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Résumé :

La détermination des propriétés mécaniques des matériaux est souvent réalisée par indentation
instrumentée. Cette technique présente I'avantage d’étre locale et de déterminer de nombreuses
propriétés mécaniques. Toutefois, I'obtention de valeurs fiables nécessite a la fois la connaissance du
mode de déformation autour de I'empreinte et une valeur précise de l'aire de contact entre
indenteur et matériau.

Dans ce travail, nous proposons de considérer le rapport entre la profondeur résiduelle et la
profondeur maximale d’indentation pour connaitre le mode de déformation. Il y a formation de
bourrelets ou déflection des faces de I'empreinte selon que ce rapport soit supérieur ou inférieur a
0,86. Ensuite, nous calculons la dureté a partir du travail d’indentation en prenant en compte le
défaut de pointe dans le calcul du volume de I'empreinte ce qui fait disparaitre I'effet de taille. Nous
proposons aussi d’estimer le module d’élasticité a partir de différentes profondeurs de pénétration.
En nanoindentation, le modéle d’Oliver et Pharr est souvent et, a juste titre, utilisé pour calculer I'aire
de contact. Malheureusement, il nécessite le mode de mesure de la rigidité en continue, mode qui
n’est pas disponible sur tous les instruments de mesure. C'est pourquoi nous proposons une nouvelle
fonction d’aire qui ne nécessite que la connaissance du défaut de pointe pris comme étant la
longueur de la troncature du sommet de I'indenteur.

Finalement, ce travail de thése propose une méthodologie d’analyse pour I'obtention de
propriétés fiables et représentatives du comportement mécanique du matériau.

Mots clés:

Indentation, propriétés mécaniques, modélisation, défaut de pointe, pile-up, sink-in, énergie
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Title:

Development of methodologies of analyzing in instrumented indentation

Abstract:

The determination of the mechanical properties of materials is often performed by instrumented
indentation. This technique is local and allows determining many mechanical properties. However,
obtaining reliable values requires the knowledge of the deformation mode around the indent and an
exact value of the contact area between the indenter and the material.

In this work, we propose to consider the ratio between the residual depth and the maximum
depth to predict the deformation mode. For a ratio higher than 0.86, piling-up appears whereas
sinking-in is present for lower ratios. Afterwards, we calculate the hardness from the indentation
work by taking into account the tip defect in the calculation of the volume of the indent which allows
eliminating the indentation size effect. We also suggest the estimation of the elastic modulus by
considering only the data related to the different indentation depths. In nanoindentation, the model
of Oliver and Pharr is often and rightly employed to calculate the contact area. Unfortunately, it
requires the CSM mode to be validly employed, which is not available on all the indentation
instruments. That is why we propose a new contact area function which only requires the knowledge
of the tip defect equivalent to the length between the rounded and the ideal tips.

Finally, this thesis work proposes a methodology for analyzing indentation data in order to
obtain consistent and representative mechanical properties of the material.

Keywords:

Instrumented indentation, mechanical properties, modeling, tip defect, piling-up, sinking-in, energy
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- Liste des abréviations -

P :Force appliquée (mN).

e P, Force maximale appliquée (mN).

e h: Profondeur de pénétration (nm).

® hpay: Profondeur de pénétration maximale (nm).

e h¢: Profondeur de pénétration résiduelle (nm).

e A Aire de contact réelle ou aire de contact projetée (n’m?).
e « :Demi-angle équivalent d’un indenteur pyramidale (°).

e 1 :Demi-angle entre une aréte et la hauteur d’un indenteur pyramidale (°).
e 0 :Demi-angle entre les faces opposées d’un indenteur pyramidale (°).
e 0, : Angle entre arétes de I'indenteur Knoop (°).

e 0, : Angle entre arétes de l'indenteur Berkovich (°).

e H :Dureté (GPa).

e HV :Nombre de dureté Vickers (GPa).

e HB :Nombre de dureté Brinell (GPa).

e HK :Nombre de dureté Knoop (GPa).

e HRC: Nombre de dureté Rockwell(GPa).

e d :Diagonale de 'empreinte (nm).

e E :Module d’élasticité ou module d’Young (GPa).

e E* :Module réduit (GPa).

e E*op :Module réduit Oliver et Pharr (GPa).

e E* A :Module réduit Loubet et al(GPa).

e E*y :Module réduit théorique (GPa).

e E*, :Module réduit déterminé par énergie (GPa).

e E*c. :Module réduit composite (GPa).

e E*: :Module réduit du film (GPa).

e E*; :Module réduit du substrat (GPa).

e v: Coefficient de poisson (°).

e ( :Facteur de géométrie de contact (°).

e h¢s : Profondeur de contact sinking-in (nm).

e hcp :Profondeur de contact piling-up (nm).

e hc¢ :Profondeur de contact piling-up (nm).

e S:Pente au déchargement (um/N 2).

e Vp: Volume plastique résiduelle de 'empreinte (nm?>).

e V;: Volume élastoplastique résiduelle de 'empreinte (nm?).
e W, : Travail plastique (n)).

e W¢ : Travail élastique (nJ).

e W5 : Travail total (nJ).

e Hy:Dureté de Tuck (GPa).
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e Hp : Dureté plastique selon Tuck (GPa).

e Hye : Dureté Meyer (GPa).

e Hpy: Dureté Martens (GPa).

e y: Facteur de correction.

e a:rayon de I'empreinte (nm).

e [ :Facteur de forme géométrique.

e hy: Défaut de pointe (nm).

e h.: Profondeur plastique (nm).

e Hy: Dureté absolue a charge infinie (GPa).

e h*:Llongueur caractéristique de I'effet de taille (nm).

e h':Profondeur de pénétration corrigée (nm).

e hmes : Profondeur de pénétration mesurée par la machine (nm).
e C;: Complaisance de la machine (um/N).

e S’ :Pente au déchargement corrigée (um/N ™).

e ACu : Aire de contact piling-up (nm?).

e ACop: Aire de contact sinking-in (nm?).

e Hy :Dureté par énergie selon Stiwell et Tabor (GPa).

e Hs :Dureté par énergie de Sakai (GPa).

e b :Volume plastique (nm?>).

e Hyo: Macro dureté par énergie selon Stiwell et Tabor (GPa).

X: Rapport géométrique de profondeur.

¢ : Paramétre de Gao.

t : Epaisseur du film (nm).
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INTRODUCTION GENERALE

Ces dernieres années, 'indentation instrumentée a occupé une place privilégiée dans la
caractérisation mécanique des matériaux. C'est sans doute grace a sa simplicité de mise en
ceuvre mais aussi aux nombreuses propriétés mécaniques et lois de comportement qu’il
permet d’étudier. Par contre, on s’apercoit que son analyse n’est pas aussi simple. Si on se
remémore l'indentation classique qui consistait a observer 'empreinte dans un objectif une
fois que celle-ci avait été réalisée apres I'application d’une charge donnée, on observait des
phénoménes que I'on n’expliquait pas ou peu de maniére explicite comme |'effet de taille en
indentation. Pour cela, de nombreux modeles ont été développés avec plus ou moins de
succes. Avec l'indentation instrumentée, on a pu prendre en compte la déformation autour
de I'empreinte et I'aire réelle du contact entre le matériau et I'indenteur pour calculer les
propriétés mécaniques. Malgré toutes ces améliorations, I'effet de taille est toujours présent.
Par contre, des modeles plus physiquement fondés que purement descriptifs ont vu le jour
comme celui de Nix et Gao qui ont proposé le modele a gradient de déformation. Malgré
tout, la caractérisation par indentation reste encore sujette a caution sur différentes aspects.
Dans tous les cas, une discussion approfondie des résultats d’indentation nécessite une
mesure extrémement précise des données d’indentation. Une priorité est donc donnée sur

les corrections a apporter dans le but d’obtenir ces données fiables.

D’un autre c6té, pour mieux comprendre le comportement des nouveaux matériaux,
dont la microstructure est rendue complexe soit par I'adjonction de plusieurs éléments ou de
particules toujours de plus en plus fines, ou soit par une modification des propriétés de
surface par traitements thermochimiques ou mécaniques ou par déposition d’un film ou d’un
revétement, I'analyse mécanique a différentes échelles se révele nécessaire. Mais le
changement d’échelles pose aussi quelques problémes dont les origines ne sont pas encore
bien maitrisées. S’agit-il d’'un réel probleme d’échelle lié¢ a I'arrangement des dislocations
participant au processus de déformation ? S’agit-il d’approximations faites a certaines
échelles et pas a d’autres comme la prise en compte ou non du défaut de pointe ? S’agit-il du
passage d’un instrument a I'autre pour lesquels les corrections de complaisance ne sont pas

les mémes ? Ces questions restent a mon sens encore ouvertes.
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Si en macroindentation, typiquement pour des niveaux de chargement supérieur au

kilogramme, les phénomeénes perturbant les mesures ont une influence fortement atténuée,
en microindentation et surtout en nanoindentation, la prise en compte de phénomenes
influengant les mesures est absolument nécessaire. On pense essentiellement au défaut de
pointe de l'indenteur d a son émoussement inévitable en fonction de son utilisation. On
applique pour le calcul de I'aire de contact en nanoindentation le modele d’Oliver et Pharr
qui se présente sous la forme d’un polyndme complexe faisant intervenir un nombre de
paramétres de lissage laissé a I'appréciation de l'utilisateur. L'aire de contact ainsi calculée
est trés précise dés les premiers nanomeétres d’enfoncement de l'indenteur. Son calcul
nécessite aussi la définition d’'une profondeur dite de contact qui correspond a la profondeur
le long de laquelle le matériau reste en contact avec I'indenteur. Bien évidemment, cette
distance est intimement liée a la déformation autour de I'empreinte. La méthodologie
d’Oliver et Pharr ne considere que la déflection des faces de I'empreinte. C'est sans doute
pourquoi la méthodologie d’Oliver et Pharr n’est pas applicable a I'étude de tous les
matériaux. Elle donne par exemple de trés bons résultats pour les céramiques mais elle
s’écarte des valeurs théoriques attendues pour les alliages métalliques a forte écrouissabilité.
Cet aspect n’est pourtant pas reconnu par tous alors que la méthodologie d’Oliver et Pharr
est quasiment la seule a étre employée, conduisant ainsi a quelques valeurs surprenantes des
propriétés mécaniques de certains matériaux. Pourtant, Loubet et son équipe ont proposé
une nouvelle relation pour calculer la profondeur de contact dans le cas de la formation du
bourrelet de déformation. Une question se pose alors. En effet, dans quels cas et pour quels
matériaux doit-on utiliser I'une ou I'autre de ces modéles. Une des possibilités est d’observer
la surface indentée et de constater de visu lequel des deux modes de déformation prend part
a I'indentation du matériau. Il faut avouer que cette méthodologie n’est pas des plus simples.
On peut alors se reporter a une étude numérique qui a montré que le rapport, entre la
profondeur résiduelle et la profondeur maximale, pouvait étre valablement utilisé comme
critére mais ceci reste a valider expérimentalement, c’est ce que nous proposons dans ce

travail.

Un autre aspect de l'indentation nous a intéressé. En effet, si on considére la dureté
comme étant simplement le rapport de la charge appliquée sur l|'aire de contact
indenteur/matériau, se pose alors la question de la définition de I'aire de contact. En effet, si

I'indentation classique propose de considérer la profondeur maximale atteinte et soit la
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surface projetée (dureté de Meyer) ou la surface réelle de contact (dureté Vickers),

I'indentation instrumentée propose un choix plus vaste de profondeurs. Pourquoi considérer
la profondeur de contact plutét que la profondeur résiduelle ou encore la profondeur
maximale ?, est une question qui me semble opportune. Devant ce choix, I'utilisateur peut
étre perplexe. Dans tous cas, il devra absolument préciser la définition de la dureté dans le
but de comparer avec d’autres valeurs qui seraient issues de la bibliographie. Pour tenter d’y
voir plus clair, nous nous sommes intéressés a la définition de la dureté calculée a partir du
travail d’indentation. Cette approche ne considére que les aires sous les courbes au
chargement et au déchargement. Un des avantages, avant méme toute analyse, est que ce
calcul ne nécessite pas la connaissance préalable du mode de déformation autour de
I’empreinte. Une autre interrogation est relative a I'effet de taille. La dureté calculée de cette
maniére est-elle aussi sensible a I'effet de taille ? Cette dureté se définit comme le rapport
du travail plastique sur un volume indenté. Les auteurs considérent le volume de I'empreinte
calculé a la profondeur maximale d’indentation alors qu’on aurait pu s’attendre au volume
déformé plastiquement mais son calcul reste complexe en I'absence des propriétés méme du

matériau que I'on cherche a caractériser.

C'est a ces différents aspects que ce travail cherche a donner des éléments de réponse.
Le mémoire s’articule autour de 3 chapitres. Le chapitre | fait un rappel bibliographique sur
les aspects considérés dans notre étude. Le chapitre Il présente les matériaux qui ont
analysés et les techniques expérimentales employées. Le chapitre Il intitulé « Résultats et

Discussions » est quant a lui divisé en trois parties :

Partie A : Elle concerne I'étude de I'influence du mode de déformation sur la mesure des
propriétés mécaniques. Nous étudions des matériaux métalliques usuels comme l'acier doux,
I'aluminium et le cuivre ainsi que des céramiques comme le Béta-TCP et la céramique
composite TB,-60%B4C de maniére a observer les deux modes de déformation, plutot
bourrelet de déformation pour les premiers et plutét déflection des faces de I'empreinte
pour les derniers. Dans un premier temps, nous avons procédé aux corrections qui
s'imposent dans le domaine de la microindentation, c'est-a-dire celles liées a la rigidité de
I'instrument et au défaut de pointe. Pour la rigidité, il a en effet été montré que sa valeur
changeait selon les conditions d’application de la charge et le montage de I’échantillon. C'est
pourquoi nous rappelons la procédure, encore peu utilisée, qui consiste a déterminer la

valeur de la complaisance pour chaque série d’essais. Pour ce qui concerne le défaut de
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pointe et puisque nous sommes dans le domaine de la microindentation, la correction de

Troyon qui consiste simplement a ajouter le défaut de pointe a la profondeur mesurée est
appliquée. Ce n’est que dans ces seules conditions que nous pourrons valablement discuter
d’un critére permettant de dire lequel des deux modes de déformation interviendra lors du
processus d’indentation. Ce critere a été défini comme le rapport entre la profondeur
résiduelle et la profondeur maximale. Au cours de notre étude, nous nous sommes apercus
que, pour un des matériaux, I'utilisation de I'une ou I'autre définition des aires de contact
conduisait aux mémes résultats. |l est donc raisonnable de penser que la valeur du critéere
obtenue pour ce matériau correspond a la valeur limite entre les deux modes de

déformation.

Partie B: Dans cette partie, nous étudions la dureté calculée a partir de I'énergie
d’indentation, et plus particulierement le travail d’indentation plastique. Pour comparer les
résultats obtenus avec ceux déduits de la méthodologie habituelle, nous avons calculé la
dureté en considérant différents cas de figures, aires réelle et projetée, profondeurs de
contact et maximale. Ensuite, nous avons montré I'influence de la prise en compte du défaut
de pointe dans le calcul de la dureté. A partir des données corrigées, la dureté représentée
en fonction de linverse du déplacement de l'indenteur montre une variation linéaire
justifiant ainsi la présence de l'effet de taille. L'introduction du défaut de pointe selon la
méthodologie de Troyon conduit a des valeurs de dureté plus faibles pour les charges
d’indentation faibles. Il est surprenant de constater que l'effet de taille disparait apres
correction. Il est donc clair que le défaut de pointe a une grande influence sur la mesure des
propriétés mécaniques et, par conséquent, qu’il est absolument nécessaire de le prendre en
compte. Pour ce qui concerne le calcul de la dureté a partir de I'énergie, les premiers
résultats montrent une sensibilité a I'effet de taille. Nous nous sommes alors interrogés sur la
prise en compte du défaut de pointe. Pour ce faire, nous proposons une autre expression du
volume de I’'empreinte en soustrayant au volume complet de I'empreinte idéale le volume du
cOne équivalent de la partie émoussée. Il est aussi remarquable dans ce cas que I'effet de
taille est pratiquement inexistant, justifiant une nouvelle fois la nécessité d’introduire le
défaut de pointe dans tous calculs par indentation. Il est aussi a noter que la dureté par
énergie s’approche le plus de la dureté Meyer considérant I'aire de contact projetée calculée

avec la profondeur maximale de pénétration.
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Partie C: En nanoindentation, il est clair que l'influence du défaut de pointe est tres

importante. C'est pourquoi aucune aire de contact classique ne peut correctement prendre
en compte ce défaut de pointe. Le modele d’Oliver et Pharr est sans conteste le meilleur
modele. C'est sans doute li¢ au nombre de parameétres de lissage que I'on peut considérer.
L'inconvénient que I'on peut lui trouver est que la détermination des coefficients nécessite
un grand nombre de résultats pour qu’ils soient représentatifs. C'est pourquoi ce modeéle
d’aire de contact est principalement employé avec le mode de mesure de la rigidité en
continu qui permet de représenter I'évolution des propriétés mécaniques en fonction du
déplacement de I'indenteur. Malheureusement, certains instruments ne disposent pas de ce
mode de mesure. D’autres modeles d’aire de contact tenant compte du défaut de pointe ont
alors été proposés dans la littérature pour répondre a ce manque. C'est le cas du modéle de
Troyon dont nous parlions avant mais il n'est valable que pour des profondeurs de
pénétration supérieures a 200 nm environ. D’autres modeéles existent mais ils font aussi
intervenir des parameétres de lissage qu’il faut déterminer par calibration. Pour éviter une
calibration tout en obtenant une bonne précision au tout début de I'enfoncement de
I'indenteur, nous proposons un modele qui donne des résultats trés corrects des une
vingtaine de nanometres de pénétration. Notre modeéle présente |'avantage de ne faire
intervenir qu’une seule donnée correspondant a la longueur de la troncature, cette longueur
étant accessible par observation de la pointe avec un microscope électronique a balayage a
de forts grossissements, mais une calibration avec un matériau de référence est toujours

possible.

Pour conclure, nous proposons dans ce travail une méthodologie pour analyser
valablement les données d’indentation. Nous suggérons de déterminer a chaque série
d’essais la complaisance de I'instrument qui permettra de corriger la profondeur réellement
atteinte pendant I'indentation. Nous proposons aussi de considérer le défaut de pointe dans
le calcul des propriétés mécaniques que ce soit dans la définition de l'aire de contact en
microindentation comme en nanoindentation, ou encore dans le calcul du volume de

I'empreinte pour le calcul de la dureté a partir du travail plastique d’indentation.
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. INTRODUCTION

L'indentation conventionnelle est une technique de mesure des propriétés mécaniques,
en particulier de la dureté et du module d’élasticité mais il peut étre étendu a la
détermination des propriétés mécaniques de traction ou a I'étude du comportement
mécanique sous certaines sollicitations de fatigue et de fluage. Cette technique consiste a
appliquer, sous l'action d’une force donnée, un indenteur considéré rigide (ou encore
pénétrateur) dont la forme géométrique est simple. Elle peut étre de forme sphérique,
conique ou encore pyramidale a bases triangulaire, losange ou carrée. Contrairement a
I’essai d’indentation conventionnelle pour lequel on observe et on mesure les dimensions de
I'empreinte résiduelle pour remonter a la valeur de la dureté, I'essai d’indentation
instrumentée (lIT) consiste a enregistrer en continu la force en fonction du déplacement. Le
développement des instruments permet d’ailleurs d’appliquer la force sous un grand nombre
de conditions de vitesse, de maintien et de cyclage ce qui vaut a cet outil d’étre un des plus
utilisés pour caractériser mécaniquement un matériau. Bien que, le premier appareil a avoir
enregistrer en continu la force appliquée et le déplacement d’un pénétrateur pendant un
essai a été introduit par Martens [1], et plus tard développé par de nombreux chercheurs [2-
5], 'essai lIT a été plus particulierement développé dans les années 70 par Alechin et al [6]
puis Frohlich et al [7]. Leurs travaux ont participé au développement de modéles permettant
de déterminer les propriétés élasto-plastiques des matériaux sous de tres petites forces
appliquées [8-10] particulierement la dureté et le module d’élasticité, a partir des « simples »
résultats de l'analyse d’une courbe force-déplacement. Aprés avoir décrit une courbe
d’indentation, nous rappellerons les grandes lignes de la méthodologie utilisée pour I'analyse

d’un essai d’indentation instrumentée.

Il. LA COURBE FORCE-DEPLACEMENT

Le principal objectif d’un essai d’indentation instrumentée est de déterminer un nombre
de dureté et la valeur du module d’élasticité d’'un matériau a partir de simples données
expérimentales qui pourront étre extraites d’'une courbe force-déplacement. De maniére
générale, les données provenant d’un cycle de chargement et de déchargement sont
représentées schématiquement sur la Figure 1-1. Sur la Figure 1-1, le point A correspond a
I'instant ol I'indenteur entre en contact avec le matériau. La partie AB (dite de chargement)

correspond a la pénétration en continu de l'indenteur dans I’échantillon jusqu’a la force
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maximale appliquée, Py On peut noter qu’un maintien a la force maximale aurait conduit a

un palier horizontal résultant du fait que I'indenteur continue a s’enfoncer sous I'application
de la méme force. Celui-ci sera d’autant plus marqué que le matériau indenté sera sensible
au fluage. La partie BC (ou de déchargement) correspond au retrait de l'indenteur ou
I’'annulation progressive de la force. Pour un matériau parfaitement élastique, les parties AB
et BC sont identiques. Dans les autres cas, la partie AC correspondra a la déformation
permanente apres retrait total du pénétrateur. Lorsque le matériau est parfaitement
plastique, le parcours de la courbe de déchargement correspond a la portion BB’ de la

courbe.

Chargement

Force P (mN)

dechargement

C
A hf hmax >

Déplacement h (nm)

Figure 1-1.  Représentation d’une courbe (P-h) en indentation instrumentée.

Sur cette figure, sont également indiquées la profondeur maximale atteinte par le
poincon hnay, ainsi que la profondeur résiduelle du fond d’empreinte obtenue apres le retrait
complet de l'indenteur h;. Enfin, la pente au déchargement notée S sur la Figure 1-1
représente la rigidité de contact au déchargement. Cette donnée est primordiale car elle
dépend directement du comportement élasto-plastique du matériau. Par exemple, pour un
matériau parfaitement plastique, sa valeur serait infinie puisqu’elle serait la pente de la
portion BB’ du graphe.

