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Introduction Générale

INTRODUCTION GENERALE

L'usure des matériaux est généralement regroupée en quatre grandes catégories : l'usure
par abrasion, l'usure par fatigue de surface, usure par adhésion (frottement) et I'usure par

érosion.

L'usure par érosion est un processus de surface complexe qui se caractérise par la
détérioration progressive des matériaux. C'est le résultat de I'impact de particules ou de
chocs contre une surface cible. La durée pendant laquelle la particule incidente et la
surface cible sont en contact est trés courte (c’est-a-dire que cette usure par érosion n'est
pas un procédeé continu) ce qui en fait un processus tout a fait différent de ceux des autres

types d'usure.

Parmi les types les plus connus d'usure érosive, on cite I'érosion par impact de particules
solides (Solid Particle Erosion - SPE) qui est connue comme étant des impacts successifs
contre une surface cible. Il s’ensuit un enlévement de matiere par des particules se

déplagant rapidement.

Vu son caractére destructif, I'érosion des surfaces de matériaux par impact de particules
solides est un probleme qui existe dans la nature, et de nombreux appareils et
équipements industriels en souffrent sérieusement. Comme conséquence, il se produit au
niveau de la surface érodée une perte de masse qui se traduit par une augmentation de la
rugosité et une chute de la résistance mécanique. Pour les matériaux transparents tels
que le verre, 'augmentation de la rugosité induite est la cause principale de la chute de la
transmission optique.

L'état de surface du verre joue un réle important et clé dans différentes applications,
comme les pare-brises des veéhicules, les feuilles de verre de protection de panneaux
solaires, les miroirs solaires, ou tout autre type de vitrage. Dans de nombreux cas, la
surface du verre est exposée a une variété de conditions agressives extérieures telles que
la corrosion, les réactions chimiques, le rayage et I'érosion. Dans ces cas, les propriétés
meécaniques et optiques peuvent étre considérablement réduites a cause des défauts
altérant I'état de surface.

Cependant, on peut corriger d'une fagon partielle ou totale certains défauts de surface du

verre et lui donner ainsi de nouvelles propriétés par la restauration de son état de surface.
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e Les procédeés classiques utilisés sont : le polissage; qu'il soit mécanique, chimique
ou au feu; est 'une des méthodes employées pour I'élimination des défauts ou la réduction
de leurs tailles. Le principe consiste a réduire les différences de niveaux entre les creux et

les crétes des surfaces endommagées, et de rétablir un bon état de surface.

e Une autre alternative utilisée durant ces derniéres décennies est la déposition de
couches relativement minces, transparentes et durables. Une grande variété de couches
minces a fait I'objet de déposition sur des substrats (entre autre du verre) par différentes
méthodes, dans le but de leur conférer certaines propriétés souhaitées pour des

applications visées.

Vue la composition chimique de la quasi-totalité des verres, la silice SiO, est I'oxyde
formateur principal du réseau. Par conséquent la déposition des couches minces de silice
sur du verre se trouve bien justifiee. Contrairement aux couches de polyméres qui
manifestent des propriétés mécaniques trés mauvaises (dégradation rapide) comparées a
celles des oxydes métalliques, les couches minces a base de silice (SiO;) possédent des
propriétés chimiques et mécaniques spécifiques qui les rendent mieux adaptées a la

correction des défauts causés par I'érosion.

Notons le colt onéreux de I'élaboration des couches minces par les méthodes spécifiques
de déposition (PVD, CVD,...) qui reste un handicap pour leurs utilisations a I'échelle

industrielle.

Cependant, I'avancée et le développement d'autres techniques a permis de contourner les
conditions trés contraignantes (vide poussé, températures élevées) pour I'élaboration de
telles couches. Le procédé sol-gel par exemple, est l'une de ces techniques qui permet
I'élaboration de telles couches a des températures et pressions ambiantes. Il a I'avantage
de produire des matériaux de plus grandes homogénéité et pureté.

L'objectif visé de cette these est donc la restauration de I'état de surface d'un verre sablé
sous différentes conditions en déposant des couches de silice par voie sol-gel; et de voir si
cette restauration conduit a I'amélioration souhaitée des propriétés mécaniques et

optiques.
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L'agencement de cette thése est organisé comme suit :

< Une premiére partie intitulée "Phénoméne d'Erosion" contenant deux chapitres (I et I1):

v Chapitre | : Erosion par Impact de Particules Solides. Ce premier chapitre est une
synthése bibliographique qui contient une description détaillée du phénoméne de
l'usure érosive des matériaux. L'étude est focalisée sur I'érosion par impacts de
particules solides sur les matériaux fragiles. Le cas particulier des verres
sodocalciques érodés par des particules de sable entrainées par les vents dans les
régions sahariennes a été largement évoqué. Des discussions et des comparaisons
des différents résultats sont rapportées.

v’ Chapitre Il : Sablage des Echantillons. Dans ce second chapitre, on expose la
premiere partie de notre expérimentation consacrée au sablage d'échantillons de
verre sous différentes conditions (vitesse du jet des particules de sable, masses
projetées, tailles des grains,...). Pour chaque cas de dégradation, des mesures des
caractéristiques de ['état de surface sont effectuées (notamment le taux
d'endommagement, la rugosité et la transmission optique).

+ Une deuxiéme partie intitulée "Revétements et Procédé Sol-Gel" contient aussi deux
chapitres (lll et V) :

v Chapitre lll : Procédés de Revétements. Dans ce chapitre, on expose, d'une maniére
générale, les différentes méthodes employées pour I'élaboration et la déposition des
revétements. Une importance particuliere a été donnée aux procédés d'élaborations
des films minces par voie sol-gel et leur déposition.

v’ Chapitre IV : Réparation de I'Etat de Surface des Echantillons Sablés. Dans cette
deuxieéme partie de notre expérimentation, on y trouve la description des étapes de la
correction des défauts d’érosion en utilisant des dépdts de couches minces d'oxyde
de silicium. On présente les conditions d'élaboration (température, pH, humidité) et
de déposition (vitesse de trempe, temps de séchage, température et durées de
recuit) ainsi que le contréle de la qualité des couches déposées. Des comparaisons
des caractéristiques de I'état de surface restauré avec celles de I'état dégradé

renseignent sur l'efficacité de ce procédé comme moyen de guérison contre I'érosion.

Une conclusion générale résumant l'ensemble des résultats commentés et des

perspectives se trouvent en fin de cette thése.
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Chapitre | : EROSION PAR IMPACT DE PARTICULES SOLIDES

1.1. INTRODUCTION :

L'usure est I'endommagement d'une surface solide impliquant généralement une perte
progressive de matiére, en raison du mouvement relatif entre la surface et une ou
plusieurs substances en contact [1]. C'est une réponse du matériau a une sollicitation
externe qui peut étre de nature mécanique ou chimique. L'usure est un phénomene
indésirable et son effet sur la fiabilité des composants industriels est largement reconnu,
ainsi que le colt. Des efforts systématiques dans la recherche d'usure ont été lancés dans
les années soixante dans les pays industrialisés en vue de réduire son effet. Les colts
directs de défaillances d'usure (remplacements des pieces défaillantes a cause de I'usure)
ont augmenté et en conséquence ils ont induit une chute sensible de productivité. Dans
des défaillances catastrophiques, il y a aussi la possibilité de pertes humaines. Bien que
l'usure ait été largement étudiée scientifiquement, ses problemes persistent dans les

applications industrielles. Cela révéele en fait de la complexité de ce phénoméne [2].

Les facteurs qui influent sur l'usure sont [3]:
« les facteurs liés aux propriétés des matériaux, par exemple la dureté, la ténacité, la
microstructure et la composition chimique.
« les facteurs liés aux conditions d'exploitation, par exemple les surfaces de contact,
la pression de contact, la vitesse relative et I'état de surface.

% les conditions environnementales (température, humidite,...).

Il'y a plusieurs termes pour décrire les différents modes d'usure. Cependant dans la
littérature, ces modes peuvent étre regroupés en quatre catégories principales [4], a
savoir : 'abrasion, I'adhésion, la fatigue de surface et I'érosion.

% Usure par abrasion: Lorsque deux surfaces en contact se déplacent l'une contre
l'autre, les particules plus dures dans l'une coupent a travers l'autre. Le mécanisme
d'enlevement de matiere peut étre la déformation plastique ou encore la rupture de la
matiére. Ceci se passe en fonction des propriétés du matériau et la finesse de I'abrasif.

Comme autre variante, I'abrasion peut étre provoquée par une troisieme particule piégée

Partie | 4
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entre deux surfaces en frottement. L'usure par abrasion entre en jeu quand un
mouvement tangentiel produit I'enlévement de la matiére par le micro-labourage et la
micro-coupe simultanés [1]. Par conséquent, la taille et le volume de phases dures dans
un matériau contrélent la résistance a I'abrasion de la matiere [5].

% Usure adhésive: Cette forme d'usure entre en jeu lorsque deux corps
macroscopiquement lisses frottent 'un contre I'autre. Les aspérités de surface au point de
contact se déforment, et les jonctions de soudure a froid se forment. En raison d'une
continuité de frottement, les jonctions agées se séparent par cisaillement et de nouvelles
jonctions se forment [3].

% Fatigue de surface: Le processus dans lequel de minuscules particules d'usure
sont délogées de la surface par rupture sous l'effet de roulement ou de glissement répété
sur la surface est connu sous le nom de fatigue de surface. Grace a une action de
chargement répété, les fissures sous-cutanées se développent a partir de défauts
préexistants. Ces fissures se développent et coalescent avec d'autres fissures, puis elles
convergent vers la surface en enlevant de petits morceaux de matiére [4].

% L'usure par érosion: Dans ce mode d'usure, une perte progressive de la matiére
se produit a partir d'une surface solide en raison d'une interaction mécanique entre la
surface et un courant de fluide la heurtant [6]. Le courant de fluide peut entrainer des
particules solides aidant le processus d'usure érosive.

Erosion par impact de particules solides, érosion par impact de particules solides en
suspension, érosion de particules liquides, ou érosion par des gouttes de liquide (pluie par
exemple) ou de solide (gréle par exemple) sont des types bien connus d'usure érosive.
Lorsque de petites particules solides impactent une surface donnée, le premier ou le

deuxieéme type d'usure par érosion survient [7,8].

1.2. EROSION PAR IMPACT DES PARTICULES SOLIDES

1.2.1. DEFINITION :

L'érosion par impacts de particules solides « EIPS » (Solid Particle Erosion), est un mode
d'usure typique de l'usure érosive. C’est une perte de matiere qui résulte de chocs répétés
de petites particules solides contre une surface cible.

Avec les mécanismes complexes de I'érosion, il est difficile de prédire la résistance d'un
matériau a I'érosion en se basant sur une seule de ses propriétés usuelles [7]. Par

exemple, la dureté affecte clairement la résistance d'un matériau a I'érosion, mais la
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ductilité peut également étre un parameétre important qui régit le comportement du
matériau envers |'érosion [9].

Comme mentionné précédemment dans l'introduction générale, le temps de contact entre
les particules dures et la surface de la cible est de trés courte durée. Ainsi, l'impact de
chaque particule sur la surface cible est considéré comme indépendant des
autres particulierement en début d’érosion [7]. En additionnant I'effet de chaque impact, la
dégradation globale de la cible peut étre estimée [10]. C’est la raison pour laquelle une
autre définition de I'EIPS a été proposée : c'est la détérioration due aux impacts des
particules transportées par l'intermédiaire d'un fluide (liquide ou gaz) [8].

Dans certaines applications, I'EIPS est un phénoméne utile, comme dans le cas du
sablage du verre pour la décoration et la découpe a haute vitesse par jet d'eau abrasif, ou
dans le cas du grenaillage des métaux pour enlever la calamine. En revanche, I'érosion
est un probleme assez nuisible dans de nombreux systémes d'ingénierie (palettes de
turbines, pipelines, vannes et conduites,...), dans I'aéronautique (hélices d’avions, vitrage
des cabines de pilotage,...), dans le domaine du transport (pare-brises et les optiques),

dans la production de I'énergie électrique par les panneaux solaires,...

1.2.2. PRINCIPE DE L'EROSION :
Le principe de I'EIPS consiste a projeter des particules solides contre une surface cible

sous des conditions d’essais bien définies. Il est schématisé sur la figure 1.1.

Particule Chle

Figure 1.1 : Principe de I'érosion par impacts de particules solides

projetées sur une cible.

L'effet de I'érosion (I'ampleur de la dégradation globale du matériau) peut étre concrétisé
par le taux d'érosion (Er) qui est représenté par le rapport entre la perte de masse (4Am)
subie par la cible et la masse (Mp) des particules projetées :

Er = Am/M, (1.1)
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Plusieurs travaux ont été effectués pour étudier le taux d'érosion. Il a été montré, en
particulier, que la perte de masse est évaluée en supposant que le taux d'érosion est

proportionnel a la somme de matiére enlevée par chaque impact.

1.3. THEORIE ET MECANISMES D'EROSION

1.3.1. Comportement des matériaux vis-a-vis de I’érosion :

Typiquement, le comportement d'un matériau dans I'EIPS peut étre classé selon deux
types : ductile ou fragile (figure 1.2). Le premier est caractérisé par un enlévement de
matiére a travers un écoulement plastique (de labourage ou de coupe). Il présente
généralement un maximum d'érosion a un angle d'incidence faible (15 a 30°). C'est un
comportement typique de la plupart de matériaux métalliques et plastiques. D'autre part,
I'érosion des matériaux fragiles se caractérise par un taux d’érosion situé vers la normale
(90°). Dans ce cas, le maximum de I'énergie cinétique des particules est transféré a la
cible et dissipé sous forme d’initiation et de propagation de microfissures superficielles.
C'est un comportement typique de verres, céramiques et quelques matériaux composites
fragiles [11-13].

120
100 =
s :
£ o g 60
§ 40 y @
20 = 20
a-;'—?—‘?';-'f" _ﬁ_._:;;;.ln_!.l.
0 20 4 60 80 0 20 40 & 80

ANGLE D'EROSION (DEGAE) ANGLE D"EROSION (DEGRD)
(a) (b)

Figure 1.2 : Comportement typique des matériaux vis-a-vis de I'érosion :
(a) ductile et (b) fragile [14].

En outre dans des conditions d'érosion idéalement fragiles, I'ampleur de la dégradation
globale de la matiere ne dépend que de la composante normale de la vitesse d'impact. De

plus, la taille de la particule érosive influence fortement le taux d'érosion [11-13].

Cependant, Il est a noter que la classification ci-dessus n’est pas toujours significative du
comportement ductile ou fragile vis-a-vis de I'érosion. Par exemple on rapporte dans la
bibliographie [15-18] que si des particules sphériques sont utilisées au lieu des particules

angulaires, le taux d'érosion présente un maximum a 90°, méme dans le cas de matériaux
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ductiles (métaux) tels que le cuivre et I'acier doux. De méme, un matériau fragile tel qu'un
verre minéral présente un comportement ductile lors d'impacts avec des particules trés
fines [19].

1.3.2. Modéles et mécanismes ductiles :

Déja dans les années 1950, le comportement ductile des matériaux durant I'érosion par
des impacts solides a été étudié par plusieurs groupes de chercheurs. Dans les travaux de
K. Drensky [20], on rapporte que |. Finnie a été le premier a proposer un mécanisme basé
purement sur la découpe de la surface par impact des particules. Dans son modeéle, le
volume enlevé par la particule incidente est une fonction de la trajectoire de particules qui
peut étre calculée a partir des forces agissant sur la pointe des particules lors de la

pénétration dans la cible. Le volume enlevé (Ve) par l'impact est exprimé par :

v, mpv”z('za 6 '29) Si tan® <~

= sin 20 — —sin i tan —

oK K -6
(1.2)

myV2 (K , K

e=U:TIp<(gcoszt9> Si tan@ZE

Ou 6 est I'angle d'incidence.
m, est la masse des particules.
V, est la vitesse de la particule.
K est le rapport des forces verticales et horizontales appliquées a la pointe de la
particule.
x est le rapport entre la longueur et la largeur de la coupe.

Le modéle de Finnie [21] est présenté en figure 1.3 ou les courbes 1 et 2 représentent le
comportement modélise, et la courbe 3 représente les valeurs expérimentales typiques.
Ce modéle de coupe prédit assez bien le comportement de la perte de masse (taux
d'érosion Eg) en fonction de I'angle d'impact. Le maximum correspond a la transition entre
la coupe sans immobilisation de particules (1) et le labourage avec immobilisation a des
angles d'incidence plus élevés (2). En fait, il a été vérifié que les résultats expérimentaux
sont prédits avec précision pour des angles faibles ou modérés, mais pas pour des angles

plus élevés (B8 > 40°) ou le modéle sous-évalue nettement la perte de matiére [21].
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Relative volume removal

Angle, a“

Figure 1.3 : Variation prédite du volume enlevé relatif en fonction de I'angle d'impact
(représentée par les courbes 1 et 2) et les valeurs expérimentales correspondantes
(courbe 3 et points expérimentaux) [21].

Au fil des années, les chercheurs ont développé différents types de théories de I'érosion
des matériaux ductiles a travers des travaux analytiques et expérimentaux. Bien que le
mécanisme de coupe plastique soit largement accepté pour les faibles angles d'incidence,
de nombreux mécanismes ont été proposés pour le comportement ductile pour des angles
d'incidence élevés : fragilisation par écrouissage [22], érosion secondaire par
fragmentation des particules [23], augmentation de la température localisée lors de
I'impact [24], et |la fatigue par déformation plastique [25,26].

Un autre avantage important du modéle de coupe, c'est qu'il prévoit que le volume enlevé

s'intensifiera avec la vitesse des particules V), avec un exposant n :

Ve =a. V! (1.3)

Cependant, I'exposant expérimental de la vitesse (n) se situe généralement entre 2,3 et
3,0. Finnie et Mac Fadden [27] ont trouvé que des valeurs plus élevées de n sont le
résultat de la rotation des particules lors de I'impact. De leur coté, Sheldon et Kanhere [26]
et plus tard Hutchings [22] ont montré que si les particules sont de forme sphérique,
I'exposant modélisé serait d’'une valeur de 3.
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Par ailleurs, d’autres études effectuées par Hutchings et al. [28] ont permis de cerner un
certain nombre de mécanismes et de décrire le comportement des matériaux ductiles lors
de l'érosion quand une particule incidente entre en contact avec la surface. En général,
elle crée des cratéres en raison de la grande déformation plastique que présentent ces

matériaux.

Deux types de cratéres sont mentionnés en fonction de I'angle d'incidence des particules :
a) Crateres d'indentation caractérisés par un enfoncement de la surface et la formation
d'un bourrelet plastiquement déformé du coté de la sortie de la particule. En général, ce
genre de cratére se rencontre surtout pour des angles d'incidence proches de 90° [11].

b) Cratéres de coupe qui apparaissent lorsqu'un coin ou une aréte tranchante de la
particule s'enfonce profondément dans le métal et le « laboure » sur une certaine distance,
créant ainsi de part et d'autre du cratére des levres de matiére ainsi qu'un bourrelet en
forme de sillons. Ces cratéres se forment typiquement a des angles d'incidence moyens,
autour de 45° (figure 1.4).

- lmm ——

@ | 16Tms

Figure 1.4 : Cratére formé par impact d'un grain solide projeté a 167 m/s [11].

1.3.3. Modéles et mécanismes fragiles :

Une valeur maximale du taux d'érosion observée sous incidence normale (figure 1.2.b) est
généralement indicative d'un mode fragile d'érosion par impact de particules solides. Au
cours de ce processus, I'énergie cinétique de la particule lors de l'impact est dissipée en
partie par initiation et propagation de microfissures. Plusieurs types de fissurations ont été
observés; elles sont analogues a celles observées durant l'indentation de la surface.

Dans le cas de grandes particules de forme arrondie se déplagant a faible vitesse, il est
probable qu’il ne se produise qu'une déformation élastique localisée de la surface.
Néanmoins, sous une contrainte de tension critique (a vitesse significative), des fissures

circulaires peuvent se propager a partir des défauts de surface et il en résulte des
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fissurations en forme conique qui se propagent dans le matériau en profondeur (figure
1.5.A). Une perte de volume par fragmentation assez importante alors se produira lorsque
plusieurs fissures se croisent ou s'interconnectent. Cependant, les fissurations
Hertziennes de I'EIPS (figure 1.5.A) ne sont pas frequemment rencontrées puisque les
grosses particules, responsables de ce type de dommages, sont relativement rares pour
les moyennes et hautes altitudes.

Les dommages d'impacts de petites particules ressembleront au type de fissurations
observées pendant l'indentation des matériaux fragiles avec une pointe pyramidale
comme celle illustré a la figure 1.5 (de B a E).

Au moment de l'impact, I'importante pression de contact crée une zone de déformation
plastique locale qui augmente en taille jusqu'a ce que la particule atteigne une profondeur
maximale de pénétration. Lorsque la pression atteint un niveau critique, des fissures
médiane et radiale se forment (figure 1.5-B et C) et peuvent coalescer en fissures dites

half-penny (figure 1.5-D).

(B) Radlial

(O} Hal-penny

Figure 1.5 : Morphologies des systémes de fissures d'indentation idéalisées observées
pour les surfaces fragiles [29].

Lors du déchargement, les fissures latérales peuvent se propager en dessous de la zone
déformée plastiquement pour détendre la tension inadéquate entre les zones
plastiquement et élastiquement déformées. L'érosion sévére de la cible se produira
lorsque des fissures latérales se propagent et convergent vers la surface (figure 1.6). On a

un arrachement de matiére par écaillage [11].
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Figure 1.6 : Empreintes résiduelles laissées sur le verre de quartz par

I'impact de particules d'alumine (70 pm) a une vitesse de 45 m/s.

La figure 1.7 montre les séquences de fissurations résultant d'un endommagement lors

d'un impact d'une particule sphérique avec une surface en verre [11].
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Figure 1.7 : Séquences de fiSsuration lors d'un impact d'une particule sphérique avec une
surface en verre (réf. [11]).

