'ee" —1<>71872721 ™WieilhlBe-E"*S
mgme, en LA_SAT'ZD’ pour l_me meéme densite on a ce type de protocole LASAT en milieu aqueux
voit que le diameétre de la fissure sera beaucoup L o
Metml  erS— a1 ™31 s E St on peut\..( ,;aPPf?ﬁ?'er guantltatvlvemerjt un- N

L= D o s . < . . ngjoeoef—‘Z—:l °Z1 ¢ Se'->Z—EZ1 §7°

28 —«108e V2-2—281021 S E2 121 RLTE I /NI E D e (- 216 5 W @
LASAT-1D avec le code SHYLAC donne
respectivement 615MPa et 45MPa pour chacune
des deux interfaces avant et aprés évolution. Les
abaques LASAT-X 1 @~ —e1Z—1 E"Z>01 e 07221 ™M 751
corroborer ces mesures et ces valeurs. Il faut

'— 08775187271 YTeze' " —1eZ1e —e75s
peut influer sur la propagation des ondes de choc.
Cependant, en premiére analyse, les variations
“ceZ>Y-Zael e "—el eZeeZ®l 57271 ¢ "—1 E " —a@’'+,5Z1 +S1
E-™S>S'e"—1 >Z™5.@Z—+Se’'VZ1 o 7—1 ScSeeZ-7—01
important de la tenue mécanique du dépdbt qui
subi le vieillissement.

“propagation des ondes de choc. Cependant, grace

méthodes en mode ex situ.

1Zele7le-™3e1

(04
N«

E

1 Figure105:Suivi «Z1¢ Se* . »7Z —EZ1eZ1s - ™M3ece1l
mesurée par LASAT situ en conditions in vitro, [RICL21]

5422 7'Y’1e71s $e'.57 —EZiMsHe

Le secord exemple concerne le systeme
& \ 1™ 751e’ee.57 —e@leZ-—™M@Els -
solution SBF (Simulated Body Fluid). Une méme

—Zre'"T—172—1 _ R
5.4.3. LASAT comme machine de contrble

plaque est immergée sauf sa face arriére qui est Zoeele'eesZ—eZ@1Y"ZeleZle-YZem™™
SEEZewe'<+Z215721+S'EZ2S571 ™~ 751 « $ASAT LASAT-1Daet L ABAT<ZD voire LASAT -

e 7Ze e S’'1 |Figure @04). Le choc laser et le 2D en mode mono-tache en face arriere ou face
diagnostic de décohésion peuvent étre fait sans avant peuvent étre reprises pour définir une

§371e (E'S—e’'ee”—1—710"'e1>7—"01¥Mmackne intégrée pour le contrble des dépdts a
base de céramiques. Il existe récemment une telle
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—SE''—27Z1+ 7Zce o SyUEHIEE Aux Essais-sur traction. Dans ce paragraphe, il est fait état de cas

des grands panneaux composites multi-plis [52] avec des expériences préliminaires qui permettent
pour laquelle est favorisée une approche LASAT- o Z—e>ZY ' 51e-"¥1eZ®15Z 2>@1e>, 1™
W 1Zele”—e1eS1™ " @a’c'o’'e-10 7—170E8371 2 ZNZABEY>Z1eZ21S1—-0""eZi
destructif est déja revendiquée. Dans ce cas de Ainsi, LASAT sur des dépdts fins (< 20 pm)
—SE'"—71+ 7Z®eS’'d1 «Z1 +SatilZdd +Z 1 (Brsgeled assemblages de plots collés deviennent
diagnostic permettant le contrble de décohésion trop sensibles a la présence de la colle, le LASAT
via la mesure de vitesse en surface libre (VISAR peut étre pratiqué. Une limite a estimer encore
ou Transducteur acoustique) sont intégrés et une E"—EZ>—27Z1 ™ezedel ¢« S™M™,; . E'Se’"—
" —eZ1 @™ .E'SeZ1 >S—0e™ " eSceZil'—7 SeZ1 =217 e Bd&a ' Eusceptible
piloté et les signaux  sont traités e 1571 e.(E"ee-721 ™S Cette liniite en
informatiquement. épaisseur aétudier >Z“~'—e1EZeeZ1eZ1e S™™,
Dans le cas des dépdts a base de céramiques et de + 7 cd&SATlIsur lamelle isolé ou population de
pieces industrielles ou échantillons témoins lamelles isolées dont on a montré déja dans nos
revétus, on peut maintenant envisager une travaux quelques résultats encourageants su
¢« —S>E‘Z1e —e-05Se’" —10’-"+5">71Y Zlamellés-ecold spray. Egdlément, si on se référe aux
contréle robuste et dédié. Actuellement, | e cas des o'—eZeleZ1le Z@0eS’'1 ™MS>1 Me“e]l (E e
aubes de turbines revé&ues de barriére thermique T 1-"—e>7187271¢ "—1 ™MAIASARSH ™' §77
reeieerZ1’Z—1701 ™ o’ «2De 1l Hesl hmonsS cdramique/polymere  §771 o "—1 S1
en face avant sur piéce en mode destructif par la étudié dans le cas de dépbts plasma HAP/PEEK et
e oZEe"—1 o 72—71 +SE'Z1 <+S—E"'Z 1pdi Tesqutls le c8li@HZ de plot & chaud est exclu &
visuelle de la fissure. cause de la nature thermosensible du substrat.
La poursuite des travaux scientifigues actuels Pour des liaisons pour lesquelles le plot collé peut
E =<' —S—wl@&@SM™M 171 1Ze1s 0794427 004S«S™e.1 ES>1s Se*>Z—EZ1Z0e
' e7>¢8SEZoel E >S-"8§272&—-+S+1 ™" %sinue § piteald ldaEESIee dlors on montre que le
reposent sur 3 axes a moyen et longs termes choc laser e$ une technique qui permet de
x Introduire de fagon fiable a travers la garantie pratiquer une décohésion. Cela concerne certaines
eZ1e '——"EZ'+-81+711 1 137’ 1 Watsonk Zde- H&ppB1métal/métal mais aussi des
—"2YZ2S7z1 ™~751 S™MM,"EZ>k o Se'dépdts- & Haseede céramique comme le cas de
dépdts bruts de fabrication ou pendant la LASAT sur dépbts HYOF WC -Co/base Ni.
durée de vie, Fort des expériences LASAT réaliséesin situ
X "-—™S5751 §7S8S—e'eSe’YZ-7—+1 SY ZGhne|eSIZASATosdus eau, on peut mettre en
essais type plots collés en vue de les pratique cette technique en température [53] et
yZ—™MeSEZ>1 71 S'¢7>1 %1 " —e.e>7> pregoser le LASNT1in situ & chaud. Des premiers
—'YZ728%21eZ2001<2528%jle -e2¢7Zce essais on été faits e 7>17—1e-™3ele Se7-_'— 71
x Etendre la connaissance autour des méthodes machine LASAT du laboratoire du centre des
non destructives de détections de défauts matériaux équipée ¢ Zz—1 «aZzlampe a 1100°C
interfaciaux. [Figure 106111 *1Zceel+"—E1 ™ eoe'<eZ1 >
Ces développements se font également en laser a chaud et observer la tache blanche a froid.
T Ee " —1Z201—"=->27{1S2>572@ 1™ 20l V@Eelk 10T~ ZeeSM e’ <21l ZesZQ
LASAT que ce soit pour le contrdle qualité ou chaud etde ™>Se’877>1¢ ZaeoeS'Ghédue>~’ 1S
™~751e 0771071 —eZ>SEZ eI cycle (essai fatigue thermique). Un tir et un

