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Résumé étendue

Résumé Etendue :

Dans cette recherche, on s’est intéressé a 1’élaboration et la caractérisation
du revétement en couche mince de tungsténe-titane sur un acier inoxydable
martensitique AISI420 déposé par la technique de la pulvérisation cathodique
magnétron a courant continu (DC). Notre travail a pour objectif de mettre en évidence
I’influence de 1’épaisseur de la couche TiW déposeée sur les propriétés physico-

chimiques, mécaniques, tribologiques et électrochimiques.

Le manuscrit de recherche divisé en deux parties, une partie theéorique consacrée
a D’étude bibliographique des aciers inoxydables, leurs classifications
d’une part et d’autre part les revétements durs, ainsi que les techniques de dépot
utilisées ainsi qu’une partie pratique qui traite les moyens et techniques

expérimentaux mis en ceuvre pour 1’élaboration et la caractérisation des dépots.

La pulvérisation magnétron sous vide est décrite en vue de comprendre les relations
entre les parametres de dépdt (temps de dépdt, tension de polarisation des cibles,
pression de travail, nature et proportion des gaz plasmagenes, etc.) et les propriétés
des couches. L’influence du temps de dépot sur les propriétés des films est souvent

complexe.

L’épaisseur du film selon le temps de déposition a été déterminée par microscopie
électronique a balayage (MEB). Dans ce travail, plusieurs techniques
de caractérisation ont été utilisées telles que : DRX, MOP, MEB, Raman, EDS, pour
caractériser les propriétés physico-chimiques (composition chimique, microstructure),

géométriques (morphologie, épaisseur).

Des mesures de la dureté et du module d’élasticité sont réalisés pour mettre
en évidence 1’amélioration des propriétés mécaniques suite aux essais de nano-
indentation. Les tests tribologiques par le tribométre rotative (CSM) ont permis
de suivre I’évolution du coefficient de frottement et 1’évaluation de la masse perdue
pendant le frottement par rapport a la force appliquee et quantifier les traces d’usure.
On s’est intéressé aussi a verifier le comportement électrochimique de la couche TiW
par la spectroscopie d’impédance dans une solution de 32g/l Na Cl pendant 1h avec
un intervalle de fréquence [10 kHz-10 mhz]. Le systéme électrochimie utilisé est un

potentiostat a trois électrodes.
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On peut résumer notre travail dans deux partie : Le premier partie est consacre
I’élaboration des revétements en couche mince de titane-tungstene sur 1’acier
inoxydable martensitique AISI 420 par la technique de pulvérisation cathodique
magnétron & courant continue (DC). La deuxieme partie consacrée tous les
caractérisations de ’acier revétu par la couche déposé et les caractérisations de la
couche obtenue. Enfin en effet, corréler les propriétés de la couche obtenue a
différentes épaisseurs.

D’apres les résultats de mes travaux de recherche on peut tirée les conclusions
suivants : I’épaisseur de la couche formée augmente avec le temps, les trois épaisseurs
correspondant aux trois temps de dépoét (10 min ,30 min et 50 min) sont
respectivement 200 nm et 450 nm et 700 nm.

La diffraction de RX montre que les revétements déposés sont des nano couches
amorphes. Ces résultats sont confirmes par spectrométric Raman. L’observation au
MEB montre que la morphologie de dépot varié avec 1’épaisseur de dépot, et la
morphologie de surface des couches issues présente une croissance colonnaire selon
généralement la zone 1l du modeéle de structure de Thornton. On observe aussi que
ces couches sont homogenes, denses et compactes a différentes épaisseurs.

Les tests de nano indentation ont été effectués et les résultats correspondants
indiquent que la dureté et la rigidité augmentent avec 1’augmentation de 1’épaisseur de
la couche. Pour les propriétés tribologiques, les résultats obtenus montrent que 1’acier
revétu présente un faible coefficient de frottement et une bonne résistance a 1’usure
par rapport a I’acier sans revétement. En effet, ’apport du revétement sur 1’acier
permet une réduction de l’usure par rapport au substrat nu. Ce travail a montré
qu’améliore les performances tribologiques de I’acier inoxydable. Enfin, au niveau du
comportement tribologique, L’analyse de la trace de frottement a sec permet de
montrer que la trace de glissement variée avec 1’épaisseur. On a pu observer
également via cette etude que les couches obtenues avec une épaisseur de 700 nm
présentent de bonnes caractéristiques mécaniques et tribologiques en les comparants
avec celles obtenues en autres couches. Les couches sont plus denses et plus
compactes et résistent donc bien a la corrosion. Les couches les plus performantes
sont celles qui ont eté obtenues pour epaisseur 700 nm permettant d’obtenir un bon
compromis entre leurs caractéristiques mécaniques, tribologiques et électrochimiques.
Le champ de I’étude des revétements des couches minces reste vaste et riche du point

de vue recherche. Etant donné les résultats de ce travail, il sera indispensable de
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compléter les analyses en utilisant d’autres techniques de caractérisation plus
sophistiquées surtout en ce qui concerne 1’analyse de la surface et de la coupe
transversale des couches plus précisément par microscopie électronique a
transmission (MET) et par AFM. On préconise d’étudier les présents revétements
mais avec d’autres configurations comme des multicouches ou encore des

nanostructures et surtout apres traitement thermiques sous vide.