L'évolution du systéme des fissures médiane/radiale a été décrite par Lawn et Fuller [30]

qui ont montré que, lors du déchargement, la longueur C, de la fissure half-penny peut étre

exprimée par :
Pm/cr3/2 = BK¢ (1.4)

Ou : Py, est la charge maximale pendant l'indentation,
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Kic est la ténacité du matériau a la rupture,
B est un facteur dépendant de la géométrie de l'indenteur.

Evans et al. [31] ont trouvé que les longueurs des fissures radiale et latérale sont
proportionnelles les unes aux autres. Par conséquent, Evans [31] lui-méme, puis

Wiederhorn et al. [32], ont utilisé I'équation (1.4) pour calculer la longueur des fissures
latérale C; et évaluer la perte de volume supposé cylindrique lors d'un choc suffisamment

fort de monoparticules a I'aide de I'expression suivante (figure 1.8) :
V, = nc;%d, (1.5)

Ou d; est la profondeur de la fissure sous la surface qui a été estimée comme étant
directement proportionnelle a la profondeur de pénétration maximum (z,).

v,
I

Particle / l /
Potential wear zone Surface
N i

Lateral crack

Plastic zone
Median crack -

Figure 1.8 : Représentation schématique de fissure latérale apres l'impact

de particule solide [22].

La perte totale du volume par impact a été formulée par :

Ve a Vp19/6 D11/3 p;9/12 H—1/4- KIZ‘4/3 (16)
Ou D et p, sont, respectivement, le rayon de la particule et la densité, et H est la dureté de

la cible.

D'autre part, Wiederhorn et al. [32] ont modélisé I'impact comme une indentation quasi-
statique ou I'énergie cinétique des particules est complétement dissipée par la déformation

plastique localisée de la cible qui, a son tour, provoque une fissuration latérale.
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Le volume enlevé par une seule particule est modélisé par indentation élasto-plastique. I

est donc exprimé par :
Ve a szz/g D11/3 p;1/9 H1/9 KI_C4/3 (17)

Ces deux modeles sont les mieux adaptés a prédire le comportement de I'érosion des
matériaux avec un mécanisme d'enlévement de matiere par rupture latérale et restent a ce
jour largement acceptés. Cependant, comme mentionné précédemment, I'équation utilisée
pour prédire la fissure latérale C; a été développée pour un systéme de fissure half-penny
et non pas pour la fissuration latérale. De plus, la profondeur a partir de laquelle les
fissures latérales peuvent se propager se situe en dessous de la zone plastique, et non

pas a la profondeur maximale de pénétration.

Afin de corriger ces deux lacunes, Buijs [33] a affiné le modéle quasi-statique en utilisant
le systéeme d'analyse des fissures latérales proposé par Marshall et al. [34]. L'approche a
ensuite été étendue par Slikkerveer et al. [35] en utilisant une représentation plus
complexe du systéme de fissure latérale. Cette approche plus complexe n'a pas trouvé
une meilleure corrélation avec les données expérimentales par rapport aux modéles déja
Proposes.

En utilisant une large gamme de tailles et de vitesses des particules, Slikkerveer et al. [35]
ont montré que I'EIPS dépendait des parametres des particules (Vp, D et p,) uniquement a

travers I'énergie cinétique (Ec) des particules.

1.4. PARAMETRES D'EROSION :

'y a plusieurs paramétres qui influencent le taux d'érosion de tout matériau. La
détermination de ces parameétres dépend des conditions environnementales en méme
temps que du type de matériau étudié [36,37].

Les principaux parameétres d'impact (figure 1.9) sont : I'angle d'impact, la vitesse, la forme
et la taille des particules, et les propriétés a la fois des particules érosives et du matériau
de la cible [10,38].
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r HKLE .. ]

Figure 1.9 : lllustration de la particule, de la cible et des paramétres

opérationnels affectant I'EIPS.

1.4.1. Angle d'impact :
L'angle entre la trajectoire suivie par les particules érosives et la surface du matériau cible

est connu comme étant I'angle d'impact [9]. Cela est illustré dans la figure 1.10.

Figure 1.10 : Schéma montrant I'angle d’'impact [9].

Pour chaque matériau, il existe un angle d'impact critique, pour lequel le taux d'érosion est
maximal. Nous avons déja signalé que d'une maniére générale, pour les métaux et
alliages (matériaux ductiles), cet angle se situe entre 15° et 30°, tandis que pour les
céramiques et le verre (matériaux fragiles), cet angle se situe vers 90°, comme illustré

dans la figure 1.11 [10,39].

Partie I 15



Chapitre | Erosion par Impact de Particules Solides

= = Bnttle
V' P o WLl N _
r i ALY -
L d
/ N .7
2 Vi - rd
= / A
| Vi V4 .
g / P
r i .
= r r T
L] I v o
£ / / N
r |
= 7 Pd
r i -
V' j rd
/ 4
Vi -~
F -
K="~
-
0 30 60 S
Impact angie (Degree)
r 2T\ L -} ’

Figure 1.11 : Schéma montrant l'influence de I'angle d'impact sur le taux de I'érosion

dans le cas des matériaux ductiles et fragiles [10].

La nature du matériau cible influence I'effet de I'angle d'impact sur le taux d'érosion d'une
facon remarquable [7]. Cependant on rapporte que le comportement de I'angle d'impact-
taux d'érosion est nettement contrdlé par la forme des particules érosives [17]. Dans leurs
travaux, Reddy et al. [18] ont rapportés que lorsque des particules sphériques sont
utilisées pour éroder Il'acier doux et le cuivre (matériaux ductiles), un maximum du taux
d'érosion se manifeste a 90° au lieu d'un angle intermédiaire proche de 30° [17,18]. En
plus, l'angle critique change avec la vitesse d'impact ou la taille des particules pour

certains matériaux [9].

Le changement de mécanisme d'érosion du mode fragile vers le mode ductile du verre a
été observé dans les travaux de Hutchings [40]. Le verre s'érode par déformation plastique
localisée de fagon similaire aux matériaux ductiles quand il est érodé par des particules
trés fines ou a des vitesses trés faibles. Ceci a été justifié expérimentalement par les
travaux de Sheldon et al. [19] qui ont montré que le verre sodo-calcique impacté par des
particules de carbure de silicium de taille moyenne (9 ym) a une vitesse de 136 m/s

présente un maximum d'érosion a 30°.
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Y. l. Oka et al. [41], en travaillant sur la zone érodée, ont montré que la longueur de cette
zone dans la direction transversale est indépendante de I'angle d’impact, et qu’elle croit
dans la direction longitudinale avec la décroissance de ce dernier. La zone érodée
obtenue a la forme d’une ellipse (figure 1.12).

Figure 1.12 : Configurations de surfaces érodées par des particules de silice
(49 pm) a une vitesse de 110 m/s, sous différentes incidences [41].

De leur coté, Slikkerveer et al. [35] ont montré que la tache d’érosion se présente sous
forme d’un cercle pour un angle d’'impact de 90°. Elle devient elliptique pour les angles
d’'impact inférieurs a 90° (figure 1.12). Lathabai et al. [42] ont signalé que méme pour les
matériaux métalliques et les polymeres, la perte de masse par érosion augmente avec
'augmentation de I'angle d’'impact avec un maximum a environ 30°; mais la forme de la

zone d’endommagement est la méme que celle obtenue pour le verre.
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1.4.2. Vitesse d'impact des particules érosives :

En général, le taux d'érosion est principalement affecté par la vitesse d'impact des
particules puisqu'elle est considérée comme Il'un des parametres prédominant du
processus d'érosion [9]. Certains chercheurs ont suggéré que le taux d'érosion, Er, peut
étre exprimé en fonction de la vitesse d'impact des particules (V). Sheldon et al. [26] ont

proposeé que :
Er = Ey*xV?F (1.8)
Ou Ej est une constante et p est un exposant de la vitesse.

Dans les travaux de Sundararajan et al. [43], un grand nombre de données
expérimentales sur la vitesse d'impact des particules a été rapporté pour les matériaux
dans des conditions d'impact obliques. Les auteurs sont arrivés a une valeur moyenne de
I'exposant de vitesse qui était comprise entre 2,40 et 2,55 et que cet exposant de vitesse

pourrait aller jusqu'a 5 pour les composites a matrice polymeére [39].

D'autres parametres tels que I'angle d'impact, la taille, la forme et la dureté des particules,
etc.., peuvent également affecter I'exposant de la vitesse. Goodwin et al. [37] ont étudié la
diminution de I'exposant de la vitesse avec la diminution de la taille des particules et ont
conclu qu'en général, plus la vitesse des particules est grande, plus le taux d'enlévement

de matiere est grand, conformément a la figure 1.13.
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Figure 1.13 : Variation des taux d'érosion de I'acier avec la taille des particules a des

vitesses d'impact différentes [37].
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De leur cété, B. A. Lindsley et A. R. Marder [44] rapportent que l'exposant p (éq. 1.8)
changeait de valeur a chaque essai, méme refait dans les mémes conditions, indiquant
que cet exposant est trés sensible aux moindres changements touchant les particules
erosives et/ou le systéeme simulateur du processus d'érosion. lls affirment que I'exposant
de la vitesse est indépendant du matériau de la cible et du mécanisme de I'érosion, mais il

est fortement dépendant des conditions d’essais.

Il est a mentionner qu'il existe une limite distinctive entre les valeurs de la vitesse d'impact,
appelées « vitesse d'impact critique » qui sépare deux domaines d'actions érosives :

e Le premier domaine est celui associé aux faibles valeurs de la vitesse d'impact qui
conduisent a une faible énergie, incapable d'induire des dommages apparents sur
la surface de la cible. Dans ce cas; pour les matériaux a caractére ductile, I'érosion
est le résultat d'endommagements suite a la déformation plastique répétée. Pour
les matériaux fragiles, I'érosion est la conséquence d'un endommagement par
fatigue (sites d'impacts superposés).

e Le second domaine est celui lié aux fortes valeurs de la vitesse d'impact qui
produisent une énergie érosive assez élevée. Dans ces circonstances, I'érosion se
fera généralement par coupe pour les matériaux ductiles, et par microfissuration et

écaillage pour les matériaux fragiles [45].

Yabuki et al. [45] ont établi une méthodologie pour la détermination de la vitesse critique a
travers la mesure du coefficient de frottement lors des tests d'érosion. Ces derniers ont été
effectués sur quatre métaux impactés avec différents types de particules. Les auteurs ont
ainsi pu séparer le mode de coupe et le mode de déformations plastiques répétées. En
conclusion, les auteurs affirment que la vitesse critique est dépendante des propriétés
mécaniques de la cible et des particules érosives (surtout la dureté) ainsi que de la forme

de ces derniéres.

1.4.3. Forme des particules érosives :

Un autre paramétre influengcant le comportement de I'érosion des matériaux, c'est la
forme des particules [17,39]. Durant les essais d'érosion réalisés sur de nombreux
matériaux meétalliques, des particules de formes angulaires conduisaient a des taux
d'érosion plus élevés que celui des particules sphériques [18,46].

Durant leurs essais sur des matériaux ductiles avec des particules non-friables, Reddy et

Sundararajan [18] notent que, quand des particules d'acier sphériques ont été utilisées
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pour éroder le cuivre et certains alliages a base de cuivre, un maximum du taux d'érosion
se produit a I'angle d'impact 90°. Donc on remarque un shift de I'angle d'impact critique de
30° vers 90°. Mais un comportement inverse a été observé sur ces mémes alliages
cuivreux lorsqu'ils étaient érodés par des particules de carbure de silicium anguleux, ou
une réponse ductile a I'égard des dommages d'érosion a été révélée. Ceci peut étre
remarqué dans la figure 1.14, ou ont été étudiés les effets des particules sphériques et

angulaires sur les alliages de cuivre.
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Figure 1.14 : Effets de la forme des particules sur le taux de I'érosion des matériaux
ductiles [18].

En fait, I'angularité des particules affecte significativement I'enlevement de matiére de
toutes sortes, du découpage ductile a la rupture fragile. En termes de transition de
mécanisme dans les matériaux fragiles, les particules angulaires seront presque toujours
la cause des dommages élasto-plastiques lors de l'impact en raison des contraintes de
contact éleveées.

Dans son ouvrage, Hutchings [22] mentionne que les particules anguleuses présentent un
taux d’érosion du verre plus élevé que les particules sphériques. En cohérence et pour
une méme masse de particules érosives, il a été montré qu’un grain anguleux est plus
destructif qu’'une particule sphérique [47]. Le taux d’endommagement du verre dépend
fortement de la forme des particules érosives. La fissuration se forme a de faibles vitesses
critiques pour des particules angulaires, contrairement a celle observée pour des

particules sphériques.
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1.4.4. Taille des particules érosives :

On a cité au point (1.4.1. Angle d'impact) que la taille des grains pouvait créer un
changement dans le mode érosif de la cible. Dans leurs travaux, Sheldon et Finnie [19] ont
trouvé que lorsque la taille des particules diminue, alors I'érosion du verre se trouve
graduellement déplacée du mode fragile vers le mode ductile. Cette transition dans les
caractéristiques de I'érosion a été observée aussi par Hutchings [40,48]. Généralement, la
taille des particules contréle la taille de la région la plus tendue en dessous de l'impact :
plus la particule est de taille grande, plus I'étendue de la région tendue (sous contrainte)
est grande.

Donc, pour des particules relativement grandes, il y a plus de défauts qui peuvent devenir
des fissures d'ordre important dans la région la plus tendue en accord avec sa grande
taille. Par conséquent, la formation de fissures (mode fragile) domine la déformation

plastique (mode ductile) [49].

Dans la figure 1.15 est présenté l'effet de la taille des particules érosives sur le

comportement de I'érosion d'un verre impacté par des particules de carbure de silicium de

deux tailles (9 et 21 ym).

Erosion (21 um particles) (x 10~

Erosion (9um particles) (x 10"

Impact angle (degrees)

Figure 1.15 : Effets de la taille des particules sur le taux de I'érosion en fonction de I'angle
d’incidence [18].

On voit clairement le changement du comportement du verre du mode fragile (un

maximum d'érosion est observé vers 85°, quand la taille des grains érosifs est de 21 ym)
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vers un comportement ductile (le maximum d’érosion observé a 25° quand la taille des

particules érosives est de 9 um).

1.4.5. Dureté de la cible et des particules :

Le comportement a [|'érosion d'un matériau peut étre fortement influencé par ses
propriétés mécaniques. En général, la dureté du matériau cible est considérée comme
l'une des propriétés meécaniques les plus pertinentes qui affectent les mécanismes

d'érosion [8,39,18].

Y. |. Oka et al. [9] rapportent que, dans les équations de prédiction de I'érosion (types g(a)
de la figure 1.16), la dureté du matériau est I'un des parameétres clés et nécessaires ayant
un role important pour prédire la dépendance de I'angle d'impact avec le taux d'érosion

sous n'importe quelle incidence.

Annealed Particle: SiO2 (326 um)
14} Tool Steel Velocity: ca. 100 ms*!

a est l'angle dimpact. H, est
la dureté du matériau cible
(GPa).
Quenched n et ny sont des exposants
Tool Steel " déterminés par la dureté du
Al,Os -1 matériau de la cible et
quelques proprietés de la
particule érosive (le type de la
particule).

08

08

Normalized Erosion /-

04

" g(a) = (sina)™(14+H (1 -sina))™
1 1
0 30 80 %0
Impact Angle / deg.

0.0

Figure 1.16 : Dépendance de I'érosion avec I'angle d'impact et la fonction de prédiction

pour quelques matériaux (métalliques et céramiques) [9].

Tous les modéles présentés auparavant considérent que I'énergie cinétique de la particule
est entierement transférée vers la surface cible (fragile ou ductile). En réalité, une grande

partie de I'énergie est :

e soit retournée a la particule par la récupération élastique de la surface de la cible,
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e soit elle est dissipée par d'autres moyens tels que les transformations de phase, les
effets thermiques, les mécanismes de rupture, la déformation et la rupture des
particules.

Bien que les transformations de phase (a I'exception du verre) et les effets thermiques
soient généralement négligeables pour les matériaux fragiles, la plus importante source
supplémentaire de dissipation de I'énergie cinétique pendant I'érosion de matériaux durs

est la fracture de particules.

Plusieurs auteurs ont présenté des preuves de la fragmentation des particules en
recueillant apres les tests d'érosion la poudre résiduelle ou en mesurant la distribution de
taille des particules avant et apres le test [50,51]. A l'aide de prises de séquences vidéo
ultra-rapides, Celotta et al. [52] ont photographié les particules pendant le choc, comme
illustré a la figure 1.17 ou on peut voir I'éclatement des particules de sable arrondi (300
pgm) lors de l'impact sur une surface de carbure de tungsténe. lls mentionnent que
I'évidence de la grande fragmentation des particules érosives contribue a la

compréhension de la résistance a I'érosion des céramiques dures.

a o] &

Figure 1.17 : Série de séquences vidéo ultra-rapides des particules de sable de 300 ym :
(a, b) Approche d'une surface de carbure de tungsténe a une vitesse de 63 m/s

(c) et (d) impact avec fragmentation des particules [52].

De leur cété, E. Akbarzadeh et al. [53] notent que I'augmentation du taux de fragmentation
des particules est reliée a I'augmentation de leurs tailles. Alors que S. Srinivasan et R. 0.
Scattergood [54] ont montré que les particules sont généralement fragmentées lorsque le
rapport de la dureté des particules (Hp) sur la dureté de la cible (Hc) devient inférieur a

l'unité et que la fragmentation des particules augmente avec la vitesse d'impact.
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Dans la littérature, on rapporte que plusieurs auteurs ont observé une augmentation des
taux d'érosion quand il y a une augmentation du rapport (Hp/Hc) [55,53]. Donc I'érosion

dépend fortement du rapport de dureté de la particule et de la cible.

Dans leurs travaux sur des matériaux fragiles, P. H. Shipway et al. [55] rapportent en
conclusion que le mécanisme d'érosion dépend des propriétés a la fois de la cible et des
particules. En général, si les particules sont plus dures que la cible, I'érosion se fera par un
mécanisme de fissuration (mode élasto-plastique) conduisant a un arrachement de
matiére par écaillage. Mais si les particules sont moins dures que la cible, on assistera a
un mécanisme de fragmentation réduisant ainsi la taille des grains. L’arrachement de
matiére se fera par effritement et la quantité de matiére enlevée sera trés réduite. On en
déduit donc qu’'on obtient de faibles valeurs du taux d'érosion. Un rebondissement par

choc élastique pourra éventuellement se produire.

1.5. APPAREILS SOUFFLEURS DE SABLE :
Pour pouvoir étudier I'érosion et les paramétres qui I'influencent, on fait recours a des

dispositifs qui consistent a projeter des particules solides sur des matériaux cibles.

Plusieurs types de dispositifs ont été congus pour simuler le processus d’érosion des
matériaux par impact de particules solides. On rapporte dans la littérature que le premier
simulateur a été congu en 1955. HUTCHING [22], par exemple, a présenté quatre
dispositifs d’essais pour simuler les phénomeénes érosifs par les techniques suivantes :

e Impact par des jets de particules

e Boucle de recirculation

e Accélérateur par centrifugation

e Bras tourbillon.

Dans la littérature, on trouve des bancs d'érosion verticaux et horizontaux avec buse a air
ou a gaz, respectant les normes DIN 50 332 et ASTM G76-89. Le réglage et I'ajustage des
parameétres des tests (distance buse-échantillon, angle et vitesse d'impact, réglage du
débit des particules et positionnement des échantillons) se font avec une grande
simplicité. Pour atteindre un écoulement stable du flux et éviter les turbulences entre les
particules, il faut respecter le rapport entre la longueur de la buse et son diamétre (entre
25 et 80 selon la norme ASTM G76-89).
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Différents capteurs peuvent étre utilisés pour le controle de la masse de sable a projeter,
ainsi que la concentration des particules transportées par le flux d'air [56]. Dans certaines
etudes, le sable est recyclé [57]. L'angle d'impact peut étre aussi fixé a 45° [58] comme il
peut varier de 0° a 90° [59] (cas du Laboratoire des Matériaux Non Métalliques). Certains
simulateurs avec recirculation d'air en circuit fermé sont équipés de capteurs pour la
mesure et le contréle de la température et de I'humidité [60] comme on peut le constater
dans le tableau 1.1 qui résume les principaux parameétres ajustables pour quelques types

de simulateurs d'érosion rencontrés dans la littérature.

Controle | Controle de
Type de Vitesse Angle de la la Recirculation Cont{gle - Cogt;ble
simulateur d'mpact | dimpact | masse | concentration du sable i =
& sabild do ke température | 'numidite
. Vanable
rzgﬁ?jgtrioi en réglant | Variable _— G o Gii
° 3 ui Ui ui ui
d'air en circuit pre'lsiion deggo = Nan
fermé [58] oo Tiir
Varnable
en réglant
Dispositif a la distance g
écoulement de | entrela Fzgeua Oui Non Non Non Non
sable [59] buse et le
porte-
échantillon
Disposifif a
tunnel pour 6 e Oui Non Non Oui Oui
sable [61]
Varnable
Souffleur de en réglant
sable a circuit la = Oui Non Non Non Non
ouvert [60] pression
de l'air et
en reglant
Souffleur de la distance | Variable
Sable é CirCUit entre Ia de OD é OUI Non Non Non Non
ouvert (Lab.Mat. | buseetle 90°
non-métal) porte-
échantillon

Tableau 1.1 : Quelques simulateurs du processus d'érosion utilisés dans les laboratoires.