Enfin, en indentation instrumentée, les modeles utilisés pour I'analyse d’une courbe

force-déplacement pour extraire les propriétés mécaniques d’un matériau dépendent
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fortement des parametres expérimentaux mentionnés plus haut et d’autres qui vont prendre

en compte les déformations du matériau autour de I'empreinte. Ceci fera I'objet des

chapitres suivants.

lll. ANALYSE D’UNE COURBE FORCE-DEPLACEMENT

De maniere générale, dureté et module d’élasticité sont reliés a I'aire de contact entre
I'indenteur et le matériau. En effet, la dureté correspond a la résistance a I’'enfoncement du
matériau par un matériau beaucoup plus dur que lui. Le nombre de dureté, noté H, est donc

défini comme le rapport entre la force appliquée, P, et une surface représentative du

contact, A, aprés retrait de la charge :
(1.1)

H==X
A

Ou l'aire A peut étre considérée comme étant l'aire réelle de I'empreinte résiduelle

ou l'aire projetée dans le plan de la surface indentée. Ceci dépend de la définition de

la dureté.

Le module d’élasticité, quant a lui, est aussi relié a I'aire de contact a partir des équations
de contact de Sneddon [11] et de Hertz [12] ainsi qu’a la pente au déchargement comme
nous le verrons dans la suite. Dans tous les cas, la précision sur les valeurs de dureté et du
module d’élasticité reposera entre autres sur la détermination de I'aire de contact le plus
précisément possible. Il est également clair que son calcul sera étroitement lié a la forme

géométrique des indenteurs utilisés. Les différentes géométries de pénétrateurs rencontrés

en indentation instrumentée sont représentées sur la Figure 1-2.

—
) o <

(a) (b) (c) (d) (e)

Représentation des indenteurs de type: (a) sphérique, (b) Vickers, (c)

Figure 1-2.
Berkovich, (d) Knoop, et (e) conique.

Les pénétrateurs de forme pyramidale (Fig. 1-2(b,c)) sont généralement utilisés pour

déterminer les propriétés comme la dureté, la ténacité ou encore le module d’élasticité [13]

tandis que le pénétrateur sphérique (Fig. 1-2a) est plus le souvent utilisé pour la
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détermination des propriétés de traction [14]. Le plus connu des poincons de forme

pyramidale en microindentation instrumentée est sans aucun doute l'indenteur Vickers (Fig.
1-2b). C’est un poingon en diamant a base carrée dont le demi-angle entre les faces opposées
0 vaut 68° et le demi-angle entre une aréte et la hauteur f = 74°. Par contre en
nanoindentation, le plus utilisé est I'indenteur Berkovich (Fig. 1-2c). Il s’agit d’'une pyramide a
base triangulaire caractérisé d’une part par un angle de 67,3° entre sa hauteur et I'une de ses

faces, et d’autre part par un angle de 76,9° entre sa hauteur et I'une de ses arétes.

L'indenteur Knoop (Fig. 1-2d), quant a lui, est un pénétrateur pyramidal a base losange
de forme tres allongée avec deux angles entre arétes opposées tres différents : 8, = 172,5°
selon la grande diagonale et 8, = 130° selon la petite diagonale. L'indenteur Knoop est tres
souvent utilisé pour réaliser des filiations de dureté dans des matériaux traités en surface du
fait de la faible zone affectée par I'indentation dans la direction des petites diagonales. |
présente aussi un avantage dans |'étude des films minces car sous la méme charge
d’indentation, l'indenteur Knoop s’enfonce moins que les autres indenteurs pyramidaux, le

substrat intervient donc de facon moindre dans la mesure.

L'intérét d’utiliser un indenteur conique (Fig. 1-2e) a été démontré par Dao et al. [15]. Ce
pénétrateur a l'avantage de posséder une symétrie axiale tres utile dans les simulations
numeériques. De plus, les calculs ou approximations faites avec les autres indenteurs
pyramidaux reposent sur une équivalence. En effet, I'indenteur pyramidal est assimilé a un

indenteur conique d’angle au sommet tel que la surface de contact projetée soit la méme.

Notons que dans le cas de l'indentation classique, la détermination de la surface de
contact se fait a partir d’'un simple calcul lié a la géométrie de I'indenteur. Généralement,
I'aire de contact est exprimé a partir d’'une seule longueur qui peut étre soit une des
diagonales de I'empreinte, soit sa profondeur. Pour information, le Tableau 1-1 regroupe les
définitions et les nombres de dureté conventionnels calculés a partir de la lecture de la

diagonale principale de I'empreinte résiduelle.
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Tableau 1-1. Définitions des principaux essais de dureté classiques [16].

d'ﬁﬂﬁem- Vickers Brinell Knoop Berkovitch | Rockwell C
Matsriau Diamant Tungsténe Dianant Diamant Diamant
C bass Pyranude 3 base Pyramide 2 o
Giométriede | | YDled - \ timgulaire | Cooed
dntny | e dange | Billode dinmétee D) | lsengedomgle | oo lC m.,“"gk
enire faces de 136° 172 30et 130
faces 63,3
Paramé L : Jonpuent de e
a avi d : diaponale de d : diagonale de laplus prande | d : profondenr | deplacement
B | Lemprinte Temipreinte diasonslede | de Fempreinte | du cone lors de
I'empreints I'indentation
Nombre de 18543-P r 14328 P P
av= - HE - = =
durets ;2 D - (¥ - ) % (@95-dy* HRC= 1004
FPengf, PenRgf, L en mm, Penml,
Uitz d en pm detD enmm PenKgf d enmm, = 0,07 mm
HyenKefimn' | HBenKefme' | BEEenKgfnm' | HenGPa
Bchells de Microdurete . Microdureté . \
charge macrodurets Macrodurete fupetd Nanodurete | Macrodureté

© 2014 Tous droits réservés.

En indentation instrumentée ol seules la profondeur est accessible, les définitions des
duretés présentées dans le Tableau 1-1 doivent étre adaptées. Ceci est rendu possible grace
a la connaissance des géométries et des dimensions des indenteurs (Fig. 1-2). L'intérét étant
aussi qu’il n’y a plus besoin d’observer ni de mesurer des dimensions d’empreinte ce qui est,
dans tous les cas, difficile voire impossible avec des outils simples dans le cas de la
nanoindentation. Mais surtout I'indentation instrumentée permet de prendre en compte les
déformations autour de I'empreinte. Dans la littérature, on trouve plusieurs méthodes
d’analyse des données permettant de déterminer I'aire de contact mais notre choix se
portera uniqguement sur celles qui sont les plus connues. Dans ce qui suit sont présentées les
méthodes d’analyse de courbe force-déplacement de Doerner et Nix [10], d’Oliver et Pharr
[17] qui prend en compte la déflection des faces de I'empreinte complétée par celle de
Loubet et al. [18-20] qui prend en compte la formation de bourrelets a la surface du matériau
indentée. Ensuite, nous présenterons la méthode basée sur le travail par indentation [21] et
le calcul par éléments finis. Quelle que soit la méthode employée pour caractériser le
matériau, il est nécessaire d’apporter des corrections aux résultats obtenus. Si certains sont
corrigés une fois pour toute comme c’est le cas de la complaisance ou rigidité de la machine

en nanoindentation, il n’en est pas de méme avec le défaut de pointe qu’il est conseillé de
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vérifier pratiquement a chaque série d’essais. Notons aussi que selon I’échelle de mesure, la

valeur de la correction de la rigidité peut changer en fonction des conditions de chargement

et du montage de I’échantillon. C’est ce que nous verrons dans un prochain chapitre.

l1.1 La méthode de Doerner et Nix [10]

Pour le calcul de la dureté, relation (1.1), I'aire de contact peut étre calculée avec la
profondeur maximum atteinte au cours de I'essai en tenant compte de la géométrie de
I'indenteur. Toutefois, la dureté se définit comme une résistance plastique or il est bien clair
que la profondeur maximum obtenue sous I'application de I'effort maximum est équivalente
a la profondeur lorsque l'indenteur est encore dans le matériau. Dans ces conditions, le
matériau s’est déformé de maniere élastique et plastique. Il n’est donc pas rigoureux de
définir la dureté a partir de cette profondeur. Lors du retrait de I'indenteur, on observe le
plus souvent un retour élastique du fond d’empreinte lié a I'élasticité méme du matériau,
d’ou d’ailleurs I'idée de calculer le module d’élasticité a partir de ce retour. Ainsi, pour
calculer la dureté d’'un matériau, il convient de retirer la partie élastique. Dans ce cas, la
dureté obtenue est trés nettement supérieure a celle qui aurait été calculée avec la
profondeur maximale.

Pour obtenir cette profondeur que I'on peut qualifier de profondeur plastique, Dorner et
Nix [10] supposent que le comportement élastique du contact d’indentation est similaire a

celui du contact entre un poingon d’embout plat et de section cylindrique (Fig. 1-3)

Figure 1-3.  Processus de Décharge d’un poing¢on plat de rayon a.

Dans ce cas, |'aire de contact reste constante et équivalent a celle du stade initial du
déchargement ce qui conduit a un déchargement linéaire. L'intersection de la droite de

décharge (tangente a la portion linéaire de la courbe de décharge a partir de la charge
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maximale appliquée) avec I'axe horizontal correspond alors a la profondeur dite plastique,

hp, comme indiqué sur la Figure 1-4.

A

Pmax

Force P (mN)

hf hlp hmax
Déplacement h (nm)

Figure 1-4.  Représentation de la profondeur de contact par la méthode Doerner et Nix

[10].

Le déchargement est généralement linéaire pour un grand nombre de matériaux mais pour
d’autres qui présentent un rapport dureté sur module d’élasticité, H/E, élevé, la courbure

observée sur la courbe de déchargement est plus accentuée (Fig. 1-5).

A N

Aluminium <111> Silicon
Déchargement linéaire

Déchargement linéaire a
"aluminium
del

1/3 de la décharge

Force P (mN)
Force P (mN)

|
|
|
1

~
4

Déplacement h (nm) Déplacement h (nm)

Figure 1-5.  Courbe d’indentation pour: a) I'aluminium pur montrant une variation
linéaire au déchargement, b) le silicium <111> montrant une variation
linéaire égale au tiers de la charge maximale.

Dans ce cas, le lissage de la courbe au déchargement par une représentation linéaire doit

étre adapté a 'ampleur de la courbure. Souvent, il est conseillé de considérer un tiers de la
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portion a partir de la charge maximale. Comme nous I'avons souligné précédemment, la

pente liée au retour élastique du matériau et donc a son module peut étre utilisée pour
déterminer le module élastique, E, d’indentation du matériau. En effet, Sneddon [11] a
étudié le contact élastique entre deux matériaux, I'un de forme paraboloide de révolution et
I'autre de surface plane. Il propose de relier la force appliquée a la profondeur de

pénétration lors d’'une indentation de la maniére suivante :

p=-SE pm (1.2)

1-v2

Ou les constantes m et { dépendent de la géométrie de contact.

Par exemple m est égal a 1 dans le cas d’un cylindre, ou encore 1,5 pour un paraboloide de

révolution et m égal 2 pour un cone.

C'est en se basant sur le modéle de contact élastique proposé par Sneddon [11], que
Oliver et Pharr [17] montrent que pour tous types d’indenteurs (des paraboloides de
révolution aux indenteurs pyramidaux), la pente S de la partie supérieure de la courbe de
décharge (donc calculée a la profondeur maximale) est reliée au module d’élasticité et a

I’aire de contact projeté indenteur/matériau par la relation :

dap s 2
§=—=2ak —\/EE\/Z (1.3)
Ou S est la raideur mesurée expérimentalement, E* est le module réduit qui tient
compte de I'élasticité du matériau indenté mais aussi de celui du matériau de

I'indenteur. La relation qui fait ainsi intervenir le module d’élasticité et le coefficient

de Poisson est :

AP (1.4)

Ou E; et Y; correspondent au module d’élasticité et au coefficient de Poisson de
I'indenteur, respectivement 1140 GPa et 0,07 dans le cas du diamant [22]. E et I sont
respectivement le module d’élasticité et le coefficient de Poisson de I’échantillon.
Notez que généralement on considere 0,3 pour le coefficient de Poisson lorsque celui-
ci n’est pas disponible dans la litérrature.

Dans la relation (1.3), Bulychev et al. [21] introduisent un coefficient B pour tenir compte des

approximations faites par Sneddon [11] de la maniére suivante :

1vm S
E*==-—— (1.5)
B 2 \Ac
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Bulychev et al. [21] ont montré que I'équation (1.5) est valable pour des poingons
cylindriques et sphériques. Par la suite, Oliver et Pharr [17] vont montrer que la relation est
vraie pour tous les pénétrateurs qui ont un corps de révolution. Le paramétre S est le facteur
de correction qui prend la valeur 1 pour un indenteur ayant une symétrie de révolution,
1,034 est la valeur trouvée pour des pénétrateurs de forme triangulaire et 1,012 pour un

poingon plat.
En général, pour la plupart des matériaux élasto-plastiques, la courbe force-déplacement
n’est pas toujours linéaire au stade initial du déchargement ce qui ne permet pas d’appliquer

valablement I’hypothése de Doerner et Nix [10].

111.2 La méthode d’Oliver et Pharr [17]

En analysant plusieurs résultats d’essais d’indentation instrumentée obtenus sur
différents matériaux, Oliver et Pharr [17] montrent que l'approximation effectuée par
Doerner et Nix [10] n’est pas suffisante et qu’elle comporte de nombreuses erreurs. Cette
méthode n’étant donc pas satisfaisante pour décrire le comportement élastique d’un
matériau, Oliver et Pharr [17] proposent de représenter la courbe au déchargement par une
loi de puissance qui s’adapte a tout type de courbe :

P = B(h— hy)™ (1.6)
Ou h est le déplacement de I'indenteur. Les parametres B, m et hy sont déterminés par

ajustement de la courbe au déchargement.

En pratique, seules les données situées dans l'intervalle de 40 % a 98 % de la charge
maximale sont utilisées pour I'ajustement. Ainsi, la pente S peut étre calculée par la simple

dérivée de la relation (1.5) comme suit :
_ar _ _ p ym—1
S = i mB(h — hy) (1.7)
Dans le calcul du module d’élasticité, la valeur de la pente utilisée est calculée a partir de la

profondeur maximale, soit lorsque h = hygy.

Concernant le calcul de l'aire de contact, sa détermination nécessite bien évidemment la

connaissance de la géométrie de la pointe d’indentation et de la profondeur. Pour un
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indenteur idéal de type Berkovich (pyramide a 3 faces et a base triangulaire), I'aire de contact
réelle s’exprime en fonction de la profondeur, h, par la relation :

tané ;o
oso' h (1.8)

A =33,

Ou 0 est I'angle entre I'axe de révolution de la pyramide et une des faces. Cet angle
vaut 65,03°, ce qui conduit a I'expression finale de I'aire de contact :

Ac = 26,43h? (1.9)

Dans le cas de l'indenteur Vickers pyramidal a base carrée pour lequel le demi-angle au
sommet entre I'axe de la pyramide et une des faces est de 68°, I'expression de I'aire de

contact projetée devient :

tan 6

Ac = 4. c059'h2 = 26,43h? (1.10)

Qui a la méme expression que pour I'indenteur Berkovich.

De maniére plus générale, la théorie du contact s’appuie sur la modélisation du contact
cone/plan. Dans ce cas, on associe aux indenteurs pyramidaux un indenteur conique
équivalent dont le demi-angle au sommet est calculé de telle sorte que I'aire de contact
réelle soit sensiblement le méme. C'est ainsi que le demi-angle au sommet du cbne
équivalent pour les indenteurs Berkovich et Vickers est le méme et égal a 70,3°. A I'aide de
ces données et de la géométrie de I'indenteur, il est possible d’exprimer les aires de contact
projetée et réelle en fonction de la profondeur. Le Tableau 1-2 rassemble les expressions des
aires de contact réelle, Ay, et projetée, Ap, correspondant respectivement a l'aire réelle et

projetée de la surface de contact dans le cas des indenteurs Berkovich et Vickers.

Tableau 1-2. Paramétres géométrique des différents indenteurs Berkovich et Vickers.

Berkovich indenter Vickers indenter
0 65,03° 68°
a 70,3° 70,3°

Ap 3v3.tan?6. h? = 23,96h% | 4.tan?6.h? = 24,50h?

Ap(eff) | m.tan’a.h?® = 24,51h? m. tan?a. h?> = 24,51h%?

tan 0 tan @

Ar 3+/3. .h? = 26,43h> . .h? = 26,43h2
cos cos 0
tan tan a

Ar(eff.) 'cosa'hz = 26,03h? TT. cosa'hz = 26,03h?
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Comme le montre ce tableau, toutes les expressions font intervenir une profondeur. S'il
est possible d’utiliser la profondeur maximale, hnax, qui conduira a la valeur la plus grande
des surfaces. On peut aussi considérer la profondeur plastique, h,, qui permettra de prendre
en compte |'élasticité du matériau, Oliver et Pharr [17] vont plus loin et proposent de
prendre en compte la déformation de I'’empreinte, soit la déflection des faces de I'empreinte.
Ces auteurs proposent donc de calculer une profondeur dite de contact tout au long de
laquelle le matériau indenté reste en contact avec I'indenteur. Elle est notée h.. Pour Oliver
et Pharr [17], cette profondeur de contact est plus représentative du comportement sous
indentation du matériau. lls proposent de la relier simplement a la profondeur maximale et a

la pente au déchargement par la relation suivante :

hes = hay — €72 (1.11)
Ou le coefficient € a une valeur constante qui dépend uniquement de la géométrie de
I'indenteur. Pour un poingon conique ou un paraboloide de révolution qui se
rapproche d'une sphere, on considére que € vaut environ 0,75. Pour un poingon plat,

sa valeur est égale a 1,00 [17].

L’équation (1.11) dérive d’une hypothése selon laquelle, il y a enfoncement de la matiére
(sinking-in pour les anglo-saxons) pendant I'essai (Fig. 1-6) suivit d’'un déchargement

élastique apres retrait de I'indenteur.
Pmax

Indenteur

Surface initiale p
! -
: //f
o I a 1 e
~ < 3 1 i
P

A A ~ | —_ T """""""" -
\\\\\ I N/
hs R
h 4 — Déchargement
A
h
h
¢ Chargement
Yo v

Figure 1-6. Schématisation de la profondeur de contact d’aprés Oliver et Pharr [17].
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Dans le cas ol le matériau présente un bourrelet de déformation (piling-up pour les

anglo-saxons), cette équation n’est plus applicable. Dans le cas, Loubet et al [18-20] propose

d’utiliser I’équation suivante :

P
hep = o (hmax = —57) (1.12)
a est un coefficient qui vaut 1,2 pour les auteurs. Il résulte d’une optimisation d’apres

leurs résultats expérimentaux.

Que ce soit dans la détermination de la dureté ou du module d’élasticité, nous devons
faire le choix de I'une ou de l'autre de ces expressions selon que le matériau indenté
présente une déformation de type « sinking-in » ou « piling-up ». Pour éviter une observation
visuelle de I'empreinte, souvent délicate, soit par microscopie optique, soit par microscopie
électronique a balayage, Giannakopoulos et Suresh [23] ont montré par éléments finis que le
rapport entre la profondeur finale, hs, et la profondeur maximale, hpnax, pouvait étre utilisé
comme critere de sélection du mode de déformation. Ces auteurs ont trouvé un rapport
proche de 0,875 pour hi/hmax. Pour des valeurs supérieures a cette limite, c’est le mode

piling-up qui est présent et le mode sinking-in pour des valeurs inférieures.

A partir des différentes expressions de la profondeur, il est possible de calculer un
nombre de dureté dont la valeur sera a I'’évidence différente selon le mode de calcul. C’est
pourquoi il est absolument nécessaire a I'utilisateur de préciser le mode de calcul gu’il a
employé ainsi que les conditions opératoires avec lesquelles la dureté a été calculée. Pour
mémoire, le Tableau 1-3 montre les différentes possibilités de calcul de la dureté en tenant
compte de la profondeur maximale, hnay, de la profondeur résiduelle, hs, ou la profondeur de
contact, hes ou hg, sachant que 'on peut considérer dans chaque cas soit I'aire de contact

réelle, soit I'aire de contact projetée.
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Tableau 1-3. Expressions de la dureté a partir de I'aire de contact et de la profondeur.

Profondeurs

Maximale (hyqx)

Résiduelle (hy)

Contact (h()

Aire de contact

Dureté Martens

réelle b = P Y = P i = P
Ma ™ 26,4324, 26,43h? 26,43h%
Aire de contact Dureté Meyer Dureté Oliver et Pharr
projetée P P P
Me = 24,56h2,,, ™ 24,56h T 24,56h2

En regle générale, la dureté par indentation instrumentée se calcule selon la méthode

Oliver et Pharr [17] car elle permet de prendre en compte les déformations autour de la zone

de contact. Dans de nombreux articles, elle est notée HIT a opposer a la dureté Vickers HV

calculée classiquement avec l'aire de contact réelle tenant compte de la profondeur

maximale atteinte par l'indenteur. De toute évidence, ces deux valeurs ne sont pas

comparables.

Pour conclure ce chapitre, nous pouvons constater qu’il existe une grande diversité de

calcul des profondeurs d’indentation (maximale, résiduelle ou de contact avec sinking-in ou

piling-up) et qu’il y a donc de quoi s’interroger sur la meilleure définition de la dureté. C’est

sans doute pourquoi de nombreux auteurs ont travaillé sur le calcul de la dureté a partir du

travail d’indentation. Dans tous les cas, il sera utile de préciser le mode de calcul de la dureté

afin de pouvoir mener des études comparatives.

IV. TRAVAIL D’'INDENTATION

Cette méthode a été développée pour la premiére fois par Stilwell et Tabor [24]. Ils

démontrent que la dureté, définie comme le rapport entre la charge maximale et I'aire de

contact projetée, est équivalente a un travail plastique divisé par le volume déformé

plastiquement :

P, w
Y = fmax _ P (1.13)
Ap Vp
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Le travail total d’indentation,W;, est lié a I'énergie fournie par I'indenteur pour créer

I’empreinte. Son calcul est représenté par I'aire sous la courbe force-déplacement comme le
montre schématiquement la Figure 1-7. Le travail total comprend a la fois la contribution
élastique réversible, Wy, et le travail plastique, Wy [25]. L’énergie élastique, Wy se déduit de
I'aire sous la courbe au déchargement. Ainsi I'énergie absorbée correspondant a la
déformation plastique se déduira par soustraction de |'énergie globale et de I'énergie
élastigue comme suit :

Wp = Wy — Wg (1.14)

f hmax
Déplacementh (nm)
Figure 1-7.  Représentation schématique du travail par indentation sur une courbe force-

déplacement.