Mot-clé : Acier inoxydable, Revétement, Couche mince, Pulvérisation cathodigue,

Frottement, Usure, Corrosion, Dureté, Plasticité.
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Abstract:

In this research, we were interested in the development and characterization of the
thin layer coating of tungsten-titanium on a martensitic stainless steel AIS1420
deposited by the direct current (DC) magnetron sputtering technique. Our work aims
to highlight the influence of the thickness of the TiW layer deposited on the physico-
chemical, mechanical, tribological and electrochemical properties.

The research manuscript is divided into two parts, a theoretical part devoted to the
bibliographic study of stainless steels, their classifications on the one hand and on the
other hand the hard coatings, as well as the deposition techniques used as well as a
practical part. which deals with the experimental means and techniques used for the
development and characterization of deposits.

Vacuum magnetron sputtering is described with a view to understanding the
relationships between the deposition parameters (deposition time, target bias voltage,
working pressure, nature and proportion of plasma gases, etc.) and the properties of
the layers. The influence of deposition time on film properties is often complex.

The film thickness as a function of deposition time was determined by scanning
electron microscopy (SEM). In this work, several characterization techniques were
used such as: XRD, MOP, SEM, Raman, EDS, to characterize the physico-chemical
properties (chemical composition, microstructure), geometric (morphology,
thickness).

Measurements of the hardness and the modulus of elasticity are carried out to
highlight the improvement of the mechanical properties following the nano-
indentation tests.

The tribological tests by the rotary tribometer (CSM) made it possible to follow the
evolution of the coefficient of friction and the evaluation of the mass lost during the
friction compared to the force applied and to quantify the traces of wear.

We were also interested in verifying the electrochemical behavior of the TiW layer by
impedance spectroscopy in a solution of 32g/l NaCl for 1 hour with a frequency
interval [10 kHz-10 MHz]. The electrochemical system used is a three-electrode
potentiostat.

We can summarize our work in two parts: The first part is devoted to the development
of thin layer coatings of titanium-tungsten on martensitic stainless steel AISI 420 by
the direct current (DC) magnetron sputtering technique. The second part devotes all

the characterizations of the steel coated by the deposited layer and the
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characterizations of the layer obtained. Finally, in fact, correlate the properties of the
layer obtained at different thicknesses.

According to the results of my research work, the following conclusions can be
drawn: the thickness of the layer formed increases with time, the three thicknesses
corresponding to the three deposition times (10 min, 30 min and 50 min) are
respectively 200nm and 450nm and 700 nm.

X-ray diffraction shows that the deposited coatings are amorphous nanolayers. These
results are confirmed by Raman spectrometry.

The SEM observation shows that the morphology of the deposit varied with the
thickness of the deposit, and the surface morphology of the resulting layers presents a
columnar growth generally according to zone Il of the Thornton structure model. It is
also observed that these layers are homogeneous, dense and compact at different
thicknesses.

Nano indentation tests were performed and the corresponding results indicate that
hardness and stiffness increase with increasing layer thickness. For the tribological
properties, the results obtained show that the coated steel has a low coefficient of
friction and good wear resistance compared to the uncoated steel. Indeed, the
contribution of the coating on the steel allows a reduction of the wear compared to the
bare substrate. This work has shown that improves the tribological performance of
stainless steel. Finally, at the level of the tribological behavior, the analysis of the
trace of dry friction makes it possible to show that the trace of sliding varied with the
thickness. It was also observed through this study that the layers obtained with a
thickness of 700 nm have good mechanical and tribological characteristics by
comparing them with those obtained in other layers. The layers are denser and more
compact and therefore resist corrosion well. The most efficient layers are those which
have been obtained for a thickness of 700 nm, making it possible to obtain a good
compromise  between their mechanical, tribological and electrochemical
characteristics.

The field of the study of thin film coatings remains vast and rich from a research point
of view. Given the results of this work, it will be essential to complete the analyzes
using other more sophisticated characterization techniques, especially with regard to
the analysis of the surface and the cross-section of the layers, more precisely by

transmission electron microscopy. (MET) and by AFM. It is recommended to study
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the present coatings but with other configurations such as multilayers or
nanostructures and especially after heat treatment under vacuum.

Key-word: Stainless steel, Coating, Thin film, Sputtering, Friction, Wear, Corrosion,
Hardness, Plasticity.