Cependant et malgré I'avancée technologique importante, on note d'une part la difficulté
de mesurer la vitesse des particules de facon individuelle et précise. Ceci est un
inconvénient majeur de ces simulateurs. D'autre part, la rencontre des particules
incidentes avec celles rebondissantes conduit a la formation d'un effet d'écran qui rend

difficile la reproductibilité des essais surtout a incidence normale.
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En plus de la variation de la vitesse d'impact (a cause de la chute de pression au niveau
des compresseurs d'air ou le vieillissement du moteur du ventilateur), on mentionne
l'usure (relativement rapide) de la buse (figure 1.18) qui doit canaliser d'une fagon
uniforme le flux des grains érosifs sur I'échantillon. Donc la reproductibilité des essais
s'avere altérée ou parfois impossible [61]. A la complexité du phénomeéne d'érosion,
s'ajoutent ces inconvénients qui rendent son étude assez difficile, ainsi que la modélisation

des résultats obtenus.

ial

Figure 1.18 : Forme interne d’une buse avant et aprés usage de 10 heures [61].
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Chapitre Il Sablage des Echantillons

Chapitre Il : SABLAGE DES ECHANTILLONS

2.1. INTRODUCTION :

Dans le Sahara, les tempétes de sable sont responsables de la dégradation de la surface
d'un grand nombre d'objets, en particulier des matériaux fragiles tels que les céramiques
et les verres. Dans le cas du verre par exemple, les impacts provoqués par les particules
de sable sur la surface ménent des endommagements plus ou moins graves. En général,
il 'y a formation de microfissures, similaires a celles induites par indentation Vickers.
Lorsque la durée des vents de sable augmente, il se produit une érosion qui entraine la
formation de zones endommagées. Ces zones endommagées tendent a se généraliser
sur toute la surface exposée au flux de sable. Elles sont la cause d’une forte réduction des
propriétés de surface telles que la résistance mécanique a la rupture et la transmission

optique par diffusion de la lumiére incidente.

Des travaux antérieurs [1,2] ont montré que l'état de surface de verre joue un réle
important dans les différentes utilisations des feuilles de verre (pare-brise et optiques des
véhicules, pare-brise d’avions, panneaux solaires, différents vitrages,...). Dans la plupart
des applications, la surface du verre est exposée a une variété de conditions externes
agressives telles que la corrosion, les réactions chimiques et les dommages mécaniques.
Ruff et Wiederhorn [3], Hutchings [4] et d'autres auteurs ont rapporté que I'érosion des
matériaux fragiles, tels que les vitrages, est affectée par de nombreux facteurs : les
propriétés des particules incidentes (c'est a dire la taille, la forme, la densité, la dureté et la
ténacité), les propriétés des matériaux cibles (c'est a dire la dureté, la ténacité et I'état de
surface), et les conditions d'essai (vitesse d'impact, angle d'impact, température,
environnement humide ou sec). Pendant les tempétes de sable, tous ces différents
parameétres sont impliqués en méme temps et d’'une maniére trés aléatoire (taille des
grains, leurs formes trés variables, vitesses variables au cours de la méme tempéte, des
angles d'impact variables,...). Ceci rend l'étude de l'érosion par vents de sable tres
compliquée.

Ces paramétres sont régis par la turbulence des vents enregistrés au niveau du sol. En
effet, la présence des dunes avec des tailles variables ou parfois des habitations conduit a
des mouvements aléatoires du vent. L'impact des grains de sable sur la surface du verre,

crée des défauts qui alterent I'état de surface.
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2.2. PROCEDURE DE SABLAGE :

Afin de simuler les conditions réelles du processus de sablage dans les déserts

Sahariens, on a entrepris des essais en utilisant :

2.2.1. Dispositif souffleur de sable type « Simulateur horizontal » :

Le simulateur de type horizontal (figure 2.1) utilisé dans ce travail est composé d'un
ventilateur, d'une buse, d'une trémie, et d'un systéme porte-échantillon orientable entre 0°
et 90°. A l'aide du ventilateur a vitesse variable, le flux d'air résultant projette les particules
de sable dans une buse sur un échantillon en position fixe sous un angle d’incidence
donné. L'alimentation en particules se fait a travers une trémie a deébit variable. L'angle
d’'impact est obtenu par l'orientation de I'’échantillon dans son plan normal a la direction de

la buse.

-'r-

Figure 2.1 : Dispositif souffleur de sable utilisé.

Le sablage de type sec réalisé avec ce simulateur permet de faire une simulation
expérimentale proche des conditions climatiques réelles qui sévissent au Sahara. Il s’agit
essentiellement de la vitesse des particules de sable érodantes. Selon les services de la
station météorologique d’Ouargla, la vitesse moyenne enregistrée dans la région est de
'ordre (55-65 Km/h) [5], ce qui correspond environ a 16,5 m/s. Alors que la plus grande
vitesse enregistrée est de I'ordre de 110 Km/h. En effet le dispositif utilisé, respectant les

normes DIN 50 332 et ASTM G76-89, couvre largement ces valeurs.

Sable utilisé:
Le sable utilisé dans les tests d'érosion provient de la région Saharienne d'Ouargla (Sud
de I'Algérie). Les particules se présentent souvent sous forme arrondie avec parfois des

formes angulaires. La granulométrie moyenne varie entre 250 et 400 um, bien qu'on
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puisse rencontrer des grains de taille nettement plus grande (figure 2.2). La micro-dureté
Vickers des grains de sable a été déterminée sous une charge de 0,8 N en noyant les
grains de sable dans une résine thermodurcissable, bien polie. Dix essais de microdureté
Vickers ont été effectués sur des grains de sable de taille moyenne, de maniére a obtenir
des empreintes assez claires. La valeur moyenne de la micro-dureté Vickers obtenue est
12,43 + 2,27 GPa. L'écart est probablement di a la nature chimique des grains de sable
qui contiennent des quantités d'oxydes métalliques et d'impuretés différentes. Les masses
de sable ont été mesurées a l'aide d'une balance Sartorius avec une précision de 0,1 mg.
L’analyse granulométrique réalisée auparavant a montré que 90% des tailles de grains
sont situées dans l'intervalle (250-400) um. Ce sable sera appelé dans la suite de cette

étude sable classe1.

Par tamisage du sable brut, une sélection des grains de plus grandes tailles comprises
dans lintervalle (450-890) um a été effectuée pour avoir un sable dont la taille en
moyenne des grains est plus grande que celle du sable classe1. Ce sable sera désigné
par sable classe2 dans la suite de ce travail.

Il est a noter que pour obtenir une quantité de 4 Kg de sable classe2, il faut environ 120
Kg de sable brut a tamiser. Toutes les quantités (de masse identique) de sable brut ont

été tamisées de la méme maniére (méme vitesse et méme durée de tamisage).

Figure 2.2 : Micrographies d'échantillons de grains utilisés dans les essais d'érosion.
(a) Sable classe1 (250 pym - 400 pm) (b) Sable classe2 (450 ym - 890 um).

Le sable en question est composé de plusieurs oxydes dont les compositions (chimique et
minéralogique) sont données dans les tableaux 1 et 2 [6]. La composition chimique
contient essentiellement I'oxyde de Silicium (SiO2) en présence du NayO, et d'autres
oxydes en faible pourcentage [7].
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Tableau 2.1. Composition chimique du sable utilisé.

Oxydes SiO, Na,O CaO MgO Al,O3 Fe,O4
Masse (%) 72,88 24,00 0,80 0,43 1,84 0,05
Tableau 2.2. Composition minéralogique du sable utilisé [8].
Constituants Minéraux Quartz Tourmaline Liménite | Limonite | gypse
Dureté a I'échelle de Mohs 7 7-7,5 5-6 2-5 2

2.2.2. Verre utilisé:

Dans le but d'éliminer les défauts survenant lors du découpage d’échantillons a partir

d'une feuille de verre float, on a opté pour des lames de verre microscopique de bonne
finition, de marque ISOLAB (Laborgerate GmbH- GERMANY) de dimensions (76x26x1,1)

mm?, qui seront utilisées comme substrats dans nos essais.

2.2.3. Conditions de sablage:

Deux groupes d'échantillons ont été sablés sous les conditions regroupées dans le

tableau suivant :

Tableau 2.3. Conditions de sablage

2éme

Conditions 1°" groupe groupe
Type de sable utilisé Classe1, Classe2 Classe1
o (50-200)g avec un
Masses de sable projeté Mp (g) (20-160)g
pas de 50g
Vitesse du flux d'air V (m/s) 20, 25 et 30 m/s 20

Angle de projection des particules (°) 90° 30°, 60° et 90°
Distance buse-échantillon (mm) 100 100
Débit moyen (g/s) 2,03 1,60

Essais réalisés a température et humidité ambiantes : (23 + 2)°C et (36 + 2)%.

Apres avoir effectué les tests de sablage, tous les échantillons sont soumis a un nettoyage

a I'éthanol pour éliminer la poussiére résultante du processus de sablage et dégraisser les

échantillons de toutes les impuretés lors de la manipulation.
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2.3. RESULTATS ET INTERPRETATIONS

Vu leur nombre élevé de résultats, un certain nombre de micrographies des surfaces, de
spectres de transmission et de profils de rugosité des échantillons est placé dans la partie
des Annexes. Excepté ceux révélant I'effet de la variation d'angle, les résultats mentionnés
ci-dessous concernent le 1°" groupe des échantillons sablés vus qu'ils intégrent ceux des
zéme

échantillons du groupe.

2.3.1. Observations Microscopiques:

Dans la figure 2.3, des micrographies des surfaces sablées sont présentées. On observe
que lorsque les masses de sable projeté augmentent, le nombre et la taille des défauts
augmentent progressivement. Au début du sablage, il y a une formation d'impacts
individuels répartis de fagon aléatoire sur la surface. Dans la plupart des cas, le site
d'impact est entouré de quelques écailles. Lorsqu'on augmente les masses de sable ou la
vitesse du flux, la densité des défauts augmente et il se forme des interactions entre les
défauts voisins, menant a une extension des défauts initiaux. Ce phénoméne conduit
finalement a la formation de zones endommagées (zones sombres dans les micrographies
de la figure 2.3). Lorsque la masse de sable projeté augmente encore (et/ou la vitesse de
projection), 'endommagement tend a couvrir toute la surface du verre pour atteindre I'état

de saturation.

D'aprés les micrographies des surfaces sablées qui sont présentées dans la figure 2.3, on
remarque que les dommages surfaciques causés par les impacts des grains de sable sur
les cibles en verre ne sont pas identiques pour tous les cas (masse projetée, taille des
grains, vitesse du flux). Par exemple, on distingue clairement que les dégradations de
I'état de surface causées par la projection d'une masse de 200 g de sable classe1 a une
vitesse de 30 m/s ne sont pas similaires a celles causées par une masse de 100 g a la

méme vitesse.
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20 ms _ 25 m/s 30 m!
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Figure 2.3 : Micrographies des échantillons sablés sous différentes masses projetées,

différents vitesses d'impact et différentes tailles de grains.
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La figure suivante montre quelques détails de défauts typiques générés sur la surface de
verre par projection de 150 g de grains de sable. En augmentant le grossissement, il
apparait que les sites d'impact sont fortement endommagés. De nombreuses
microfissures confirment le caractére fragile du verre sablé. En outre, certains fragments
de verre ou de particules désintégrées peuvent se loger dans les sites d'impact, comme
c’est indiqué par des fleches sur les deux derniéres micrographies. Tout cela favorise

I'augmentation de la rugosité et la perte de la transmission optique.

S4700-ICV 20.0kV 11.0mm x300 SE(M) 2/9/11 100um

Figure 2.4 : Micrographies MEB montrant une vue générale d’'une surface sablée avec
150 g et certains détails de défauts typiques induits au cours de I'érosion du verre.

Les fleches montrent un fragment de verre logé dans un cratere.

L’ampleur des défauts est observée pour les conditions les plus séveres (zones sombres
dans la figure 2.3). L'endommagement s'intensifie par 'augmentation de la vitesse. La

taille moyenne des défauts augmente de 50 a 400 ym.

La figure 2.5 présente d’autres micrographies MEB ou on montre I'agrandissement d’un
cratere avec deux surfaces concaves laissées par des écailles détachées. Au niveau du

cratere, on voit clairement un endommagement de la matiere. De méme, les
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micrographies confirment I'absence totale de plasticité, méme localisée. De ce fait, on
déduit que le mécanisme d'érosion, dans notre cas, est typique des matériaux fragiles. La
collision de particules de sable sur la surface du verre induit la nucléation d’'un réseau trés
complexe de microfissures menant a un enlévement de matiére dont le mécanise est

difficile a décrire. La forme concave et lisse des écailles favorise la diffusion de la lumiére.

LI U U e B |
1.00mm

LI T U I B I I B | LI U A R R U I I I |

S4700-ICV 20.0kV 11.0mm x300 SE(M) 2/9/11 100um S4700-ICV 20.0kV 11.0mm x700 SE(M) 2/9/11 50.0um

Figure 2.5 : Micrographies d’échantillons sablés montrant des défauts

de sablage sous différents grossissements.

Hockey et al. [9] et Evans et al. [10] ont essayé d'éclaircir les types d'endommagements
induits par impacts de petites particules dures sur la surface du verre. lls ont rapporté que
les défauts causés présentent une grande similarité a ceux générés au cours de
l'indentation statique. Les particules arrondies induisent des défauts similaires a ceux

obtenus lors de l'indentation hertzienne, mais nécessitant une énergie cinétique élevée.

2.3.2. Taux d'endommagement :
En considérant que le processus d'érosion par sablage est un phénoméne

d’endommagement de la surface, associé a un enléevement de matiére causé par des
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impacts successifs et répétés. Une évaluation de I'ampleur de ces dégats peut renseigner

qualitativement sur I'augmentation de la rugosité et la perte de transmission optique.

Pour cela, nous avons déterminé le taux d'endommagement de la surface par I'utilisation
d'un logiciel de traitement d'image (Motic IMAGES Plus Version 2.0). Rappelons que le

taux d'endommagement « E » est calculé par :
E (%) = [Surface endommagée / Surface observée]*100% (2.1)

Pour déterminer ce paramétre, nous avons classe2 une surface localisée au centre de la
tache érodée. D'aprés Chevalier et al. [11], I'érosion est importante au centre de la surface
érodée en raison du flux important de particules qui la touche. De plus, c’est le point ou
I'énergie des particules est importante et le nombre des impacts de particules est le plus
élevé. Un exemple est illustré sur la figure 2.6 ou on représente une micrographie prise
pour une masse de sable classe1 de 150 g projetée a une vitesse de 25 m/s et son image

homologue qui a été traitée numériquement pour déterminer la densité des défauts.

Figure 2.6 : Micrographies d'un échantillon sablé (150g, 25 m/s, sable classe1).

(a) image originale. (b) image homologue traitée.

Il est trés important de faire une distinction entre le taux d'endommagement E et le taux
d'érosion Er qui sont deux grandeurs différentes décrivant le méme état.

On mentionne que, dans des conditions d'érosion idéalement fragiles (céramiques/verres),
le parameétre Er ne dépend que de:
¢ |la composante normale de la vitesse d'impact, ce qui revient a la valeur de I'énergie
cinétique déployée.

¢ la taille moyenne des particules d'érosion [3,12,13,14].
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La figure 2.7 représente la variation du taux d'endommagement en fonction de la masse
projetée des deux types de sable.
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Figure 2.7 : Taux d'endommagement en fonction de Mp pour différentes vitesses.

(a) Sable classe2. (b) Sable classe1.

Dans la figure 2.7.a, on remarque que les courbes présentent un comportement presque
linéaire et faiblement croissant pour toutes les vitesses. La variation a 30 m/s est
clairement décalée par rapport aux deux autres cas. Notons que pour une vitesse donnée,
plus la masse de sable projeté est grande, plus I'endommagement prend de I'ampleur.
Donc on peut admettre qu’'un nombre croissant de microfissures superficielles et de
crateres se développent. Les possibilités d’interactions entre défauts voisins augmentent
également et peuvent mener a des zones endommagées.

Selon les modéles établis dans la littérature, il est clair que I'arrachement de la matiere est
essentiellement activé par la vitesse des particules érosives [15]. Notons que dans nos
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conditions de sablage et malgré l'interaction visiblement nette entre les défauts générés
sur la surface (figure 2.3), la saturation n'est pas atteinte (Ed = 50,64% pour le cas le plus
défavorable : Mp = 200 g et V = 30 m/s).

Pour le sable classe1 (figure 2.7.b), bien que I'augmentation de la masse projetée conduit
a une croissance du taux d'endommagement similaire au cas précédent, I'augmentation
de la vitesse conduit a des variations relativement importantes du taux d'endommagement
lors du passage de la vitesse 25 a 30 m/s. Dans les micrographies de la figure 2.3, la pré-
saturation est nettement visible pour la masse de 200 g projetée a 30 m/s.

Ceci marque l'accroissement de I'endommagement des surfaces durant le processus du
sablage, mais de fagon différente pour des tailles de grains différentes. Dans la littérature
[10,16], il est bien établi que I'érosion des matériaux fragiles avec des particules solides
anguleuses conduit a des états élasto-plastiques. Le mécanisme d'arrachement de
matiére repose sur le phénomeéne d’initiation et de propagation des microfissures latérales
en sub-surface [12,18]. Sous une autre formulation, I'endommagement peut étre décrit
comme étant une détérioration progressive du matériau en fonction des parameétres

régissant ce processus, entre autre la vitesse d'impact et la taille des grains [5].

La figure 2.8 présente la variation des taux d'endommagement causés par des grains de

sables de tailles différentes pour différentes vitesses de flux.

D’une maniére générale, on observe un accroissement de Ed en fonction de Mp. Les
courbes obtenues a 25 m/s se chevauchent (b), alors que pour la vitesse 30 m/s (c), une
grande différence est observée entre I'effet des grains du sable classe1 et celui des grains
du sable classe2. Il apparait que le sable classe1 est plus destructeur, en superficie, que

le sable classe2. Ce qui est a l'inverse dans le cas de la vitesse 20 m/s (a).

Dans le processus d'érosion, chacun des grains posséde au moment de l'impact, une
énergie cinétique qui est fonction de sa vitesse et de sa masse. Cette énergie est
responsable du dommage causé. Une variation de l'un de ces deux paramétres, et en
particulier la vitesse, peut modifier sensiblement l'intensité de l'impact. Ce qui explique la
croissance des valeurs du taux d'endommagement lors de I'augmentation de la vitesse

et/ou de la masse.
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Figure 2.8 : Comparaison des taux d'endommagement obtenus sous différentes

conditions.

Du c6té granulométrie, on peut citer 04 parameétres qui influencent 'endommagement :

e on a la forme des grains projectiles : dans notre cas, nous avons vu que la forme

des grains est grossierement arrondie avec quelques grains anguleux. Du moment
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qu’il s’agit du méme sable (de Ouargla), on peut conclure que la forme des grains
joue le méme réle dans les mécanismes d’érosion pour les deux types de sable.

e On a la taille des grains qui conditionne essentiellement leurs poids. Il est évident
que l'accroissement de la taille favorise nettement I'activité érosive et contribue
aussi a la formation de crateres si la vitesse d'impact est élevée.

e On a aussi la vitesse des particules qui joue un réle dans I'érosion plus important
que celui de la masse, conformément a la définition de I'énergie cinétique des
grains projectiles. Un accroissement de la vitesse des particules projectiles entraine
un accroissement de 'endommagement de la surface.

e On a enfin le nombre de grains, par unité de masse, qui impactent la surface
exposee. Pour une masse de sable constante, ce nombre augmente de fagon trés
significative quand la taille diminue. Comme exemple, pour une masse de 100 g de
sable classe1 érodant une surface de verre a une vitesse de 25 m/s, on enregistre
environ 4199 défauts/mm?. Alors que pour la méme masse et la méme vitesse avec
une taille de grains plus grande (sable classe2), la densité chute a 1495

défauts/mm?>.

Cela veut dire que dans des conditions d’érosion identiques (méme vitesse du flux, méme
masse de sable projeté), un sable fin "érode" (en étendue plus qu'en profondeur) d'une
maniere plus importante qu'un sable gros en raison du nombre d'impacts nettement plus
grand par unité de masse. Cela explique le fait pour la méme masse et la méme vitesse,
le taux d'endommagement est plus élevé dans le cas du sable classe1 qui est mono-
dispersé par rapport au cas du sable classe2. Bien sir, ceci est valable pour un niveau
d'énergie d'impact supérieur a I'énergie minimale capable de provoquer un arrachement
de matiere, donc a une vitesse relativement grande [19] : c'est le cas de la vitesse 30 m/s
(figure 2.8.c). Sinon (c’est-a-dire a des vitesses relativement faibles), le réle s’inverse du
fait que le gros grain posséde, a l'impact de la surface cible, une énergie cinétique plus
forte que celle d'un grain fin (a cause de la masse) causant ainsi un endommagement plus
important que celui d'un grain fin (ce dernier ne laisse parfois méme pas d'empreintes
significatives a moins que se soient des empreintes suite a un cumul d'impacts répétés -
erosion par fatigue) : c'est le cas de la vitesse 20 m/s (a) ou les forces d’'impacts des
grains du sable classe1 ne sont pas assez puissantes pour impressionner la surface aussi

bien que celles des grains du sable classe2 [19].

Partie | 44



Chapitre Il Sablage des Echantillons

La figure b montre un chevauchement entre les courbes du taux d'endommagement a une
vitesse de 25 m/s. Ceci indique une concurrence grossierement égale entre le travail
effectué par le nombre de grains du sable classe1 et celui développé par les grains du

sable classe?2.

Nous représentons, dans la figure 2.9, les variations du taux d'endommagement en
fonction de la masse projetée pour les deux types de sable utilisés, dans le but d'éclaircir

par la suite, son effet sur les variations de la rugosité et de la transmission optique.

4”@)‘”

Sable clazse1

Sable classe? ¥i=20m

Figure 2.9 : Variation du taux d'endommagement pour les deux types de sable.

2.3.3. Rugosité :

La rugosité est le résultat de la modification microgéométrique d'une surface, provoquée
par l'attaque intensive des grains projectiles. Il y a apparition d’irrégularités de surface
formées par des "crétes" et des "creux".