diagnostic a chaud ne peuvent é&tre faits
SEez7Z2ee2-72—-1 §z SYZE1 eZel

5.5. Potentiels de la méthode LASAT interférometriques.

En plus des configurations déja évoquées, les

™ em’'’e’e.0ele Z-™e""]1 o711 eS1 —.0"e71 le™"—-1

o>, el —"—Z70Z0il =71 @'l 'e1 ce Se'el o 7—1
E'S>eZ-7—21e¢6—S—"8377281CE Zoesl72—1"2 1> E'Z1™ 251
o 07071721 S172—7721—--ES—"872721+Z®1+'S " —@l ™ 751
Z®1E " —+'+7>Se " — e IFZ71 B3l —Zhk™e 71

™Soel eZ1 —-e'"eZ@l ™M 751 S<™reZ51 ¢ Se' 72 _—EZ1 7Z—1
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Figure106: 771+ Z—Z—-<sZ14ABAT—+S+71
a chaud» du Centre des Maténix

A ces mesures de tenue mécanique par LASAT,
on peut ajouter des études mécaniquesassociées
au cloquage des couches provoquées par LASAT
etd +S1 —'Z1Z—1 ™MeSEZ1l e 2—21 —-2""eZ1 Y ®S—e1¥1
déterminer les contraintes résiduelles a partir du
formalisme de Hutchi nson (cf..

En parallele & ces analyses des systemes revétus,
on voit que LASAT est également un outil
«e 700'—»SepPour générer des fissures
interfaciales circulaires de taille choisies. Ces
fissures calibrées peuvent avoir de nombreuses
utilisations a des fins mécaniques (étude de taille
de défauts critiques pour la tenue a chaud, pré-
fissuration pour essais mécanique, etc.).
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6. Projet de recherche

, . - barrieres thermiques en zircone, dépbts
6.1. Contexte et démarche générale d P

. ‘¢.)~i¢éTMé.’.261 .'TMé.cEl'l' &.5"4”_‘_12
le §S7—7172001>SYS82i1Zi™ e 0el-S-pétennisen certaigs. systenges et & moyen terme

mon projet de recherche sera consacré e SeeZ>1 YZ>ceeléteients de nouvelles
™Sse'EZe’ >7Z—Zélakdra¥dn «de systémes générations dont certains peuvent déja étre
revétus par voie physique a base de céramique identifiés.

avec tenue mécanique interfaciale améliorée. |

reposerait surla ™ ceoe'<'e'e 10721 -7 —751637°2t3% Vel el E" —EZ™e'"—_ple '—
» Se'»Z—@2Z1 Ze1 +21 +S1 +Z2—2721 ¥1 SR A/ @RESY (5l cE 01 3V 2S3
e —e7>¢SEZe1l E - >Saves Jeh&arallSle 1