Pour calculer le travail plastique nécessaire au calcul de la dureté (relation 1.13), Stilwell
et Tabor [24] ont relié le travail plastique et le travail total avec des parametres
expérimentaux facilement accessibles, la profondeur maximale h,.x et la profondeur

résiduelle hy, par la relation :

Wy = Wy —2L (1.15)

hmax
Le travail total d’indentation, Ws, ou encore I'aire sous la courbe d’indentation, se détermine
en intégrant la courbe force-déplacement entre les deux bornes, h = 0 correspondant au

début de I'essai et h = hphax correspondant a la fin de I'essai d’indentation. La forme générale

gue prend le travail d’indentation est donc :

Wy = fo"ma" P(h)dh (1.16)
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Il en est de méme pour le calcul de I'énergie élastique qui s’obtient en intégrant I'expression
de la force au déchargement en fonction de la profondeur en utilisant les bornes suivantes, la

profondeur résiduelle, hs, et la profondeur maximale h,ax cOmme suit :

Wy = f’i;m“"P(h)dh (1.17)

En conclusion, pour calculer le travail plastique, que ce soit en utilisant la relation générale
(1.13) ou celle proposée par Stilwell et Tabor [24], il est nécessaire d’exprimer la variation de
la charge en fonction de la profondeur P(h). A cette fin, il existe plusieurs approches plus ou
moins précises selon que I'on prenne en compte certains phénoménes que nous décrirons

dans la suite comme I'effet de taille en indentation.

IV.1 ’approche de Fischer-Cripps [26]

En générale, 'indentation instrumentée consiste a un chargement élasto-plastique suivi
d’un déchargement élastique ou la force P et la profondeur h sont décrites par la relation :

P =Ch™ (1.18)

ou I'exposant m prend les valeurs 1, 2 et 1,5 respectivement pour les indenteurs de

formes cylindrique, conique et sphérique [27-29]. Dans le cas d’un indenteur conique

de demi-angle a,ona:

(1.19)

P = Cph? chargement élastoplastique (a)
P =C,h? déchargement élastique (b)

La profondeur h, est le déplacement élastique qui correspond a la différence entre la
profondeur maximale et la profondeur résiduelle. Les coefficients Cp et C, s’expriment par

les équations suivantes :
_ 1 2(n-2)\ (VH\ (V& 2 , .
Cp = [m + ( - ) (E) ( 5 )] chargement élastoplastique (c)

C. = %E* tana déchargement élastique (d)

(1.20)

A partir des équations (1.16), (1.17) et (1.19), I'aire sous la courbe au chargement et au
déchargement utilisant I’équation (1.13) peut étre calculée et par conséquent le travail

plastique s’exprimera sous la forme suivante :
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hmax hmax 1
Wp = fo Cthdh - fhf Ce(h — hf)zdh = E(CPh?nax — Ce(hmax — hf)3) (1.21)

Dans le cas d’un matériau purement plastique et rigide, on considere que le module élastique
réduit E* tend vers l'infini. Dans ce cas, il n'y a pas de retour élastique au déchargement
et Amqx = hy. Ceci permet d’écrire respectivement les équations (1.20) et (1.21) sous la
forme:

Cp = mHtan’a (1.22)

h3
et Wp = Cp n;ax (123)
La dureté peut donc étre calculée a partir de la relation (1.13) et de I'expression du volume
d’un cone de rayon a et de hauteur h,,,, donnée par la relation :

V= gazhmax = §a3 cota (1.24)

La dureté calculée dans ces conditions est appelée dureté vraie parce qu’elle mesure
réellement la résistance a la déformation plastigue du matériau. Pour sa part, Sakai [30]
propose de calculer cette dureté en représentant le travail plastique, Wp, en fonction de la
charge a la puissance 3/2, soit P3/2, En effet, les équations (1.20) a (1.24) permettent

d’écrire I'’équation suivante :
(1 f I )L ps3n
We = (3 ntan2a>\/ﬁp (1.25)

Ainsi, la pente de la droite obtenue est directement reliée a la dureté déduite du travail

d’indentation. Un exemple est montré sur la Figure 1-8.
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Figure 1-8.  Dureté calculée a partir du travail d’indentation [30].

Sakai [30] a aussi déterminé le module réduit d’élasticité a partir de la courbe de
décharge. Cependant il n’a pas pris en compte le fait que le déchargement ne dépend pas
seulement de I'élasticité mais aussi des propriétés plastiques des matériaux. Dans le cas d’un
matériau élasto-plastique, le volume utilisé pour la détermination de la dureté est celui

correspondant a I'empreinte résiduelle, V :

Vi = gazhf (1.26)

La dureté calculée a partir de ce volume résiduelle est équivalent a la pression moyenne
ou a celle que I'on retrouve en appliquant la méthode d’Oliver et Pharr [17]. Cette dureté est

appelée dureté apparente.

Cette méthodologie présentée par Ficher-Cripps [26] est difficile a appliquer dans ce
sens ol la détermination du volume résiduelle demande de prendre en considération la
contribution du systéme et de I'’échantillon dans le retour élastique du matériau. Pour avoir
une valeur correcte du volume résiduel, il faudrait extraire du volume résiduel final, le
volume qui correspond au travail fourni par le systeme de mesure qui est difficilement
accessible. Pour contourner cette difficulté, certains auteurs proposent une méthodologie ne
mettant pas en ceuvre le calcul du volume dans celui de la dureté.

IV.2 L’approche de Tuck et al. [31]
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Cette approche a été développée pour la détermination de la dureté de matériaux durs

et fragiles. Ces auteurs considerent que la dureté s’exprime en fonction des coordonnées du

point ultime de la courbe charge-déplacement sous la forme :
P

avec K =0,0408 (1/24,5)

Il est alors possible d’exprimer la force P en fonction de la dureté par la relation :

P=H,— (1.28)

En utilisant I'expression (1.31), Tuck et al. [31] détermine le travail total d’indentation :
_ hmax (ﬂ) 2 _ lHThr3nax
Wy = fo | RPdh = == (1.29)
En combinant cette relation avec la relation (1.27) également applicable au point maximum,
le travail total peut simplement s’exprimer en termes de charge maximale et de profondeur

maximale sous la forme suivante :

1
Wr = gpmathax (1.30)

De méme, la dureté totale peut s’exprimer en fonction de la charge maximale et de I'énergie

totale d’indentation sous la forme :

KPr3nax
Hy = "o (1.31)

Toutefois, la dureté est définie comme une résistance a une déformation plastique. De
ce fait, Tuck et al. [31] supposent le cas ou le matériau est parfaitement plastique et rigide et
proposent dans ces conditions de remplacer le travail total d’indentation par le travail

plastique puisque I'élasticité de ce type de matériau est considérée presque nulle :

3
Hp = %":;x (1.32)

Dans une étude comparative, Tuck et al. [31] ont montré que la dureté calculée a partir
de I'équation (1.31) était sous-estimée a cause de la contribution élastique. Tandis que la
dureté calculée a partir du travail plastique d’indentation, équation (1.32) semble étre en

bon accord avec la dureté calculée par la méthode d’Oliver et Pharr [17]. Cependant,
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Iutilisation de cette méthode ne permet pas de prendre en compte les cas ou le matériau

subi une déformation élastique considérable.

IV.3 L’approche de Xiang et al. [32]

A partir de la relation (1.18) exprimant la charge en fonction de la profondeur par une loi
puissance simple, il est possible de calculer le travail total pour finalement aboutir a

I’expression suivante :

Wy = Pmaxhmax (1.33)

m+1

En suivant la méme démarche que Tuck et al. [31] et en considérant |'expression (1.33) pour
le travail total, on peut exprimer la dureté comme suit :

__KPhay
H; = )2 WE (1.34)
Qui ne differe de la relation (1.30) proposée par Tuck et al. [31] que par le coefficient
multiplicateur du travail total d’indentation, (m+1) en lieu et place du coefficient 3 de

la relation (1.32).

D’autre part, Xiang et al. [32] ont montré gu’il était possible de déterminer le module
d’élasticité a partir du travail d’'indentation. En effet, le rapport du travail plastique sur le
travail total d’indentation est directement relié au rapport de la dureté sur le module
d’élasticité réduit suivant I'’équation :

WrWg _ 4 _cH (1.35)
Wr E*

Comme nous le verrons dans la suite dans le chapitre traitant de I'effet de la charge sur
la valeur de la dureté, lintroduction du parametre m permet déja de prendre en
considération cette dépendance a condition de laisser libre sa valeur au lieu de I'imposer
comme indiqué dans la relation (1.18) selon le forme de I'indenteur.

IV.4 L’approche de Gubicza et al. [33]

L’approche de Gubicza et al. [33] permet aussi de prendre en compte I'effet de charge
en indentation. Pour cela, les auteurs proposent de représenter la variation de la charge P
d’une courbe force-déplacement par un polynéme de degré 2 en supposant que la constante

est nulle, c’est-a-dire qu’a charge nulle il n’y a pas de déplacement de I'indenteur dans le
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matériau. Cette expression polynomiale peut aussi étre appliquée a la courbe au

déchargement. Leurs formes générales, respectivement pour le chargement et pour le
déchargement, sont les suivantes :
P = C,h + C3h? (1.36)
P=C3(h—hs)+ C3(h— hf)2 (1.37)

L'énergie totale d’indentation, Wy, peut étre calculée en intégrant I’équation (1.36) et le
travail élastique, Wg, I’équation (1.37). Lorsque I'on néglige I'influence des premiers termes
des deux équations (1.36) et (1.37) et que I'on intégre ces équations, il est possible de relier
le rapport du travail élastique sur le travail plastique uniquement en fonction du rapport des
constantes C3 et C3 par la relation suivante :

Wg _ |[C3

= e (1.38)

Dans le cas d’un matériau purement plastigue, la fonction P suit la forme indiquée dans

I’équation (1.19a), ainsi Cp, = C5. Puisqu’il n’y a pas de relaxation élastique et dans le cas
d’un indenteur Vickers, la diagonale de I'empreinte est environ égale a 7h,,,. La dureté Meyer

prend alors la forme :

P P

Hyp=22=—
ME d? "~ 24,5h2,4,

Avec a; = 0,0408.

Dans le cas ou le matériau est élasto-plastique, il y a en partie une relaxation élastique

qui conduit a un retour du fond d’empreinte. Si on veut en tenir compte, alors la profondeur
a considérer sera a |'évidence plus petite que h,, et, par conséquent, la dureté que I'on
devrait obtenir plus grande que la valeur donnée par Hyz. Pour prendre en compte cette
contribution élastique dans le calcul de la dureté, Gubicza et al. [33] introduisent dans

I’expression (1.39) un rapport lié a I’énergie d’indentation tel que :

w
HME = a1C3 W_i (140)

Sachant que le travail total d’indentation est la somme du travail plastique et du travail

élastique, I'’équation (1.40) devient :

Hyg = ang(l_;W_5> (1.41)

wr
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Les valeurs de la dureté Meyer calculée en utilisant I'’équation (1.41) sont en accord avec

celles obtenues par la méthode d’Oliver et Pharr.

Enfin, dans le cas d’'un matériau purement élastique, les parties chargement et

déchargement de la courbe F — h peuvent étre décrites par la méme équation :
E Qo
2(1-v2) y2

P = C3h? = C;h? avec C3 = C; = tan (1.42)

Ou E est le module d’élasticité du matériau, v le coefficient de poisson, ay une
constante qui dépend de la géométrie de I'indenteur (@y = 2 pour un indenteur de
type vickers), y = (/2) et B est le demi-angle au sommet de l'indenteur (74,05°
pour un Vickers) [34]. De cette équation, le module élastique d’indentation peut

prendre la forme :

2(1-9%) y?
ay tanp

E = a,C; avec a, = (1.43)

Pour un indenter de type Vickers et en considérant un coefficient de poisson égal a 1/3, le
parametre caractérisant la géométrie de l'indenteur est égal a 0,63. Des expériences ont
montré que I'équation (1.43) n’est valable que pour des matériaux purement élastiques.
Pour la rendre applicable en cas de déformation plastique, on peut introduire un coefficient
de proportionnalité, §, entre E et a,C3 qui prendra en compte cette plasticité :

E = 8a,C; (1.44)

Le facteur § égal a 1 dans le cas d’un matériau idéalement élastique, décroit en fonction de
I'ampleur de la déformation plastique pendant I'essai. Gubicza et al. [33] ont montré que ce
facteur peut trés bien étre représenté par le rapport du travail élastique sur le travail total
sous la forme :
E = CZZC;% (1.45)
Ou encore sous la forme suivante si on introduit I’équation (1.38) :

E = a,Cs % (1.46)
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V. ANALYSE NUMERIQUE

Au vu des difficultés présentées avant sur la définition de la dureté et des hypothéses
faites sur le comportement du matériau, il s’avere que I'étude du comportement sous
indentation a I'aide des éléments finis peut amener des éléments de réponse a certaines
questions relatives au processus de déformation sous l'indenteur. Cette méthode doit étre
vue comme un complément d’analyse et non une fin en soi. Elle est basée sur la simulation
de I'essai a 'aide du calcul par éléments finis et de logiciels comme ANSYS ou ABAQUS. Deux
approches sont susceptibles d’étre utilisées, soit le modéle axisymétrique a deux dimensions,
dit modélisation 2-D, ou le modele tridimensionnel, ou 3-D. Généralement, dans un souci de

simplification, les calculs et la résolution de problemes sont réalisés avec une modélisation 2-
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Figure 1-9.  Modélisation en 2-D d’un essai d’indentation instrumentée [35].

Dans I'exemple montré sur la Figure 1-9, Panich et al. [35] ont utilisé le modeéle
axisymétrique a deux dimensions pour simuler I'essai d’indentation du silicium (100) a partir
du code par éléments finis ABAQUS [36]. L'indenteur conique de demi-angle au sommet
70,3° est utilisé dans le modele afin de considérer un modeéle de révolution. Le substrat
(silicium) est modélisé avec 7841 éléments formés de 4 noeuds axisymétriques (type
d’élément CAX4R [36]). Afin d’étudier la répartition des contraintes lorsque les charges sont
appliquées, une maille fine de 20 nm de c6té est utilisée au niveau de la zone de contact

entre le pénétrateur et I’échantillon. Le maillage devient de plus en plus grand lorsque I'on
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s’en éloigne. L’indenteur, supposé rigide, est considéré comme surface maitresse et

I’échantillon comme surface esclave. La direction du contact est alors déterminée par rapport
a la surface maitresse. L’échantillon est fixé le long de I'axe horizontal et le frottement entre
la pointe de l'indenteur et la surface de I’échantillon est supposé nul. La profondeur
maximale de pénétration de I'indenteur suivant I'axe y est fixée a 500 nm alors que pour le
déchargement, on considéere un retour de la pointe de I'indenteur a la position origine. Les
propriétés mécaniques utilisées en simulation numérique pour le silicium sont le module
d’élasticité £ de 130 GPa, le coefficient de poisson v de 0,28 et une contrainte d’écoulement
gyde 7 GPa [37]. Le processus d’indentation est simulé pendant les étapes de chargement et
de déchargement. Les résultats obtenus sont présentés sur une courbe charge-déplacement

comme le montre la Figure 1-10.

25
O  Eléments finis
20 + — Résultats expérimentaux O

Force {mN)

0 50 100 150 200 250 300 350

Déplacement (nm)

Figure 1-10. Comparaison entre la courbe P-h du silicium obtenue expérimentalement et
celle obtenue par modélisation numérique 2.D [35].

Etant donné que les valeurs de la contrainte d’écoulement et du coefficient de Poisson
sont issues de I'expérience, il n'est pas surprenant qu'il y ait une bonne corrélation entre la
simulation et les résultats expérimentaux. En pratique, dans le cas d’'un matériau élasto-
plastique et pour de tres petites déformations, I'élasticité se produit au début du processus
[35]. A I'apparition de la déformation plastique, il faut appliquer le critére de Von Mises [38]
qui stipule que lorsque la contrainte de Mises, gy, atteint la limite d’élasticité, oy, le
matériau commence a se déformer plastiquement. La contrainte de Von mises est donnée

par I'expression :
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_ (01-02)%+(0,—-03)%+(03-01)?
OMises — 2

(1.47)

Ou g4, 0, et 03 sont les contraintes principales.

La Figure 1-11 montre la propagation de la zone de déformation plastique du silicium
sous un indenteur conique. Quel que soit le stade de la déformation, la zone de déformation
plastique se propage a l'interface entre le pénétrateur et le matériau a la fois verticalement
et latéralement en prenant la forme d’une goutte. Les contraintes calculées a partir du
critére de Von Mises sont représentées par différentes couleurs dans la Figure 1-11. Les
amplitudes maximales de contraintes situées sous la pointe, de l'ordre de 7 GPa, sont

identifiées par une couleur rouge.

Indenteur P

Indenteur ~ _—

4]_..

Figure 1-11. Développement de la zone plastique en fonction de la profondeur de

pénétration dans le cas de la modélisation 2-D du silicium [35].
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Nous avons présenté certaines méthodes de détermination des propriétés mécaniques

parmi les plus utilisées méme si d’autres méthodes comme celle des deux pentes [39] ou
encore |'approche de Gong et al. [40] sont applicables. Mais quelle que soit la méthode
employée, il n’en reste pas moins vrai que la précision sur les valeurs des propriétés
mécaniques, est conditionnée par la précision des données extraites de I'enregistrement de
I’effort en fonction du déplacement. Si I'on suppose la plupart du temps que le capteur
d’effort nous fournit I'exacte valeur de la charge, il n’en est pas le cas pour la mesure de la
profondeur qui reste encore aujourd’hui sujette a discussion. En effet, sa détermination est
affectée par la déformation de la machine dont I'influence sera plus ou moins importante
selon la rigidité de I'instrument. Il semble toutefois que la rigidité soit une donnée figée pour
les trés faibles charges d’indentation, typiquement dans le cas de la nanoindentation. Par
contre, pour des charges plus élevées, son effet est plus ou moins marqué et il est nécessaire
de la prendre compte a chaque série d’analyse. Ceci est particulierement vrai en
microindentation. Nous présenterons cet aspect trés important dans le paragraphe suivant.
Un autre aspect qui, pour sa part, est prédominant pour les plus faibles charges d’indentation
est I'influence du défaut de pointe sur la détermination de I'aire de contact. Il est clair que
I’émoussement de la pointe, souvent de quelgues nanométres, aura une influence sur les
tous premiers nanometres de pénétration. Nous verrons dans la suite quelles sont les
modélisations de l'aire de contact et comment est introduit le défaut de pointe dans son
calcul. En plus de ces corrections nécessaires, les observations récentes sur les déformations
autour de I'empreinte ont amené des chercheurs a proposer un mode de calcul de la
profondeur de contact entre lI'indentation et le matériau qui tient compte du mode de

déformation.

V1. CORRECTIONS DES DONNEES D’INDENTATION

VI.1 Complaisance de la machine

Un élément a prendre en compte est l'influence de la rigidité de I'instrument dans la
mesure de la profondeur de contact. En effet, la mesure du déplacement de I'indenteur tient
compte de I'’enfoncement réel de celui-ci dans le matériau mais aussi de la déformation de la
machine. Il est donc nécessaire de la prendre en compte si I'on souhaite obtenir le
déplacement de I'indenteur uniquement dans le matériau. La rigidité a été décrite en détail

par André et al. [41] ou encore Fischer-Cripps [26]. La méthode présentée ici est une
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combinaison de I'approche théorique de Doerner et Nix [10] et la procédure itérative

d’Oliver et Pharr [17]. Dans le but de simplifier les calculs, on considére que la rigidité de
contact totale mesurée, ou encore complaisance de contact, sur la courbe force-déplacement
comprend a la fois a la complaisance du matériau et a la rigidité de contact de la machine.
Dans ces conditions, la complaisance totale est décrite comme étant la somme de la
complaisance de I'instrument, Cy, et celle du matériau, Cp,:
Cr=Cpn+C(r (1.48)
Ou la complaisance totale, Cr, représente l'inverse de la pente de la courbe au

déchargement.

Quant a la complaisance du matériau, C,,, elle s’exprime par la relation :

_VE_1
Cn = 5/ (1.49)

Ou E* est le module d’élasticité réduit et A, I'aire de contact.

Une combinaison des équations (1.48) et (1.49) permet d’obtenir I'expression suivante :

__ (dhn _Vm_ 1
Cr = (d_P)hmax =TrmtG (1.50)

Ainsi, pour corriger I'effet de la rigidité de I'instrument sur les mesures de profondeur
d’indentation dans le matériau, on doit déterminer Cr et la soustraire de la complaisance
totale. Une méthode de détermination de cette valeur est de tracer C; en fonction de
I'inverse de la racine carrée de l'aire de contact. On obtient dans ces conditions une droite
dont la pente est proportionnelle a 1/E* et dont Iintersection avec I'axe des ordonnées

donne directement la valeur de la complaisance de la machine, Cr (Fig. 1-12).
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Figure 1-12. Complaisance totale en fonction de l'inverse de la racine carrée de I'aire de

contact.

Comme la complaisance se définit comme l'inverse de la pente au déchargement, alors

son expression peut étre réduite a :
A
c =40 (1.51)
AP
A partir de I’équation (1.48), on peut exprimer le déplacement réel de I'indenteur dans le

matériau en fonction du déplacement mesuré de I'indenteur et du terme complaisance de la

maniéere suivante :

Cp=Cr—Cp="S2-19 & hopy = Reg, — CP (1.52)

Dans cette équation, la profondeur hg,, représente la profondeur corrigée et hey,, la
profondeur mesurée expérimentalement a partir de la courbe d’indentation charge /
décharge. En utilisant la relation (1.52) pour soustraire la contribution de la machine, on
corrige ainsi I'effet de la rigidité de la machine sur la mesure de la profondeur obtenue et par
conséquent sur toutes les profondeurs utiles a la caractérisation mécanique des matériaux,
en particulier la profondeur de contact. Une représentation sur le méme graphe de la courbe
corrigée et non corrigée permet de voir que Cf n’a pas d’influence sur la profondeur
résiduelle, hy puisque celle-ci se définit comme la valeur de la profondeur a charge nulle. Si P

=0, alors heop = hexp, (Fig. 1-13).
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Pmax | — — — — — — o — =

Courbe non corrigée

Courbe corrigée

Force P (mN)

hf h’max hmax
Déplacement h (nm)
Figure 1-13. Mise en évidence de linfluence de la complaisance sur I'allure de la courbe

d’indentation.