La rugosité est directement liée aux parameétres de I'érosion et surtout a la forme des
grains érosifs. Suivant qu'ils soient sphériques ou angulaires ou bien fins ou gros, le profil
de la rugosité obtenu sera différent, donnant des aspects variés a la surface attaquée. Elle
est considérée comme étant le paramétre le plus important qui caractérise I'enlevement de

matiére.

En général, le paramétre statistique de surface le plus utilisé pour caractériser la rugosité
est la rugosité quadratique moyenne (root-mean-square roughness), notée Rq. Elle est

donnée par la relation suivante :
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N .72
R, = /Zl:1(+z) (2.2)

Z; : hauteur de la surface des points du profil a partir du niveau moyen de la surface.

avec :

Z : hauteur moyenne.
N : nombre de points discrets et équidistants, mesurés le long de la ligne moyenne du
profil.

Parfois, on exprime la rugosité par un autre paramétre connu par la rugosité arithmétique

moyenne Ra donnée par :
1 —
Re =3 XizalZi — Z| (2.3)

Quand le profil ne contient pas de grandes déviations par rapport au niveau moyen de la
surface, les valeurs de Ra et Rq pour un profil de surface donné seront proches.
Cependant, s'il y a un nombre important de grandes crétes et de grands creux, les valeurs
élevées de Z; dominent les parameétres statistiques de la surface, et Rq sera plus grande
que Ra [20]. Donc la rugosité est un outil adéquat pour la quantification des dommages

causeés.

A l'aide d'un profilometre (Form Talysurf Series 120i fourni par Taylor Hobson), la rugosité
de la zone centrale érodée a été mesurée suivant une ligne, donnant ainsi le profil de
surface et I'évaluation des paramétres : rugosité quadratique moyenne Rq et rugosité
totale Rt.

Dans l'annexe 1, nous avons regroupé tous les profils typiques de rugosité des
échantillons élaborés sous les différentes conditions de sablage. De ces profils sont
extraits les paramétres essentiels de la rugosité (Rq et Rt) pour établir les courbes

comparatives dans ce qui suit.

2.3.3.1. Effet de la masse de sable projetée et de la vitesse du flux d'air :
a. La figure 2.10 représente la variation de la rugosité quadratique moyenne Rq et la
rugosité totale Rt en fonction de la masse projetée Mp avec différentes vitesses de

flux d'air V pour le sable classe2.
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Figure 2.10 : Variation de Rq et Rt en fonction Mp a différentes vitesses.

(Sable classe?).

Dans la figure 2.10, on constate que les courbes présentent une allure croissante assez
nette pour les trois vitesses. Quelque soit la vitesse, plus Mp est grande, plus la rugosité
(Rq et Rt) croit. Pour une vitesse de 30 m/s et lorsque Mp passe de 50 a 200 g, on
enregistre pour Rq une augmentation de 1,44 vers 2,93 um. De méme pour Rt qui effectue
un grand pas de 13,28 a 20,54 pm.

Ce comportement est la conséquence de I'augmentation du taux d'endommagement de la

surface liée a son tour a I'augmentation de I'énergie cinétique.

b. La figure 2.11 représente la variation de la rugosité quadratique moyenne Rq et la
rugosité totale Rt en fonction de la masse projetée Mp avec différentes vitesses de

flux d'air V pour le sable classe1.
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Figure 2.11 : Variation de Rq et Rt en fonction de Mp a différentes vitesses.

(Sable classe1).

Dans le cas du sable classe1, a mesure que la vitesse augmente, il y a augmentation de

la rugosité comme dans le cas du sable classe2. Mais le passage de la vitesse 25 a 30

m/s est marqué par des variations importantes de Rq et notamment Rt. Cependant pour

les trois vitesses, si l'augmentation de la rugosité en fonction de Mp est linéaire dans

l'intervalle de masse de 50 a 100 g, elle est marquée par une quasi-stagnation entre 100

et 200 g. A titre d'exemple on cite:

- Rq fluctue entre 0,26 et 0,32 um pour V = 20 m/s, alors qu'elle est située entre 2,76
et 2,98 ym pour V = 30 m/s.
- Rt change entre 4,16 et 4,81 ym pour V = 20 m/s, alors qu'elle est rangée entre
15,80 et 16,19 um pour V = 30 m/s.
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Pour les deux types de sable; ceci peut étre expliqué par le fait qu'a la vitesse de 20 m/s,
la saturation est loin d'étre atteinte. Donc le processus d'enlévement de matiére continue
avec la méme faible ampleur (faible énergie cinétique). C'est le début d’érosion qui se
produit essentiellement par effritement [7,20]. Pour un accroissement de vitesse (25 m/s),
il y a augmentation de I'énergie cinétique produisant un travail d'arrachement (érosif) de la
matiére plus actif conduisant ainsi a l'obtention de défauts plus profonds. En passant a la
vitesse de 30 m/s, I'érosion devient plus séveére et I'arrachement de la matiére se fait d'une
facon de plus en plus rapide de sorte que I'état de saturation soit vite atteint avec le
minimum de masse de sable projeté [20] (comme dans le cas du sable classe1). La figure

2.12 montre I'effet de la vitesse sur le changement du profil de rugosité (sur Rq et Rt).
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Figure 2.12 : Profils de rugosité pour Mp = 1509 et sable classe1.
(@) V=20 m/s. (b) V=30 m/s.

Pour la méme taille des grains (dans I'exemple, on a pris le sable classe1), il est clair que

I'augmentation de la vitesse (de 20 a 30 m/s) engendre une croissance importante des
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valeurs de Rt (dans lI'exemple : de 4,29 ym a 16,18 um) et de Rq (dans I'exemple : de
0,27 ym a 2,98 um).

Au fur et a mesure qu'on bombarde la surface, les valeurs de la rugosité Rq tendent a se
stabiliser autour de 2,98 uym. Ceci s’explique par I'élimination des crétes et la création de
nouvelles différences entre les creux et les crétes. La couche superficielle dégradée tend

a s'homogénéiser : c'est 'hnomogénéisation du relief de rugosité [7,21].

Ces résultats sont presque similaires a ceux trouvés par Adjouadi et al. [22,17] dans des
conditions d’essais proches du présent travail. La rugosité Ra, apres érosion par une
masse de 200g, a atteint une valeur de I'ordre de 2,3 ym alors que le niveau de la rugosité
totale était compris entre 10 et 12 pym. Utilisant un sable de taille plus grande (1000 pm),
Faci et al. [23] ont remarqué une augmentation de la rugosité totale entre 1,85 et 11,98 um
pour des vitesses variant de 15 a 35 m/s et cela pour une masse projetée de 30g. Tandis
que Bousbaa et al. [24] ont trouvé que, pour 200 g de sable projeté a 20 m/s, la rugosité
augmente réguliérement puis se stabilise autour d'une valeur de 5,3 um. Selon Reza et al.
[25], ceci est cohérent avec les observations de Buijs et Pasmans [26] qui ont mentionné
que la rugosité des canaux usinés dans du verre sodocalcique croit avec l'augmentation
de la vitesse des particules d'alumine (taille 30 pym) projetées sous incidence normale. De
méme, Wensink et al. [27] ont observé que dans le cas du verre Pyrex et du verre de
silice, la rugosité des canaux sablés a 90° augmente également avec I'énergie cinétique

des particules d'alumine de tailles différentes (9 et 29 um) [25].

Concernant le 2°™ groupe d'échantillons, et similairement a un travail antérieur [28], nous
avons étudié I'effet du changement de I'angle d'incidence (de 30° a 90°) et de la masse de
sable projeté (de 20 a 160 g) sur la rugosité. Les résultats obtenus présentent la méme
tendance que ceux trouvés auparavant dans la littérature [5,22]. La figure 2.13 montre

I'effet de I'angle d'incidence sur la rugosité de la surface.
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Figure 2.13 : Variation de la rugosité arithmétique (Ra) en fonction de Mp pour différents

angles d'attaque [28].

On observe que la rugosité augmente en fonction de la masse, et ceci d’autant plus que
'angle tend vers 90°. Ceci peut étre expliqué par l'augmentation de la composante
normale de la force d'impact lors de I'accroissement des valeurs de I'angle d'incidence. Ce
résultat est confirmé par le travail de Park et al. [29] qui a utilisé des particules érosives
d'alumine pour étudier I'effet de I'angle d'impact sur la rugosité d'un verre. lls ont observé
que l'augmentation de I'angle (jusqu'a 90°) conduisait a celle de la rugosité de la surface
erodée [25]. Bouzid et al. [5] ont observé que l'augmentation de la durée de sablage
conduisait au maximum d’usure de la surface et par suite a une rugosité plus élevée. lls
conclurent qu'a l'inverse, la réduction de I'angle d'impact provoque une diminution des

valeurs de la rugosite.

2.3.3.2. Effet de la taille des grains du sable utilisé :
La figure 2.14 montre un exemple du profil de rugosité pour une méme masse (200 g)
projetée a une méme vitesse (30 m/s) mais avec un type de sable différent (classe1 puis

classe2).

Si on nomme par la discontinuité de surface le nombre de défauts générés et qui sont
représentés sur le profil de rugosité par les pics et les creux; on peut dire que, dans le cas
du sable classe1, la discontinuité de surface obtenue est trés importante comparée a celle
du sable classe2. Ceci est di au nombre d'impacts de grains contenus par unité de masse
dans chaque type de sable. De méme, on peut constater que, pour le sable classe2, la
largeur des creux obtenus est relativement importante devant celle du sable classe1. Ceci

affectera obligatoirement la maniére de la variation de la transmission optique.
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Figure 2.14 : Profils de rugosité obtenus pour Mp = 200g et V = 30 m/s.

(a) Sable classe1.  (b) Sable classe2.

Dans la figure 2.15, on présente pour chaque vitesse une comparaison entre la rugosité
totale de la surface en fonction de la masse projetée Mp, pour les deux sortes de tailles
des grains (sable classe1, sable classe2).
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Figure 2.15 : Comparaison de Rt en fonction de Mp pour les deux tailles de grains a

différentes vitesses d’'impact.

Pour toutes les vitesses, la rugosité totale Rt induite par les grains du sable classe2 est
plus grande que celle du sable classe1. A mesure que V croit, Rt croit aussi. Ceci peut
s'expliquer par le fait qu'a vitesse identique, un grain de grande taille (sable classe2)
creuse plus profondément qu'un grain de faible taille (sable classe1). Ceci est montré sur
les profiles de Rt représentés dans la figure 2.16.

Partie | 53



Chapitre Il Sablage des Echantillons

r echant 83.2 - 1 - Ri4x0.8mm/G/300/Reférence 27/01/2016 14:57:33
(@) |50g Sableclasse? 25mis o\ 837 . 4 Imm/ADMINFTS PGI 120 mm 25/01/2016 11:05:45
= = df
2] Ey
D': ) =t L-u.r. e v 2 A.! v :Q
5 | il 5
2] ! | I I -z
|8 1l | i ]
| 1 | -
| L
IS & k|
a] B
10 é—-:n
iz iz

M B s m s s o s e R SRR s R A s e ns aa s MR B
100 102 104 106 108 110 112 194 108 118 120 122 124 128 128 130 132 134 136 138 140

il
7 ‘echant 61.3 - 1 - R/4x0.8mm/G/200/REférence 27/01/2016 14:03:35 |
(b) |50 Sable classel 25mis oot 61 3 - 4 iMMIAIMINFTS PGI 120 mm 20/01/2016 15:00:08
1,0 1.0
’:|.5'§ E’D.ﬁ

'CI.IJ-i—— : '. y «—HM-FMF‘JT-L]W ——--E—u.{l
g 4:1.5-? | i F0.5

._..,
= B
micrombires

159 1.5
-2,04 | 20
253 2.5

T T T T T T T T T 1 T T T T T T T T ey T
100 10,2 104 106 108 1.0 1.2 114 1186 118 120 122 124 126 128 130 132 134 138 138 140
milimebings

Figure 2.16 : Profils de rugosité pour Mp = 50g et V = 25 m/s.

(a) Sable classe2. (b) Sable classe1.

Ces deux profils montrent clairement la différence entre le travail en profondeur (Rt) des
grains du sable classe2 et celui des grains du sable classe1 a la méme vitesse. La masse
Mp = 509 est prise a titre d'exemple. On mentionne pour le sable classe2 une valeur de Rt
= 9,47um alors que pour le sable classe1 Rt = 3,72 ym.

Dans la figure 2.17, on présente pour chaque vitesse une comparaison entre la rugosité
quadratique moyenne Rq de la surface en fonction de la masse projetée Mp, pour les

deux sortes de tailles des grains (sable classe1, sable classe2).

Partie | 54



Chapitre Il

Sablage des Echantillons

Rugosité Quadratique Moyenne Rq(um) Rugosité Quadratique Moyenne Rqg(um)

Rugosité Quadratique Moyenne Rqg(um)

3.5

3.0
2.5 4

2.0

—=— Sable classe1 (a)
—®&— Sable classe2

V1=20m/s

3.5

3.0—-
25
2.0—-
5]
10

0.5

0.0

—=— Sable classe1
—® —Sable classe?2 (b)

V2=25m/s e 4

3.5

T T T T T T
50 100 150 200
Mp(g)

3.0—-
25
2.0—-
5.
1.0—-

0.5+

0.0

V3=30m/s

—=— Sable classe1
—e— Sable classe2

T T T T T T
50 100 150 200
Mp(g)

Figure 2.17 : Comparaison de Rq en fonction de Mp pour les deux tailles de grains a

différentes vitesses d’impact.
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Pour les vitesses de 20 et 25 m/s, la rugosité Rq évaluée pour le sable classe2 se trouve
plus importante que celle provoquée par les grains du sable classe1; tandis que pour la
vitesse de 30 m/s on a l'inverse. Il est a rappeler que le paramétre de rugosité Rq est trés
sensible a la profondeur des impacts et a leur nombre [31].

En regard du nombre de grains par unité de poids, le nombre d'impacts des grains du
sable classe1 est aussi grand devant celui des grains du sable classe2. Néanmoins a
faible vitesse de flux et malgré leur grand nombre, les impacts des grains du sable classe1
ne sont pas assez profonds que ceux générés par les grains du sable classe2, vue
I'énergie cinétique mise en jeu par ces derniers. De ce fait, le paramétre de rugosité Rq
calculé sera en faveur des grains du sable classe2.

A des vitesses élevées, I'endommagement causé par les grains du sable classe1 n'est
plus seulement en étendue surfacique mais il est en profondeur. Le paramétre de rugosité

Rq calculé cette fois-ci sera en faveur des grains nombreux du sable classe1.
2.3.4. Transmission Optique :

La principale caractéristique du verre est sa transparence dans le domaine du visible.
Cette caractéristique lui est conférée par son état de surface idéalement exempte de tout
défaut. Cependant, dans la plupart des applications, cette surface se trouve exposée a
une variété d'agressions externes. Cette altération de la couche superficielle affecte
essentiellement la transmission optique.

Durant le processus de sablage, la perte de transmission se fait par réflexion pour les
faibles masses de sable projeté, car la surface érodée n’est pas suffisamment
endommagée. Alors que pour les plus grandes masses, cette perte se fait essentiellement

par diffusion suite a la dégradation importante de I'état de surface [20, 22, 32].

La mesure de la transmission optique a été effectuée a l'aide d'un spectrophotomeétre a
double faisceau (UV 1800 SHIMADZU Spectrophotometer).

2.3.4.1. Effet de la masse de sable projetée :
L'annexe 2 présente les spectres de transmittance et I'effet de I'augmentation de la masse
de sable lors du sablage des échantillons pour différentes vitesses du flux d'air.

En général, tous les spectres présentent la méme allure. Pour la méme vitesse et la méme
taille de grain, on remarque que les spectres sont paralléles entre eux présentant, pour

une augmentation de la masse projetée (Mp), une décroissance de la transmission
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optique. A titre d'exemple, si on considére le cas du sable classe1 avec la vitesse de
projection 30 m/s, on remarque pour une longueur d'onde de 550 nm, que la transmission
enregistrée prend les valeurs de 62,55%, 33,36%, 25,05% et 18,09% respectivement pour
les masses projetées de 50g, 100g, 150g et 200g. Cette décroissance est directement
associée a l'augmentation du taux d'endommagement matérialisant la dégradation de

I'état de surface et par suite une chute notable dans les valeurs de la transmission.

Plusieurs auteurs, cités dans la référence [32], comme Derkum [33], Helmers [34] et
Owens [35], ont indiqué que la dégradation de I'état de surface des verres provoque une
perte trés importante de la transmission optique.

L'ordre de grandeur de la chute de transmission trouvée dans nos conditions
expérimentales est proche de celui trouvé dans des travaux précédemment effectués
[15,5]. Dans le travail de Bouaouadja et al. [36] on rapporte qu’avec une masse projetée
de 200g (V = 18 m/s), la transmission optique accuse une chute qui atteint 27%. Alors que
dans le travail de Marouani et al. [15], on note une chute de 38,21% pour une masse de
150g. De leur c6té, Adjouadi et al. [22] ont mentionné, pour une masse projetée de 200 g,
une chute de la transmission optique jusqu'a 13%. Les divergences dans les valeurs
trouvées sont attribuées aux choix des conditions des essais parmi lesquelles on cite les
caractéristiques du verre utilisé et la distance échantillon-buse [5,37,30].

On mentionne aussi que, dans certains travaux, comme ceux cités dans les références
[5,36], la quantification de la masse projetée se faisait par la durée d'exposition de
I'échantillon au jet des grains de sable, et non pas par pesée. Ce qui induirait une

remarquable différence entre les résultats de transmission obtenus.

D'apres ces spectres, il est clair que cette décroissance est trées importante pour le cas du
sable classe1 alors qu'elle est moins ardue dans le cas ou on emploie le sable classeZ2.
Ceci mene a faire une comparaison des spectres de transmission obtenus en considérant

I'effet du type de sable.

2.3.4.2. Effet de la taille des grains du sable utilisé :

Dans I'annexe 3, on présente les spectres de transmission et I'effet de la taille des grains
du sable sur la chute de la transmittance lors du sablage des substrats avec différentes
masses projetées pour différentes valeurs de la vitesse du flux d'air. Pour la méme vitesse
et la méme masse projetée, on remarque que les spectres sont paralléles entre eux et

présentent une décroissance en amplitude de la transmission en passant de I'emploi du
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sable classe2 vers le sable classe1. A titre d'exemple, si on considére le cas de la masse
projetée 200 g a 30 m/s; on remarque, pour une longueur d'onde A = 550 nm, que la
transmission enregistrée prend les valeurs de 56,45% et 18,09% respectivement pour les
sables classe2 et classe1. Ceci est attribué au fait que I'endommagement de I'état de
surface est plus intensifi€ dans le cas du sable classe1 que celui causé par le sable

classe2, conduisant ainsi a une chute de transmission plus accentuée.

2.3.4.3. Effet de la vitesse du flux d'air :

La figure 2.18 montre I'effet de la vitesse du flux d'air sur la chute de la transmittance lors

du sablage des échantillons avec du sable classe?2 et classe1.
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Figure 2.18 : Variation de la transmission pour les différentes masses de sable projeté

avec différentes vitesses du flux d'air.  (a) Sable classe2. (b) Sable classe1.

Pour le sable classe2 (figure 2.18.a), les courbes sont quasiment paralléles et présentent

une allure linéaire et régulierement décroissante avec l'accroissement de la masse
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projetée. Quand la vitesse passe de la plus faible valeur (20 m/s) a la plus forte (30 m/s),
la différence entre les valeurs de transmission enregistre une importante hausse pour les
grandes masses par rapport aux petites masses. Par exemple (*):
e PourMp =50gona:
Pour V=20m/s, T=87,46%
Pour V=30m/s, T=79,13%
Ce qui donne une différence de : 8,33%
e Pour Mp=200gona:
Pour V=20m/s, T=77,90%
Pour V=30m/s, T=56,45%

Ce qui donne une différence de : 21,45%

Cette augmentation de différence (de 8,33 a 21,45%) est bien liée a 'augmentation de la

rugosité déja expliquée dans le point 2.3.3. de ce chapitre.

Tandis que pour le sable classe1 (figure 2.18.b), toutes les courbes présentent une allure
décroissante : linéaire pour les deux premiéres vitesses (20 et 25 m/s) et non-linéaire pour
V=30 m/s. L'augmentation de la vitesse de la plus faible valeur (20 m/s) a la plus forte
valeur (30 m/s) induit des écarts de plus en plus importants en passant de la petite masse
(50 g) vers la plus grande masse (200 g).

Considérons les mémes masses que dans le cas du sable classe2 (**):

e Pour Mp=50gona:
Pour V=20m/s, T=84,29%
Pour V=30m/s, T=62,55%

Ce qui donne une différence de : 21,74% (valeur supérieure a 8,33%)

e Pour Mp=200gona:
Pour V=20m/s, T=74,99%
Pour V=30m/s, T=18,09%

Ce qui donne une différence de : 56,90% (valeur trés supérieure a 21,45%).

On remarque que les différences calculées dans le cas du sable classe1 sont plus

éminentes par rapport a celles du sable classe2.
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Donc, la maniére de la chute de transmission optique est conditionnée par la taille des

grains. Nous présentons dans la figure 2.19 la variation de la chute de transmission, pour

les deux types de sable, en fonction de la masse projetée a différentes vitesses.
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Figure 2.19 : Variation de la transmission en fonction de Mp pour les deux types de sable.
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A la lumiére des valeurs mentionnées ci-dessus (*, **) et de la figure 2.19, on peut dire
que lors de l'érosion, le sable classe1 se présente plus approprié a la chute de la

transmission optique que le sable classe2.