S~ SdS mi | i ) "7l e Z—™e"']1 o771 ™M E-e-l EH< — 0
ST vsﬂm(v:rost[uctl{res etvapreparNanon . post-traitements.permet, e Z—Y e SeZ>1¢21 —"2Y
eZ®l '—eZ>eSEZeeil S—<'e'"—1 71 ™~

. Zf 1 > o]l o7/ ﬂ_ . .
. L interfaces ou de faire evoluer certains systemes de
recherche est double. —1 ce S™ ™Mig(¢lBs—+1

dével ; g Hholodies d sZY1eZ—-7—sel ©->S-"822&—-2Se1 Zj' e
cveloppements recents  des technologies de définit la conception e+ '—eZ>eSEZ1 «Z1 «-T
dépbt, ie1l ceraSe’z—2Z1 TWeSfawd évoluer la . . .
) ) . céramiques par les caractéristiques
conception des interfaces et des microstructures . . .
des dénd | ‘| S morphologiques, physico -chimiques ou
es epclnlts pour eAs'ameczjmrer m%cf';\r:;quenlent par mécaniques, alors on peut répertorier les cas
lfne _rpel eure maltrlsuev u pr?cve e de Vrevetementv e 0347183 1™MES @eZ—r1 —eT@eS.
étudié. Celapasse - YZ—eZ2ZeoZ—-Z—1™M&S>1le Z-™Ms""1 . .
- - . - rtains ~ paurraient  déboucher sur des
™H"E el E " —-<'—-01l ™TZ51 —Te'e'7Z51 . -eS-l[.
. . . L applications industrielles.

morphologique, physico -chimique ou mécanique
dZ1ls '—eZ>&®Z1 ™S> 84 sEatégid de
ce projet repose sur la possibilité e évaluer la

X Sous E"7E‘Z1™SE>1E"eeloe™>8¢1 ™%,
de dépbts céramiques

tenue mécanique d ' — e« Z > sl @ahémés comme - . . R

- i i A i Les dépbts cold spray conduisent & des couches
les liaisons céramique/métal dés le stade de .~y S 3 S

& " Be " Bl 138 P10V ~TMTrH%JeEsTeN§,torteinen\;%-azilz Z®elZiZ-™MeZxel:

.Z ) )g L T o T t'(lje dz hoi ' plds’ou moirzlsoeporguses._Dans ce cas, on modifie

S?_OE il comtel Ol’f ', ‘ € ¢ _O:X ; pglJIr donc drastiquement la conception ¢Z1 e+ '—eZ>+SE
quanller simplemen 'a re5|sance_ |n|eraC|Lae @7 —1e7@1 > @1 Es>'s >7@1 eZ1 o0’
mesurée sur une éprouvette simple. Les ES™MSceTle Se@I>Ts1 51 ] e

retombées du projet devraient permettre

e S—.¢""5751¢S1-SEe>’Z1eZ01™>"E-
les données qualitatives et quantitatives des
caractéristiques mécaniques des interfaces de
systemes revétus de multimatériaux pour des
architectures lamellaires ou colonnaires plus ou
moins poreuses. Ceci devrait concourir & limiter

les endommagements en service de piéces
industrielles revétues par une démarche
élaboration-caractérisation essentiellement basée - ]

- - - - - . . .~ _«Ccomposites»; e

ez>le Zj™ ->,’Z—GE.Zl-S—c.Jellz—1TM)Z—'Z&FE?’Y‘WﬁTiil“ZM-J%.a.l . BE™MIE1
A terme, ces donnéesdevraient pouvoir alimenter

(ce qui copstitue.un des enjeux dans le domaine

s l-ASz-—Z—-Z|>1 . .
des depo6ts Cold Spray) alors on pourrait envisager
o ce7e71 71 >7Z-™eSEZ-7Z—<colched 21 «
actuellement réalisées par projection plasma sous
air ou sous vide (dépdts pour prothése
biomédicale TAG6V/TiI/HAP ou de barriere
thermique Ni/MCrAlY/ ZrO2-Y20s par exemple).

x Dépbts, souscouches a gradient ou interfaces

- e conception « '—eZ>eSEZ1 ™ %51 SEE"—-""¢
des calculs numeériques prédictifs de . s . -
di ) t et de durée de vie de bid matériaux projeté en mélange, on modifie donc la
imensionhement €t de duree de vie de pieces conception « '—-e7Z>ee@&ant une interface

revétues en fonction des architectures créées Vo3 8371 E~—™~'e7i1 1-71 'l 71 G

N s pas trés novateur en projection plasma, il parait
6.2. Themes de recherchesa développer —esZ@eS—e1+21 SE-2Sdadeiuel ™" 7>:

a la fissuration de plus en plus sévére. Par
S'eeZ7>0081 17201 —enldémeSe»l-. Z;
e Zee®eS'1 121 EZ1 «¢™Z1 ¢Z1 'S’y
couches a gradientréparti sur une forte épaisseur.