On peut penser que la rigidité de la machine, si elle n’est liée qu’a I'instrument, a une
valeur est fixe qui peut étre déterminée une fois pour toute et introduite dans le logiciel
d’analyse des données pour fournir directement le déplacement de l'indenteur qui nous
intéresse. Hors, Ficher-Cripps [26] et Chicot et al. [42] ont montré que ce terme Cy utilisé
pour corriger le déplacement de I'indenteur en séparant les contributions de I'instrument du
matériau n’a pas une valeur constante. Ces auteurs montrent que la complaisance varie en
fonction de I'échantillon, enrobage ou non, des conditions d’indentation (vitesse de
chargement et de déchargement, indentation cycliqgue ou non..) ce qui empéche tout
simplement de ne pas considérer ce terme comme constant dans I'analyse des données.
Dans ces conditions et pour chaque étude d’indentation, Chicot et al. [42] préconisent de

laisser libre sa valeur et d’utiliser les relations suivantes pour déterminer le module

d’élasticité :
Cr=2C ! ~ indenteur conique
T f 2(BYcone)E* 7| Ac q
(1.53)
1 1
Cr = Cf ———— |— indenteur sphérique
k T s Z(BYsphere)E* Ac p 1
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Ou B ety sont des termes correctifs introduits pour améliorer la précision des

résultats.

Le facteur ff est lié a la géométrie de l'indenteur [43-44]. B est égal a 1 pour un
indenteur conique, 1,034 pour un indenteur Berkovich et 1,012 pour un indenteur Vickers
[43]. Plus récemment, Woirgard et al. [45] ont démontré par une méthode analytique que B
valait 1,061 pour les pénétrateurs pyramidaux a base triangulaire et B = 1,023 pour les
pénétrateurs a base carrée. En plus de l'introduction du facteur B, Hay et al. [46] considérent
que le déplacement radial élastique est négligé dans la formulation de Sneddon. lls
introduisent alors un facteur de correction y fonction de demi-angle au sommet du
pénétrateur ainsi que du coefficient de Poisson v du matériau sous la forme :

T 1-2v
(Z+0.15484 e

y =T ™ 1-2v
(5—0.83124(1_0)

cot ‘{J)

(1.54)

cot ‘{’)2

VI.2 Défaut de pointe

Pour obtenir des valeurs précises des propriétés mécaniques des matériaux, la mesure
du déplacement de l'indenteur doit étre précise, et ce d’autant plus que les profondeurs
atteintes par l'indenteur sont petites. C'est particulierement le cas en nanoindentation. Cette
mesure dépend fortement de la géométrie de I'indenteur. Les aires de contact présentées
dans le Tableau 1-2 correspondent a une géométrie idéale des indenteurs. En pratique, ce
n’est jamais le cas car les indenteurs s’"émoussent en fonction de leur utilisation. La pointe
n’est donc pas un point mais elle devient arrondie au fur et a mesure de son utilisation. Ainsi,
ne pas prendre en compte le défaut de pointe peut conduire a une mauvaise estimation de
I'aire de contact. Comme celle-ci intervient dans le calcul du module d’élasticité et de la
dureté, les propriétés mécaniques peuvent en étre fortement affectées. Il est donc
nécessaire de corriger la fonction permettant d’estimer I'aire de contact. La fonction d’aire
de contact sans doute la plus précise est celle proposée par Oliver et Pharr [17]. Ces auteurs
proposent un polynéme complexe sous la forme :

A = 24.56 he? + Cihe + Cohe™? + - Cgh /28 (1.55)
Ou les coefficients C; a Cg sont des termes déterminés par calibration sur un

échantillon de référence, souvent de la silice fondue.
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En pratique, seulement trois ou quatre coefficients suffisent a représenter l'aire de

contact des quelques nanometres de profondeur. Toutefois, leur détermination nécessite un
grand nombre de points expérimentaux, le mieux étant la variation du module d’élasticité en
fonction du déplacement de I'indenteur. C’'est pourquoi, |'utilisation de cette fonction d’aire
de contact est principalement utilisée en mode de mesure de la rigidité en continu
(Continuous Stiffness Measurement ou le mode CSM) en nanoindentation. En I'absence de ce
mode d’enregistrement, on dispose d’autres modeles. Par exemple, le plus simple d’entre
eux est sans doute le modéle proposé par Troyon et Huang [39] dans lequel le défaut de
pointe est pris en compte dans le calcul de I'aire de contact en addition simplement la
longueur de la troncature en téte d’indenteur, hy, a la profondeur de contact. La relation
exprimant I'aire de contact devient donc :

Ac = 24,56 (h. + hy)? (1.56)

La détermination, ou plut6t I'estimation du défaut de pointe peut se faire de différentes
maniéres. Elle peut étre mesurée par observation avec un Microscope Electronique a
Balayage a un tres fort grossissement comme ont pu le faire Chicot et al. [47]. Elle peut aussi
étre obtenue par calibration en effectuant des mesures sur un matériau connu. A partir des
expériences de nanoindentation réalisées sur le polymere vitreux (Diethyléne glycol bis allyl
carbonate) (CR39), Hochstetter et al. [20] représentent la variation de la rigidité de contact
en fonction de la profondeur plastique, h,, (Fig. 1-14) ou la profondeur plastique est définie

par la relation:

P

hy = hmax — <

Ces auteurs ont aussi trouvé que la relation entre la rigidité de contact, S, et la
profondeur plastique est linéaire comme dans le cas de la silice fondue (Fig. 1-14). Preuve
gue le module d’élasticité est constant pour ces matériaux. Sachant que, la valeur commune
du défaut de pointe d’un pénétrateur Berkovich a I’état neuf est d’environ 5 nm, ils ont
trouvé que la valeur du défaut de pointe était déplacé de 5 nm pour la silice a une valeur
proche de 25 nm pour le polymére. Puisque le méme indenteur a été utilisé pour les
expériences sur le polymere et la silice fondue, ces auteurs en ont conclus que 25 nm était

une valeur apparente du défaut de pointe.
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Figure 1-14. Rigidité de contact en fonction de la profondeur plastique pour un polymére

CR29 et la silice fondue (Identification du défaut de pointe) [20].

Une fois obtenue, le calcul de I'aire de contact nécessite la détermination de la
profondeur de contact qui prend en compte le mode de déformation autour de I'empreinte
résiduelle, soit I'effondrement des faces de I'empreinte (mode sinking-in) soit la formation
d’un bourrelet de déformation a la surface du matériau indenté (mode piling-up). C'est deux
modes de déformation différents ont un impact évident sur la détermination de la

profondeur de contact, c’est ce que nous présentons dans le chapitre suivant.

V1.3 Déformation de I’empreinte d’indentation

Pour les tests d'indentation classiques pour lesquels la détermination de la dureté passe
uniqguement par la mesure de la diagonale de I'empreinte résiduelle qui est mesurée
optiguement, la déformation de I'empreinte a peu d'effet sur la mesure de la dureté, car il
est généralement admis que la longueur de la diagonale reste constante sous la charge
maximale et apres le retrait de l'indenteur. Par contre, pour les essais d'indentation
instrumentée ou les propriétés mécaniques sont calculées a partir de I'aire de contact
étroitement liée a la profondeur de contact, il est clair que la déformation de I'empreinte a

une influence sur le calcul de l'aire de contact, qui peut étre dans des proportions

Mémoire de thése présenté par Michel YETNA N’JOCK
51

© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Michel Yetna N'Jock, Lille 1, 2014

Développement des méthodes d’analyse en indentation instrumentée.
relativement conséquentes [48]. Par exemple, Alcala et al. [49] mentionnent que des erreurs

allant jusqu'a 30 % peuvent étre introduites dans le calcul de l'aire de contact si la
déformation de I'empreinte n'est pas prise en compte. C'est donc pourquoi de nombreuses
études ont été menées en vue de la détermination, aussi précise que possible, de l'aire de
contact en prenant en compte cette déformation [50]. Concernant la déformation de
I'empreinte au cours de l'indentation d'un matériau par un pénétrateur rigide, la matiere
peut s'écouler de différentes manieres en fonction des propriétés mécaniques générales du
matériau, de la nature et de la forme de l'indenteur. Habituellement, on rencontre deux
modes distincts de déformation : le mode " Sinking-in" lorsque le déplacement de matiere
est « tiré » vers le bas par la pointe de l'indenteur et le mode " Piling-up " lorsque le matériau

est « refoulé » vers le haut (Fig. 1-15).

CS

Piling-up ! Sinking-in
Figure 1-15. Représentation des modes de déformation piling-up et du sinking-in

survenant au cours d'un essai d’indentation avec un pénétrateur pyramidal.

Il a été observé que pour des matériaux mous avec de faibles valeurs du rapport de la
dureté sur le module d’élasticité (H/E) et du rapport du coefficient d'écrouissage sur le
module d’élastique (n/E), c’est le mode piling-up qui prédomine [51]. D’autre part, Cheng et
Cheng [52] ainsi que Xu et Rowcliffe [53] ont pu montrer que, pour un indenteur donné, les
modes piling-up et sinking-in sont associés au rapport entre la limite d'élasticité, Y, et le
module d’élasticité, E. Pour des valeurs élevées du rapport, Y/E, seul le mode sinking-in
intervient alors que pour les petites valeurs de ce rapport, c’est plutdt le mode piling-up qui
prédomine [54]. Lorsque le module d’élasticité E n'est pas disponible, le mode de

déformation peut étre déduit de la connaissance de la profondeur de pénétration. En effet,
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Giannakopoulos et Suresh [55] a partir d’une étude systématique par éléments finis de divers

matériaux élasto-plastiques ont pu relier le mode de déformation a I’évolution du rapport de
deux profondeurs de pénétration caractéristiques d’une courbe charge-déplacement. En
effet, ces auteurs ont trouvé que le rapport de la profondeur résiduelle, h¢ sur la profondeur
de pénétration maximale h,,,, obtenue directement a partir de la courbe charge-
déplacement permet de séparer les deux modes de déformation. Pour les matériaux ayant
un rapport hg /Ry, g, plus grand que 0,875, le mode piling-up est susceptible de se produire
alors que le mode sinking-in intervient plutét dans le cas ou le rapport hs/h., 4, est inférieur

a 0,875.

Une autre approche, similaire a celle présentée ci-dessus, a été proposée par Alcala et al.
[49] dans le cas d’un pénétrateur pyramidal. Ces auteurs ont réécrit le rapport entre la
surface de contact et la profondeur de pénétration en faisant intervenir un facteur IT qui
tient compte de la déformation de la surface sous la forme :

A= TIfhf. (1.57)
Ou f est un facteur qui dépend de la géométrie de I'indenteur (24,5 pour l'indenteur
Vickers et 25,56 pour I'indenteur Berkovich) et h,,,, est la profondeur maximale de

pénétration sous la surface originale.

lIs ont trouvé que le facteur IT était supérieur a 1 dans le cas du mode de déformation piling-

up et inférieur a 1 pour le mode de déformation sinking-in.

D’un point de vue mathématique, deux méthodologies ont été développées pour
calculer la profondeur de contact selon le mode de déformation. Il s’agit de la méthode
proposée par Oliver et Pharr [17] dans le cas du mode sinking-in (relation 1.58) et de la

méthode de Loubet et al. [18-20] pour le mode piling-up (relation 1.59).

Pmax
hes =hpay — ¢ n;a (1.58)
OU hmax est la profondeur maximale atteinte par le pénétrateur, Pnax la charge
maximale appliquée, S la pente au déchargement et € un coefficient que les auteurs

prennent le plus souvent égal a 0,75 dans le cas des indenteurs pyramidaux.

hep = o (Rmax — —22) (1.59)
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Ou le coefficient a est une constante égale a 1,2.

VII. EFFET DE TAILLE

Dans la plupart des matériaux, la mesure des propriétés mécaniques par indentation se
heurte a un phénoméne bien connu et en méme temps, tres perturbant pour la
caractérisation des propriétés mécaniques par indentation. Il s’agit de la variation de la
valeur des propriétés, principalement la dureté mais aussi le module d’élasticité, avec la
charge appliquée. Il s’agit d’'un phénomene que I'on appelle de différentes maniéres, la plus
connue étant sans doute I'effet de taille en indentation (ou Indentation Size Effect). Certains
diront aussi que ce phénomeéne est lié a I'échelle de mesure. Pour ne parler que de la dureté,
sa variation avec la charge d’indentation a plusieurs origines possibles. Les causes principales
identifiées sont liées au phénomene de durcissement par écrouissage qui peut survenir a la
préparation de la surface a indenter, a la rugosité, a la déformation autour de I'empreinte, au
frottement indenteur/matériau, a la forme de l'indenteur, a I'énergie de surface, a la
variation de composition, a I'anisotropie ou encore a la vitesse de déformation [56]. Les
travaux de Cheng et Cheng [57] présentent une revue bibliographique sur ce sujet. Parmi
tous les modeéles utilisés pour décrire cette dépendance, et ils sont nombreux, nous en
retiendrons que trois parmi les plus utilisés. Il y a la loi de Meyer en 1908 [58] qui décrit la
variation de la charge d’indentation en fonction de la diagonale d’empreinte (ou de la
profondeur pour les études plus récentes) par une loi puissance ou I'exposant n décrit
I"'ampleur de 'effet de taille :

P=a.d" (1.60)

Ou a est le coefficient de proportionnalité.

Si cette loi est trés simple et trés pratique pour décrire la variation de la charge avec la
diagonale de I'empreinte, elle est par contre moins pratique pour représenter I'évolution de
la dureté avec la diagonale car elle ne permet pas d’exprimer une dureté absolue qui serait
représentative du matériau. C'est pourquoi on lui préfere le modele PSR (Proportional
Specimen Resistance) proposé par Li et Bradt en 1984 [59]. La démarche est similaire. Ces
auteurs ont proposé de représenter la variation de la charge avec la diagonale d’empreinte
par un polynéme de degré 2 dans lequel le terme constant a été volontairement écarté :

P=A,.d + A,.d? (1.61)
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Ou A; et A, sont des coefficients liés respectivement a I'effet de taille et a la dureté du

matériau.

L'introduction de la relation (1.61) dans I'expression de la dureté Vickers rappelée dans le

Tableau 1-1 permet d’écrire :

18544.4; _ HV, + Aldﬂ (1.62)

HV = 1,8544.4, +
OU HV, et Age représentent respectivement la dureté absolue du matériau et
I'amplitude de l'effet de taille. La dureté absolue représente la dureté qui serait

obtenue par 'application d’'une charge d’indentation infinie.

Plus récemment en 1998, Nix et Gao [60] ont introduit le concept du gradient de
déformation plastique (Strain Gradient Plasticity - SGP) basé sur la théorie des dislocations de
Taylor. La théorie développée par Nix et Gao suppose par simplicité que le processus de
déformation par indentation est accommodé par les dislocations géométriquement
nécessaires en prenant en compte le changement permanent de forme a la surface. De
maniere générale, ces auteurs expriment la dureté mesurée en fonction de l'inverse de la

diagonale ou de la profondeur sous la forme :

=1+ =

OU Ho représente aussi la dureté absolue du matériau et h* est une longueur dite

caractéristique qui représente I'effet de taille.

Un des avantages de ce modele est que les parametres Ho et h* sont reliés a des
propriétés intrinséques au matériau comme la densité de dislocations mis en jeu dans le
processus de déformation par indentation, le vecteur de Burgers lié a la nature des
dislocations et aussi le module de cisaillement. Noté toutefois que si d’'un point de vue
mathématique la relation (1.61) peut s’appliquer a tous types de résultats, 'approche
physique du phénomeéne ne pourra s’appliquer qu’a I'étude des cristaux.

Dans I'étude des matériaux, il est souvent tres tentant de confronter les modeéles de
maniére a trouver celui qui représentera au mieux I’évolution des résultats expérimentaux.
C’est ainsi que la confrontation du modele de Li et Bradt et le modéle de Nix et Gao se heurte
a un probleme mathématique simple et évident. En effet, la relation (1.62) montre une

représentation linéaire du nombre de dureté avec I'inverse de la diagonale d’empreinte alors
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que la relation (1.63) montre une évolution linéaire du carré du nombre de dureté. Les deux

modeéles ne peuvent donc de fait s’appliquer pour représenter le méme phénomeéne.
Pourtant, la relation (1.61) fait parfois apparaitre un terme Ay pouvant représenter un
ajustement de la charge au début d’essai. Si ce terme est introduit dans la relation (1.62),
alors un terme du second degré en (1/d) apparait et le développement limité a I'ordre 2 de la
relation de Nix et Gao devient alors compatible avec le modéle de Li et Bradt, au moins pour

les premiers termes du développement.

VIIl. CONCLUSION

Le champ d’application de l'indentation instrumentée est vaste et les problémes s’y
rapportant nombreux. Dans cette breve synthése bibliographique, nous n’avons pas pu tout
décrire dans le détail et j’en suis bien conscient. Je me suis limité a quelques points parmi les
plus importants qui vont étre discutés dans la suite, ce qui constituera le plan de mon
mémoire.

Comme nous venons de le voir dans ce chapitre, il existe deux modes de déformation
autour d’'une empreinte d’indentation, ce qui conditionne la méthode de calcul de la
profondeur de contact, soit la méthodologie proposée par Oliver et Pharr [17] dans le cas du
sinking-in ou la méthodologie de Loubet et al. [18] dans le cas du piling-up. Une étude
purement théorique par éléments finis [55] a montré que le rapport de la profondeur
résiduelle sur la profondeur maximale était un bon indicateur si sa valeur dépassait ou non la
valeur théorique de 0,875. Nous avons voulu vérifier cette approche d’un point de vue
expérimental. La valeur trouvée est trés proche de celle-ci et il est intéressant de noter que
lorsque le rapport est égal a cette valeur limite, l'utilisation de I'une ou de l'autre des
méthodologies conduit au méme résultat.

Dans une deuxiéme partie, nous avons voulu comparer I'approche qui utilise I'énergie
d’indentation pour calculer un nombre de dureté a I'approche classique et observer si les
résultats sont aussi sensibles a I'effet de taille dans les mémes proportions. Cette approche
énergétiqgue me semble intéressante car elle permet en partie de s’affranchir de la forme de
I'indenteur.

Enfin dans mes travaux sur I'indentation instrumentée a I’échelle micrométrique, j’'ai été

confronté a la précision sur la détermination de I'aire de contact. Si je suis convaincu que le
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modele d’Oliver et Pharr [17] qui emploie un polyn6me complexe pour représenter I'aire de

contact est le plus précis de tous les modeles, je n’en suis pas moins convaincu de sa
difficulté d’utilisation lorsque I'instrument ne dispose pas du mode CSM car |'application du
modele d’Oliver et Pharr nécessite un grand nombre de points expérimentaux qui ne peuvent
aisément s’obtenir que dans ces conditions. On pourrait alors utiliser le modéle qui consiste
simplement a ajouter la longueur de la troncature du défaut de pointe a la profondeur
mesurée [18]. Mais cette approche ne donne des résultats satisfaisants qu’au-dela de 200
nm de profondeur d’indentation. J’ai donc cherché un modeéle simple qui n’utilise que la
longueur de troncature mais qui peut s’appliquer sur des profondeurs beaucoup plus petites,

de I'ordre de quelques nanometres.
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CHAPITRE Il

MATERIAUX ET
EXPERIMENTATION
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. INTRODUCTION

Pour faciliter la caractérisation mécanique d’un matériau par indentation instrumentée,
la connaissance au préalable de certaines informations sur le matériau et la technique peut
s’avérer nécessaire pour éviter des erreurs d’analyse et d’interprétation. Tout d’abord et
dans la mesure du possible, il faut connaitre le matériau a tester. Par exemple, il faut savoir
s’il s’agit d’'un matériau homogéne ou hétérogene, si son comportement est plutot élastique,
plastique ou élasto-plastique, si le matériau est revétu ou non car ces informations vont
conditionner le choix de la géométrie du pénétrateur, les conditions d’application de la
charge en termes de vitesses de chargement et de déchargement, de temps de maintien a la
charge maximum et du niveau de chargement, choix de la charge entre échelles
nanométrique et macrométrique. Par exemple, on utilisera plutét les indenteurs sphériques
pour des matériaux mous. De plus, ils permettent de remonter plus facilement aux
propriétés de traction a partir de la courbe au chargement. Pour la mesure de la dureté en
général, on préferera les indenteurs pyramidaux qui permettent d’obtenir une dureté
constante pour les matériaux non sensibles a I'effet de taille, ce qui n’est pas le cas avec un

indenteur bille.

De maniere générale, mon travail de recherche s’est orienté vers I'optimisation de la
technique d’indentation instrumentée pour I'obtention de propriétés mécaniques fiables et
représentatives du matériau. C’'est pourquoi le choix des matériaux utilisés dans cette étude
ne rentre pas dans une thématique particuliere mais ils ont été choisis pour représenter
différents types de comportement mécanique. Nous retrouverons ainsi des matériaux a

usage commun et des céramiques a utilisation plus spécifique.

Dans ce chapitre, nous présenterons dans une premiere partie les matériaux étudiés et
dans une seconde partie les moyens expérimentaux utilisés pour la réalisation des essais
d’indentation instrumentée. Etant donné que la technique de préparation a une importance
notable sur la mesure des propriétés par indentation et la qualité des résultats obtenus, nous
mettrons un accent plus particulier sur la technique de polissage utilisée pour obtenir une
surface plane, exempte de rayures et ayant un faible niveau d’écrouissage. La deuxieme
partie présente I'appareil de mesure utilisé sans oublier les procédures expérimentales qui lui

sont propres.
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Il. MATERIAUX

1.1 Préparation

Pour discuter de certains aspects de l'indentation instrumentée, en particulier de
I'influence du mode de déformation autour de I'empreinte sur les mesures des propriétés
mécaniques, nous avons choisi d’étudier neuf matériaux présentant des propriétés

mécaniques différentes. Ils sont présentés ci-dessous :

a) Une série d'échantillons de matériaux a usage courant a été préparée a partir de barres
commerciales de 13 mm de diamétre. C'est le cas de l'acier doux (ASTM A36), de
['aluminium 6061-T6 (10 % de silicium), du laiton (C22000), du bronze (SAE 660) et du
cuivre (99% de pureté). La microindentation instrumentée ne nécessite pas de dimensions
particuliéres. Nous avons réduit les barres en cylindres de longueur 8 mm comme le

montre la Figure II-1.