En analysant de prés les profils de rugosités de I'annexe 1 (un exemple est porté sur la
figure 2.20) pour une méme masse et une méme vitesse; on remarque que, pour le sable
classe2, l'aire exempte de défauts (a) est relativement assez grande par rapport a celle du
cas du sable classe1 (b). Autrement dit, la superficie endommagée par le sable classe1
est beaucoup plus grande que celle endommagée par le sable classe2. Cette surface
endommagée forme ainsi un obstacle devant le passage de la lumiére. Son effet sur la

chute de la transmission optique lui est proportionnel.

Dans le travail de Bouzid et al. [5], les auteurs ont établi une fonction de I'état
d'endommagement, puis ils ont proposé un modéle mathématique pour pouvoir exprimer
I'évolution de la transmission optique dans le cas du verre endommagé en fonction de la
durée d'exposition de [I'échantillon au jet du sable, donc en fonction du degré
d'endommagement. L'endommagement augmente lorsque la durée d'exposition

augmente, alors que la transmission chute ; ce qui est cohérant avec nos résultats.

Sur la figure a, on observe clairement les défauts qui sont assez espacés (SD) permettant
ainsi le passage de la lumiere. Alors que dans la figure b, il est apparent que cet
espacement est pratiquement absent; ce qui se traduit ainsi par une dissemblance dans la
chute de transmission pour les mémes conditions d’essais (méme Mp et méme V). Cette
différence de chute prend de I'ampleur en passant de la faible vitesse de 20 m/s (figure

2.19.a) a la grande vitesse de 30 m/s (figure 2.19.c).
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Figure 2.20 : Profiles de rugosité obtenus pour Mp=100g et V=30m/s.
(a) Sable classe2. (b) Sable classe1.

SD (Sans Défauts) représente la distance ou il y a absence de défauts.

En conclusion; durant I'érosion du verre, I'augmentation de la masse projetée ou de la
vitesse du flux d'air ou de l'angle d'incidence conduit a une croissance du taux
d'endommagement de la surface érodée et par conséquent vers une chute de la
transmission optique. Cependant, la taille des grains érosifs gére I'ampleur de cette chute

de transmission.
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Chapitre 111 Procédés de Revétements

CHAPITRE lll : PROCEDES DE REVETEMENTS

3.1. INTRODUCTION :

Les agressions dues a l'usure en générale (mécaniques telle I'abrasion ou chimiques
telle la corrosion) constituent un probleme récurrent en ingénierie. Il en découle une
modification du matériau et en particulier de ses propriétés fonctionnelles: mécaniques,
électriques, optiques, esthétiques ou autres. En général, 'endommagement causé peut
étre atténué voire évité par I'emploi de matériaux plus résistants. Cependant, une telle
démarche s’accompagne le plus souvent d’un surco(t rédhibitoire. Il peut alors étre

envisagé le recours a un traitement ou un revétement de surface [1].

Par les techniques de modification de la surface, il est possible de modifier la structure
et/ou la composition du substrat ou de générer une nouvelle matiére sur ce dernier afin
d'obtenir des revétements. Ceux-ci peuvent étre déposés sur un substrat en vue
d'améliorer, garder ou restituer une ou plusieurs de ses caractéristiques fonctionnelles
intéressantes que posséde d’origine ce substrat, telles qu'accroitre la résistance a l'usure,
aux rayures, aux chocs et impacts, a la corrosion, etc. [2].

Le choix d’un revétement (élaboration et déposition) demeure toutefois complexe au

regard des nouvelles contraintes environnementales [1].

Le développement de nouvelles techniques de dépdét et d'analyse, la mise au point et la
synthése des revétements ont connu une véritable avancée au cours des dernieres
années, ce qui a permet d'obtenir une grande variété de revétements avec des propriétés

et des compositions tres différentes.

by

Toutes ces meéthodes et techniques conduisent aussi a une grande variété de
compositions, de sorte que les revétements peuvent étre classés grossierement en: métal,

polymére et céramique ou verre [2].

Les céramiques oxydes ont des propriétés inhabituelles, comme une haute résistance a
l'usure, une faible activité chimique, des résistances électrique et thermique élevées, une
bonne résistance aux rayures... qui les rendent idéales pour agir comme de bons
revétements, offrant une excellente protection contre l'usure et méme une véritable

résistance a la corrosion et a I'oxydation [3]. Mais leurs élaborations a I'échelle industrielle
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via les procedes conventionnels forment un handicape (nécessité du vide, température

élevée, équipement couteux,..).

Une alternative s'est imposée ces derniéres décennies, il s'agit d'une méthode opérant a
basse température ou proche de l'ambiante et qui utilise des précurseurs chimiques
pouvant produire des céramiques et des verres avec une plus grande pureté et une

meilleure homogénéité : c'est la voie sol-gel.

Dans ce chapitre, on exposera d'une fagon bréve, les principales méthodes
conventionnelles pour I'élaboration et le dépbt de revétements. Puis nous développons

I'essentiel du procédé Sol-gel, méthode utilisée durant notre expérimentation.

3.2. REVETEMENTS PAR METHODES CONVENTIONNELLES :

Les procédés de dépdts classiques ont montré leur potentialité a synthétiser de
nombreux matériaux sous forme de films minces, concernant des domaines industriels
aussi divers que la microélectronique, I'optique, les couches de protection anticorrosion et
antifriction, la décoration, 'amélioration des emballages dans I'agroalimentaire...

Le nombre de procédés de dépbts de films minces est important, chacun pouvant de plus
posséder des configurations particuliéres adaptées a la synthése de matériaux spécifiques [4].

La méthode de dépbt joue donc un rdle tres important et la réalisation de la fonction
désirée du film est influencée par le procédé de revétement utilisé. Les couches peuvent
étre produites par diverses techniques telles que la déposition en phase vapeur,

I'électrolyse, la pulvérisation cathodique, I'évaporation sous vide...

La déposition chimique est souvent employée pour former des films avec différentes
épaisseurs. L'anodisation est une forme d'électrolyse, qui est largement utilisée pour
former les films avec un contréle d'épaisseur précis. La pulvérisation cathodique est
particulierement utilisée pour le dépbt de quelques oxydes métalliques et des matériaux
qui sont difficiles a évaporer. Enfin I'évaporation sous vide est maintenant assez fréquente

dans les techniques récentes [5].

3.2.1. DEPOSITION CHIMIQUE EN PHASE VAPEUR :

Lors de la synthése de revétements par dépbt chimique en phase vapeur (Chemical
Vapour Deposition) dans un réacteur sous vide, les espéces nécessaires a la formation du
revétement sont fournies a partir de précurseurs chimiques gazeux. La réaction est

thermiquement activée par le chauffage du substrat [6]. Une conséquence essentielle est
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que le flux d’espéces actives n’est pas directif. Ceci permet de revétir des piéces de
géométrie complexe. Les procédés PECVD (déposition chimique en phase vapeur
assistée par plasma) présentent 'avantage de ne pas nécessiter un chauffage du substrat
a recouvrir pour dissocier le précurseur en especes actives, ce qui permet de traiter une
grande variété de matériaux et de travailler, s'il y a nécessité, a des températures proches

de 'ambiante [7].

La nécessité de pouvoir effectuer des élaborations a basse température a conduit a
I'utilisation de précurseurs chimiques organométalliques qui se décomposent a plus base
température que les halogénures par exemple. Ainsi de nombreux précurseurs de ce type
sont disponibles pour I'élaboration de films minces de silice avec des molécules sous
formes de chaines (HMDSO, TEOS, TMS, TMOS...) ou des molécules cycliques
(OMCTSO, HMCTSO,...) [4].

Le principal avantage de cette technique est la rapidité de mise en ceuvre pour
I'obtention des couches minces, et cela a des températures relativement basses.
Le principal inconvénient de cette technique est la lourdeur des équipements, ce qui rend
la synthése des couches minces assez colteuse. De plus, on ne peut traiter que des

petites surfaces de I'ordre du centimétre carré [8].

3.2.2. DEPOSITION PHYSIQUE EN PHASE VAPEUR :

Dans les procédés PVD (Physical Vapour Deposition), une vapeur d’'un matériau est
produite a partir d’'une source solide. La vapeur vient ensuite se condenser ou réagir sur
un substrat pour former un film mince. Les diverses techniques utilisées pour créer la
vapeur ainsi que les conditions opératoires qui les accompagnent, conduisent a des

procédés de synthéses de films minces présentant chacun des atouts et des limitations.

3.2.2.1. Les procédés d’évaporation sous vide :

Le principe du procédé est de former une vapeur du matériau a déposer dans des
conditions de pression telles que les atomes gazeux puissent diffuser jusqu’au substrat a
recouvrir sans pratiquement subir de collisions. Le matériau a déposer est donc chauffé,
pour obtenir une pression de vapeur suffisamment élevée et une vitesse d’évaporation
permettant la formation d’'un dépdt, et ce dans une enceinte a basse pression (en général
10° & 107 mbar). La possibilité de synthétiser une large gamme de matériaux passe par

'emploi de sources de chauffage (tungsténe, molybdéne, tantale,...) et/ou de creusets
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réfractaires (Al,O3, ZrO,, BN,...). Il est possible de synthétiser des composés par
évaporation, en utilisant plusieurs matériaux sources (coévaporation) ou en utilisant une

atmosphére réactive, d’oxygene par exemple (évaporation réactive) [9].

Les procédés d’évaporation sous vide permettent d’atteindre des vitesses de dépoéts
élevées (supérieures a 1 ym/min) et de traiter d'une maniére homogeéne des surfaces
importantes [9]. Cependant il est nécessaire de travailler dans une enceinte maintenue
sous vide secondaire. De plus il est souvent nécessaire de chauffer le substrat pour

assurer une bonne adhésion du revétement.

3.2.2.2. La pulvérisation cathodique :

La pulvérisation cathodique est un procédé de dépébt assisté par plasma (gaz inerte, en
général de l'argon) couramment employé pour la synthése des films minces. Cette
technique permet d'obtenir des couches minces stcechiométriques. Elle repose sur
I'utilisation des ions issus d’'un plasma pour la pulvérisation d’'une cible constituée du

matériau a déposer.

Donc, dans une enceinte ou régne un vide secondaire; la cible est portée a un potentiel
négatif, ce qui permet notamment son bombardement par des ions positifs d’'un gaz choisi.
Il s'agit de la pulvérisation directe. Si on introduit dans I'enceinte, en plus de 'argon, un
gaz (généralement de l'oxygéne) qui va réagir chimiquement avec les atomes pulvérisés
du matériau a déposer, on dit qu'on est en présence d'une pulvérisation cathodique

réactive [10-11].
3.2.3. Spray Pyrolyse :

Une solution de deux ou plusieurs composés réactifs est vaporisée puis projeté a l'aide
d’'un atomiseur sur un substrat chauffé. La température du substrat permet I'activation
thermique de la réaction chimique entre les composés réactifs et le substrat. Le

revétement peut étre réalisé soit a 'air soit sous une atmospheére controlée [10].

Signalons, parmi les principaux inconvénients de ces techniques, la lourdeur des
equipements d'une part, et d'une autre part la synthése de couches minces assez

colteuses.
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3.3. REVETEMENTS PAR VOIE SOL-GEL :

Depuis plus d’un siécle, les matériaux de synthése remplacent peu a peu les matériaux
traditionnels. L’approfondissement des connaissances tant fondamentales que
technologiques permet d’améliorer les propriétés de ces nouveaux matériaux et d’innover

sans cesse dans ce domaine.

D'aprés P.S. Riviere [12], l'obtention de matériaux sol-gels est assez ancienne
puisqu’elle a été décrite pour la premiére fois en 1845 par Ebelmen. |l s’agissait de la
formation de gel de silice initié spontanément par I'humidité de l'air a partir de
tétralcoxysilane Si(OEt),.

Selon R. Ciriminna et al. [13], le terme sol-gel a été introduit par Graham durant ses

travaux qui portaient sur des solutions de silicium en 1864.

Le réel début des matériaux sol-gels n’eut lieu qu’a partir des années 1930, ou on a pu
établir les bases fondamentales dans la compréhension des mécanismes d’hydrolyse et

de condensation.

Ainsi que cité par S. Sallard [14], les travaux de Roy L. consacrés a l'obtention de
poudres, de Beasley R. M. et al. pour I'élaboration de fibres, de Marisic M. et al. pour la
mise en ceuvre de matériaux catalytiques, de McLachlan Jr D. pour la préparation des
céramiques et enfin de Dislich H. pour la réalisation des verres technologiques, ont permis
au procédé Sol-gel de quitter le domaine de la chimie pour de véritables applications

industrielles.

De nos jours, les procédés de synthése par la voie Sol-gel désignent un nouveau type
d’élaboration de matériaux en solution a partir de précurseurs moléculaires. Les progrés
ont été rapides et le procédé Sol-gel s’est étendu a d’autres domaines comme les

matériaux hybrides ou organominéraux et méme les biomatériaux [15].

3.3.1. PRESENTATION DU PROCEDE SOL-GEL :

Les procédés conventionnels, employés pour former de nouvelles liaisons d’oxydes
métalliques et obtenir des matériaux ou des structures polymériques de natures
inorganiques, consistent en des procédés verriers ou céramistes. lIs sont liés a la chimie
de I'état solide et nécessitent généralement de hautes températures avec fusion ou

interdiffusion des réactifs et nucléation d’'intermédiaires cristallins [16].
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Semblablement, la voie Sol-gel (de l'abréviation de solution-gélification) permet
I'élaboration d'une grande variété de matériaux de grande pureté, sous différentes formes
(monolithes, films minces, fibres, poudres). Cette grande diversité, tant de matériaux que
de mise en forme, a rendu ce procédé trés attractif dans différents domaines
technologiques comme I'optique, I'électronique, les biomatériaux,... etc. Elle présente, en
outre, I'avantage d'utiliser une chimie douce et de pouvoir conduire a des matériaux trés

purs et stoechiométriques [16].

La présence de certains désavantages (connaissances incomplétes de tous les
mécanismes réactionnels présents, stockage de composés colteux et réactifs) limite
encore beaucoup d’applications. Néanmoins, I'amélioration des connaissances et de la
maitrise technologique devraient permettre de franchir ces obstacles dans de nombreux

domaines industriels [14].

Dans le procédé Sol-gel I'idée de base est trés simple: une solution de départ a base de
précurseurs en phase liquide (sol) se transforme en un réseau qui est une phase solide
(gel) englobée dans une phase fluide par le biais d'un ensemble de réactions chimiques.

On parle de transition sol-gel lorsque ce réseau atteint des dimensions macroscopiques [17].

D'une maniére générale, le processus Sol-gel s'opére en quatre grandes étapes :

1. Etape physico-chimique ou prédominent les paramétres chimiques, c’est en fait
I'étape de préparation de la solution du dépdt.

2. Etape de dépdbt des couches minces, ou les paramétres physico-chimiques jouent
un réle important. C’est a cette étape que se forme la couche mince de gel.

3. Etape de séchage, ou la température joue un réle fondamental. C’est a cette étape
que se forme la couche mince.

4. Etape de densification ou les parametres physiques et mécaniques influent
grandement sur les performances de la couche finale. C'est dans cette étape de

traitements thermiques que se forme le matériau et acquiert ses propriétés finales.

Parmi les principaux facteurs qui contrdlent ce processus, nous citons : le taux d’humidité
et la température du milieu de préparation, la nature du catalyseur et la concentration de la
solution de dép6ét ainsi que son pH [18].

Les travaux de L. Nikolic et al. [19] sont un exemple illustratif des effets de ces facteurs.
Dans le but d'étudier la résistance d'un verre revétu par une couche de silice déposée par

voie sol-gel, les auteurs produisirent différentes microstructures de silice en variant les
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quantités d'eau rajoutée et du solvant, le type et la concentration du catalyseur utilisé ainsi

que le pH de la solution.

Les résultats montrent alors que le renforcement et I'amélioration de la résistance des
substrats sont affectés par la microstructure de la silice élaborée. Cette derniére
(microstructure) est liée aux parameétres du processus d'élaboration du sol sous les

différentes conditions (spécialement la quantité d'eau rajoutée et le pH).
3.3.2. CHIMIE DU PROCEDE SOL-GEL :

Le procédé Sol-gel fait intervenir des précurseurs moléculaires sous forme d’alcoxydes
métalliques M(OR),. Comme déja cité, leur utilisation se fait le plus souvent a température
ambiante ou tout au moins bien inférieure a celle des procédés classiques (150°C). La
voie Sol-gel appartient a la chimie moléculaire basée sur le contréle cinétique du chemin
réactionnel. Ce contrdle cinétique est possible par une bonne connaissance de chacun
des mécanismes réactionnels et permet de comprendre la relation cause/effet entre les

parameétres du procédé utilisé et les propriétés finales du matériau.

Malgré le trés grand nombre de précurseurs possibles, la plupart des travaux portent sur
les dérivés du silicium. En effet, le silicium est le constituant principal du verre. Dans leurs
publications, M. A. Aegerter et al. [20] et J. Livage [21] mentionnent que les alcoxydes de
silicium sont parmi les plus stables des alcoxydes métalliques, ce qui permet un controle
de leur réactivité bien plus aisé. De ce fait, les matériaux sol-gels a base du silicium sont

relativement les plus étudiés et les mieux connus jusqu'a I'heure actuelle.

3.3.2.1. Mécanismes réactionnels de la synthése Sol-gel :

Comme présenté par J. Livage et D. Ganguli [22], le mécanisme chimique de

transformation se décompose en deux étapes :

¢ L’hydrolyse qui correspond a la réaction d’activation.

¢ La polymérisation qui est I'étape de la croissance des chaines.

3.3.2.1.1. L’hydrolyse : [23]

L’hydrolyse débute dés I'ajout d’eau ou d’'un mélange eau/alcool dans la solution. Elle est

définie par I'équation-bilan suivante :
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M(OR),, + x H,0 M(OR),,.(OH), + x ROH

En général, la réaction d’hydrolyse est fortement accélérée par I'ajout d’'un catalyseur,

acide ou basique, et de nature organique ou inorganique.

3.3.2.1.2. La polymérisation :

La polymérisation commence souvent avant que l'hydrolyse ne soit complétement
achevée. Le phénoméne est complexe car quatre mécanismes (I’alcoxolation, I'oxolation,
I'alcoolation, et I'olation) peuvent étre en concurrence pour la polymérisation. Toutefois,
dans le cas du silicium seules I'alcoxolation et I'oxolation existent. L'importance relative de

chacun des mécanismes dépend des conditions expérimentales.

A. L’alcoxolation : [23]

Cette réaction se produit entre deux alcoxydes métalliques dont 'un seulement a été

partiellement hydrolysé et elle peut étre définie par I'équation-bilan suivante :

(R O) n-xM (OH)X +M (OR) n (R O) n-x(OH)x-1 M-O-M, (OR) n-1+ ROH

B. L’oxolation : [23]

Ce mécanisme se produit entre deux alcoxydes partiellement hydrolysés :

(RO),..M(OH), + (RO),..,M(OH), (RO)5+(OH)s.4M-O-M(OH),.,(OR),.,, + H0

Le mécanisme reste le méme si ce n'est que le groupe partant est une molécule d’eau.

C. L’alcoolation : [24]

Elle ne nécessite pas d’hydrolyse pour se faire :

2 M(OR), (RO),M-OR-M(OR),.1

D. L’olation : [24]

L’olation est trés proche de I'alcoolation mais elle nécessite une hydrolyse préalable d’'un

alcoxyde métallique :

M(OR),, + (HO)xM(OR),.x (RO),M-OH-M(OR);.x(OH),.
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Elle suit le méme mécanisme que l'alcoolation sauf que le pont formé est un pont

hydroxyle.
3.3.2.2. Principaux états du systéme lors de la transition sol-gel : [25]

La figure 3.1 présente les principales étapes d'une synthése d'un matériau par voie sol-gel.

- * s = s * e e =
. - ‘1 . w - . =
:. I‘.If- +H20 -": = "--‘F- i“l i::;‘f
SR R *u‘:_-',f'/: -::M
a b ¢
5\ 31
ol o o =
7
h d &0 oo
ﬂ / 3
® monomeére 51
O solvant
W support pour
couche mince
e f

Figure 3.1 : Principales étapes d'une synthése d'un matériau par voie sol-gel [26].

Le premier état est celui de sols hydrolysés et/ou condensés (a) : solution liquide

d’alcoxydes métalliques et partiellement dissous dans un solvant.

L’adjonction d'eau (1) entraine [l'apparition de [I'hydrolyse et des réactions de
polymérisation. Il se forme des oligoméres et des polymeéres en solution (b). La viscosité
de la solution augmente jusqu’a I'obtention d'un gel au tye (temps nécessaire a I'obtention

du gel aprés I'ajout d’eau aux conditions considérées) (c).

Le mot gel n'a de signification qu'au niveau macroscopique, ou il apparait comme un
solide, bien que contenant encore une grande quantité de liquide interstitiel. Au niveau
moléculaire rien ne change, le maillage du gel est trés desserré juste apres le point de gel,
et les especes non liées au gel peuvent toujours diffuser et réagir (polymérisation,

dépolymérisation et greffage au réseau).
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Puis le gel vieillit (3). Par greffages successifs, son maillage devient plus dense. Les
molécules et surtout les macromolécules diffusent beaucoup plus difficilement. Cette
periode peut durer plusieurs tger. On peut parfois observer une synérése (c.a.d. une

expulsion du solvant).

Le gel peut étre séché dans des conditions douces. Il durcit en se compactant : c’est un
xérogel (e) (application ultérieure pour former des verres et céramiques denses). Le
solvant peut étre évaporé dans des conditions supercritiques (5) (vitesse d’évaporation

importante et constante) pour former un gel trés peu compact : c’est un aérogel (7).

Lorsque I'on n’en est encore qu’a I'étape du sol, il est possible de répandre le sol sur une
surface (6) pour former des films de xérogels en couches minces (par les techniques de

spin-coating, dip-coating ou autres) (h).
3.3.2.2.1. Vieillissement du gel : (figure 3.1.d)

Une fois le gel formé, le systeme continue a évoluer par fixation progressive des espéces
libres. A température ambiante ce phénomeéne peut durer pendant des mois selon le pH,

la température et la composition des gels [26].