Ces thémes de recherche sont consacrés
actuellement a des systemes asse traditionnels de
dépdts céramiques a structures lamellaires
(projection plasma) ou colonnaires (EB-PVD) :
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Incidemment, par la mise en place de ce theme de 6.2.2. Nouvelles microstructures de dépots

recherche on peut envisager la possibilité Céramiques
b Zié—’—Z)l 'Zl —~2Y2é2|1 e.™M3erl E"—-™M "’ CEdl
Les récents. eéveloppements et la

céramique/métal obtenus par cold spray et utilisés

R ) commercialisation de  nouveaux procédés
comme souscouche a gradient.

industr iels de projection ouvrent des pistes de
développements pour de nouvelles générations
¢Z1le - ™3eel E->S-"87272071 1 —Z10c S-
e 7—1-¢Sele”—e71e7151-Se’ >71-S'ce1

X Meétallisation de substrat céramigue plasma
par_cold spray et structuration par faisceau
[ J— Z >e ’ 2

o , ®e’'l » "—1 E"—a@’e >Z1 71 ™M>"E-+-1 E
Des exemples de dépdts de cuivre sur substrats 5 I MeF 1 31T BOIUNESTM AT 1 e’ 1 e - —
céramiques projetés plasma existent pou des 5 ' F1I™M 30, 71 ™ME, 1 ™MeSe—S1le "3@lY 7
applications électriques ou thermiques. Ce cas PSPVD rocédé Sulzer Metco Il est donc
o 7 ™ 71 MCC7¢1"__w. e _ .7 M~
. vaoe 2 Ez1 . Sv >S'e1 ZoeceS 1¥1 Zpb sible ga) %‘:r_éérlv e nauvelle§ Ticrostructures
Y2Z1eZ1e 077107201 —eZ>+SEZ@10—>™ " -’IZul Zs 1.
c BetsF EFL M351 o831 E-— TM)_IZEaauggLE pusvvarllees et trés éloignées des
- - tures Jram IFa irés tra dltlonnelles obtenues en
™" 7@l St Z—EZil S>1S--Zz ox% % MS>SE :IA
: projection t ermlque ctuellement, les

intéressant de cmmbiner cette métallisation avec .
h i e | ; caractéristiques de ces nouvelles microstructures
une prep arzi 0N par faisceau 'aser sous forme . . - en.relation avee les parametres des procédés sont
e S¢eSe'" 17181 -S¢" 571 E ->S-"8727218.
Sopl e 1 5 E .3 > L oBE e 08 &ndore mal <6 umdee%. la ouvre un champ
‘L -l @D ® e L Rl sEe @z .
particules cold spray (cf. |Figure 107). Un autre

de fai i —" FIB domaine du génie des matériaux et interfaces
type g ?lsceaucorpmeun.alsc,eau|on|que( ) ™M 53] « STMTMe (ESe' "1 Tl s7Vied_7-
pourrait également étre envisagé.

Ce champ nouveau est de surcroit fortement
™ 367751 ¢ '——"YSe'"—il "251 EZeel
procédés bien différents que sont le plasma sous
vide poussé ou le cold spray, on sait déja que ks
caractéristiques de la poudre de départ sont
primordiales pour bien établir la relation poudre -
procédé-dépbt. Dans le cas présent, on cherchera
donc a collaborer avec des laboratoires experts en
synthése de poudre et en méme temps, des
poudres commerciales seront recherchées et
étudiées. On sait également que le contréle de
e Se_"Ee™* 371721 ™My ZEe " —127Z1471
e71e-™3ele> ! EZL1¥1le Z-™Me""1e 7—71E"
le CAPS reste un levier important pour la maitrise
. é-i—’—Zloe->2CE-2>-11-§oe2>];u-SzGE %9510 £4a8S, ¢ dﬁ.‘m"de LBRP en particuler. Pour

Jo §™My 1™, Zel 5" ~.”§e ans le ca eduprOJetderechercheamoyen

terme on souhaiterait pouvoir explorer la

x Dépbts plasma de céramique sur polymére projection sous atmosphere contr6lée que ce soit
On souhaiterait -+Z—e>Z1+Z1E'S-™1+ '—Y Zeepasiha s0us dide poussé et en cold spray.
vers de nouvelles interfaces de dépbts céramiques
'e®zZel «Z1+'S'e"—0el ™7t >Z&E - xS pspRLdd cérdmiudSarchld spray
e ~eSce'rleZel E>'e pZ01 ™> ™" —e.5S—Feel § oo (@ - 022 -SIE bibliogsaphie, il
™. —"— —Zcel rencs - (morphologiques ? convient plut6t de chercher des poudres adaptées
mécaniques? physico-chimiques ?) et également (agglomérées finement divisées et poreuses) pour
© eZ—e>71 +Z®1 ES™MSE'+-cel *Z1 * Zengr&get des douéhesopaisses de céramiques
« SZze>Z0el —Se2>Z0el+721+'S'e”"—ceil ditectmént Zpge 1 cole cespra. 1 Ces  dépots

Figure 107: Exemple de dépbt plasma céramique

concluants et des pistes de recherche existent avec particuliers présentent une microstructure de

un intérét certain dans le domaine biomédical grains consolidés mise en évidence dans |