Figure ll-1.  Forme des éprouvettes en matériaux a usage courant.

b) Une autre série d'échantillons de 10 mm de diameétre et 25 mm de longueur a été
sélectionnée. Les échantillons ont été obtenus a partir de tiges en acier inoxydable 316 et
d'un acier inoxydable obtenu par frittage laser a partir de poudres métalliques (Direct
Metal Laser Sintering, DMLS). Ces échantillons seront désignés comme SS (Stainless Steel)
pour acier inoxydable et RPSS (Rapid Prototypage Stainless Steel) pour le second procédé
d’obtention. Le procédé DMLS concerne uniquement les matériaux métalliques. La poudre
utilisée pour le frittage peut étre constituée d’un seul élément métallique, de plusieurs
types d’alliages métalliques ou d’'un mélange d’alliage et de corps pur [61]. Selon le type

d’application recherchée, les piéces fabriquées par DMLS peuvent avoir une porosité
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importante ou un mauvais état de surface. Le détail des conditions de fabrication de ces

matériaux est présenté dans [62]. La préparation métallographique de ces échantillons a

permis d'obtenir une rugosité moyenne Ra de 0,2 um.

c) Nous avons également étudié le comportement mécanique du béta tri-calcium de
phosphate (B-TCP) qui est une biocéramique synthétisée par précipitation aqueuse d'un
mélange de solution de phosphate de diammonium NH4(HPO,), et une solution de nitrate
de calcium Ca(NOs);,,4H,0 [63]. Les échantillons de forme cylindrique (diamétre 20 mm et
hauteur 5 mm) ont été obtenus par coulée. Aprés séchage, les échantillons ont été frittés
pendant une durée de 2 heures. Les températures de calcination et de frittage
respectivement de 750 °C et 1060 °C ont permis d’obtenir moins de 2 % de porosité,
vérifiée par la méthode d'Archimede. Apres le frittage, I|'échantillon est traité
thermiquement par un traitement post-HIP a 1050 °C sous 150 MPa dans une atmosphére
Ar/0, pour obtenir un matériau dense, quasiment a 100 %, et présentant un aspect semi-

transparent comme le montre la Figure 11-2.

Figure ll-2.  Photographie du béta tri-calcium de phosphate (8-TCP) dense obtenu par
frittage [63].

d) Nous avons également étudié une céramique composite de T;B,-60% B4C qui a été réalisée
par frittage par courant électrique pulsé. L'échantillon ainsi obtenu se présente sous la

forme d’une pastille de 30 mm de diametre et de 4 mm d'épaisseur. La rugosité moyenne
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Ra est de 0,1um. Le procédé de fabrication de cette céramique est largement détaillée

dans [64].

e) Pour déterminer les propriétés d’un film mince de TiHfCN, nous avons utilisé la
nanoindentation qui permet, de par les faibles profondeurs affectées au cours de I'essai,
de limiter I'influence du substrat dans la mesure des propriétés. Le film de TiHfCN a été
déposé sur un substrat en acier (M2), dans une chambre de pulvérisation cathodique HEF
TSD400-CD, en utilisant une cible TiHfCN soudée sur une plaque de cuivre. Avant le dép6t,
le substrat est poli-miroir puis nettoyé aux ultrasons dans I'éthanol pendant 10 min. Dans
la chambre de pulvérisation cathodique utilisée pour la déposition, les impuretés sont
d’abord éliminées par le vide a I'aide d’une pompe turbo-moléculaire pendant 2 heures a
environ 160 °C. Ensuite simultanément, la cible est pulvérisée dans un plasma d'argon
avec un débit de 100 sccm et une polarisation de - 500 V pendant 30 min. Enfin, le film est
déposé avec une tension de polarisation de 150 V et une puissance de cathode de 350 W.
La durée de déposition a été choisie de telle sorte a obtenir une épaisseur comprise entre
2 et 3 um. La Figure II-3 présente une coupe transversale du film obtenu aprés polissage

et révele une interface trés réguliere.

Substrate

,. 2 um
WD =3.1nm |—|

EHT = 3.00 kV

Figure II-3.  Section d'un film transversale de TiHfCN apres polissage.

11.2 Polissage

La phase du polissage des échantillons pour des essais d’indentation est une phase

délicate qui demande beaucoup de soin. La procédure employée a été de polir
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mécaniquement une des faces planes des échantillons a I’'aide de papiers abrasifs placés sur

une polisseuse mécanique a deux plateaux de marque Struers Labopol-21 (Fig.l1-4).

Figure ll-4.  Polisseuse mécanique Labopol-21.

Pour réduire au mieux I'écrouissage mécanique, j’ai utilisé la série compléte des papiers
abrasifs mis a ma disposition tout en limitant la pression exercée sur I’échantillon. Il s’agit des
papiers de grade 80, 120, 220, 500, 800 et 1200. A chaque changement de papiers,
I’échantillon est pivoté de 90° par rapport au polissage du drap précédent de maniére a
éliminer toute trace résultant du polissage précédent. Pour éviter les échauffements de la
piece, le polissage se fait sous lubrification a I’eau. Pour obtenir un poli-miroir, la finition est
réalisée a l'aide de papier feutre chargée de particules d’alumine de tailles différentes, soient
6, 3 et 1 um. Le lubrifiant est ici un mélange a base d’alcool congu et fourni par la société
Struers. Pour éliminer tous risques d’écrouissage mécanique, I'ultime finition a eu lieu par
polissage électrolytique qui permet de réduire presque en totalité la couche écrouie qui
pourrait apparaitre a la surface. Ce point a bien été montré par Chicot et al. [65]. Ces auteurs
ont en effet mesuré I"évolution de la dureté en fonction de la charge sur le méme échantillon
ayant subi différents niveaux de finition de polissage.

Le polissage électrolytique est la dissolution controlée du métal de base sans effort
mécanique. Il permet d’éliminer une fine couche superficielle dont tout ou partie la couche
écrouie par le polissage mécanique. Notre appareillage de polissage électrolytique est une
station ectroPol-5 de Struers (Fig. lI-5) qui fonctionne avec des électrolytes recommandés par

Struers (voir Tableau II-1).
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Tableau llI-1. Electrolytes consommables recommandés par Struers.
Electrolyte Electrolyte Electrolyte | Electrolyte Electrolyte | Electrolyte
A2 A3 A8 AC2 D2 E5
-Aluminium -Acier -Chrome -Fonte -Laiton -Laiton
-Fer martensitique | -Hafnium | -Magnésium | -Cuivre -Bronze
-Nickel -Molybdénum | -Nickel -Nickel -Or -Acier au
-Argent -Aciers -Titane -Acier carbone
-Acier inoxydable inoxydable -Fonte
inoxydable -Titane -Aciers -Matériaux
-Aciers -Vanadium avec éléments
-Zirconium trés variables

Figure 1I-5. Machine de polissage électrolytique Electropol-5 de Struers.

La partie électronique de lI'instrument contient une série de préprogramme de polissage

en fonction de la nature du matériau. Dans notre cas, nous avons sélectionné les

méthodologies associées a la préparation des aciers doux, des aciers inoxydables, de

I"aluminium, du cuivre, du bronze et du laiton. Chaque programme contient tous les

paramétres de polissage qui ont été collectés dans le Tableau II-2.

Tableau lI-1. Paramétres de polissage électrolytique en fonction du matériau.

Aciers Acier Aluminium Cuivre Bronze et
inoxydable laiton
Mode polissage polissage polissage polissage polissage
Surface 1cm’ 1cm’ 1cm’ 1cm’ 1cm’
Température 22°c 22°c 22°c 22°c 22°c
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Electrolyte A2 A3 A2 D2 E5
Tension 40V 35V 48 V 24V 56V
Taux flux 14 13 9 13 18

Temps 12s 25s 35s 20s 18s

L’échantillon est placé sur un masque avec une ouverture de 1 cm”. L’anode vient en
contact avec I’échantillon pour assurer le contact électrique. A la fin du processus,
I’échantillon est retiré pour étre lavé a I'eau puis rincé a 'alcool et enfin pour étre séché

immédiatement.

Ill. EXPERIMENTATION

111.1 Principe de I'essai d’indentation

L’essai de dureté consiste a enfoncer un indenteur de forme géométrique connue dans
le matériau a analyser afin de mesurer ses propriétés mécaniques locales (dureté, module
d’élasticité, etc.). Cette caractérisation mécanique peut se faire de deux manieres. Les essais
classiques qui consistent a observer et mesurer la géométrie de I'empreinte aprés retrait de
I'indenteur et les essais instrumentés qui consistent a analyser la courbe force-déplacement
obtenue a partir des mesures effectuées en continue durant tout le déplacement de
I'indenteur dans le matériau. Les géométries d’indenteur sont de forme et de taille variables
mais I'objectif est de prendre des formes simples (bille, cone, pyramide). Dans notre étude,
les indenteurs sont de taille micrométrique et de forme pyramidale appliqués sous des
conditions de chargement dans le domaine de la nanoindentation et de la microindentation
qui se révele particulierement adaptée pour l'analyse des propriétés mécaniques de

matériaux présentant des grains ou des modifications a leur surface.

111.2 Le dispositif expérimental de I'indentation instrumentée

L'appareil de mesure utilisé dans ce travail est le microindenteur instrumenté CSM2-107

(Fig. 11-6) développé par la société CSM-Instrument (Centre Suisse de Microtechnique).
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Figure. ll-6.  Dispositif expérimental d’indentation instrumentée CSM2-107 de CSM

Instrument.

La plage de chargement varie de 0,05 a 30 N. La résolution en force est de 100 pN et la
plage de déplacement est de 200 um pour une résolution de 0,3 nm. La position du
pénétrateur est déterminée par un capteur de déplacement. Une bobine située dans la partie
supérieure de la colonne de chargement est utilisée pour entrainer le pénétrateur vers
I'échantillon. La force imposée est contr6lée par la variation de courant provenant de la
bobine magnétique. La colonne de chargement est suspendue par des ressorts de maintien
qui facilite I'amortissement du mouvement. Une platine motorisée suivant I'axe X-Y permet
de modifier la position de I'’échantillon enfin de changer sa surface de contact. Un dispositif
de fixation permet de maintenir immobile I'indenteur et le matériau afin d’éviter un exces de
charge appliquée pendant 'essai. Une table mobile permet de déplacer I’échantillon de la
téte de mesure a I'objectif pour une lecture visuelle de I'empreinte résiduelle et/ou un
positionnement de I'essai. La vitesse de pénétration et I'enregistrement des données sont
controlés par le logiciel développé par CSM Instrument pour l'acquisition de données,
I'analyse et le stockage. Noter qu’en pratique, I’analyse est faite par nos soins dans toutes ses

étapes pour garantir la maitrise de la procédure.

Mémoire de thése présenté par Michel YETNA N’JOCK
66

© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Michel Yetna N'Jock, Lille 1, 2014

Développement des méthodes d’analyse en indentation instrumentée.

Dans notre étude, nous avons utilisé des indenteurs de forme pyramidale : I'indenteur
Berkovich et I'indenteur Vickers dont les caractéristiques sont rappelées dans le Tableau 1-1
du chapitre I. Le pénétrateur Vickers a été longuement utilisé au laboratoire au contraire de
I'indenteur Berkovich d’achat plus récent. Un des objectifs sera donc de montrer que méme
si une pointe de pénétrateur est fortement émoussée, il peut étre utilisé pour obtenir des
résultats cohérents a condition de bien prendre en compte le défaut de pointe dans la
détermination des propriétés mécaniques du matériau. D’autre part, nous utilisons le
pénétrateur Berkovich car il est le plus largement utilisé en nanoindentation mais aussi parce
qgu’il présente l'avantage d'étre similaire a l'indenteur Vickers, dans le sens ou les deux
indenteurs ont un rapport d’aire projetée identique. Le matériau qui les constitue est le
diamant dont le module d’élasticité réduit est égal a E*; = 1141 GPa et le coefficient de
poisson v; égal a 0,07. Généralement pour faciliter les calculs, les indenteurs Berkovich et
Vickers sont assimilés a un céne dont I'angle au sommet est tel que la section possede la
méme aire de contact A a toute distance du sommet de la pointe. Le demi-angle au sommet
a de ce cone équivalent est de 70,3°et le rayon de contact est défini para = \/A./m ou A,
est la surface de la zone de contact. Cependant, nous verrons dans ce manuscrit que parfois
I'utilisation de I'aire de contact « réelle » de I'indenteur est nécessaire pour I'obtention de

résultats plus précis.

111.3 La procédure expérimentale

a) La microindentation

Il s’agit de la méthode standard de I’essai d’indentation instrumentée. Cette méthode
s’appuie sur les normes ASTM E96 et E384. Pour ces conditions d'essai, la durée de I'essai est
maintenue constante a 1 min comprenant le chargement et le déchargement. Pour cela, les
valeurs des vitesses de chargement et de déchargement sont fixées a deux fois la valeur de la
charge maximale. Une durée de maintien de 15 secondes est imposée a la charge maximale.
Les charges maximales sont choisies entre 50 mN et 20 N et 30 essais d'indentation au moins
sont réalisés.

Lors de I'essai, la téte du pénétrateur est amenée au contact de I’échantillon a vitesse
constante supérieure a celle imposée pendant I'essai. Lorsque le systeme détecte une

variation sur la courbe déplacement-temps, l'indentation commence dans les conditions
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définies par l'opérateur. On obtient alors une courbe charge-déplacement. Méme si le

réglage du zéro définissant le contact indenteur-matériau est automatique, il est
systématiquement vérifié et ajusté. En effet, le zéro-machine est défini lorsque la charge
recue par l'indenteur devient égale a celle fixée par I'opérateur, nécessairement différente
de 0 N. Par contre, le zéro opérateur est défini a I'’endroit de la courbe a partir duquel la

charge est non nulle. C’'est cette position du zéro qui est considérée dans notre étude.

b) La nanoindentation

Les essais de nanoindentation ont été réalisés avec un Nano Indenter XP™ (MTS
Instruments Nano) en utilisant un pénétrateur Berkovich. Pas moins de 30 essais
d'indentation, réalisés dans les mémes conditions de chargement, ont été menés
aléatoirement a la surface du matériau revétu. Le mode Continuous Stiffness Measurement
(mode CSM) a été utilisé pour obtenir la variation de la dureté et du module d’élasticité en
fonction du déplacement de I'indenteur. Le déplacement harmonique de la pointe est de 2
nm et la fréquence égale a 45 Hz. La profondeur de pénétration maximale atteinte par le

pénétrateur a été fixée a 2 000 nm et la vitesse de déformation égale 3 0,05 s™.

¢) Microscopie Electronique a Balayage
Pour estimer la taille du défaut de pointe des indenteurs Vickers et Berkovich, nous
avons utilisé un microscope électronique a balayage HITACHI type S-4300 SE/N a émission de
champ. Ce type d’instrument permet |'utilisation d'une tension d'accélération comprise entre
0,5 et 30 kV, ce qui peut conduire a une résolution de 1,5 nm a un agrandissement de 500

000 fois a une pression de 10° Pa.

Mémoire de thése présenté par Michel YETNA N’JOCK
68

© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Michel Yetna N'Jock, Lille 1, 2014

Développement des méthodes d’analyse en indentation instrumentée.

CHAPITRE Il

RESULTATS ET DISCUSSIONS
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AVANT-PROPOS

L'indentation instrumentée est un outil puissant pour la caractérisation mécanique des
matériaux mais la synthése bibliographique dans la premiére partie nous montre que des
précautions sont nécessaires dans I'objectif de fournir des propriétés mécaniques fiables. En
particulier, outre les corrections usuelles de rigidité de la machine et du point zéro du contact
entre I'indenteur et le matériau, le mode de déformation autour de I'empreinte influe sur le
mode de calcul des propriétés. En effet, lorsqu’il y a « sinking-in », c’est la méthodologie
d’Oliver et Pharr qu’il faut appliquer alors que la méthodologie de Loubet et al. semble plus
indiquée en présence de « piling-up ». Il est donc nécessaire de bien connaitre le mode de
déformation préalablement a tout type de calculs. Des analyses par éléments finis ont mis en
évidence un critére simple qui permettrait de dissocier ces deux modes. Dans la partie A de
ce chapitre, nous analysons les résultats obtenus par indentation de divers matériaux
métalliques et céramiques dans l'objectif d’affiner la valeur limite de ce critére. Nous
présentons donc I'ensemble des résultats expérimentaux ainsi que la pertinence de ce critere

dans la méthodologie de calcul des propriétés mécaniques.

Une autre démarche est proposée pour le calcul de la dureté des matériaux. Il s’agit de
considérer le rapport du travail par indentation, donc I'aire sous la courbe charge-décharge,
sur le volume de I'empreinte. Cette idée est intéressante mais la multiplication des modes de
calculs peut conduire a la multiplication des nombres de dureté. Nous avons voulu, sur nos
mémes matériaux, calculer la dureté de cette maniére et la comparer aux valeurs de dureté
déduites des méthodes classiques. Notons que les méthodes classiques conduisent elles-
mémes a des valeurs différentes si I'on considére 'aire de contact réelle ou projetée dans le
plan du matériau et les profondeurs résiduelles, maximales ou celle de contact. Ceci doit
laisser I'utilisateur perplexe devant la méthodologie a adopter dans le simple objectif de
donner une valeur de dureté au matériau qu’il analyse. De plus, quel que soit le mode de
calcul, la dureté est sensible a I'effet de taille. Nous avons voulu, entre autres, voir si le calcul
par le travail montrait aussi une sensibilité a I'effet de taille. La partie B de ce chapitre est
donc consacrer au travail par indentation avec I'objectif de comparer les résultats obtenus
par le travail avec ceux obtenus avec les approches classiques et d’étudier les convergences

éventuelles.
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Enfin, dans la partie C de ce chapitre, nous avons voulu affiner la prise en compte du

défaut de pointe dans le calcul des propriétés par indentation dans le domaine de la
microdureté. En nanoindentation et en utilisant le mode continu du calcul des propriétés,
c’est-a-dire le mode CSM (CSM pour Continuous Stiffness Measurement), la correction
proposée par Oliver et Pharr conduit sans aucun doute a la meilleure précision des résultats
deés les premiers nanometres d’enfoncement de l'indenteur, probablement grace au grand
nombre de parameétres de lissage qu’il est possible de prendre en compte. Il est important
d’ajouter que pour étre appliquée, la méthodologie d’Oliver et Pharr demande un tres grand
nombre de données qu’il n’est pas toujours possible d’avoir avec les méthodes d’indentation
classique qui donne un résultat pour une courbe d’indentation. En microindentation, au-dela
d’environ 200 nm de pénétration, la proposition qui consiste simplement a ajouter le défaut
de pointe a la profondeur de contact calculée est amplement suffisante. On pourrait donc se
contenter de cette approche mais pour des calculs au début de la courbe de chargement en
microindentation avec des instruments qui ne proposent pas le mode CSM, nous obtenons
des erreurs tres importantes. Nous proposons donc une relation permettant de calculer I'aire
de contact aussi précisément que possible, quasi comparable a la méthodologie d’Oliver et
Pharr, a partir d’'une seule donnée, la longueur de la troncature de la pointe de I'indenteur.
Cette donnée peut étre accessible par observation de la pointe a de trés forts grossissements
ou par calibration sur un matériau connu. Nous montrons aussi que cette correction est
absolument nécessaire pour les premieres centaines de microns de déplacement de
I'indenteur ce qui permet de trouver des valeurs cohérentes des propriétés mécaniques en

fonction du déplacement de I'indenteur.
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- PARTIEA -

IDENTIFICATION DES MODES DE DEFORMATION
AUTOUR D’UNE EMPREINTE D’INDENTATION

A-1. INTRODUCTION

Généralement, le calcul des propriétés mécaniques des matériaux dépend de la forme
de l'indenteur et de la fagon dont la matiere s'écoule sous l'indenteur en mode " sinking-in"
lorsque le déplacement de matiére est « tiré » vers le bas par la pointe de I'indenteur ou en
mode « piling-up » lorsque le matériau est « refoulé » vers la surface. Par conséquent, les
corrections proposées par Oliver et Pharr [17] et Loubet et al. [18-20] doivent étre effectuées
conformément a ces deux comportements en plus des autres corrections associées au défaut
de pointe du pénétrateur ainsi que la rigidité de l'instrument. Dans ce travail, nous avons
testé différents matériaux présentant un mode de déformation soit par « piling-up » soit par
« sinking-in » dans leur comportement en utilisant deux types de pénétrateur, les indenteurs
Vickers et Berkovich. Il s’agit des matériaux présentés dans le chapitre 2 : I'acier doux (ASTM
A36), I'aluminium 6061-T6 (10 % de silicium), le laiton (C22000), le cuivre (99 % de pureté),
les aciers inoxydables SS et RPSS, la biocéramique béta phosphate tricalcique (B-TCP) et la

céramique composite T;B,-60 % B,C.

A-ll. RESULTATS ET MODE DE TRAITEMENT DES DONNEES BRUTES

Les essais de microindentation instrumentée ont été effectués en utilisant le
microdurometre CSM2-107 de CSM Instrument. Les pénétrateurs Vickers et Berkovich ont
été utilisés pour analyser les échantillons avec des charges maximales allant de 0,05 a 15 N.
Au moins 20 essais ont été réalisés dans cette gamme de chargement. De plus, une durée de
maintien de 15 s a été imposée a la charge maximale. Notez que I'indenteur Berkovich n'a
pas été utilisé pour les échantillons SS, RPSS, B-TCP et cuivre. Les courbes obtenues pour
chaque matériau présentent la méme allure générale que celles présentées sur la Figure A-1.
L'exemple montré ici est relatif aux essais réalisés sur I’échantillon d’aluminium 6061-T6 (10

% de silicium).
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Figure A-1. Courbes charge-profondeur obtenues par essai de microindentation
instrumentée effectué sur I'aluminium 6061-T6 (10 % de silicium) en utilisant

des charges maximales allant de 0,05 a 15 N.