L’effet sur le réseau de ces processus est un renforcement et un retrait des gels. Le
retrait est d0 a la formation de nouvelles liaisons ou auparavant seules des interactions
faibles opéraient entre la surface hydroxylée et des groupes alcoxydes. Le retrait entraine
I'expulsion du solvant des pores du gel ce qui transforme progressivement un gel avec
une phase liquide continue en un gel comprenant des phases séparées de liquide, pour
aboutir a un monolithe solide et compact.

3.3.2.2.2. Structures formées : [14]

La structure finale du gel (a petite et grande échelles) dépend donc de I'ensemble des
processus décrits ci-dessus. D'une maniére générale, les gels de silice peuvent étre

obtenus par des catalyses basiques ou acides :
A. Gels de silice obtenus par catalyses basiques :

Dans le cadre des catalyses basiques, les hydrolyses successives sont de plus en plus
rapides. On obtient des clusters de plus en plus ramifiés. Au bout d’'une certaine taille, les

clusters diffusent la lumiére, un phénoméne qui s’amplifie avec leur croissance. Ainsi les

Partie 11 75



Chapitre 111 Procédés de Revétements

sols deviennent de plus en plus opaques. On aboutit a la formation d’un gel mou qui se
densifie pour former un systéme proche de la structure macroscopique du polystyrene

expanseé, ou de larges pores séparent les particules interconnectées (figure 3.2).

vieilissement
>

Figure 3.2 : Gels obtenus a partir de tétralcoxydes de silicium par catalyse basique [27].

B. Gels de silice obtenus par catalyses acides :

Dans le cadre de gels catalysés par des acides, on forme un systéme isotrope pour le gel
mou sous forme d’un réseau proche de fils emmélés. Lors du vieillissement, le gel devient
compact pour aboutir a une structure translucide et dense (figure 3.3) a la texture
vieillissement semblable a celle du verre. Mais la résistance mécanique du gel est moindre
que celle du verre car son réseau polymérique est beaucoup moins régulier (boucles et
bouts pendants).

vieillissement

Figure 3.3 : Gels obtenus a partir de tétralcoxydes de silicium par catalyse acide [27].

3.3.3. PROCEDES DE MISE EN CEUVRE :

De nombreuses méthodes sont développées industriellement pour ['élaboration de
couches minces par voie sol-gel (d'une épaisseur de quelques nanométres a plusieurs

dizaines de micromeétres) et d’envisager diverses mises en forme pour le matériau final. Le
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choix de la méthode utilisée dépend des caractéristiques du substrat a recouvrir telles que

sa géomeétrie ou encore sa taille et autres considérations [28].

Parmi les procédés les plus communément utilisés on trouve principalement : le spray

coating, le roll-coating, le spin coating et le dip-coating.

3.3.3.1. Spray-coating :

La figure 3.4 illustre le schéma de principe du spray-coating.

Substrat
/
/

Sol

Film mince

Figure 3.4 : Principe du spray-coating.

Le spray-coating (ou revétement par pulvérisation) est une technique de mise en forme
basée sur la pulvérisation d’un liquide directement sur un support. Un balayage est

effectué afin de revétir uniformément toute la surface a traiter.

Plusieurs parameétres sont a discerner pour obtenir des dépdts homogénes et des
épaisseurs prouvées. Citons la viscosité du sol qui est un paramétre clef étant donné
gu'elle est le responsable de la modification de la quantité de matiere déposée. Viennent
ensuite les parameétres liés au procédé de pulvérisation : la vitesse de balayage qui va
définir la durée de pulvérisation sur une méme surface; le débit de gaz (donc la pression)
permettant I'entrainement du sol dans le pulvérisateur et déterminant par conséquent la
quantité de sol pulvérisée. En dernier lieu, la géométrie de la buse de pulvérisation (angle
solide d’ouverture) et la distance buse-support auront un impact sur la surface de la zone
pulvérisée et donc sur la quantité de matiere déposée.

Un exemple du contrble de ces paramétres est celui tiré des travaux de Tim Olding et al.
[29]. Dans le but de réaliser un isolateur électrique (a base de silicium-aluminium) sur des
échantillons en acier de forme complexe, les auteurs utilisérent la méthode du spray-
coating (en contrdlant les paramétres de dépdét) et déposérent des films homogeénes,
exemptes de crack, avec une bonne adhérence et d'une épaisseur variant de 100um a
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300um. lIs arrivérent a une isolation électrique comparable a celle de la porcelaine utilisée

couramment dans l'isolation du haut voltage.

Cette méthode de dépbt a été décrite la premiére fois par F.A. Bailey et al. [30] puis
utilisée par C.M. Browne et al. [31] qui exposerent, dans leurs brevets, la méthode et
I'appareil pour former un film mince sur une surface de verre (particulierement un pare-

brise)
3.3.3.2. Roll-coating :

La figure 3.5 illustre le schéma de principe du roll-coating.

Film mince

Substrat

Sol

Figure 3.5 : Principe du roll-coating.

Le roll-coating (ou enduction lamellaire) est une méthode de dépdt particulierement
intéressante industriellement pour la réalisation de revétements sur des enroulements car
elle permet le traitement en continu. Un rouleau est partiellement immergé dans un bac
contenant le sol et est en contact avec le support en déplacement. Avec la rotation du

rouleau, une quantité de sol est entrainée puis déposée sur le support.

Cette technique permet de contrdler I'épaisseur du film humide déposé sur le substrat en
modifiant la vitesse de rotation du rouleau, le sens de rotation et I'écart entre le rouleau et
le substrat. L'épaisseur du revétement dépendra alors de I'épaisseur du film humide

déposé.
3.3.3.3. Spin-coating :

La figure 3.6 illustre le schéma de principe du spin-coating.
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Sol  Film min::e'

A
\

Substrat

Figure 3.6 : Principe du spin-coating.

Le spin-coating (ou enduction centrifuge) est I'une des méthodes essentielles de dépdét
de la voie sol-gel. Il est principalement utilisé pour des supports circulaires de petites
tailles. Il consiste a déposer une certaine quantité de sol au centre d’'un échantillon en
rotation. L’excédent de sol est expulsé sous l'effet de la force centrifuge, un film continu
est alors obtenu. Les paramétres responsables de I'épaisseur du film sont ici la quantité

de sol déposée au centre du support et la vitesse angulaire [32].

Ce procédé est divisé en quatre étapes comme présenté dans la figure 3.7 [33].

¢ Dans la premiéere étape (dépbt), un exces de liquide est déposé sur le substrat puis
s’étale lentement.

¢ Dans la deuxieme étape (accélération radiale), la force centrifuge générée par la
rotation du substrat conduit le liquide a s’étaler radialement vers I'extérieur et a
recouvrir la totalité du substrat.

¢ Dans la troisieme étape (rotation constante), le film liquide s’homogénéise en
épaisseur et I'excés de liquide est évacué du substrat par la force centrifuge.

¢ Dans la derniere étape (gélification), I'évaporation du solvant active les réactions
d’hydrolyse et de condensation menant a la formation d’un film gélifié (’'évaporation

peut déja prendre place en partie lors des deux étapes précédentes).

dav'dt =0

Figure 3.7 : Etapes du processus de dépét par spin-coating.
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D’aprés ces mécanismes, un film épais et uniforme a tendance a étre formé pendant la

rotation constante, dont I'épaisseur (/) est décrite suivant I'équation 3.1 :
h(t) = hy/(1 + 4pw?hy°t/3n)1/? (3.1)

Aprés I'évaporation, le film devient plus fin et son épaisseur finale /rest donnée par la

relation de Meyerhofer (3.2) : [34]
he = (1 —pA’/pA>-(3ne/2pA,w2)1/3 (3-2)

Dans ces deux équations, on a :
ho > 'épaisseur initiale,
t: le temps,
w : la vitesse angulaire,
p . la densité de la solution,
n : la viscosité de la solution,
o4 . la masse du solvant volatile par unité de volume,
pa - la valeur initiale de cette masse de solvant volatile,

e : le taux d’évaporation qui dépend du coefficient de transfert de matiére.

Si les parameétres d’élaboration (telle la viscosité de la solution et la vitesse de rotation)
sont maitrisés, il est possible de contrbler I'épaisseur de la couche mince déposée. Si en
plus, pour une solution élaborée la viscosité est fixée, il serait possible de maitriser
I'épaisseur du film a déposer en contrdlant la vitesse de rotation [8].

Dans les travaux de Seung-Chul Lee et al. [35], un dépbt a base d'oxyde d'étain (SnO.) a
été réalisé par voie sol-gel sur des substrats en verre borosilicaté visant a améliorer sa
transmittance. En contrélant la vitesse de rotation, I'épaisseur optimale de la couche mince
déposée (sans fissuration) par spin-coating a atteint 50nm. Une plus grande épaisseur (de
l'ordre de 1um) est alors obtenue par une déposition répétée (multicouches) conduisant
ainsi a une augmentation de la transmittance (>90%) et par suite du rendement du
systéme photovoltaique. Les auteurs affirment avoir obtenir facilement [|'épaisseur
optimale par cette méthode (en contrdlant évidement la vitesse de rotation) mieux que par

d'autres techniques.
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La figure 3.8 suivante tirée des travaux de C. J. BRINKER et al. [36] montre I'effet de la
vitesse de rotation sur I'épaisseur obtenue lors de la déposition d'une couche formée de
90%TiO et 10%SiO; par spin-coating.

1000
“Emu 90%Ti0; L00°C
|
£ 600
m‘l 2 3 L 5
RPM = 102

Figure 3.8 : Epaisseur d'une couche formée de 90%TiO, et 10%SiO, en fonction de la

vitesse de rotation [36].

L'augmentation de la vitesse conduit a la diminution de I'épaisseur comme reportée par

les auteurs. Mais pour les hautes vitesses, cet effet se voit réduit.
3.3.3.4. Dip-coating :

Le moyen le plus simple pour élaborer des revétements par voie sol-gel est le dip-coating
(trempage-retrait). La mise en ceuvre s’effectue en deux étapes (figure 3.9) : tout d’abord
une phase d’immersion de I'’échantillon dans le sol, puis, une phase de retrait qui sera
déterminante pour la régularité et I'épaisseur du revétement. Elle s'effectue a vitesse
contrélée dans des conditions stables (température et humidité extérieures, viscosité du

sol,...) afin obtenir un film uniforme [32].

Mjulafs

Retrait a vitesse
controléé Drainage et évaporation

Figure 3.9 : Schéma de principe du dip-coating [37].
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Plusieurs phénomenes physico-chimiques, tels que le drainage du sol, I'évaporation du
solvant, I'nydrolyse et la condensation du sol ainsi que les forces capillaires, qui ont lieu
simultanément lors du trempage-retrait, contribuent aux caractéristiques finales du film
déposé. Au final, I'épaisseur 4 de la couche aprés séchage résulte des forces suivantes: la
viscosité du sol, la pression, la force de traction, la force de gravitation, la résultante des
forces de tension superficielle et le gradient de tension de surface [38]. Le revétement

commencera alors sa formation (figure 3.10).

Film poreux uniforme

/ Formation des pores

Agrégation/gélification

solvant

alcool/eau ; L.
‘ \ Solution polymérique

\ diluée
: -

Figure 3.10 : Schéma du film humide lors du retrait d’'une plaque immergée dans un sol [39].

En effet, 'épaisseur du revétement dépend de la quantité de sol entrainée pendant le
retrait. On comprend alors que : plus la vitesse de retrait est importante, plus la quantité
de matiére entrainée est grande, et par conséquent plus les revétements sont épais,
puisque la matiére n’a pas eu le temps de s’écouler. Il existe d’ailleurs plusieurs lois qui
corrélent épaisseur et vitesse de retrait, comme la loi de Landau et Levich (équation 3.3)
[40], qui s’applique dans le cas de vitesse de retrait modérée en utilisant un liquide
newtonien, c’est-a-dire un fluide qui continue de s’écouler indépendamment des forces
extérieures qui agissent sur lui. Ceci est généralement le cas lorsque la viscosité du sol

est proche de celle de 'eau [25].

(UV0)2/3

h =094 Y/ (pg)t/?

(3.3)

Avec :
h: épaisseur du film
n @ viscosité du milieu

vy : vitesse de retrait
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7 - tension superficielle
p : masse volumique du milieu

g paramétre gravité

Pour de faibles vitesses de retrait, I'effort gravitationnel a pour effet d’entrainer un

écoulement du sol et de limiter ainsi son épaisseur a la surface du substrat.

Cette étape doit étre contrélée afin de limiter les contraintes internes dans le film et
d’'obtenir un revétement cohérent, adhérent et sans fissure [40]. Les propriétés de
cohésion et d’adhérence sont, dans tous les cas, étroitement liées a la nature des
précurseurs et "additifs" constituant le sol et a leurs conditions de mise en ceuvre sous
forme de film [28].

Quand la viscosité est élevée et que la vitesse de retrait est rapide pour minimiser la
courbure du ménisque, la loi simplifiée (équation 3.4) décrite par G.W. Scherer [25] peut
étre alors utilisée:

h=08 12 (3.4)
PY

Il est donc possible d’ajuster I'épaisseur des films en faisant varier la vitesse de retrait, ce

qui fait de cette méthode de dépot un moyen simple a mettre en ceuvre et reproductible.

Ces avantages ont été utilisés par A. Schuler et al. [41] dans leurs travaux sur des
collecteurs solaires en verre. A fin d'extraire des informations (indice de réfraction et
épaisseur) sur des couches minces de TicSi1xO, (0<x<1) déposées par dip-coating (en
une seule couche et en multicouches) sur des lames de verre, les auteurs ont procédé a la
mesure spectrephotométrique de la transmittance d'un large lot de substrats élaborés
avec différentes vitesses de retrait. Les spectres sont regroupés sur la figure 3.11

suivante. (x=0,5 est pris comme exemple)
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Figure 3.11 : Specters de transmittance de couches de Tiy 5Sip 50,. [41]. En trait continu :

les données expérimentales, en trait discontinu : les résultats de simulation

Le contrdle de la vitesse de retrait a permis une reproductibilité excellente des couches.
L'indice de réfraction a été déduit a partir des spectres des substrats revétus d'une seule
couche. La connaissance de la fonction de dépendance entre Il'indice de réfraction et la
composition chimique des couches déposées a permis la simulation d'un tas de
multicouches. Ainsi, les échantillons réalisés en multicouches présentaient un rendement

énergétique atteignant 2,4.
3.3.4. TRAITEMENTS THERMIQUES ET RECUITS :

A la suite de I'étape de dépdt, et quelle que soit la méthode utilisée, le revétement doit
étre traité thermiquement (séchage et recuit) afin de retirer le solvant contenu dans le sol
et d’assurer sa consolidation. De plus, le traitement thermique peut étre nécessaire pour
augmenter la cinétique des réactions de polymérisation inorganique, et dans le cas de
films hybrides, de polymérisation organique ainsi que pour promouvoir la réticulation du

réseau et 'adhérence sur le substrat [32].

La durée de ces traitements différe selon le but et I'application convoités.

Prenons l'exemple du travail de M. ATIK et al. [42]. Les auteurs ont étudié I'effet du
traitement thermique et de sa durée sur la vitesse de corrosion de substrats en acier
inoxydable revétus par une couche de PMMA/ZrO, déposée par dip-coating. L'attaque

s'opére dans une solution acide agressive (H2SO4).
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La figure 3.12 dénote I'évolution de la vitesse de corrosion (CR mesurée en mills per

year) en fonction de la température de recuit (°C).

10

CR(mpy)

100 150 200 50 300

Temperature | °C )

Figure 3.12 : Variation de la vitesse de corrosion CR (mpy) en fonction de la température

de recuit (°C) pour différentes durées de recuit [42].

Les auteurs notent que les revétements qui ont subi un traitement thermique a une basse
température présentaient une vitesse de corrosion élevée du fait qu'ils n'étaient pas assez
densifiés ou polymérisés. De méme, ceux qui ont subi un traitement thermique a une
température supérieure a 250°C ne présentaient pas une bonne résistance a la corrosion
et ils sont rapidement détériorés si la durée de traitement augmentait. Toutefois les faibles
vitesses de corrosion étaient constatées pour les revétements traités entre 200 et 230°C
et pour des durées de 20 a 1 heure respectivement. La durée de vie de ces substrats a

eté multipliée par un facteur de 30.
3.3.5. AVANTAGES ET INCONVENIENTS DE LA METHODE SOL-GEL : [43,44]

Cette voie de synthése est de plus en plus employée dans différents domaines, suite aux

avantages qu’elle offre par rapport aux procédés conventionnels :

e En plus de la simplicité technologique de I'élaboration et de la déposition, il y a le
faible colt énergétique et la température de déposition peu élevée : le procédé sol-
gel permet I'élaboration de matériaux a basse température, sans passer par la
fusion. Un simple chauffage a quelques centaines de degrés permet d'obtenir un

matériau tout a fait comparable a un verre fondu.
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e Bien que les précurseurs alcoxydes soient relativement colteux, ce procédé pourrait
étre particulierement avantageux lorsque la solution contient des éléments volatiles
ou réfractaires.

e Mise en ceuvre simplifiée et facile des matériaux: la viscosité du systéme augmente
progressivement en fonction de I'avancement des réactions de polymérisation. On
passe ainsi par des étapes (sol ou gel) dont la viscosité est adaptée a des
opérations de mise en forme telle que le dépbét de films minces (trempage,
tournettes), I'étirage de fibres voir méme le moulage de formes complexes. On peut
ainsi mettre en forme des couches minces directement a partir de la solution, sans
passer par la fusion pateuse d'un mélange de poudres.

e Modulation des propriétés du matériau en fonction des besoins d’utilisation, par le
contréle des réactions de condensation.

e Les conditions dans lesquelles se fait la synthése de la couche mince sont
suffisamment douces pour qu'on puisse la réaliser en présence de molécules
organiques. On obtient ainsi des matériaux totalement originaux, les hybrides
organo-minéraux, de véritables nanocomposites dans lesquels les espéces
minérales et organiques sont mélangées a I'échelle moléculaire. Ces matériaux
hybrides couvrent toute la gamme allant du verre fragile et cassant au polymere
plastique.

e La pureté et homogénéité de la solution initiale réalisée a base de précurseurs de
haute pureté et I'élimination des résidus organiques conduisent a des matériaux trés
purs, homogenes et stcechiométriques.

e La possibilité de dopage relativement simple en phase sol: la facilité¢ de dopage en
grande quantité (de l'ordre de 10 %) d’une matrice d’'oxyde pour en faire des
émetteurs optiques. Ce dopage est applicable aussi bien aux ions, aux nanocristaux
gu’aux colorants organiques.

e Les nombreuses textures réalisables (poudres, fibres, monolithes et couches
minces).

e La possibilité de dépbts sur des substrats de formes complexes et de grande taille.

e Le dépdt sur une ou deux faces (spin-coating, dip-coating).

e Le choix de I'épaisseur, grace aux dépbts multicouches.

¢ La quantité de sol nécessaire relativement faible.
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e Les gels secs, sous forme de poudre, peuvent étre frittés a plus basse température

que celle utilisée dans l'industrie des poudres.
Cependant il y a des obstacles qui peuvent freiner le développement des procédés sol-gel:

e Codt élevé de certains précurseurs alcoxydes et difficulté du stockage de composés
colteux et réactifs.

e Les problémes liés aux critéres chimiques a contréler (notamment les quantités
relatives alcoxyde/eau/solvant) qui gouvernent la structure finale du matériau,
laissant apparaitre une certaine complexité sous l'apparente simplicité de mise en
ceuvre du procédeé.

e Présence de groupements chimiques résiduels non-souhaités qui subsistent si le
traitement thermique n'est pas complet.

e Nécessité de températures relativement élevées pour le recuit, obligeant ainsi

I'utilisation uniquement des substrats a grande résistance thermique.

3.3.6. APPLICATIONS DU PROCEDE SOL-GEL :

Vus les avantages offerts par rapport aux procédés conventionnels, les procédés sol-gel
se sont faits une grande place d'utilisation dans différents domaines. Nous résumons leurs

emplois dans les principaux secteurs suivants:

¢ Secteur métallurgique : la solution sol-gel se développe de plus en plus pour le
traitement de surface des matériaux métalliques (tOles et piéces métalliques). Ce
procédé pourrait remplacer le chromage (ou tout autre procédé similaire et qui en plus
canceérigene) comme traitement anticorrosif et conférer des propriétés de protection
contre les rayures, réduction des frictions, réduction de I'attaque chimique et par suite
diminution de l'usure [45]. L'avantage de I'application de telle solution par rapport aux
procédés classiques est la réduction du temps et des colts de production ainsi qu'elle
est plus respectueuse de I'environnement.

¢ Secteur agroalimentaire : la plupart des fruits et légumes doivent étre stockés dans
des chambres froides a atmosphére contrdlée tout en évitant le mdrissement de ces
produits. Pour cela, un revétement photo-catalytique a base de nanocristaux deTiO,
contenu dans un sol d'oxyde de silicium (élaboré par voie sol-gel) est appliqué par
spray-coating sur la téle interne aussi bien des unités frigorifiques que des emballages

des boites pour conserves [46].
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¢ Revétement anti-abrasif . concerne d'une fagon générale les matériaux organiques
(surtout les verres ophtalmiques) qui sont relativement tendres par rapport aux verres
minéraux vis-a-vis les frottements d'objets divers et des particules abrasives de
poussieres, conduisant a des rayures. Pour cette raison, un revétement sol-gel est
réalisé pour la protection de la matrice organique contre ces agressions [47].

¢ Secteur verrier : dans ce secteur, les avantages et solutions offerts par le procédé sol-
gel sont trés nombreux. On mentionne les cas des verres anti-feu, des verres avec
revétements autonettoyants, anti-réflectifs, anti-caloriques, colorés et réfléchissants [48].