(ex: HAP/PEEK) car les essais avec collage 109 MS>17—Z1£"—Z1 $>>SE Z-2Z—-+ 1 éi
o M 7YZeeZ1¥1 E'SZel e —el —Z—VY@eSWBrZeSLi"egSIM 57771 721 E'S-

ces combinaisons de matériaux. dépots de céramique par cold spray reste tres
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ouvert et hautement exploratoire notamment sur principalement aux applications de barrieres
eZel - ES—'e-Zcel «Z1 « PourraiZz — E Z thernBdueslcolonnaires de nouvelles générations.
SY " 's1eZcels>Ze —<-Zoel ' —eZoee> Ze+7cellePSRYDEsteh con@irrente avec le procédé EB
de préserver la nature chimique de la céramique PVD pour les pieces qui présentent des zones
dans le dépot (HAP, TiOz,..). aveugles ou pour des pieces de plus grandes
dimensions. Il y aurait donc un intérét a court
terme pour étudier ces nouvelles microstructures
colonnaires de barrieres thermiques en
comparaison au procédé EBPVD. Cela toucherait
—"eS——7—21 +S1 —"E>"®>ZE2>21 Z+1
e Se'Z—EZ1 ™S>1 1Z2+1 S1e2—77
thermique. Au -dela de cette application barriéres
thermiques, on constate que la maitrise des
conditions de dépbts PSPVD ouvrirait un grand
choix de possibilités pour « architecturer » des
dépdts céramiques denses ou poreux en
contrélant la croissance de la structure plus ou
Figure108: Y2271 1e Z—1s-™ &TIOE "« 1 cc ™MGNS colonnaire (cf.. La possibilité de
[communicatiorM.Yamada étudeC2P] travailler a haute température avant et pendant la
construction du dépdt conduit également a

Pour étendre les possibilités de contréle du E~"—@'e 3751 » "{0e8e"—1 E " —e>ae-21
procédé cold spray pendant la création du dépét, SYS—e1™,"“Z@Ee’ " —1Z7+1¢S1>-eéneS—o7
il serait possible « ze'+’@Z>1+ Z— @2 —+Z1 5 dih i %8 hature et des caractéristiques e la

vide pour réaliser les dépdts sous atmosphére E"2EZ71 o+ T1Ced @ Se'el o¥1 o 31 ™,

E"—>80-2i1 +1z@ Bl ™ISsel +Z1 —"e"" Zn %afe%%ﬁl p ourrait étre fagilement introduit &
E~—e'e'"—@leZl1VY'eZewZl Ze1l "’ TMSCEblZ cZpeb M G, §Z°c£99‘12—CEZ'—-Zl
TM§>1- zV_TM-”l-zlY ¢Z1-S'el-2SeZ-7Z—91- ZZICE "'S”azlz L__5q- ™ 3 foutde-1+7 1 -
—'27i1 +Z®1l E"—e¢'¢’"—el » “j¢eSe " —1 121 & p%w,g Y wmeSe—_Si

pendant le dépét. Ce projet de dépdt cold spray
de céramique en chambre CAPS aurdt des
retombées également sur la projection cold spray
des métaux sous atmosphére controlée.

6.23. YZe"™™MZ_7 _eleZ1le Zoe®S'1
Z cé 6ASAT ou plutdt les essais LASAT 1D et
2D sont applicables aux dép6ts céramiques. On
peut résumer ce qui distingue les deux voies
s ZeeeS'1l 1 eZe"—1 o Seez571 »21 T
E"—e>S'—e71-8i'—-SeZ1¢71+>SE+""—1ce
substrat/dépét : profil constant en créneau
(LASAT-1D) ou a gradient radial (LASAT-2D)
comme illustré dans la Figure 110 La
E"——S' ®@®S—EZ1+"-">'82217Z+1S™™,
e S7e571¢Z®1E " —+'22>Se’"—@1eZ1le Z0
étre avantageusement renseignée et appofondie
>IEZL1 ¥l 0729721 Z@1-™ Enceffe(E ->S—"
pour cette classe de dépdts avec les épaisseurs de
couches usuelles des applications, la fissure a
o '—e75eSEZ17Z e 18 &2V Abtedtécar 7
mesurée par voie non destructive dans la plupart

. des cas Ainsi, on visera a rendre la mesure
Figure 109: Structure dense ou peuse par le - '

procédé PPVD (travauxA.Hospach, FZ Jilich) ©Seto Z—¢ Z1e70Se2-2—+1> zee Z1Zz-1
cas conventionnels et des applications

x Dépdbts de céramigue par PSPVD

T<tZEe«'+1 epidet@iderait a étudier des industrielles spécifiquesil <1 $arceoe’'les -oZ—e>
microstructures et interfaces obtenues par PS ™ol SYS—e1l e Z—-™e""1 e71 ¢ ZeeS$S'1
Tl Z1 ™>"@E-e-12Ze1° -S2"™MZ-Z—<1° NguwedlX" -kd¥ Spbur lequel les essais
Sulzer-Metco  est  actuellement  destiné conventionnels sont caduques, trop longs ou trop
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deux domaines et cas
o .e7e7

Pour des épaisseurs
supérieures a 200 pm
(jusque 600 pum par
exemple  pour les
barrieres  thermiques
plasma) on peut
craindre une limite

mécanique lige a

e See.— 7S’ " 171"

de choc dans

e ™S e®eZi>il S'oe:

o’—'e71 — S1 ™Sl
Figure 110: Principes LASAT1D et LASAT-2D clairement etal\)/'éeriﬁé';'

expérimentalement et
numeériquement  pour

complexes et ce, en relation avec la maitrise les dépdts céramiques poreux par projection

aboutie des conditions de choc 1D et/ou 2D selon plasma. On sait par ailleurs que dans certains cas,

ces cas on peut mettre en évidence des fissures a

Ces conditions dépendent des caractéristiques o ' e75eSEZ178& 71eS—eleZle-™Mje]l—
figées de la source laser de la machine LAST du peu étudiés et mal expliqués. En revanche, on sait