Les données montrées sur cette figure sont des données brutes qui nécessitent d’étre
corrigées par la prise en compte de I'émoussement de l'indenteur et la complaisance de la
machine car nous avons montré que ces corrections étaient liées aux conditions d’essai et
aux matériaux testés. Toutefois, avant que ces corrections ne soient effectuées, on peut déja
remarquer sur la Figure A-1 la bonne reproductibilité des courbes au chargement ce qui

laisse supposer, tout au moins a cette échelle de chargement, que le matériau est homogene.

a) Correction du défaut de pointe

Sur notre instrument de microindentation, on ne possede pas le mode de mesure de la
rigidité de contact en continu ce qui ne permet pas d’appliquer la méthodologie d’Oliver et
Pharr [17] pour corriger I'aire de contact en prenant en compte le défaut de pointe. A notre
échelle de mesure, la correction de Troyon et Huang [39] est largement suffisante
(profondeurs supérieures a 200 nm) pour étre valablement appliquée. Elle nécessite la
connaissance du défaut de pointe, soit la longueur de la troncature au sommet de I'indenteur
émoussé. En pratique, il pourrait étre possible d’utiliser des échantillons étalon, de

propriétés connues. Généralement, la silice fondue est utilisée mais elle n’est utilisable que
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pour des faibles charges, typiquement les charges de nanoindentation. En effet, au-dela

d’une centaine de mN, la silice fondue se fissure et les résultats en sont altérés. On propose
aussi un échantillon de cuivre mais au vu des déformations autour de I'empreinte, nous
avons préféré trouver un moyen de mesurer directement cette longueur de troncature. Pour
cela, nous avons utilisé un microscope électronique a balayage avec les plus forts
grossissements disponibles sur |'appareil, ce qui explique la qualité moyenne des
photographies obtenues. La Figure A-2 montre les pointes des indenteurs Berkovich (Fig. A-
2a), et Vickers (Fig. A-2b). Différents grandissements ont été utilisés pour optimiser
I'observation du défaut de pointe. La mesure a été faite a un plus fort grandissement mais les

indenteurs sont présentés a un plus faible grossissement pour assurer une certaine qualité de

la photo.

a) Berkovich indenter b) Vickers indenter

Figure A-2.  Evaluation de la taille du défaut de pointe pour les pénétrateurs a) Berkovich

et b) Vickers a I’aide d’un microscope a balayage électronique.

La taille du défaut de pointe est mesurée entre le sommet d’une pointe conique idéale et
I’émoussement de la créte. Les contours du cone ont été prolongés (lignes blanches sur les
photographies) et la distance entre la pointe et I'émoussement est donnée par l'instrument.
Par conséquent, comme on peut I'observer sur la Figure A-2, un défaut de pointe de 50 nm
est trouvé pour le pénétrateur Berkovich et de 150 nm pour le pénétrateur Vickers. Ces
valeurs semblent logiques car le pénétrateur Vickers a été utilisé pendant prés de dix ans,
alors que le Berkovich est plus récent et a donc été moins utilisé. Le défaut de pointe est en
effet logiquement relié a la fréquence de leur utilisation. Nous montrerons dans la suite que

bien qu’ayant des défauts de tailles différentes, il est possible d’obtenir des valeurs correctes
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et comparables des propriétés mécaniques, a condition que la correction ait été bien

réalisée. La correction du défaut de pointe permet de calculer I'aire de contact qui intervient
aussi bien dans le calcul de la complaisance que dans le calcul des propriétés mécaniques. Les

expressions de I'aire de contact dépendent du mode de déformation et s’écrivent :

Acop = 24,56 (Npax — £°22 + hy)? (A-1)

Acy, = 24,56 a*(hpax — Pn;ax + hy,)? (A-2)

OU hpyax est la profondeur maximale atteinte par I'indenteur, € un coefficient qui
vaut 0,75 pour les indenteurs pyramidaux, Pnax est la charge maximale appliquée, S
est la pente de la courbe au déchargement et h, le défaut de pointe. a est un

coefficient qui vaut 1,2.

Les relations (A-1) et (A-2) correspondent respectivement aux modeéles analytiques proposés
par Oliver et Pharr [17] pour ce qui concerne le mode de déformation « sinking-in » et celui
de Loubet et al. [18-20] pour le mode « piling-up ». Notez que la valeur de hy, est prise égale a

zéro lorsque le défaut de pointe est négligé.

b) Correction de la rigidité de I'instrument
La complaisance totale d’un systéme est définie par la relation suivante :

_ (dh) _m 1 (A3)

ap = ey

Ou B et y sont deux coefficients correcteurs qui tiennent compte de certaines

hmax

erreurs d’approximation, Ac est l'aire de contact et C la complaisance de

I'instrument gu’il nous faut déterminer.

Le paramétre (3 de I’équation est pris égal a 1,05 [45] alors que le coefficient y est calculé en

utilisant la relation suivante proposée par Hay et al. [46]:

1-2v
4(1-v)
1-2v
4(1-v)

(g+0.1548 cot \I’)

Y= (A-4)

(5—0.83 12 cot ‘{’)2

Le Tableau A-1 rassemble les valeurs du facteur de correction, y, pour les différents

matériaux analysés et rappelle les coefficients de Poisson de ces mémes matériaux.

Tableau A-1. Facteur de correction y pour les matériaux analysés.

Mémoire de thése présenté par Michel YETNA N’JOCK
75

© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Michel Yetna N'Jock, Lille 1, 2014

Développement des méthodes d’analyse en indentation instrumentée.

Matériaux Aluminium SS laiton RPSS TB,-60% B,C Cuivre 6-TCP
Coefficient de Poisson 0,34 0,30 0,33 0,30 0,156 0,355 0,3
Facteur de correctiony 1,056 1,067 1,059 1,067 1,097 1,05 1,067

La relation (A-3) montre que la complaisance totale, C;, est proportionnelle a l'inverse
de la racine carrée de l'aire de contact, 1 / \/A_C La Figure A-3 montre les résultats dans le
cas du laiton. Notons que I'aire de contact a ici été corrigée du défaut de pointe selon le type
d’indenteur utilisé. D’autre part a cette étape de I'analyse, aucune information sur le mode
de déformation n’est disponible. Pour cette raison, nous avons utilisé a la fois les aires de
contact d’Oliver et Pharr (Equation A-1) et de Loubet et al. (Equation A-2) pour les mémes
séries de mesures. Quel que soit le mode de déformation envisagé, la Figure A-3 montre que
la relation entre la complaisance totale du systeme et I'inverse de la racine carrée de l'aire
de contact est linéaire indépendamment du type de pénétrateur utilisé, Vickers et
Berkovich. L'ordonnée a l'origine de la droite, intersection de la droite avec I'axe des
ordonnées, conduit a la valeur de la complaisance de la machine, Cr. On note aussi que, Cy,
est le méme quel que soit le mode de déformation. Par exemple, sa valeur est de 0,042 en
utilisant 'aire de contact définit par Oliver et Pharr et de 0,044 selon la méthodologie de
Loubet et al. (Cs= 0,044) pour les essais réalisés avec I'indenteur Vickers. On peut observer
par contre que sa valeur change dans de grandes proportions dans le cas de l'indenteur
Berkovich ou les valeurs de la complaisance passent de 0,044 a environ 0,140,
respectivement pour les méthodologies d’Oliver et Pharr et de Loubet et al. En conclusion,
ce résultat confirme que la complaisance n’a pas une valeur fixe, indépendante du matériau
étudié. Par contre sa valeur est indépendante du mode de déformation retenu. Ceci peut
s’expliquer par le fait que 'origine du graphe correspond aux valeurs de charge élevée et

gue le mode de déformation n’a plus de réelle influence sur la valeur de I'aire de contact.
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Figure A-3.

b) Loubetetal (1993)
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Complaisance totale en fonction de l'inverse de la racine carrée de I'aire de

contact pour les pénétrateurs Vickers (a, b) et Berkovich (c, d) selon les

méthodologies d'Oliver et Pharr (1992) et Loubet et al. (1993).

Le Tableau A-2 collecte les valeurs de la complaisance Cr obtenues pour tous les

matériaux avec les deux types d’indenteur. Pour chaque matériau, les relations d’Oliver et

Pharr [17] ou de Loubet et al. [18-20] donnent une valeur de Cr identique. Il est également

confirmé, pour un méme matériau, que les valeurs de Cr varient en fonction du pénétrateur

utilisé. On confirme ici que la complaisance de la machine n’a pas toujours une valeur

constante comme il a été souvent écrit dans la littérature. On peut dire que la valeur de ce

parameétre dépend de la nature du pénétrateur, des dimensions de |'échantillon et du

montage du systéme. La valeur de la ligne correspondant a l'acier doux et la colonne du
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pénétrateur Berkovich a été prise égale a zéro puisque cette valeur est, d’'une part tres

proche de zéro et d’autre part elle est négative ce qui n’a pas de sens physique.

Tableau A-2. Complaisance, C; en um/N, obtenue par indentation instrumentée avec les
indenteurs Berkovich et Vickers indépendamment du mode de déformation

supposé a la surface du matériau.

Matériaux | Vickers indenter | Berkovich indenter
Acier doux 0,003 + 0,006 - 0,007 + 0,005
Laiton 0,04 £ 0,015 0,14 £ 0,01
Aluminium 0,2+0,01 0,03+0,01
Cuivre 0,08 £0,01 ---
SS 0,49 £ 0,02
RPSS 0,12+0,01
B-TCP 0,26 £ 0,03
TiB,-60% B,C 0,11+0,01 0,08 +0,01

Lorsque nous disposons de la valeur de la complaisance, la profondeur donnée par
I'instrument peut étre corrigée en appliquant la relation suivante entre la valeur réelle de la
profondeur de I'empreinte, la profondeur donnée par l'instrument, la complaisance et la
charge appliquée :

h' = hypes — C¢P (A-5)

Cette équation permet de reconstruire la courbe vraie d’indentation charge-décharge
comme on peut le voir sur la Figure A-4. Comme il s’agit de retirer une valeur positive a la
profondeur mesurée, la courbe mesurée se trouve étre déplacée vers la droite du graphe
pour donner la courbe corrigée, en rouge sur la figure. Il convient ensuite de recalculer les
pentes au déchargement pour obtenir la profondeur de contact et les aires de contact
associées en s’aidant des relations (A-1) ou (A-2) selon le mode de déformation qui seront

utilisées pour déterminer la dureté et le module d’élasticité des matériaux.

© 2014 Tous droits réservés.
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Figure A-4. Exemple de correction d’une courbe d’indentation obtenue par indentation

instrumentée de I'acier inoxydable référencé SS.

Aprés avoir pris en compte le défaut de pointe et la complaisance de la machine pour
corriger les données brusques obtenues lors de nos essais de microindentation instrumentée,
nous allons maintenant pouvoir considérer I'influence des modes de déformation autour de

I’empreinte sur les propriétés mécaniques des matériaux.

A-lIl. INFLUENCE DU MODE DE DEFORMATION SUR LE MODULE D’ELASTICITE

Comme nous I'avons dit plus haut, nous avons recalculé la nouvelle valeur de la pente au
déchargement en tenant compte de la correction de la complaisance de I'instrument. Cela
conduit a une nouvelle valeur, S’, selon la relation (A-6) ou, a priori, seule la valeur de hs reste
inchangée car elle correspond a une charge nulle, la valeur de la profondeur corrigée est la
méme que celle mesurée. La relation est celle proposée par Oliver et Pharr [17] :

S'=mB(h' —h; )" ! (A-6)

Ou K’ est le déplacement corrigé de I'indenteur. Les parametres B’, hy et m’ sont
déterminés par ajustement de la courbe au déchargement. Seules les données
situées dans l'intervalle de 40 % a 98 % de la charge maximale sont utilisées pour
I'ajustement pour éviter les changements de pente comme on peut le voir sur la

Figure A-1.
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Lorsque nous appliquons toutes les corrections mentionnées ci-dessus aux équations (A-1) et

(A-2), nous obtenons les relations suivantes:

Pmax

Acyp = 24,56([Nmax — Cr. Prax| — e~ +hy)? (A-7)
Pmax

Acyy = 24,560%([hmax = Cr- Prax] — —5= + hp)? (A-8)

En utilisant soient les relations (A-7) ou (A-8) dans I’équation (A-3), le module réduit E*
se déduit alors de la pente obtenue en tracant la complaisance totale mesurée par rapport a
I'inverse de la racine carrée de l'aire de contact. Les résultats sont présentés dans le Tableau
A-3. Nous avons déterminé pour les deux pénétrateurs, la valeur du module réduit
déterminée en utilisant les méthodes d'Oliver et Pharr [17] et de Loubet et al. [18-20]. A titre
de comparaison, le Tableau A-3 mentionne également la valeur théorique trouvée dans la

littérature, Ef;,[14, 62, 64, 66-68].

Tableau A-3. Modules réduits Ep et E} 4 calculés respectivement selon les méthodologies
d’Oliver et Pharr [17] et de Loubet et al. [18-20] en considérant les indenteurs

Vickers et Berkovich ainsi que les valeurs théoriques, E;;,, des matériaux

étudiés.
Indenteur Vickers | Indenteur Berkovich

Module réduit | Epp E[, Eop El, Ei
Acier doux 227 191 237 199 200
Laiton 113 95 125 106 86
Aluminium 102 85 89 76 72
Cuivre 154 129 --- --- 131
SS 228 194 - - 188
RPSS 177 150 --- --- 165
B-TCP 154 142 - --- 160
T:B,-60% B,C 370 345 333 300 365

On constate que pour l'acier doux, le laiton, I'aluminium, le cuivre et I'acier SS, la relation
de Loubet et al. [18-20] conduit a des valeurs du module réduit, E; 4, les plus proches des
valeurs données dans la littérature, E}},, tandis que c’est la relation proposée par d’Oliver et

Pharr [17] qui donne des valeurs plus conformes a celles de la littérature pour les céramiques
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TiB, - 60% B4C et B-TCP. Compte tenu de ces premiers résultats, nous pouvons supposer que

I'acier doux, le laiton, I'aluminium, le cuivre et l'acier SS présentent un bourrelet de
déformation (Piling-up) tandis que le composite céramique TiB,- 60% B4C et la biocéramique
B-TCP présentent un affaissement de la matiére (Sinking-in). Le matériau RPSS semble
particulier puisque les deux méthodes de prise en compte du mode de déformation donnent
des valeurs proches de la théorie.

D’autre part, c’est le méme indenteur qui a été utilisé pour les deux modes de
déformation, ce qui veut dire que les équations (A-7) et (A-8) sont similaires pour ce
matériau et, par conséquent, que le mode de déformation doit étre a un état intermédiaire
entre le bourrelet et la déflection des faces. Ceci est clairement visible sur la Figure A-5 qui
représente l'aire de contact calculée selon Loubet et al., A¢,,, en fonction de I'aire de

contact calculée avec la méthode d’Oliver et Pharr, A¢, ..

A
9,00E+008 A g‘ -
A
&
Q
. A
© 6.00E+008 R .
- %
o % B Acier doux
< * O Aluminium
A Laiton
® TB-60%B.C
X RPSS
3,00E+008 §\*’ * 88 -
X Cuivre
O B-TPC
Y=X
0,00E+000 T T T
0,00E+000 3,00E+008 6,00E+008 9,00E+008

A, (nm)°

op

Figure A-5.  Aires de contact Ac,, en fonction de A, pour tous les matériaux étudiés.

On observe que pour le matériau RPSS, les points calculés sont situés trés précisément
sur la droite d'identité. Ce résultat est trés intéressant car il suggére que les deux
comportements pourraient coexister pour certains matériaux. Dans de telles situations alors,

ni enfoncement, ni bourrelet ne devraient prédominer. La Figure A-6 donne une
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représentation schématique d’une déformation simultanée entre le mode piling-up et le

mode sinking-in.

Bourrelet

\ hc hm

Déflection

Figure A-6. Représentation graphique d’un comportement simultané de piling-up et

sinking-in.

Dans le premier chapitre relatif a la synthése bibliographique, nous avons vu que
Giannakopoulos et Suresh [55] ont trouvé par une étude par éléments finis que le rapport de
la profondeur résiduelle, hf, sur la profondeur maximale de pénétration, h,,,,, pouvait étre
utilisé pour identifier le mode de déformation. Ces auteurs ont trouvés un rapport hs/ Ay
supérieur a 0,875 pour le mode de déformation piling-up et ce méme rapport inférieur a
0,875 pour le mode sinking-in. Nous avons voulu vérifier ce critere par une approche
expérimentale en tenant compte de toutes les corrections que nous avons mentionnées

auparavant.

En partant du rapport résultant d’'une étude numérique et définit par Giannakopoulos et
Suresh [55], nous avons posé comme critéere le rapport, noté A, entre la profondeur finale,
hs, indépendante de la correction de complaisance et la profondeur de pénétration

maximale corrigée, h}, 4 :

A= L= Y (A-9)

h;nax hmax— Cf-Pmax
Ou hy est I'un des parameétres de lissage de I'équation et h;,,.x la profondeur de

pénétration maximale corrigée suivant I’équation (A-5).
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Les valeurs de A obtenues pour les deux indenteurs Berkovich et Vickers sont

rassemblées dans le Tableau A-4. Nous remarquons que la valeur de A est supérieure a 0,83
pour les matériaux mentionnés comme ayant seul le mode de déformation piling-up alors
qu'il est inférieur a 0,83 pour ceux étant reconnus pour présenter le mode sinking-in. L’acier
RPSS pour lequel nous avons proposé que ni le mode piling-up ni le mode sinking-in est
prépondérant, a une valeur de A égale a 0,83. Ainsi, A = 0,83 peut étre considéré comme une
limite permettant de préciser la situation entre une déformation de type piling-up
prédominant et une déformation de type sinking-in prédominant. Notez que la valeur de 0,83

trouvée expérimentalement est trés proche de la valeur de 0,875 trouvée par éléments finis.

Tableau A-4. Valeur du parameétre, A, obtenue par indentation instrumentée en utilisant

les indenteurs Vickers et Berkovich appliqués aux matériaux étudiés.

Matériaux Indenteur Vickers | Indenteur Berkovich
Acier doux 0,94 £ 0,02 0,94 +0,01
Laiton 0,90 + 0,03 0,91 +0,02
Aluminium 0,90 £ 0,02 0,88 £ 0,02
Cuivre 0,92 +0,01
SS 0,88 £ 0,02
RPSS 0,83 + 0,02
B-TCP 0,72+0,01
TiB,-60% B,C 0,44 +0,01 0,55 +0,05

© 2014 Tous droits réservés.

Pour renforcer encore notre démarche et montrer qu’il y a bien une limite entre les deux
modes de déformation, nous avons voulu étudier I'approche proposée par Alcala et al. [49].
Dans le cas d’'un pénétrateur pyramidal, ces auteurs ont réécrit le rapport entre l'aire de
contact et la profondeur de pénétration en faisant intervenir un facteur I qui tient compte
de la déformation de la surface sous la forme :

A= TLfh2,, (A-10)
Ou f est un facteur qui dépend de la géométrie de I'indenteur (24,5 pour Vickers et
25,56 pour Berkovich) et h,,,, est la profondeur maximale de pénétration sous la

surface originale.
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lIs ont trouvé que le facteur Il devait étre supérieur a 1 dans le cas du mode de

déformation piling-up et inférieur a 1 dans le cas du mode de déformation sinking-in. En
prenant en compte toutes les corrections que nous avons mentionnées plus haut, nous avons
précisé I'équation (A-10) en considérant A¢,, pour le modele d’Oliver et Pharr [17] et A¢, ,
pour le modele de Loubet et al. [18-20]. Lorsqu’on représente les deux aires de contact en
fonction du produit (f.h'2,,), on obtient une droite dont la pente est égale au facteur I'l

(Fig. A-7). Le résultat présenté a été obtenu par microindentation de I'acier inoxydable SS.

T T T T T T T
3,20E+009 7 B Aire de contact Oliver et Pharr 'e) 7]
O  Aire de contact Loubet et al.
2,40E+009 m s
S
£
<° 1,60E+009 - O B
|
O
8,00E+008 O [ -
|
0,00E+000 T T T T T T T T

24.5n" % (nm)’

Figure A-7. Aires de contact calculées selon les méthodologies d’Oliver et Pharr [17] et de
Loubet et al. [18-20] en fonction de I'aire définie selon Alcala et al. [49] pour

lacier inoxydable SS.

Dans le Tableau A-5, nous montons que la valeur de Il est supérieure a 1 pour les
matériaux mentionnés comme présentant un piling-up (valeurs en gras) et elle est inférieure
a 1 pour ceux qui sont reconnus comme présentant le sinking-in (cases en grisé). Comme
dans le cas du Tableau A-4, nous pouvons également remarquer que le facteur Il pour I'acier
RPSS prend la méme valeur quelle que soit 'aire de contact considérée ce qui signifie
gu’aucun des deux modes de déformation, piling-up ou sinking-in est prépondérant. Dans ces
conditions, la valeur de Il égale a 0,86 pourrait étre considérée comme la valeur limite entre

le mode de déformation piling-up prédominant et le mode de déformation sinking-in

Mémoire de thése présenté par Michel YETNA N’JOCK
84

© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Michel Yetna N'Jock, Lille 1, 2014

Développement des méthodes d’analyse en indentation instrumentée.
prédominant dans la méthodologie proposée par Alcala et al. [49]. Toutefois, I"approche

proposée par Alcala et al. [49] nécessite de connaitre a I'avance le mode de déformation qu’a
subit la surface du matériau pendant I'essai pour étre valablement appliquée. Ceci nous
conforte dans la proposition de notre critére qui peut étre simplement calculé a partir des

données sur la profondeur maximale et la profondeur résiduelle.

Table A-5. Valeur moyenne du facteur Il durant un essai d’indentation instrumenté

avec un indenteur Vickers.

Matériaux | Ac,,/24.5h %4y | Ac.,/24.5h %0y
Acier doux 0.97 14

Laiton 0.80 1.07
Aluminium 0.90 1.28
Cuivre 0.98 1.37
SS 0.78 1.04
RPSS 0.86 0.86
B-TCP 0.60 0.72
TiB2-60% B4C 0.66 0.80

A-IV. CONCLUSION

Des essais de microindentation instrumentés ont été effectués a différentes charges
d'indentation maximale en utilisant deux types d’indenteur (Vickers et Berkovich) sur huit
matériaux différents. Nous avons montré qu’il était nécessaire de corriger les valeurs
fournies par l'instrument pour prendre en compte le défaut de pointe, la complaisance de la
machine et le mode de déformation. Les principales conclusions que nous pouvons tirer de
cette partie du travail sont les suivantes :

o |l est possible d'utiliser les pénétrateurs Vickers et Berkovich, méme si ceux-ci
présentent des défauts de pointe différents car les valeurs du module d'élasticité
déduites des essais sont du méme ordre de grandeur dans un domaine d’erreur
expérimentale acceptable.

e Le critére A représentant le rapport de la profondeur résiduelle h]’c, sur la profondeur

de pénétration maximale, h},,,, est proposé pour identifier le mode de déformation,
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soit piling-up, soit sinking-in, sans nécessité de données bibliographiques

supplémentaires ou de mesures expérimentales additionnelles autres que les
données d'indentation standard.

e Nous avons trouvé une valeur limite de 0,83 a ce critére pour séparer le mode de
déformation prépondérant : A > 0,83 pour le mode piling-up et A < 0,83 pour le mode
sinking-in.

e Pour un matériau ayant une valeur A de 0,83, aucun mode de déformation n’est
prépondérant. Dans ce cas, on peut utiliser I'une ou I'autre des corrections de Loubet
et al. ou d’Oliver et Pharr pour calculer I'aire de contact puisque les deux expressions
conduisent a la méme valeur de cette aire.

e L|'application de la méthodologie proposée par Alcala et al. permet aussi de
déterminer une valeur limite de 0,86 de leur facteur Il pour séparer le mode de
déformation prépondérant : IT > 0,86 pour le piling-up et Il < 0,86 pour le sinking-in.
Pour un matériau ayant une valeur Il égale a 0,86, aucun mode de déformation n’est

prépondérant.
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- PARTIE B -

PROPRIETES MECANIQUES A PARTIR DU TRAVAIL D'INDENTATION

B-1. INTRODUCTION

L'objectif de ce travail est de déterminer les propriétés mécaniques, en particulier la
dureté et le module d’élasticité a partir de I'énergie d’indentation. Pour cela, nous avons
réalisé les essais de microindentation instrumentée en utilisant I'indenteur Vickers sur les
matériaux suivants : acier doux, aluminium, T;B,-60% B4C, cuivre, laiton, SS, RPSS et B-TCP.
Nous avons retenu le domaine de la microindentation de maniere a négliger les effets
d’hétérogénéité. Les courbes charge appliquée (P) — déplacement (h) et les données sur

I’énergie plastique et élastique ont été analysées pour évaluer ces propriétés.