¢ Secteur optique : fibres optiques, lentilles de différents types de formes et de
dimensions diverses et autres composants optiques sont produites par la technologie
sol-gel avec une grande précision et une finesse élevée marquant I'omission de
retouches et polissages contrairement aux méthodes conventionnelles de production [48].

¢ Secteurs biomédical et biologie : les avancées technologiques connues ces dernieres
années (précisément depuis 1985 comme mentionné dans les travaux de R. Ciriminna
et al. [13]) et la maitrise du procédé sol-gel ont fait que les applications de ce dernier
sont ouvertes aussi a la biologie (bio-encapsulation par voie sol-gel) et a la biomédical
(le procédé sol-gel pour encapsuler des molécules actives est a la base des
médicaments anti-cancer) [13,49,50].

En conclusion, la voie sol-gel facilite 'obtention de matériaux existants et rend possible
la synthése de nouveaux matériaux. Les progrés récents, vis-a-vis le contréle des
parameétres influencant I'élaboration et la formation de ces matériaux sol-gel, permettent
d'ouvrir un large horizon pour des applications importantes comme dans le cadre du

présent travail.
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Chapitre IV Réparation de I'Etat de Surface des Echantillons Sablés

Chapitre IV : REPARATION DE L'ETAT DE SURFACE
DES ECHANTILLONS SABLES.

4.1. INTRODUCTION :

Le revétement par voie sol-gel a été considéré comme l'une des applications les plus
prometteuses des techniques sol-gel, puisqu'il peut étre appliqué sur différents supports (a
géométries simples ou complexes), tels que les métaux, le verre et la céramique, et sans
equipement codteux. Cette réduction des colts et des revétements de grandes surfaces
sont des atouts supplémentaires pour les procédés sol-gel, par rapport a d'autres
techniques développées, en particulier celles qui nécessitent I'utilisation de chambres a
vide. En outre, il peut améliorer les propriétés : mécaniques, thermiques, optiques,

électriques et de protection des matériaux.

Les procédés sol-gel permettent la production de matériaux vitreux sans recourir a la
fusion, par des réactions chimiques simples et a une température proche de la
température ambiante  (20°C a 150 °C) utilisant des précurseurs tels que le
tétraéthylorthosilicate (TEOS) pour I'obtention de la Silice par exemple. Dans la littérature,
on trouve une variété de protocoles d'élaboration de couches minces a base de Silice

(SiO,) destinés a des applications variées [1].

L'objectif de ce travail est de dissimuler efficacement les défauts induits par érosion sur les
verres en y déposant une couche de SiO,, obtenue par voie sol-gel et la plus épaisse
possible, pour réduire ou au mieux éliminer les différences existantes entre les crétes et

les creux, engendrant ainsi une amélioration de la transmission optique.
4.2. PRATIQUE DE DEPOSITION D'UNE COUCHE MINCE :

4.2.1. Verre utilisé:

Les échantillons issus de la premiére partie de notre expérimentation (sablage- chapitre II)
sont des lames de verre microscopique, de marque ISOLAB (Laborgerdte GmbH-
GERMANY) de dimensions (76x26x1,1) mm® L'analyse chimique des éléments
constituants de ce verre (figure 4.1) montre bien qu'il s'agit d'un verre silico-sodo-calcique
dont la composition chimique principale est : 75,62% SiO», 12,85% NaO et 5,44% CaO.
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Figure 4.1 : Spectre d'analyse et composition chimique des lames du verre utilisé.

Des essais ont été accomplis pour la détermination de la température de ramollissement
de ces verres (ayant une épaisseur est de 1,1 mm) et ont conduit a une valeur de 620°C.
Dans nos expérimentations, on se limitera donc a I'emploi des protocoles d'élaboration de
l'oxyde de Silice utilisant une température de recuit pas plus de 550°C pour éviter toute

déformation des substrats.

Dans ce qui suit, nous exposons les principales étapes suivies (communes a tous les
protocoles adoptés) pour la déposition d'une couche mince. Généralement, on a :

¢ Nettoyage des substrats.

¢ Déposition.

¢ Séchage et recuit.

4.2.2. Nettoyage :

Des mesures et précautions doivent étre prises pour la bonne réussite du dépét final. Pour
cela, et avant de procéder a la déposition, il est fort conseillé que les échantillons sablés
subissent un nettoyage rigoureux afin d'éliminer toute trace d'impureté (débris, poussiére,

graisse ou autre) qui pourra nuire a lI'adhérence du futur revétement.

Le nettoyage communément employé est de mettre les échantillons tout d'abord dans un

bécher contenant de I'eau distillée agitée par ultrasons pendant une demi-heure [2].
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lls sont ensuite rincés avec de I'éthanol commerciale puis séchés par un jet d'air. Enfin ils
sont mis dans une étuve dont la température avoisine 80°C pendant une demi-heure pour
élimination des résidus d'humidité.

Notons que des échantillons témoins (a I'état brut) prennent le méme cheminement de
nettoyage.

Les échantillons seront bien préservés dans un dessiccateur, a I'abri de I'action de tout

agent extérieur pour des utilisations subséquentes.

4.2.3. Déposition :
La méthode de déposition utilisée durant nos expérimentations est le dip-coating pour les

avantages énoncés au chapitre précédent, entre autre la fiabilité de reproductibilité.

Pour chacun des protocoles sous cités, des essais préliminaires ont été effectués dans le
but de déterminer la vitesse critique de trempage et retrait ainsi que I'épaisseur critique.
Cette vitesse est considérée comme étant un paramétre essentiel; au dela de laquelle il y
aura forcement apparition de fissurations dans le revétement conduisant au décollement

du revétement [3,4].

Généralement, ces fissurations (cracks) prennent naissance lors du séchage des

échantillons et ne seront visibles qu'apres le recuit comme monté sur la figure 4.2 [4].

Figure 4.2 : Micrographie montrant le crack du revétement d'un échantillon.

Il est connu que plus la vitesse de retrait est grande plus la quantité de matiére entrainée
est importante, et par conséquent plus les revétements sont épais [5].
La détérmination de I'épaisseur de la couche déposée s'éffectue par I'utilisation de I'un des

moyens suivants :
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- Ellipsométrie : I'ellipsométre utilsé durant nos essais est Spectroscopic Ellipsometers
J. A. Woollam Co., Inc. En plus de I'épaisseur de la couche du dépdt, on détermine
I'indice de réfraction.

- Profilométre : Juste aprés le séchage, une cicatrice est réalisée par un poingon sur
une couche de Silice déposée sur un substrat brut. A cette étape la, la couche est
moelleuse (pateuse et tendre).

Apres recuit, la couche est totalement densifiée (dure). La profondeur de la cicatrice
est donc mesurée par un profilometre (Form Talystep Series 120i fourni par Taylor

Hobson). Un exemple de profil est représenté sur la figure 4.3.

pm
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Yariacion en altura - 0258 pm 4‘ Epalsseur du dépﬁt

Figure 4.3 : Profil d'une couche de Silice déposée par dip-coating.

Donc, pour étre exempts de tout défaut (crack), les dépdts qui vont suivre seront réalisés a

des vitesses légérement inférieures a la vitesse critique.

La viscosité et le pH du sol élaboré, I'état de surface et la nature de I'échantillon, la
température et I'humidité du milieu dans le quel sera réalisée la déposition affecteront
I'état et la qualité de la couche obtenue. Tous ces paramétres doivent étre pris en
considération et bien maitrisés afin d'obtenir les caractéristiques du revétement souhaitées
[6,7].

4.2.4. Séchage et Recuit :

Cette étape est aussi appelée traitement thermique. Apres déposition, un séchage des
échantillons est nécessaire pour permettre une évacuation, avec "agilité", des constituants
volatils (généralement des groupements d'alcools) emprisonnés dans la couche [8]. Tous
les échantillons revétus sont séchés dans une étuve a 50°C pendant 30 min. Le

revétement obtenu est tendre et n'a pas atteint encore son épaisseur définitive.
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Pour une meilleure consolidation, les échantillons feront l'objet d'un recuit a une
température plus élevée. lls sont mis dans un four pour un recuit de 500°C pendant 1h
(avec une rampe de 10°C/min). En terme, le dép6t manifeste une dureté plus élevée et

son épaisseur atteint sa valeur ultime.

Quelque soit le protocole utilisé, I'analyse par diffraction des rayons X des couches
déposées a conduit a des courbes ayant toutes la méme allure comme montré sur la

figure 4.4.

800 +

600

200

O T T T T T T T
20 30 40 50
26 Angle

Figure 4.4 : Spectre DRX des couches de Silice déposées.

Mise a part le grand pic variant de 20° a 40° sur I'axe 26 (°); le spectre ne montre aucun
pic de diffraction caractéristique. Cela témoigne que ces films de Silice déposés sur nos

échantillons sablés ont une structure amorphe [9,10,11].

4.3. PROTOCOLES D'ELABORATION :

Dans ce qui suit, on expose les protocoles suivis au cours de nos expérimentations dans
I'ordre chronologique de leur emploi. Tous ces protocoles qui utilisent comme précurseur
fondamental le TEOS conduisent a des solutions qui sont toutes transparentes.

Vu le grand nombre des courbes, seuls les résultats du troisieme protocole seront

€XpOoses.

4.3.1. Premier Protocole : [12,13]

Pour élaborer un sol a base de Silice, un mélange de TEOS avec l'alcool isopropylique
[CH3CH(OH)-CH3] est mis dans un montage a reflux sous une température de 80°C
pendant une demi-heure. L'agitation du mélange normale est maintenue constante durant

toute la réaction. Une quantité d'eau appropriée, en fonction du rapport molaire
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(Alcool/TEOS), est nécessaire pour compléter I'hydrolyse. Le catalyseur utilisé est I'acide
chlorhydrique (HCI). Le mélange est laissé sous agitation pendant 3 heures.

Le sol obtenu ne pourra étre utilisé qu'aprés une durée de relaxation d'environ une heure.
Il est a noter que la stabilité de ce sol est de quelques jours, selon les conditions de son
préservation [12].

La vitesse de trempage-retrait des échantillons était de 10 cm/min et I'épaisseur des
couches obtenues n'excédait pas 300nm.

Ce protocole, donnant toujours des couches minces de 'ordre de (250-300 nm) [14], n’a
apporté pour les échantillons sablés qu’une trés faible amélioration de la transmission
optique (une augmentation de 5% a 7% pour les cas fortement endommagés par
I'érosion).

A cause de la faible épaisseur et de la non-mouillabilit¢ du sol déposé, les défauts
générés par sablage n'ont pas été totalement couverts comme montrés sur la figure 4.5.
Leur existence persistante toujours, ces défauts altérent I'état de surface et provoquent

ainsi la diffusion de la lumiére qui conduit systématiquement a la chute de la transmission.

I U L L

N = 3 o I
S4700-HCV 20.0kV 11.1mm x4 51k SE(M -150) 2/9/11 10.0um

Figure 4.5 : Micrographies d'un échantillon érodé puis revétu par le premier protocole.
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Sur la figure a, on voit clairement la non-continuité de I'étalement du revétement sur la
surface endommageée, créant ainsi des zones distinctes (zone verre nu, zone revétement).
Ceci est d'autant plus clair quand on passe a la micrographie de plus fort grossissement
(b) ou on remarque aussi que la couche déposée n'épouse pas le relief de la surface
endommagée. En augmentant le grossissement pour la méme région, la micrographie (c)
montre bien le caractére absence ou faible mouillabilité de la solution réalisée par ce
protocole. Sur l'image d, on distingue nettement la formation des boules (qui sont a
l'origine la solution déposée) dispersées sur la surface : phénoméne typique de la non-
mouillabilité [15].

On conclut que, malgré sa simplicité et sa large utilisation pour I'élaboration de la Silice
[14], ce protocole reste sans une importante utilité pour la correction des défauts causeés
par le sablage vue la non-uniformité du dépdt ainsi que la grande différence entre
I'épaisseur obtenue (300nm) et les valeurs de la rugosité de nos échantillons apres

sablage (de I'ordre des micrométres).

4.3.2. Deuxiéme Protocole :

Le methyltriethoxysilane (MTES) est aussi un précurseur utilisé pour la synthése par voie
sol-gel de la Silice. Son incorporation avec le TEOS permet d'augmenter I'épaisseur des
revétements obtenus [16].

Plusieurs travaux reportent une large combinaison de ces deux précurseurs pour

I'élaboration de couches minces de Silice exemptés de cracks a des fins précises [17].

Dans un montage a reflux et sous une température de 40°C, un sol a base de Silice a été
préparé par le mélange de MTES et TEOS. Une quantité d'éthanol absolu est rajoutée
comme diluant pour avoir une concentration finale en SiO, de 200g/L. On maintient
I'agitation pendant une heure pour avoir une bonne homogénéité du mélange [16].

Une quantité d'acide chlorhydrique (0,1N HCI) est versée d'une fagon progressive et lente
dans le mélange. La réaction continue sous le méme rythme d'agitation qu'auparavant
durant trois heures.

Le sol obtenu ne pourra étre utilisé qu'aprés une durée de relaxation de 24 heures a
atmosphére libre. La stabilité de ce sol excéde parfois les trois mois s'il est bien conservé
[17,18].

Des échantillons sablés sont revétus par ce sol par dip-coating sous une humidité relative

contrélée RH = 28% + 2% et une température de 24°C + 2°C. La vitesse de trempage-

Partie Il 99



Chapitre IV Réparation de I'Etat de Surface des Echantillons Sablés

retrait était de 30 cm/min. Apres recuit, I'épaisseur des couches obtenues mesurée sur
des échantillons témoins est de 1,538 um. L'indice de réfraction, déterminé par
ellipsométrie, est n=1,4147 (a la longueur d'onde A=550nm).

Les revétements ont été caractérisés par microscope optique (Axiophot; Zeiss, Jena,
Germany) pour évaluer leur qualité (homogénéité, présence éventuelle de défauts,
fissures, etc...). La figure 4.6 montre, de haut en bas, une couche déposée sur une lame

de verre érodée par 100g de sable classe1 a 20m/s.

Figure 4.6 : Micrographie d'un échantillon érodé puis revétu par le second protocole.

Sur la micrographie de la figure 4.6, on remarque l'absence totale des fissures, mais des
défauts (montrés par les fleches) demeurent visibles. Ce sont les points propres du sol qui
résultent frequemment du changement de la viscosité durant le temps de relaxation de la
solution ou lors de la déposition. La micrographie de la figure 4.7 montre I'apparence des

ces points sous un fort grossissement.

I
S4700-1CY 20.0kV 11.1mm x30.0k SE(M -150) /%11 1.00um

Figure 4.7 : Micrographie MEB montrant les points du sol obtenu par le second protocole.

Pour I'élimination de ces points, un filtrage minutieux de la solution est recommandé avant

la procédure de revétement, mais leur élimination totale n'est pas évidente [17].
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Mise a part ces points du sol et en comparaison avec le premier protocole, ce protocole a
apporté une amélioration (mais insuffisante) de I'état de surface des échantillons sablés.
Ceci est di notamment aux écarts existants entre I'épaisseur obtenue et les valeurs de la

rugosité des échantillons aprées sablage.

4.3.3 Troisieme Protocole : [19]
Ce troisieme protocole est considéré, dans la littérature, comme étant I'un des meilleurs
chemins pour l'obtention de revétements durs (hard coatings) avec des épaisseurs

considérables [17].

Il est basé sur l'incorporation de nanoparticules de Silice, fournies a partir d'une
suspension colloidale, dans le réseau formé par les précurseurs TEOS et TMES;
renforcant ainsi le film a déposer et diminuant la concentration des contraintes qui
présentent une certaine porosité. Cette diminution de contraintes est la conséquence de
I'élimination de la matiére organique et / ou de la permanence des groupes CH; dans le

réseau durant le recuit [16,20,21].

Tout d'abord dans un bécher, un mélange de départ formé de (TEOS/MTES) est maintenu
sous une agitation normale pendant une durée de vingt minutes.

A ce mélange, une suspension colloidale de SiO, (Ludox 40%) est rajoutée. Sachant que
cette suspension est non miscible avec le mélange de départ, l'agitation doit étre
maintenue le plus longtemps possible pour avoir un mélange homogénéiseé.

La catalyse se fait par I'ajout de I'acide chlorhydrique concentré (HCI) donnant suite a une
réaction exothermique nécessitant un refroidissement intense. L'ajoute de I'éthanol absolu
permet d'ajuster la concentration du sol obtenu. Le tableau 4.1 montre les rapports

molaires et les concentrations du sol [17,20].

Tableau 4.1 : Composition et concentration du sol a base de Silice

Composition Rapport molaire
MTES/TEOS 3,8
H,O/(MTES+TEOS) 2,5
HCI/(MTES+TEOS) 0,045
Concentration totale en SiO, (g/L) 255
Concentration en SiO; de la susp. Colloidale (g/L) | 82
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Une fois la réaction achevée, le sol doit étre maintenu sous une faible agitation pendant un
quart d'heure. Une demi-heure apres, le sol est prét a I'utilisation.

La viscosité du sol est mesurée a l'aide d'un viscosimétre (AnD Vibro VISCOSIMETER
SV-1A 0,3~1000 mPa.s). Elle est de 4,43 mPa.s a la température de 25°C.

Le probléme qui se pose en pratique est que ce sol n'est totalement stable que durant les
24 heures qui suivent son élaboration [22]. L'ajout d'hydroxyde de tétraméthylammonium
(TMAH) permet de rallonger sa durée de stabilité comme lillustre les courbes de la figure
4.8.
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Figure 4.8 : Variation de la viscosité du sol en fonction de la durée de stabilité.
Avant ajout de TMAH (pH=2) et aprés ajout de TMAH (pH=6) [22].

Initialement, le pH du sol est égal a 2. Aprés ajout du TMAH, le pH passe a 6. La durée de
stabilité est alors multipliée par un facteur de 10, donnant ainsi une large marge
d'utilisation [22].

4.4. PROCEDURE DE REVETEMENT :

Des échantillons sablés sont revétus par le sol (obtenu par le troisieme protocole) par dip-
coating sous une humidité relative contrélée RH = 26% * 2%, une température de 25°C +
2°C et une vitesse de trempage-retrait de 30 cm/min. Aprés recuit, I'épaisseur des
couches obtenues mesurée sur des échantillons témoins est de 2,348 um et l'indice de
réfraction est n=1,385 (A=550nm).

La figure 4.9 montre la qualité du dép6t de Silice sur un verre brut observé sous

microscopie optique.
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Figure 4.9 : Qualité du revétemnt déposé sur un verre brut.

D'aprés la micrographie de la figure 4.9, il est certainement visible que la couche déposée
est exemptée de tout défaut (absence de crack, de points, bonne homogénéite,...).
La figure 4.10 montre une coupe transversale et une partie supérieure d'un revétement de

SiO, déposé sur un échantillon sablé.

Figure 4.10 : Micrographie optique d'un verre sablé puis revétu d'une couche de SiO..
(a) section transversale et (b) vue de bas en haut.

Ce troisieme protocole donne des revétements de Silice homogeénes, transparents, sans
défaut et a trés forte adhérence [23]. Nous essayons, dans ce qui suit, de relater les
améliorations apportées a I'endommagement, la rugosité et la transmission optique des
échantillons précédemment objets de I'érosion opérée sous les différentes conditions

(chapitre II).
4.5. RESULTATS ET INTERPRETATIONS :

4.5.1. Observations Microscopiques :
Dans I'annexe 4 sont groupées toutes les micrographies des échantillons dans tous leurs

états: sablés, sablés puis revétus (par une couche et par deux couches).
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Pour le sable classe1 : on constate que, quelque soit la masse projetée avec les vitesses
de 20m/s et 25m/s, il y a une nette amélioration de I'état de surface des échantillons
sablés aprés revétement. Le nombre des zones sombres (haute concentration de défauts)
de l'état sablé tend a étre réduit d'une fagon considérable en passant vers I'état revétu.
Les défauts de faible taille ont pratiquement disparus.

Excepté pour la masse de 50g, cette amélioration se voit restreinte dans le cas de la
vitesse de 30m/s, a cause de I'état de saturation lors du sablage induisant des défauts de
taille plus importante qu'il est difficile de les parfaitement corriger.

Pour le sable classe2 : malgré leur faible nombre, les défauts causés sont de taille
relativement importante (en profondeur) par rapport a ceux générés dans le cas du sable
classe1. On constate alors que, surtout pour les vitesses 25m/s et 30m/s, la taille des
défauts causés lors de la procédure de sablage a diminué avec la déposition de couches
de Silice. Ces défauts se rétrécissent et deviennent plus séparés ou isolés. L'interaction
entre les fissures se voit affaiblie.

Le revétement semble étre plus laborieux en la réduction des tailles de ces défauts que de

diminuer leurs nombres comme dans le cas du sable classe1.

4.5.2. Taux d'Endommagement :

Pour la détermination du taux d'endommagement, on procede de la méme maniere que ce
qui a été fait pour les échantillons apres sablage (le point 1.2 du chapitre Il). Les prises
d'images sont effectuées au centre de la tache de I'échantillon sablé et revétu, puis
traitées numériquement pour déterminer la densité des défauts par I'utilisation du méme

logiciel de traitement d'image (Motic IMAGES Plus Version 2.0).

La figure 4.11 représente les variations du taux d'endommagement en fonction de la
masse projetée et des vitesses de sablage pour les deux types de sable.
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Figure 4.11 : Variation de E en fonction de Mp a différentes vitesses et pour les deux

types de sable (Etat sablé, Etat sablé et revétu par une ou deux couches de Silice).

A premiére constatation, on reléve de la figure 4.11 que le revétement des échantillons

sablés conduit a la diminution du taux d'endommagement par rapport aux valeurs de |'état
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sablé étant donné que toutes les courbes représentatives de ce dernier état sont au
dessus de celles représentantes de I'état de correction.