X 1 fse=5,2ns; Omax=22mm, Enax: 2 01 ¢%[YX «.%¥]1 &3 3—71 e-07ZEe’"—1 ™MS31 «SE‘Z]
nm) mais pourraient étre reprises 0©Z>1 ¢ SZe>70@1E5eS o1 ™ol o' 0o’ (E’e71 E571 71 o

sources laser. A partir de notre expérience Conjointement a ces travaux LASAT, il faudra
actuelle, pour un systéme substrat/dépét donné, " ([E1l E~"—e'—3751 71 & '—e-37 e’
avant de pratiquer une gamme croissante de techniques de diagnostic de fissure interfaciale
puissances du laser et afin de favoriser la non destructive.
décohésion essentiellement ¥1 « '—<Zon d@E 28  pour des épaisseurs inférieures a 50um on peut
pouvoir sélectionner de facon adaptée: prat’§77>1+ Zoeoe$S'1 171 E Zeel s S
5 5 5 3 intérét certain par rapport aux méthodes avec
X "MSTe®eZzy1leZly ES—elee"— collage quand la couche de colle peutétre
X "MSTe®Zzy1>20S'YZ 1z > S & relitement proche de | - ™S eZZz>1 71 o7
X Le matériau ¢ S<eSe’"—10—--¢S*17Z21 M dfigueliiuil 1-Z1 'l "— 5 ex@mnpldsl «Z
éventuellement avec désadaptation e 7e®@S'1le ES ' eeSe71eS®e7Z31 @21 7
¢« '—-™.eS—EZISE " Zce'SZZ PVD ou CVD avec un laser ns dans la
x  Le milieu de confinement, o bibliographie , la limite inférieure en épaisseur
x Lafaceou ¢ "—1 ™S’ §7 Zfacelaldnt'UE 7@l ™MSEel1VY>S'—7Z—e1-eS<e’7Z17>]1
face arriere, projection de matiére. Cela peut oo S ™ ™ e'des 7> 1 ¥
X Le diamétre de la tache laser dépots céramiques trés fins inférieurs & 40 um
typiquement (procédé LPPS-e‘'— 1 e’ e—1"71e S7e>,
Si_ certains de ces parametres sont figes par procédés plasma SPS ou SPPS par exemple), des
E"—cee>ZE'"—1721™"Z2>1Zcel<Ze™ —@btsZ1l° paf* <0 &e > ® Klectrochimique
il serait intéressant ¢ -eZe’ }Xpérimentalement (é|ectr0déposition de HAP par exemp|e) ou sol-
les limites des autres paramétres en relation avec e7ef1l 2—71e8S3"_—1™Me¥ele - —meBPZd1 " —
celles de la machine LASAT du C2P pour mener a @ —e75>" 751851 @3 “7Zele7Z]le Z—™Me""10
<Z—1le Ze®S'1 1+S—efW2D1—"+Z1Wmnl3,1 —7e3>751 ¢« Se' 37— E71 71 E~5C
_ _ —"E>"—->'8772®@1 -S’el 1 — Zj'®e+Z1
x Cas de dépdts fins ou épais « 7iZ-™e71 +Bibliograph8 Tl '1e "—17;85-"—

7—71-S—" 71« — XSt AdDMERE @ S+’ ™3] SVS el Se' .37 _EZ1 71 +-™M3e
Yo Z—@Z1e '—ee2Z—EZ1+Z1+ 1685’ e piviknder? dgaldh@ 1 Latldier « S >Z—EZ1 +2
limites SZ+"2>1 +z1 E'7"j1 «Z1 pouild’ @ e Zgartlcules  isolées (amelles) obtenues par
conduite *Z1 ¢« Zee®eS'l1 Tl Zefait E"—E&Z>—Z

118 Mémoire HDR V.GUIPONT |




projection plasma.

Figure11ll:Vue de dessus Z2—21e¢-™3ele’ —1
plasmaaprésécaillage par LASAT, [travaux en
cours]

X Cas de grands diameétres de décohésion

le1 et Se7—1 EScel » Ze™ BIGISZZ1 -

aborder dans le cas de source laser pulsée a tres
haute énergie (> 40), @aser = 10Gnm pour
o 7iZ—"™+7asuillASAT sur des composites
[52]). Il convient bien cependant & notre machine
LASAT pourtant limitée & 2 joules car les niveaux
« .—Z7>¢éduis pour pratiquer une décohésion
sur un revétement céramique/métal sont
relativement faibles et permettraient de grands

diametres décollés (cf. ZjZ-—™eZ1e 7—71+-E

de 8mm dans la|Figure 111ci-dessug. Les enjeux

importants sous-jacents a cette nouvelle gamme

« ZeIASAT sont :

X Une statistique plus représentative de
« '—e7>¢Xd@Z 1 méins sensible aux
phénomenes locaux li és aux hétérogénéités)

X Une aire de mesure plus proche des zones
sollicitées usuellement par des essais de type
plot collé (en vue de comparaison),

x Des détections et mesures ¢ la fissure et du
bombé plus faciles,

x Des conditions de choc laser purement 1D au
centre de la tachece qui permettrait de vérifier
Zel E>’s,
rupture en traction uniaxiale pure sur la
surface concernée.