B-1l. CALCUL DE LA DURETE

A propos du calcul de la dureté par la méthode d’énergie, il est d’abord nécessaire de
rappeler comment il est possible de calculer la dureté par la méthode classique. Les résultats
et les conclusions qui seront déduites sont ensuite utilisés comme référence pour le cas de la

méthode de calcul par énergie.

B-1l.1 La voie classique

Dans la méthode classique, il existe différentes possibilités de calculer la dureté en
tenant compte soit de la profondeur maximale, hnay, Soit la profondeur résiduelle, hs, ou
encore soit la profondeur de contact, he ou h,, selon le mode de déformation. En plus de
cela, on peut considérer avec chaque définition de la profondeur soit I’aire de contact réelle,
soit I'aire de contact projetée ce qui multiplie d’autant le nombre de combinaisons et le
nombre de dureté. Dans notre travail, nous avons choisi de calculer la dureté dite de Meyer,
Hy g, qui tient compte de la profondeur maximale et de I'aire projetée (voir Tableau 1-3). En
effet, nous avons calculé les différents nombres de dureté que nous avons ensuite comparé a
la dureté obtenue avec le travail d’indentation. C’est donc pour éviter de surcharger le
document que nous avons pris la dureté Meyer qui se rapprochait le plus de la dureté

considérant I'énergie.
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D’autre part, il est reconnu que la dureté varie avec le niveau de chargement, c’est le

phénoméne d’effet de taille en indentation. Parmi les nombreux modeles permettant
d’analyser la dépendance de la dureté en fonction de la charge d’indentation, nous avons
appliqué le modeéle proposé par Li et Bradt en 1984 [59], il s'agit du modéle PSR pour
Proportional Specimen Resistance. Nous avons également utilisée la théorie du gradient de
déformation plastique, dite SGP pour Strain Gradient Plasticity, proposée par Nix et Gao [60].
lls sont probablement parmi les modeles les plus largement utilisés. A partir de la relation de
la charge en fonction de la profondeur et de I'expression de la dureté, il est possible de relier
la dureté en fonction de I'inverse de la profondeur comme le montre I'expression (B-1). Pour
la relation de Nix et Gao, c’est le carré de la dureté qui est relié a I'inverse de la profondeur
(Eq. B-2) :

Hyp = Hy + =5 déduit de Li et Bradt (B-1)

max

HE.h*

Hip = HZ + déduit de Nix et Gao (B-2)

max

Ou H,, représente le nombre de dureté qui serait obtenu par I'application d’une
charge infinie, il s’agit de la macrodureté. A5z représente I'amplitude de I'effet de

taille et h* est aussi une grandeur caractéristique de I'effet de taille.

Il est donc clair au vu de ces deux relations et d’'un point de vue mathématique que ces
deux modeles proposent des relations incompatibles, puisque le modele PSR suppose
I'existence d'une relation linéaire entre la dureté et l'inverse du déplacement de l'indenteur,
tandis que le modele SGP suppose que le carré de la dureté peut étre représenté par une
droite en fonction de l'inverse du déplacement de l'indenteur. Pour rendre compatible ces
deux modeles d’un point de vue mathématique, il suffit de tenir compte d’un décalage du
zéro dans le modele de Li et Bradt ce qui revient au final a proposer une relation polynomiale
de degré 2 entre la dureté et l'inverse de la profondeur. Dans ces conditions, le
développement limité de la relation B-3, expression B-2 réécrite, fait également apparaitre,

en tous cas pour les trois premiers termes du développement, le méme type de relation

polynomiale :
Hyp ne \1/2 )
H o (1+ hmax) (B-3)

Dans ces conditions, nous proposons dans la suite de représenter la dureté en fonction

de l'inverse de la profondeur d’empreinte, un terme en degré 2 pouvant étre expliqué par un
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décalage du zéro qui pourrait étre di a I'état géométrique de la surface ou encore a la

définition du point de contact.

La Figure B-1 représente I’évolution de la dureté calculée pour chaque matériau en
fonction de I'inverse de la profondeur maximale atteinte pendant I'indentation. Nous avons
également voulu montrer I'importance du défaut de pointe méme dans le domaine de la
microindentation. Les points noirs représentent la dureté calculée en négligeant le défaut de
pointe et les points blancs le prennent en compte. Plusieurs observations peuvent étre tirées
de ces figures. De maniere générale, I'évolution de la dureté des échantillons étudiés obéit a
la relation de Li et Bradt méme si de faibles déviations a la linéarité peuvent étre observées. Il
est également trées clair que la dépendance de la dureté avec la charge est accentuée lorsque
le défaut de pointe est négligé. Ainsi, il convient d’étre trés prudent quant a I'interprétation
physique de I'effet de taille en indentation. Il ne s’agit pas totalement d’une modification des
propriétés en surface. Il est aussi trés intéressant de noter que pour les deux céramiques
étudiées, a savoir le T,B,-60% B4C et le B-TCP, on trouve des valeurs constantes de la
macrodureté Meyer lorsque nous prenons en compte le défaut de pointe de notre indenteur.
Cette valeur de dureté se trouve étre la valeur de la macrodureté, H,, qui est trouvée par
extrapolation de la droite de Li et Bradt. Ces valeurs sont respectivement de 21,7 GPa et 5,2
GPa pour le T;B,-60% B4C et le B-TCP. On retrouve ici la conclusion habituelle qui conduit a
dire que les céramiques sont généralement insensibles a I'effet de taille en indentation. Nous
confirmons aussi I'absolue nécessité d’étre trés prudent dans I’analyse des valeurs de dureté.

Pour les autres matériaux plutot écrouissables, la prise en compte du défaut de pointe
permet de réduire I'amplitude de I'effet de taille, c’est-a-dire de diminuer la valeur de Aj. Il
est intéressant de noter la présence de deux zones de variation. Une zone de faible
pénétration ou la dureté suit une loi linéaire en fonction de la profondeur et une autre zone,
pour les plus grandes profondeurs (valeurs faibles de I'inverse de la profondeur) ou la dureté
est quasi constante, donc indépendante de I'effet de taille. Pour expliquer ce changement de
comportement, on peut se rapporter aux travaux de Chicot et al. [65] dans lequel les auteurs
étudiaient l'influence de la préparation de surface sur la valeur de dureté. lls ont trouvé
d’une part que l'effet de taille pouvait étre attribué a la formation d’un film écroui en
extréme surface et que, d’autre part, que plus la surface était soigneusement polie, plus la
pente de la dureté en fonction de l'inverse de la diagonale était faible. Dans notre cas, on

peut supposer qu’au-dela d’une certaine charge d’indentation, la modification du matériau
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en extréme surface n’avait plus d’influence sur le calcul de la dureté. C'est aussi ce qui est

généralement admis pour les tres fortes charges. On dit qu’au-dela d’un kilo de charge, la
dureté mesurée est constante. On peut en conclure que la charge a laquelle la dureté devient

constante doit étre liée a la qualité de la préparation de la surface.
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Figure B-1.  Dureté Meyer représentée selon le modéle de Li et Bradt [59] en prenant en
compte ou non le défaut de pointe pour les matériaux : a) TiB2-60% B4C, b)
B-TCP, c) acier doux, d) aluminium, e) cuivre, f) laiton, g) acier SS et h) acier

RPSS.
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Pour caractériser la dureté des matériaux étudiés, nous n’avons retenu que la valeur de

la macrodureté qui a une valeur constante pour les plus grandes profondeurs de pénétration.
Les valeurs de macrodureté, H,, déterminées graphiquement sont rassemblées dans le

Tableau B-1.

Tableau B-1. Dureté Meyer Hy calculée selon la méthodologie classique.

Matériaux | Acier doux Aluminium T;B,-60% B,C  Cuivre  Laiton SS RPSS B-TCP

Hve (GPa) 1,5 1,5 21,7 1,1 1,3 24 4,2 5,2

Pour vérifier nos hypothéses en ce qui concerne les origines et le fondement physique de
I'effet de taille, nous utilisons la méthode de calcul de la dureté basée sur I'énergie
d’indentation. Cette méthode permet de s’abstenir de I'influence du mode de déformation
autour de I'empreinte puisqu’elle n’utilise que I'aire sous la courbe d’indentation pour le
calcul des propriétés mécaniques. Il existe différents modéles de détermination de la dureté
par énergie d’indentation, parmi lesquels les modeles de Stilwell et Tabor [24] et de Sakai

[30] qui sont probablement les plus simples d’utilisation.

B-11.2 Calcul de la dureté avec I'énergie d’indentation
a) Le modele Stilwell et Tabor [24]

Dans le modele de Stilwell et Tabor, la dureté, Hy,, est définie comme le travail plastique
divisé par le volume déformé plastiquement. La formule la plus générale est la suivante:
_We

Hy = - (B.4)

OUu W5 est I'énergie d’indentation et Vp le volume plastique.

L’énergie plastique se définit comme l'aire sous la courbe de chargement moins I'aire
sous la courbe du retour élastique de I'indenteur. On peut ainsi exprimer I'énergie plastique

sous la forme suivante:
Wp = Wy — Wy = [™* P(R)dh — [, P(h)dh (B.5)
f

Ou W; et W sont respectivement |'énergie totale et I'énergie élastique. La
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profondeur hy est déterminée par lissage de la courbe au déchargement selon la

méthodologie proposée par Oliver et Pharr. C'est-a-dire qu’il s’agit de représenter la
courbe au déchargement par une loi puissance ou hs est la valeur de la profondeur a

chargement nul.

Il faut noter que les valeurs de profondeur dans cette équation sont déja corrigées de
I'erreur apportée par la complaisance de l'instrument. Donc, la précision du calcul de
I’énergie d’indentation va principalement résider dans les expressions retenues pour relier la
charge a la profondeur que ce soit dans la phase de chargement ou dans la phase de
déchargement. Si la phase de déchargement fait assez bien le consensus autour de la relation
proposée par Oliver et Pharr, a savoir :

P = B.(h—hs)" (B.6)
Ou B, hs et m sont des constantes liées a la nature et au comportement du matériau

et déterminées par lissage des points expérimentaux.

Il n’en est pas de méme pour la courbe au chargement. La relation la plus simple que I'on
trouve est une loi puissance de degré 2 négligeant I'effet de taille du type :
P = C.h2 (B.7)
Ou C est une constante également liée au matériau. Elle est obtenue par lissage des

points expérimentaux.

Des auteurs ont relié cette constante a des caractéristiques matériaux mais cela n’a pas
d’intérét dans notre calcul. Le plus intéressant est de dire que certains auteurs ont pu noter
une différence entre la relation (B.7) et la courbe expérimentale. Ceci est d{ a la présence de
I'effet de taille car la relation (B.7) conduit a une valeur constante de la dureté. Ainsi, pour
tenir compte d’une éventuelle dépendance de la dureté avec la profondeur, la relation (B.7)
a été modifiée en prenant en compte la loi de Meyer qui relie la charge a la profondeur par
une loi puissance de la forme :

P =C.h" (B.7)

Ou n est 'indice de Meyer.

Dans la suite, c’est cette relation que nous avons retenu pour calculer I’énergie totale.
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On trouve aussi dans la littérature [24], une relation simple qui exprime le rapport de

I’énergie plastique sur I'énergie totale directement en fonction du rapport de la profondeur
résiduelle hs et la profondeur maximale hy, :

! h
Wp _ My (B.8)

Wr himax

Il est intéressant de noter que ce rapport est le méme que celui utiliser pour séparer les
modes de déformation, le mode « piling-up » du mode « sinking-in ». Il semble donc que ce
critere soit représentatif du comportement du matériau et qu’il pourrait étre utilisé comme
critere mécanique. Nous avons voulu vérifier I’exactitude de la relation (B.8). Pour cela, nous
avons représenté |'énergie plastique calculée par la relation (B.8) en fonction de I'énergie
plastique calculée par la relation (B.5) mettant en jeu a la fois le chargement et le
déchargement. La Figure B-2 montre que les valeurs des énergies calculées a I'aide de ces
deux relations se positionnent sur la méme droite qui est la droite identité. Ainsi, quelle que

soit I’équation utilisée, on obtient la méme énergie plastique d’indentation.
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Figure B-2.  Comparaison des énergies Wp et W p.

Pour calculer la dureté définie a I'équation (B.4), il faut maintenant s’intéresser a
, . , . . P , .
I’expression du volume déformé plastiquement. Concernant sa définition, on s’attend a une

expression qui tiendrait compte de la déformation plastique du matériau, c'est-a-dire la
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demi-sphére dont le rayon, b, est relié a la dureté H, au module d’élasticité E, a la diagonale

de I'empreinte d et au demi-angle au sommet a de I'indenteur comme suit :

p 1/2
b = E(g) cotg'Pa (B.9)

Or cette relation fait appel a la dureté que I'on cherche a calculer. Il n’est donc pas possible
de calculer le volume a partir de cette relation si I'on souhaite calculer la dureté définie par la

relation (B.4).

C'est sans doute pourquoi on trouve dans la littérature que le volume déformé
plastiquement n’est autre que le volume de I'empreinte calculée lorsque I'indenteur a atteint
sa profondeur maximale. Pour des raisons de simplicité, le volume de I'empreinte est défini
comme étant le volume du céne de rayon a, de demi-angle équivalent @ = 70.3° et de

hauteur h,,,, donnée par la relation :

s s T
Vp = Eathax = = (hmax tan )Ry = 3 tan®a. h3,,, (B.10)

Pour étudier la dépendance de la dureté avec la charge, nous avons suivi la méme
méthodologie que dans le paragraphe précédent, a savoir que nous avons appliqué le
modeéle proposé par Li et Bradt [59]. La Figure B-3 représente la variation de la dureté, Hy,,
en fonction de linverse de la profondeur maximale d’indentation. Pour la plupart des
matériaux, la macrodureté, Hy,,, correspond a la valeur de la dureté lorsque l'inverse de la
profondeur maximale est nul. Il s’agit aussi de l'intersection de la droite avec I'axe des

ordonnées.

La premiere observation que I'on peut faire a la lecture de la Figure B-3 est que la dureté
mesurée par I'énergie est aussi sensible a |'effet de taille, et ce également pour les
céramiques. |l semblerait donc que la méthode basée sur I'énergie soit encore plus sensible a

un effet de taille en indentation que la méthode classique.
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Figure B-3.  Variation de la dureté, Hy,, en fonction de la charge d’indentation pour les

matériaux : a) TiB2-60% B4C, b) B-TCP, c) acier doux, d) aluminium, e) cuivre,

f) laiton, g) acier SS et h) acier RPSS.

Dans une premiére approche, nous n’avons pas tenu compte de la variation de dureté et
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nous avons utilisé la macrodureté Hy,, pour caractériser la dureté mesurée par énergie

d’indentation. Les résultats obtenus sont rassemblés dans le Tableau B-2.

Tableau B-2. Macrodureté calculée a partir de I'approche proposée par Stilwell et Tabor

[24].

Matériaux | Acier doux Aluminium TB,-60% B4C cuivre laiton SS RPSS B-TCP

Hy,( (GPa) 1,5 1,5 14,0 1,2 1,2 2,2 44 4,4

Nous avons cherché a comprendre d’ou pouvait provenir cette variation de la dureté
avec la charge. Si I'énergie calculée avec l'aire sous la courbe ne pouvait étre sujet a
discussion, nous pensons que le volume de I'empreinte peut étre amélioré. En effet, son
expression ne tient pas compte du défaut de pointe. Hors, si la pointe est émoussée, le cne
« parfait » tracé a partir de la profondeur maximale est sous-estimé, et ce d’autant plus que
la profondeur d’indentation est faible. La Figure B-4 montre schématiquement le cone parfait
considéré dans le calcul du volume plastique et le cone réel prenant en compte

I’émoussement de la pointe.

} Défaut de pointe = hy

Forme réelle de I'indenteur | T2

Volume négligé dans le calcul
du volume plastique.

Figure B-4. Schéma des volumes de I’empreinte selon que I'on considére ou non

I’émoussement de la pointe.

Pour prendre en compte I'émoussement de la pointe, nous pensons qu’il serait plus
judicieux de considérer le volume délimité sur la Figure B-4 par le trait plein noir épais dont Ia
hauteur est également hmax Mais avec la pointe émoussée. En fait, il s’agit de la forme réelle

de 'empreinte. Par contre, tenir compte du volume engendré par le défaut de pointe en téte
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d’indenteur rend les choses beaucoup plus compliquées méme si le calcul reste possible.

Pour simplifier I'expression, nous proposons de considérer le volume complet du céne avec

une hauteur (h¢ + hp) auquel on retranche le volume du cone de hauteur hy, soit :
Vempreinte = V(hm +hp) — V(hyp) (B.11)

Pour chaque expression du volume du cbéne, on peut utiliser la relation B.10 en

considérant la somme de la profondeur maximale et du défaut de pointe pour calculer le

volume total et uniquement le défaut de pointe pour le volume a retirer di a I'émoussement.

Finalement, nous proposons la relation suivante pour calculer le volume de I'empreinte :

Vp = g tan®a. [(hy, + hp)3 — h3] (B.12)

La Figure B-5 représente le nouveau calcul de la dureté basée sur |'énergie en

considérant le volume de I'empreinte prenant en compte le défaut de pointe.
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Figure B-5.  Variation de la dureté, Hy,', calculée avec la nouvelle expression du volume
de 'empreinte en fonction de la charge d’indentation pour les matériaux : a)
TiB2-60% B4C, b) B-TCP, c) acier doux, d) aluminium, e) cuivre, f) laiton, g)

acier SS et h) acier RPSS.

Il est trés intéressant de noter que dans la plupart des situations et aux variations
expérimentales pres, nous obtenons une dureté constante équivalente a la macrodureté,
Hy,,, trouvée par extrapolation des droites obtenues sans correction du défaut de pointe.
Ainsi, la variation constatée, qui est donc souvent attribuée a I'effet de taille en indentation,
ne serait simplement dd, en tous cas ici, qu’a la non-prise en compte du défaut de pointe. Il
convient donc, une fois de plus, d’étre tres prudent quant a l'interprétation des données de
microindentation. Il est conseillé, que ce soit avec le calcul de la dureté de maniére classique

ou a partir de I'énergie d’indentation de prendre en compte ce défaut de pointe.

b) Le modéle de Sakai [30]

Le modeéle de Sakai est basé sur la relation entre le travail plastique W5p et la charge
appliquée P a la puissance 3/2, le coefficient de proportionnalité étant directement lié a la

dureté, notée ici Hs, sous la forme :
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=(1 I )L p3s
WP_<3 ntan2a>\/H_5P (8.13)

Dans ces conditions, la représentation du travail plastique en fonction de la charge a la
puissance 3/2 doit conduire a une droite dont la pente permet de calculer la dureté. La

Figure B-6 présente les résultats obtenus pour 'ensemble des échantillons étudiés.
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Figure B-6.  Détermination de la dureté avec I'approche de Sakai [30].

Cette figure montre clairement la proportionnalité entre le travail et la charge a la
puissance 3/2 en accord avec le modeéle de Sakai [30]. Il est donc possible en appliquant la
relation B.13 de calculer une valeur de dureté qui s’affranchit de I'effet de taille puisque I'on
obtient une seule valeur par matériau. Le Tableau B-3 rassemble les valeurs de dureté pour
tous les matériaux étudiés ainsi que les résultats des calculs de la dureté obtenus a partir des

trois méthodes de calcul.

Tableau B-3. Comparaison des différentes valeurs de dureté, Hy:, H, et Hs obtenues a

partir des méthodes classique, de Stilwell et Tabor [24] et de Sakai [30].
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Matériaux | Acier doux Aluminium T;B,-60% B4C  cuivre laiton SS RPSS B-TCP
Hwe (GPa) 1,5 1,5 22 1,1 1,3 2,4 4,2 5,2
Hw (GPa) 1,5 1,5 14 1,2 1,2 2,2 4,4 4,4
Hs (GPa) 1,1 2,0 56 1,5 2,4 30 5,1 7,5
Wp /W 0,96 0,88 0,53 0,95 0,82 0,74 0385 0,70

Pour mieux apprécier encore les écarts entre les valeurs de dureté obtenues par la
méthode classique et celles obtenues a partir du calcul de I'énergie d’indentation, nous

avons représenté les duretés Hy et Hs en fonction de Hy sur la Figure B-7.
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Figure B-7.  Représentation de la dureté Meyer obtenue par la méthode classique en
fonction de la dureté obtenue a partir du calcul énergétique selon la méthode

de Stilwell et Tabor [24] et celle de Sakai [30].

Nous remarquons que la méthode qui fournit les meilleurs résultats comparativement a
ceux obtenus par la méthode classique est celle proposée par Stilwell et Tabor [24]. Dans le
cas de la méthode proposée par Sakai [30], certes on obtient des droites en représentant le
travail plastique en fonction de la charge a la puissance 3/2, mais cette méthode ne garantit
pas I'obtention de valeurs raisonnables étant donné qu’elle s’applique uniquement pour des

matériaux purement plastiques. En d’autres termes, lorsque la contribution élastique est
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presque nulle, il est possible d’obtenir des valeurs de dureté proches de celles déterminées

par la méthode classique. En effet, la représentation du travail plastique en fonction du
travail total montrée sur Figure B-8 montre que, pour les céramiques, I'écart des points
expérimentaux avec la droite identité est maximum. C’est dans ce cas que les valeurs de

dureté different.
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Figure B-8.  Rapport entre le travail plastique et le travail total d’indentation pour les

matériaux étudiés.