Prenons I'exemple de la figure 4.11.c ou sont manifestées les conditions les plus séveres
de sablage pour le sable classe1. On marque, pour Mp=200g, une chute du taux
d'endommagement de 77,52% (état sablé) vers 39,97% (sablé puis revétu); soit une
réduction de 51,56% de l'ensemble des défauts qui figuraient sur la surface de
I'échantillon sablé. De méme pour le cas du sable classe?2 (figure 4.11.f) ou une chute du
taux d'endommagement de 50,64% (état sablé) vers 24,24% (sablé puis revétu) est
observée. Ce qui signifie que 47,87% des défauts existant a la surface de I'échantillon

sablé ont été recouverts.

A priori, cette diminution est traduite par une amélioration de I'état de surface. Cela aura
pour conséquence une modification dans l'aspect du relief de la surface c’est-a-dire la

rugosité.

4.5.3. Rugosité :
Le méme cheminement a été suivi que dans le point (11.3.3 - chapitre Il) pour la

détermination des paramétres de la rugosité.

La rugosité quadratique moyenne Rq et la rugosité totale Rt sont extraites des profils de

rugosité des échantillons sablés puis revétus par une ou deux couches de Silice.
On a regroupé tous les profils typiques de rugosité de ces échantillons dans I'annexe 5.

Dans la figure 4.12 est représentée une comparaison entre les variations de la rugosité
quadratique Rq en fonction de la masse de sable projetée pour les états sablé et sablé

puis revétu par une ou deux couches de Silice.
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Figure 4.12 : Variation de Rq en fonction de Mp a différentes vitesses et pour les deux
types de sable (Etat sablé, Etat sablé et revétu par une ou deux couches de Silice).
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On remarque clairement de la figure 4.12 que, quelque soit le cas, la déposition de
couches de Silice apporte une diminution distinctive aux valeurs de Rq en regard des
courbes représentatives de Rq pour les cas des échantillons sablés puis revétus qui sont
situées au dessous de celle des échantillons uniquement sablés.

Pour les vitesses 20m/s et 25m/s : pour les deux types de sables, les valeurs de Rq (apres
sablage) présentent une chute vers des valeurs inferieures a 0,7um (aprés revétement).
Dans la figure 4.12.b, pour une masse de 200g projetée a une vitesse de 25m/s, Rq
présente une dégression de 2,14um (état sablé) vers 0,65um (sablé puis revétu) marquant
ainsi une importante amélioration relative de 69,63%. Cependant, il est difficile de préjuger

si cette amélioration est avantageuse pour la restitution totale de la transmission optique.

Pour la vitesse de 30m/s : pour le sable classe2 (figure 4.12.c), la valeur maximale de Rq
est observée pour Mp=200g. Elle est de 2,93 ym aprés sablage. Aprés revétement, Rq
prend la valeur 2,01um.

Tandis que pour le sable classe1 (figure 4.12.f), et comme déja cité (chapitre Il), I'état de
saturation est nettement atteint pour les grandes masses. La valeur maximale de Rq est
observée pour Mp=150g et elle est de 2,98 um aprés sablage. Aprés revétement, la valeur
de Rq devient 1,27um. Alors que pour Mp=200g, Rq passe de 2,76um (aprés sablage) a
1,83um (aprés revétement). Ces valeurs de Rq aprés correction sont suffisamment
éloignées de celle d'un verre a l'état brut. En cohérence avec les observations
microscopiques, le revétement employé s'averera efficace tant qu'on n'est pas parvenu a

la forte détérioration de I'état de surface par sablage.

Dans l'annexe 6 est représentée une comparaison entre les variations de la rugosité totale
Rt en fonction de la masse de sable projetée pour les états sablé et sablé puis revétu par
une ou deux couches de Silice.

Les mémes constatations sont a tirer que celles déja citées pour la rugosité quadratique

moyenne Rq.

Une comparaison peut étre faite entre les profils de rugosité obtenus aprés sablage qui
sont regroupés dans l'annexe 1 et ceux obtenus aprés revétement regroupés dans

I'annexe 5. Un exemple est illustré sur la figure 4.13.
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On observe clairement I'amélioration apportée par les revétements aux profils de rugosité

des échantillons sablés.

D'une maniere générale, le passage de I'état sablé (figure 4.13.a) vers |'état sablé puis
revétu par une seule couche (figure 4.13.b) est marqué par I'élimination d'un nombre
important de creux et crétes de faibles amplitudes (défauts de faibles tailles). Les grandes
différences entre les creux et les crétes (Rt) se voient amplement réduites. La densité des
creux profonds est relativement diminuée.

De la méme facon et en plus de ce qu'il a été décrit, le revétement par deux couches
(figure 4.13.c) se caractérise par une large diminution dans le nombre des creux profonds
et une tendance de la surface vers une planéité (malgré qu'elle ne soit pas parfaite dans

les cas des échantillons fortement érodés).

En somme, la réparation de I'état de surface des échantillons sablés affectera
certainement I'amélioration de leurs propriétés parmi lesquelles on citera la transmission

optique.

4.5.4. Transmission Optique :
La mesure de la transmission optique T des échantillons sablés puis revétus a été
effectuée a l'aide d'un spectrophotomeétre a double faisceau (UV 1800 SHIMADZU

Spectrophotometer).

L'annexe 7 englobe tous les spectres de transmission optique des échantillons sablés,
sablés puis revétus par une ou deux couches de Silice.

Tous les spectres des échantillons revétus présentent des bandes d'interférence qui sont
typiquement produites par un revétement mince [20].

Quelque soit le cas traité, les spectres des échantillons revétus (par une couche ou deux
couches) sont tous au dessus du spectre de I'échantillon sablé : témoignage

d'amélioration de la transmission optique.

Dans la figure 4.14 est évoquée une comparaison entre les variations de la transmission
optique T en fonction de la masse de sable projetée pour les états sablé et sablé puis

revétu par une ou deux couches de Silice.
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Figure 4.14 : Variation de T en fonction de Mp a différentes vitesses et pour les deux

types de sable (Etat sablé, Etat sablé et revétu par une ou deux couches de Silice).
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Les courbes manifestant les variations de la transmission optique des échantillons sablés
et sablés puis revétus sont tous quasiment paralleles présentant une allure linéaire a

I'exception de ceux de la figure c. (cas de I'état de saturation pour le sable classe1).

Examinons de prés les améliorations de la transmission optique apportées par la

déposition de couches de Silice élaborées par voie sol-gel :

e Pour V=20m/s, toutes les valeurs notées de T (A=550 nm) aprés revétement sont
voisines de 90% (et plus). Toutefois citons les cas les plus défavorables pour
cette vitesse (c'est a dire Mp=200g) ou, pour le sable classe2 (d), T passe de
77,90% (aprés sablage) vers 88,76%; donc une amélioration de 10,86%. Alors
que, pour le sable classe1 (a), elle passe de 74,99% (aprés sablage) vers
89,86%, enregistrant une amélioration de 14,88%.

e Pour V=25m/s, toutes les valeurs de T aprés revétement sont comprises entre
88% et 89%; sauf pour Mp=200g : pour le sable classe2 (e), T passe de 71,41%
(aprés sablage) vers 84,03% (une amélioration de 12,62%). Tandis que pour le
sable classe1 (b), elle s'éléeve de 61,53% (aprés sablage) a 84,53%, d'ou une
amélioration de 23%.

e Pour V=30m/s: concernant le sable classe2 (f), les valeurs de T apres
revétement sont au dela de 82%; hormis le cas Mp=200g dans lequel T passe de
56,45% (apres sablage) vers 77,58% (une amélioration de 21,13%).  En ce qui
concerne le sable classe1 (c), c'est le cas inscrivant les plus faibles valeurs de T
aprés sablage durant cette étude (T=18,09%) a cause de la forte dégradation de
I'état de surface. Prenons I'exemple du cas le plus défavorable (toujours repéré
pour Mp=200g) ou T franchis la valeur de 18,09% a 63,19% aprés revétement
marquant ainsi une amélioration de 45,11%.

Pour ce cas, avec une déposition de deux couches de Silice, on a pu aboutir a
une correction de I'état de surface mais pas assez suffisante (ce qui est cohérent
avec les observations déja faites pour Rq), pour apporter une totale restitution de
la transmission optique, vue les grandes différences persistantes entre les

valeurs de la rugosité et I'épaisseur des revétements.

Pour une visualisation mieux claire de I'amélioration apportée aprés revétement aux
échantillons sablés (Sable classe1 et V=30m/s), la figure ¢ peut étre reproduite sous la

forme suivante :
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Figure 4.15 : Représentation de la variation de T en fonction de Mp (a) et de son

amélioration apportée par les couches déposées (b).

Pour la vitesse 30m/s, I'augmentation de la masse de sable projetée conduit a la chute
conséquente de la transmission optique (figure a : barres noires). Et c'est de méme pour
I'augmentation de la vitesse (voir figure 2.18.b du chapitre Il). Par conséquent les défauts
générés a forte vitesse sont beaucoup plus grands (en taille et en nombre)
comparativement a ceux obtenus a faible vitesse. Mais, compte tenu de I'évolution de
I'amélioration de la transmission optique (figure b : barres rouges), les rénovations
accomplies par la déposition bicouche sont encourageantes pour procéder a la restitution
d'un tel état dégradé par la multiplication encore du nombre de couches déposées afin de
le mieux réformer.

En se référant a la figure a, si on adopte que la limite du flou est a T=70% (transmission
minimale tolérée comme rapporté par [24]), nous pouvons dire que sur les 48 échantillons
traités (érodés a 3 vitesses par 4 masses de 2 types de sables et revétus par 2 couches),
seuls les six cas présentés (100g, 150g, 200g; revétus avec 1couche ou 2couches)
représentant 12,5%, sont en dessous de cette limite donc se situant dans le domaine du

flou. Le reste des échantillons font parti du domaine transparent.

4.5.5. Autres Résultats :

Pour le deuxiéme groupe, on a étudié l'effet du changement de I'angle d'incidence (de 30°
a 90°) avec la masse de sable projeté (de 20 a 160 g) sur la transmission optique. Les
résultats obtenus aprés sablage présentent la méme tendance que ceux trouvés

auparavant dans le chapitre II.
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La transmission optique chute avec l'augmentation de la masse comme elle chute aussi
avec l'augmentation de l'angle d'impact a. Le cas le plus défavorable se trouve pour

Mp=160g avec a=90° pour le quel la rugosité augmente jusqu'a 2,26 pm.

La méme procédure de revétement de tous ces échantillons par une couche de Silice
élaborée selon le troisieme protocole a été adoptée.
Sur la figure 4.16, on présente la variation de Ra en fonction de Mp pour différentes

valeurs de l'angle a aprés revétement.
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Figure 4.16: Variation de Ra en fonction de Mp pour différentes valeurs de I'angle a [20].

Ra diminue fortement pour tous les échantillons revétus, allant de 20 nm pour les angles
d'impact 60° et 90°, @ 8 nm pour I'angle d'incidence 30°.

La forte diminution de l'intervalle de la rugosité des échantillons sablés montre l'effet de la
réparation de I'état de surface par des revétements de Silice.

En complément de ces résultats, la figure 4.17 présente les spectres de transmission
optique des échantillons sablés (30°, 60° et 90°) puis recouverts d'une couche de Silice.
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Figure 4.17 : Spectres de transmission des échantillons sablés puis revétus en fonction

de la masse de sable projetée et de I'angle d'incidence [20].

Indépendamment de la masse de sable et I'angle d'incidence utilisés pour ces conditions
de sablage, la transmission optique des échantillons sablés puis revétus est supérieur a
90%, méme proche de celle du verre brut utilisé (T = 91,5%).

Les valeurs hautes de la transmission optique obtenues aprées le dép6t du revétement de
Silice indique I'élimination totale de la diffusion de la lumiére, ce qui est en accord avec
une rugosité moyenne inférieure a 25 nm.

Donc pour ce deuxiéme groupe d'échantillons sablés, la restitution intégrale de leur état de
surface et par suite I'amélioration de leur transmission optique sont pratiquement trés

approuvables.

En regard des résultats exposés; on peut conclure qu'avec les exigences d'élaboration et
de déposition d'une couche mince de Silice sur un substrat sablé s'unissent les
parameétres d'érosion qui, ensemble, trancheront du succés du revétement déposé vis-a-

vis la réparation de I'état de la surface érodée.
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CONCLUSION GENERALE

L'objectif visé de cette thése était la restauration de I'état de surface d'un verre sablé sous
différentes conditions en déposant des couches de silice par voie sol-gel; et de voir si cette

restauration conduit a I'amélioration souhaitée des propriétés mécaniques et optiques.

Pour cela, des échantillons de verre sodo-calcique ont été sablés sous différentes
conditions afin d'obtenir différents états de surface : deux types de sable (classel et
classe?2), quatre masses de sable projeté Mp (50g-200g), trois vitesse de sablage (20m/s,

25m/s et 30m/s) avec un débit de 2.03 g/s et un angle d'incidence fixe a=90°.

Par la suite, les défauts de surface ont été corrigés par le dépét d'une couche mince de

silice par voie sol-gel. Le travail a été réalisé en deux étapes:

Sablage : les observations microscopiques des échantillons érodées ont montré que les
défauts sont distribués aléatoirement et leurs tailles sont trés variables. A fort
grossissement, les sites d'impact montrent que le verre a un caractére fragile. Le taux
d'endommagement et par conséquent la rugosité augmentent a mesure que la masse de
sable projeté ou la vitesse d'impact augmentent.

On note que le cas le plus défavorable est observé pour une masse Mp = 200 g projetée a
une vitesse de 30 m/s.

La rugosité quadratique moyenne atteint 2.93 ym et 2.76 pym respectivement pour le sable
classe?2 et le sable classe1. Les valeurs de la rugosité totale mesurée respectivement pour
le sable classe? et le sable classe1 étaient de 20.51 ym et 15.73 ym.

En paralléle, il y a une diminution considérable de la transmission optique qui passe de
91,5% (état initial) a la valeur minimale de 56,45% et 18,09% respectivement pour le sable

classe? et le sable classe.

En somme, cette baisse de la transmission est due a la diffusion de la lumiére incidente au

niveau des défauts de surface générés par I'érosion du sable.

Revétement : Le bon choix du protocole adéquat a conduit au fait que le dépét de la
couche de silice, préparée par voie sol-gel sur les échantillons sablés, a presque couvert et

corrigé les défauts de surface de la quasi-totalité des échantillons sablés. Par conséquent,
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il existe une amélioration significative de I'état de surface menant a une augmentation

notable de la transmission optique.

Les améliorations apportées a la transmission optique par la déposition de couches de
silice élaborées par ce protocole sont assez satisfaisantes pour tous les cas étudiés des
vitesses de 20 m/s et 25 m/s.

A 20m/s et pour Mp=200g (cas le plus défavorable), et suite aux diminutions importantes
des valeurs de la rugosité (surtout Rq), on enregistre des hausses de T vers 88.76% dans
le cas du sable classe2 et 89.86% pour le sable classe1. Le reste des cas (50g-1509)
marque des valeurs de T de I'ordre de 90%.

De méme pour 25m/s (Mp=200g) ou aprés revétement et pour le sable classe2, T prend la
valeur de 84.03% tandis que pour le sable classe1 elle s'éleve a 84.53%. Alors qu'on
enregistre pour le reste des cas des valeurs de T dans un ordre compris entre 88% et
89%.

Concernant la vitesse de 30m/s, la déposition de deux couches de silice a permet d'aboutir
a une correction de I'état de surface fortement dégradé, mais considérée pas assez
efficace pour apporter I'amélioration souhaitée a la transmission. Cela est di aux grandes
différences entre les valeurs de la rugosité et I'épaisseur des couches minces déposées.

Citons le cas le plus défavorable (repéré pour Mp=200g et sable classe1) ou T franchis la
valeur de 18.09% a 63.19% aprés revétement marquant ainsi une amélioration de 45.11%.
Alors que pour la méme masse projetée du sable classe2, T passe de 56.45% (aprés

sablage) vers 77.58% (une amélioration de 21.13%).

Bien que la transmission optique n'ait pas été totalement restituée, I'amélioration apportée
en elle-méme est un résultat encourageant puisque seuls 12.5% de l'ensemble des

échantillons sont restés en dessous de la limite du flou.

Tous les résultats obtenus nous encouragent a compléter ce travail en étudiant les

propriétés mécaniques de la couche de Silice déposée (adhérence, microdureté,...)
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Donc on peut dire que I'objectif visé au début de cette thése et qui était "la restauration de

'état de surface d'un verre sablé érodé sous différentes conditions en déposant une

couche de silice par voie sol-gel" est atteint. On envisage alors en perspective:

Pour la correction : pour pouvoir corriger les défauts causés par I'érosion dans des
conditions trés séveres, penser a déposer des couches multiples de Silice (SiO,)
dans le but d'augmenter I'épaisseur finale du dépdt et contourner le probleme de la
rugosité totale.

Pour la protection : dans le but de protéger efficacement les composants en verre,
penser a associer et/ou utiliser d'autres oxydes métalliques plus durs que l'oxyde
de silicium et mieux résistants contre le phénoméne d'érosion.

Etudier le comportement, vis-a-vis au phénomeéne de I'érosion par impacts de
particules solides, des couches minces déposées dans des conditions réelles.
Parmi ces conditions on cite la température de I'environnement qui peut atteindre
60°C durant I'été dans nos régions sahariennes. On envisage, en plus, un milieu
environnemental non-sec (slurry-sandblasting) qui affectera la cible et le flux des

particules érosives.
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ANNEXE 1 Profils de Rugosité apres Sablage

ANNEXE 1 : Profils de Rugosité aprés Sablage
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ANNEXE 2 : Effet de la Masse du Sable Projeté sur la Variation de la Transmission Optique.
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ANNEXE 3 : Effet de la Taille des Grains du Sable Employé sur la Variation de la Transmission
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ANNEXE 4 Micrographies des Echantillons Sablés puis Revétus

ANNEXE 4 : Micrographies des échantillons sablés puis revétus avec une couche / deux

couches de Silice.
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ANNEXE 4 Micrographies des Echantillons Sablés puis Revétus
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ANNEXE 4 Micrographies des Echantillons Sablés puis Revétus
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ANNEXE 4 Micrographies des Echantillons Sablés puis Revétus
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ANNEXE 5

Profils de Rugosité Aprés Revétement

ANNEXE 5: Profils de rugosité des échantillons sablés puis revétus par
une couche / deux couches de Silice.
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ANNEXE 6

Variation de la Rugosité Totale

ANNEXE 6 : Variation de la rugosité totale Rt en fonction de la masse projetée Mp a

différentes vitesses et pour les deux types de sable.
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ANNEXE 6

Rugosité Totale Rt (um)

Rugosité Totale Rt (um)
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ANNEXE 7 Spectres de Transmission Optique des Echantillons

ANNEXE 7 : Spectres de transmission optique des échantillons sablés puis revétus par
une couche/deux couches de Silice.
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Summary

Soda-lime glass samples have been sandblasted with different projected sand masses Mp different speeds V at
different impact angles o and different sizes of grains tg (sand class1, sand class2) in order to simulate the hard
conditions of sandstorms in Sahara. The defects appear randomly distributed with typical propagation of brittle
fracture. The roughness increases with increasing Mp, V and o, generating a wide light scattering that reduces
the optical transmission T. For Mp=200g, V=30m/s and o =90° (the mainly unfavorable case) T falls to 56.45%
in the case of the sand class2 and to 18.09% for the sand class]1.

The deposition of silica-based coatings including SiO, colloidal nanoparticles reduces greatly the roughness of
sandblasted substrates. We attend a considerable improvement of T. T marks a rise toward 89%=+1% for the
speeds of 20 m/s and 25 m/s. With 30 m/s, the deposition of two layers of silica has permitted to succeed to a
correction of a surface state greatly damaged. Thus, in the most unfavorable case (Mp = 200 g and sand class1),
T clears the value of 18.09% to 63.19%, after coating marking an improvement of 45.11%. Although T has not
been restored completely, the improvement brought is an encouraging result since only 12.5% of this set
remained in the fuzzy domain.

These results confirm that the deposition of a silica coating is a greatly effective repairing method to eliminate
the damage produced by sandstorms.

Keywords: Glass, Erosion, Roughness, Optical Transmission, Coatings, Sol-Gel.

Résumé :

Des échantillons de verre sodo-calcique ont été érodés avec différentes masses de sable projeté Mp, différentes
vitesses de flux V, différents angles d'impact o et différentes tailles de grains tg (sable classel, sable classe2)
simulant les conditions séveres des vents de sable au Sahara. Les défauts apparaissent distribués de fagon
aléatoire par propagation type de la rupture fragile. La rugosité augmente avec l'augmentation de Mp, V et q;
générant une large diffusion de la lumicre qui réduit la transmission optique T. Pour a = 90°, Mp=200g et
V=30m/s (cas le plus défavorable), T accuse une chute a 56,45% dans le cas du sable classe2 et a 18,09% pour
le sable classel.

Le dépot de revétements, a base de Silice (Si0,) élaborée par voie Sol-gel, réduit considérablement la rugosité
des substrats sablés. On assiste alors a une amélioration notable de T. On marque une hausse vers 89%+1% pour
les vitesses de 20 m/s et 25 m/s. A 30 m/s, la déposition de deux couches de Silice a permet d'aboutir a une
correction d'un état de surface fortement dégradé. Ainsi, dans le cas le plus défavorable (Mp = 200 g et sable
classel), T franchis la valeur de 18,09% a 63,19% aprés revétement marquant de ce fait une amélioration de
45,11%. Bien que la transmission optique n'ait pas €té totalement restituée, I'amélioration apportée en elle-méme
est un résultat encourageant puisque seuls 12,5% de l'ensemble des échantillons sont restés dans le
domaine du flou.

Ces résultats confirment que le dépot d'un revétement de Silice est un procédé de réparation trés efficace pour
¢liminer les dommages causés par les vents de sable.

Mots-clés : Verre, Erosion, Rugosité, Transmission Optique, Revétements, Sol-Gel.
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