X Cas du choc laser coté dépbt (face avant)

I @l e F—e B eFoF

.1 (iu.bftr&y?tzerfgfe/.df[iét).

méme résultat devrait étre approfondie. I

e Bt eZ1 Y >'e'Zs1l e —eei7Z—EZ1l 21 C
propagation sur les modalités de fissuration dans
eZ71e-™3e1 78771 ¥1 ewZewB8 @®itil ZE
—7—>'8727-7—9+1 ¥1 ¢ "ee™>'8771 721 G
mécanique, successivement dans le dép6t puis a
« '—ad» en comparaison avec le mode face
arriére qui traverse « ' — o Z en$Erdier lieu puis
le dép6t.

71 @'-

X Mise-en-™eSEZ1 o 7—1 “Fe'e]

numeérigue déd ié au LASAT -2D

“7e'el 71 e’'—7+Se’"—1 serdit-¥43271
E"—"e'eZ>1 ™M™ 751 e.YZe"™M™MIDEte 7
incidemment LASAT -1D. Cette consolidation sera
fondée g 7>1 Z-™e¢" 71 ¢ «S3708& ™Mo (E

1

oZYZ—">10% "7e'eleZ15-¢>7Z—EZ1S71+S
s+ Ze®S'1 1 S™M™e'57.1 S7jl e-™MAaece
céramique. Le cas particulier des liaisons

céramiques/métal qui permet des hypothéses de
comportement élastigue des matériaux facilite
>S—e7 -7 —el e SMM™M,"E'Z1 —7-->'8271
des ondes de chocsainsi que la collecte des
données matériaux. Les limitations les plus
impartantes du calcul concerneneront plutot la

'porosﬁ du dépot et la rugosité des interfaces.On

basgait « Ze@Z —e'Zel e71 . YZe"™MM™MZ_7__
numérique sur le dimensionnement de la fissure

et la relation entre les conditions de choc et le

o’S— 5717151 emibfibé He verierS o’

des abaques LASAT-2D pour quantifier une
adhérence ou alors de simuler un essai LASAT
Se’'—1eZle-o'—"51eZ®@1IE"—e ' "—@le Z(
Actuellement, un critere simple de «cut-off »
0SYZEL1 ez™ ™7’ —1 ¢Zeel —S'ee?7
E~"—oee’e7-21 ™MS>1 7—1 —Se hdshl « ' —
permet de rendre compte de la rupture fragile
dynamique pour un tri couche plan

el Zeel ™Mee’<eZ1l
faille faire eévoluer ce critére pour se rapprocher
™ezoeleZle Zi™ . édludedel|d Hoslirafidns

par la tache blanche. On pourrait envisager une
confrontation avec des criteres énergétiques de

A Seele 221§ m ™, @ 21 oS PPDHAGL AL TBRYE fap gens ge i) pou

prz s A = s ~ , . préedjre.
™ ° . —_ ™ ° — e — . e
coté dé™ael E->S-'87271 S»1 Z> LA A)TZJ

—Se.5°S71 « SceBh3brbafnt polymérique

(bande adhésivenoireparex.iiil 2>1+S1<SceZ1-

expérimentaux LASAT -2D fructueux (cf.

[95] {106}, il faudrait —§' —eZ—S—e1>Ze"—27>

LASAT dans ces conditions nouvelles.
Notamment la compréhension de la propagation
des ondes de choc et le role du scotch noir ou

e S7e5701 —'¢'7%2ij1 S<eSeZ%501 572’1 E"—+7z

|.euyzg _e1 phénomene &e fissuration
meme 'si cette approche ne parait pas
E)gééorep t adaptée pour décrire la rupture fragile
sous sollicitation dynamique .
gn r%/anch la démarchede calcul requiert une
ase d%e 8%nnées des matériaux dont certans ne
sont pas bien référencésll faudrait alors renforcer
e SESZ2' @' "—1 721 EZ®l " ——-Z@l T
VISAR,ggdfs_m.a{ér'Szfli 1Ze1>2YteZ-7Z—eele’

Cela passeait par des collaborations avec les
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experts et pionniers francais du domaine. A
©Z25-7281 o S<"ie'eeZ-Z—e1 <71
expérimentaux et numériques devrait mener a
une dissémination plus importante de la méthode
LASAT appliquée aux dépbts par voie physique
Zels TeZET
5729’ —721e2Z1E " —e>82721+S—@1l-

ey

6.2.4. Lien entre adhérence fissuration
interfaciales et état des contraintes
résiduelles

Cette partie du projet de recherche vise a fare le
' 72—17—e>721% Se' >7—EZ1 -Zawet> 217

EZHNTV " TNINEM 17>«

—1Z1E®Z1—"2Y2S71 e6viént 1de Z mposiBére —tdlites
' — « 7 e techhiques de CND actuelles : piezospectroscopie,

de la laminographie (mode tomographique
S — S« tispdriblEsl ™ « S &
@our étendre le rZe+~ 7> 1étade et
la connaissance sur les interfaces
fissurées. En paralléle, |l

les autres

¥1 e
améliorer
céramique/métal

profilométrie 3D, imagerie infrarouge, et autres

techniques possibles a rechercher ou découvrir

dans les laboratoires. Conjointement, encore a

>SVYZse1 ¢Zel E *+S<>Se’"—®l "21 VY

grands instruments, il serait ™>’—">¢'Sel e .e"ee7;

o ce7e71e71S1e’e®z>Se"—1SYZEL1EZ
§deJeIIes dans le dépdt en relation avec les

*T<RZ>YSe S+ BeleelZleZ1+S1’ Oeoez’%ondTﬁljrs de—thsuration avec des méthodes

interface de type céramique/métal. On confronte
alors la fissuration provoquée par LASAT (et

Méthode du trou, Diffraction
"—edl 'ee>SEit Possibld 1l 61

conventionnelles :
7@l —7Z7%>

« 8¢ 72— E®21 -Z0e2>-201 SYZEL * 8297t @ EZRB Y _5_ vl . So™IEe1

fissuration sur des systémes revétus identiques
Cela est traité actuellement par exemple au
>SYZ>0e1 +Z1 « lae Rastithtiah par cyclage
thermiqgue a 1100°CT1H/Air des barriéres

thermiques par EBPVD "21Z7Z—E " >Z1 ¢ l@aze721 7

fissuration par percage laser des barrieres
thermiques déposées par plasma. Cela pourrait
concerner également la fissuration provoquée par

un essai de traction par plot collé pour comparer

les deux essaisd 1 « statique et « S 7 dyddmique.

On envisage également de soumettre des dépdts

au LASAT a chaud (dispositif déja installé pour

des essais préliminairesau C2P; cf..

On soumettrait cette analyse de la relation
adhérence/fissuration a différentes conceptions

¢ '—e75eSEZ1Y' S—el ¥l "'’ e
'—e'SeZ@®l +Z1 o '—eZ>5+SEZ1 3§
morphologiques, physico -chimiques ou
mécaniques. On pourrait également examiner la

Ze
Z

ce®z>Se’T—1 71

vieillissement (interfaces évolutives : composition,
morphologie, état mécanique) pour une
conception ¢ '—+ 7 >déh@& 1

Cet aspect du projet de recherche repose

beaucoup sur les études des interfaces et dépdts
au MEB et par micro-analyses (éventuellement
avec des outils comme le MET si possible associé
au FIB pour la préparation des lames minces),

notamment au travers de la présence de la couche
o TiCeZ1 e"—el
primordial. Il faudrait également pouvoir étudier

des fissures en mode CND si possible en 3D afin
de relier de fagcon robuste les faciés de rupture
avec les caractéristiques initiales des interfaces
(morphologie surtout). On fonde beaucoup

e Z®™ 51 751 Zmittotohaegtdphis let

internes dans les dépbts céramiques par
o '—e7>—.0'S"'571 «71 « ZEnedel, par
o '—e75>—-.0'8'5721 71 «S1 -Zoe7>71
fonction du diametre de la zone fissurée, on a une
"E ST —1 o> &EE d& Tordrainte global
dans la céramique avant fissuration. Une
formulation quantitative des contraintes internes
relaxées par cette méthode LASAT serait a
développer. Derriére cette étude approfondie de
la fissuration de systémes céramique/métal en
mode non destructif se profile la caractérisation
o '—e7>eSEZ1 E'"52-21 ™S>1 1 -S'c
$772'S'e721 558 —e'51 "Ez'e-1eS—0e
o 7—1 e YZe ™MM™MZ_7 o1 e 7—1 Ze®eS'1
(choc ngn endommageant en dessous du seuil).
1 ES>SEe->"e'57

eZel @®@7Z—-1

71

Ze

6.3. Synthése du projet

"-™MSEe]l eZ>1 o S

'—Z>SEZL ¥1 Ty b%Jet f® fhcherhEEidoration de systémes

revétus par voie physique a base de céramique et a
la tenue mécanique interfaciale améliorée» est

S>e’'@®Ze-1 S7e¢" 751 71 ¢ ¢S<">8e’"—1
revétus architecturés lamellaires ou colonnaires
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développement étofferait alors de facon notable la
notion de conception ou « design » appliquée a de
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nouvelles interfaces (souscouches, couches a

gradient, couches structurées, couches oxydées

601 ™S51 E" e 1torfautfettcEdé visant a
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menant a de grands diamétres de décdiésion
™~7510Z1>S™™,"E" ' ZubuelZea terfiece 1 ™MeZ el

de surface analysée. Les essais LASAT ditx face

avant » a développer sur barriéres thermiques

E"—e>'<2Z2>"—e1 ¥1 ¢ SMM™MESe'"—1 71+ ZeeS'l ®2>1 721
pieces réelles et si possible au transfert de

technologie YZ>me 1 « ’— Ceaproje? passeait

par la mise en place ¢ Z—1 "Ze'e1 ¢Z1 @'—2Se’"—1
numérique dédié au LASAT -2D en relation avec

le calcul de la propagation des ondes de chocs

dans les systemes revétus multimatériaux. Pour
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relation adhérence/fissuration/contraintes
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produira un critere fiable de prédiction de
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Lic. P .
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Phys.
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