Nous venons de voir dans ce chapitre qu’il était possible d’obtenir les mémes nombres
de dureté a partir de plusieurs méthodes d’analyse des courbes de microindentation
instrumentée si le défaut de pointe est pris en compte autant dans le calcul de l'aire de
contact que dans le calcul du volume de I'empreinte. Ce défaut, souvent négligé dans le
domaine de microindentation, doit donc étre absolument considéré dans tous types de calcul
des propriétés mécaniques par indentation. Dans le chapitre qui suit, nous nous intéressons a
I’estimation du module d’élasticité a partir d’'une approche simple également basée sur

I’énergie d’indentation.

B-lll. DETERMINATION DU MODULE D’ELASTICITE PAR ENERGIE D’INDENTATION

Dans ce chapitre, nous proposons une nouvelle approche pour déterminer le module

d’élasticité a partir de I’énergie d’indentation en microindentation instrumentée. De maniére
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simplifiée, le travail d’indentation élastique est représenté par l'aire sous la courbe au

déchargement (Ag) correspondant au travail fournit lors du retour de I'indenteur (Fig. B-9).

A
P max

Force P (mN)

Déplacement h (nm)

Figure B-9.  Représentation schématique du travail par indentation et de I'aire A¢ liée au

retour élastique de I'indenteur.

La profondeur h;,, 4, est la profondeur maximale atteinte lors de I'essai d’indentation et
la profondeur h]'c, correspondant a la profondeur de I'empreinte apres retrait total de
I'indenteur est obtenue par lissage de la courbe au déchargement selon la méthodologie
proposée par Oliver et Pharr [17]. Le travail total, W;, d’indentation est la somme du travail
élastique, Wy, et du travail plastique, Wp. Comme nous cherchons une méthode tres simple
pour fournir une estimation du module d’élasticité, nous pouvons écrire de maniere

extrémement simplifiée :
P !
Wy = 2 (hmax) (B.14)

Wg = Ap = 2 (Ainax — hy) (B.15)

Le rapport entre les relations (B.15) et (B.14) permet d’obtenir la relation (B.8) mentionnée
plus haut. Tentons maintenant d’introduire le module d’élasticité dans les expressions des
énergies. Reprenons pour cela I’équation de Sneddon [11] présentée dans la partie
bibliographique de ce mémoire (relation 1.2) que nous pouvons réécrire de la maniére

suivante :
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P = E,(){(h)™ (8.16)

Ou E,,(v) est le module réduit qui tient compte de I'élasticité du matériau. Ici m
prend la valeur de 2 puisque I'indenteur utilisé est de type Vickers et le parametre

est fonction de la géométrie de contact.

Pendant le déchargement, le matériau se déforme élastiquement et la force appliquée
est proportionnelle au déplacement et, par conséquent, a I'aire de contact. Dans I'équation
de Sneddon, nous introduisons un facteur de déformation, Y, et E; le module réduit qui
prend en compte I'élasticité du matériau indenté mais aussi de celui de I'indenteur. Puisque
la charge est proportionnelle a la profondeur de pénétration pendant le déchargement, nous
pouvons relier la force appliquée a I'aire de contact, A, par la relation:

P=E,YA (B.17)

L'aire de contact A représente l'aire réelle du pénétrateur en contact avec le matériau a la
charge maximale et se définit par la relation suivante :
A=4h%(V1+tanf)tan6 (B.18)

Ou I'angle @ est égal a 68°.

Le facteur Y qui correspond a la déformation que subit le matériau au déchargement est :

(h;nax_h}’f)

!
hmax

. (B.19)

Ainsi, En remplacant les équations (B.18) et (B.19) dans la relation (B.17), on obtient la

relation suivante :

P = 4Ry — h}) —<— (VI + tan®) tan 6 ; (8.20)

!
hmax

En introduisant la relation (B.20) dans la relation (B.15), on obtient I’équation :

(Rinax=nj)”

!
hmax

Wy =X.E,  avec X = % A (B.21)

La Figure B-10 représente la variation de [I'énergie élastique, Wy , calculée
expérimentalement en fonction du parametre X de la relation (B.21) pour les matériaux

étudiés.
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Figure B-10. Représentation du travail élastique en fonction du paramétre géométrique X.

La Figure B-10 montre que la relation entre I'énergie élastique W: et le parametre
géométrique X est bien linéaire comme le laissait présumé I'équation (B.21). Le coefficient de
proportionnalité est directement relié au module d’élasticité réduit E,. Le Tableau B-4

présente les résultats que nous avons obtenus sur les matériaux étudiés.
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Tableau B-4. Module réduit calculé selon la nouvelle approche énergétique simplifiée.

Matériaux | Aluminium SS Laiton Acier doux RPSS T,B,-60% B4,C Cuivre  B-TCP

E;(GPa) 89+1 1601 90t1 191+1 174 £3 398+4 53+1 284+7

Dans la Figure B-11, nous comparons les modules réduits obtenus a partir de la nouvelle
approche énergétique et ceux obtenus a partir de la méthodologie d’Oliver et Pharr [17] et
celle de Loubet et al. [18-20]. Nous remarquons que la nouvelle approche est globalement en
bon accord avec les méthodes usuelles pour I'aluminium, le laiton, les aciers inoxydables SS
et RPSS, I'acier doux et la céramique T;B,-60% B4C puisque leurs valeurs se situent proches de
la droite identité. Par contre, |I"écart observé entre les valeurs du module du cuivre et de la

biocéramique B-TCP est plus important.

T T T T T T T T
400 +H A ]
300 T .
X
©
o
O 200 4 B Acierdoux |
L O  Aluminium
W + A TiB-60% B,C
% Cuivre
100_ >< Laiton ]
+ SS
% O RPSS
X B-TCP
0 T T T T T T T T
0 100 200 300 400

E (GPa)

Figure B-11. Comparaison entre le module réduit obtenu a partir de la nouvelle approche
énergétique et celui obtenu par la méthode classique.
B-IV. CONCLUSION
Dans ce chapitre, nous avons cherché a comparer les valeurs de dureté obtenues par les
méthodes classiques et a partir des énergies d’indentation. En utilisant I'approche proposée
par Stilwell et Tabor, nous avons obtenu des variations de grande amplitude de la dureté avec
I'inverse de la profondeur d’indentation ce qui laissait supposer une sensibilité importante de

I'approche énergétique avec |'effet de taille en indentation. Toutefois, la prise en compte du
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défaut de pointe dans le calcul du volume de I'empreinte, en soustrayant simplement le

volume de la partie indentée de la pointe au volume total d’'une empreinte idéale, permettait
de réduire quasiment a néant le soi-disant effet de taille. Nous montrons ici une fois de plus
I’absolue nécessité de considérer le défaut de pointe dans tous types de calcul des propriétés
mécaniques, que ce soit dans |'aire de contact ou dans le volume de I'empreinte. Nous
verrons d’ailleurs dans le chapitre suivant qu’il faut améliorer encore la correction du défaut
de pointe lorsque I'indentation est réalisée dans le domaine de la nanoindentation.

D’autre part, nous proposons une approche simple permettant d’estimer le module
d’élasticité a partir de I'énergie élastique calculée a partir de l'aire sous la courbe
d’indentation au déchargement. C'est une approche qui permet d’avoir un ordre de grandeur
du module d’élasticité qui n’a pas vocation a supplanter les méthodes classiques d’Oliver et
Pharr ou de Loubet et al., mais qui permet toutefois de s’affranchir de la connaissance du

mode de déformation autour de I'empreinte, lequel influe sur le calcul de I'aire de contact.
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- PARTIE C -

AIRE DE CONTACT EN NANOINDENTATION

C-1. INTRODUCTION

Nous avons vu précédemment que pour la détermination des propriétés mécaniques des
matériaux considérés massifs, homogenes et isotropes, il y a des précautions a prendre en
particulier sur la rigidité de la machine, le défaut de pointe et les modes de déformation a la
surface du matériau indenté. Par contre pour des matériaux revétus de films minces,
I'approche en indentation est encore plus délicate car le substrat peut interférer dans la
mesure des propriétés. En effet, le substrat peut influencer la mesure de la dureté des que la
profondeur de pénétration de l'indenteur est supérieure a environ 10 % de |'épaisseur du
film [69, 70]. Pour la détermination du module d'élasticité, le déplacement de l'indenteur
doit étre inférieur a une valeur limite, qui dépend des propriétés mécaniques a la fois du film
et du substrat. Cette valeur est proche de 1 % environ de I'épaisseur du film dur déposé sur
un substrat mou [71, 72] et elle peut atteindre 20 % pour un film mou déposé sur un substrat
dur [73, 74]. Dans ces conditions, des modeéles permettant de séparer I'influence du substrat
du film doivent étre appliqués. Pour éviter |'application de ces modeles pour lesquels les
conditions d’application ne sont pas forcément maitrisées et dont la précision du résultat
peut dépendre de maniere significative des parametres de réglage intrinseques a chaque
modele, une détermination directe des propriétés mécaniques des matériaux est parfois
préférable. Mais une telle détermination nécessite des données d'indentation fiables a des
profondeurs de pénétration tres faibles. Cela concerne principalement le calcul de l'aire de
contact. La fonction d’aire proposée par Oliver et Pharr est certes tres précise mais elle fait
intervenir de nombreux parameétres de lissage qui nécessite I'utilisation du mode CSM pour
étre parfaitement bien définie. Cependant, ce mode n’est pas toujours disponible sur les
instruments de mesure. C’'est le cas de notre instrument en microindentation fournit par la
société CSM Instrument de Suisse. C’est pourquoi dans cette partie du mémoire, nous
proposons une relation permettant de calculer I'aire de contact aussi précisément que
possible pour le cas de trés petites charges a partir d’'une seule donnée, la longueur de la
troncature de la pointe de I'indenteur. Ce modéle est appliqué a la détermination du module

d'élasticité et la dureté d'un film mince TiHfCN de 2,6 um d'épaisseur par nanoindentation.

Mémoire de thése présenté par Michel YETNA N’JOCK
116

© 2014 Tous droits réservés. doc.univ-lille1.fr



Thése de Michel Yetna N'Jock, Lille 1, 2014

Développement des méthodes d’analyse en indentation instrumentée.
C-1l. MODELES DE CALCUL DE L’AIRE DE CONTACT

La détermination de l'aire de contact se fait habituellement a l'aide de résultats
d’indentation réalisés sur la silice fondue utilisée comme matériau de calibration en
nanoindentation. Pour ce matériau, le module d’élasticité et le coefficient de Poisson sont
parfaitement connus et valent respectivement 72 GPa et 0,17. En analysant la partie qui
correspond au déchargement d’une courbe obtenue par indentation instrumentée, Oliver et
Pharr [17] propose de relier I'aire de contact, A, au module réduit, E*, par le moyen de la

complaisance totale du system, Cr, et la rigidité de la machine, Cr, suivant la relation :

W11
"~ 2B Cr—CpE*

c (C.1)

Ou B est un facteur de correction dont la valeur dépend de son auteur [38]. Dans
notre cas f= 1,034 valeur déterminée par King [39] en utilisant la méthode par

élément finis.

Le module réduit, E*, est définie par la relation :

AR s (c2)

Ou E; et Y; correspondent au module d’élasticité et au coefficient de Poisson de
I'indenteur, respectivement 1140 GPa et 0,07 dans le cas du diamant [22]. E et
sont quant a eux le module d’élasticité et le coefficient de Poisson de I’échantillon.
L’application de cette relation au cas de la silice fondue donne un module réduit de

69,6 GPa.

Pour un indenteur Berkovich de forme parfaite, I'aire de contact de la relation (C.1), est une
fonction de la profondeur de contact, h., et s’exprime de la maniere suivante :
Ac = m h% tan?y = 24,56 hi (C.3)
Ouy = 70,3° représente le demi-angle effectif d’un cone équivalent a un indenteur
Berkovich et h. est la profondeur de contact, c’est la profondeur sur laquelle le

matériau reste en contact avec I'indenteur.

Pour prendre en compte I'émoussement de l'indenteur Berkovich, Oliver et Pharr [17]

proposent la fonction d’aire de contact suivante :

Ac = 24,56 h% + ChL + Coh/* + ChY/* + -+ Cgh/**® (C.4)
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Le premier terme de la relation (C.4) décrit un indenteur pyramidal de forme parfaite.

Les autres termes correspondent a la déviation du défaut de pointe de |la forme conique. Les
parametres C; a Cg sont des constantes déterminées expérimentalement. Dans la pratique,
le nombre de coefficients de lissage de I'équation (C-4) est souvent limité a 4. En utilisant un
logiciel d’analyse développé par la société « Agilent Technology », les valeurs suivantes ont
été  trouvées pour notre instrument: C; =1020nm , C, =2180nm3/% ,

C; = —19,290 nm’/* et C, = 16,680 nm*>/8,

La Figure C-1 représente le module réduit de la silice fondue en fonction du déplacement
de l'indenteur. Le module réduit a été calculé a partir de I’équation (C.1) en prenant en
compte l'aire de contact de la relation (C.4) proposée par Oliver et Pharr [17] et les
constantes déterminées. On peut observer sur cette figure qu’aprés une profondeur de

pénétration d’environ 5 a 10 nm, le module réduit est constant.

100 ————1—————/f——————
80 E*=69.6GPa
< T
o i
O, 60 -
£
o :
0 |
o 404 : -
S :
3
= i Limite
20 § -— -
0"Il T T T ; T T T filf T T T
0 5 10 15 1000 2000

Déplacementde I'indenteur, h (nm)
Figure C-1.  Module réduit de la silice fondue calculée a partir de I’expression de I’aire de

contact d’Oliver et Pharr en fonction du déplacement de l'indenteur.

Pour réduire le nombre de constantes qu’il faut déterminer, et aussi pour donner un
sens physique aux parametres d’ajustement, des polyndomes de second degré décrivant la
fonction d’aire de contact ont été proposés. Par exemple, Hermann et al. [75] propose de
représenter la racine carrée de l'aire de contact comme une fonction linéaire de la

profondeur de contact :
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ﬂAC = ahc + b (CS)

Ou a et b sont des parameétres d’ajustement.

Pour donner un sens physique aux parametres a et b de la relation précédente, Thurn and

Cook [76] proposent de réécrire la relation (C.5) de la maniéere suivante :

_he, G

VAc =7+ (C.6)
1 1 . . ’:

Avec C; = Tranv etC, = 5.7 etou R est le rayon de la pointe de I'indenteur.

De maniere semblable, en introduisant le défaut de pointe de l'indenteur et I'angle au

sommet, Troyon et Huang [39] propose la relation suivante:

JAc = a-Vrtany - (he + hy) (C.7)

Cependant cette relation simple n’est valable que pour des profondeurs de pénétration
supérieure a une valeur limite égale a environ 200 nm. Il est clair que les équations (C.5) a
(C.7) servent a représenter la racine carrée de I'aire de contact comme une fonction linéaire
de la profondeur de contact. La Figure C-2 montre I'application d'une fonction linéaire pour
représenter les résultats obtenus sur la silice fondue et le modéele d’Oliver et Pharr pour le

calcul de la fonction d’aire de contact.
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Figure C-2.  Représentation de la racine carrée de l'aire de contact théorique calculée
selon la méthodologie d’Oliver et Pharr en fonction de la profondeur de

contact pour la silice fondue.
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D’apres la Figure C-2, il est clair que les fonctions d’aire de contact citées précédemment

ne peuvent pas étre appliqguées a des profondeurs de pénétration trés faibles puisque
lorsque la profondeur de pénétration tend vers zéro, I'aire de contact présente une valeur
finie, qui n'a pas de signification physique. Pour ces raisons, ces auteurs ont probablement
limité 'utilisation des équations (C.5) a (C.7) aux profondeurs de pénétration supérieures a
une valeur limite d'au moins 100 a 200 nm. Ainsi, la régression linéaire doit étre effectuée
apres avoir atteint cette profondeur critique de pénétration, afin d'éviter la déviation de
I'aire de contact entre la représentation linéaire et expérimentale clairement visible au début

de la pénétration de l'indenteur (zoom de la Figure C-2).

Les coefficients de régression qui sont indiqués sur la Figure C-2 ont été obtenus a partir
de I'ajustement des données d'indentation comprises entre 200 nm et la profondeur de
pénétration maximale. En raison de ces conditions de mesure, il est a remarquer que la pente
est égale a 4,96 ce qui est exactement la valeur théorique de I'inverse de C; dans I'équation
(C.6). Ce résultat indique que la valeur a de I'équation (C.7) de Troyon et Huang [39], est égal
a 1. Le rayon R de I'équation (C-6), également calculé a partir de ces données, se trouve étre
égal a 75,4 nm, tandis que la longueur du défaut de pointe de l'indenteur, hy,, de |'équation

(C.7) est égale a 19,3 nm.

En conclusion, les différents modeles peuvent étre appliqués valablement dans un
domaine de pénétration bien déterminés. Le choix dépendra donc de la plage de
profondeurs requises pour I'analyse, qui a son tour dépend de la nature de I'échantillon et de
ses caractéristiques. Dans tous les cas, il peut étre observé que la plupart de ces modeles
nécessite une procédure d'étalonnage pour la détermination des parameétres pour lequel le
mode CSM est particulierement aidant. Dans le cas de la microindentation et lorsque
I'application du mode CSM n'est pas possible, le modele de Troyon et Huang [39] impliquant
I'utilisation du défaut de pointe sans parametre d'ajustement est généralement utilisé dans
un domaine de validité réduit a des profondeurs supérieures a une valeur d'environ 200 nm.
Pour réduire ce domaine de validité a seulement quelques nanométres, nous proposons un

nouveau modeéle de calcul d’aire de contact.
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C-11l. NOUVEAU MODELE D’AIRE DE CONTACT

Le nouveau modeéle que nous proposons est basé sur les fonctions développées par
Antunes et al. [77] et par Berla et al. [78]. Notre nouvelle fonction d’aire de contact consiste

a additionner deux termes (un linéaire et I’autre exponentiel) de la maniére suivante :

JAc = (Vrtany) lhc + hy, (1 — exp [—2 :—‘;])3/21 (C.8)

Ou le défaut de pointe, h;,, peut étre déterminé par une régression linéaire ou

estimée a partir d’'une observation en microscopie électronique.

C-111.1 Estimation du défaut de pointe

Pour la détermination du défaut de pointe de I'indenteur Berkovich, nous avons appliqué
I’équation (C.8) a I'étude de la silice fondue. Pour déterminer sa valeur, la racine carrée de
I'aire de contact a été tracée en fonction de la profondeur de contact, comme le montre la

Figure C-3.
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Figure C-3.  Représentation de la racine carrée théorique de I'aire de contact calculée
selon le nouveau modeéle en fonction de la profondeur de contact sur la silice

fondue.

Cette figure montre que I'équation (C.8) décrit de maniére tres satisfaisante les données
expérimentales. La valeur de la longueur de la troncature est trouvée environ égale a 15,2

nm. Il est important de noter que la valeur de h;, peut également étre estimée
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approximativement par régression linéaire sur les grandes données de profondeur de

pénétration supérieure a 200 nm, en négligeant le terme exponentiel et en évitant ainsi la
procédure d'étalonnage et I'estimation du défaut par observation en microscopie. Cette
méthode est analogue a I'utilisation du modeéle de Troyon et al. [39] lorsqu’il est supposé que
a = 1. La valeur trouvée avec ce modéle donne sensiblement la méme valeur du défaut de

pointe, entre 15 et 20 nm.

Pour valider notre modeéle, nous avons estimé la valeur de h, par microscopie
électronique a balayage a haute résolution. Le microscope utilisé est un microscope
électronique a balayage a émission de champ de marque HITACHI, de type S-4300 SE/N.
L'instrument permet |'utilisation d'une tension d'accélération comprise entre 0,5 et 30 kV, ce
qui peut conduire a une résolution de 1,5 nm a un agrandissement de 500 000 X, a une
pression de 10° Pa. La Figure C-4 montre une photographie de la pointe du pénétrateur a

tres fort grossissement et a haute résolution.

WD19 . 8mm 20 . 0kV %80k S00nm

Figure C-4.  Estimation de la taille du défaut de pointe de lindenteur Berkovich par
microscope électronique a balayage a haute résolution en utilisant un
faisceau d'électrons secondaires de tension d'accélération égale a 20 kV, un

grossissement de x 80K et 51 uA de courant.

Dans notre cas, la longueur de troncature de I'indenteur utilisé est comprise entre 15 et
20 nm, conformément aux valeurs obtenues par ajustement a l'aide des différentes fonctions

d’aire de contact. Dans tous les cas, le modeéle proposé peut remplacer avantageusement le
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modele d’Oliver et Pharr pour étudier les déplacements de l'indenteur sur les tres faibles

profondeurs inférieures a 100 nm. Il est clair que le modéle d’Oliver et Pharr faisant
intervenir au moins 4 coefficients de lissage reste, et restera, le plus précis. C'est pourquoi
nous suggérons l'application de notre modele que dans les cas ou le mode CSM n'est pas

disponible sur I'équipement d’indentation.

C-1ll.2 Application au cas de la silice fondue
La Figure C-5 représente la variation du module réduit en fonction du déplacement de

I'indenteur en utilisant la nouvelle fonction d’aire de contact.
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Figure C-5.  Module réduit de la silice fondue en fonction du déplacement de I'indenteur

en utilisant la nouvelle fonction d’aire de contact.

La Figure C-5 montre que, lorsqu’on utilise la fonction d’aire de contact définie a
I’équation (C.8) pour le calcul du module réduit de la silice fondue, que la prédiction est trés
correcte pour les déplacements du pénétrateur supérieurs a environ 50 nm, alors qu’un écart
entre 10 et 50 nm de la profondeur de pénétration peut étre observé. A noter que cet écart
est tout a fait acceptable puisque la variation se situe seulement entre + 5 % de la valeur
moyenne du module réduit, ce qui est une déviation standard pour un module d'élasticité. En

outre, il est important de noter que |'application des modéles d’Antunes et al. [77] et de
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Berla et al. [78] montrent la méme variation typique pour les plus faibles profondeurs de

pénétration, contrairement au modeéle d’Oliver et Pharr [17], qui est tres précis jusqu'a une
profondeur proche de 10 nm, comme indiqué sur la Figure C-1. Cependant, I'avantage d'un
tel modeéle par rapport a celui proposé par Oliver et Pharr [17] est que la fonction d’aire de
contact peut étre estimée a partir de la connaissance d’un seul parameétre, a savoir le défaut
de pointe, qui peut étre estimé par observation en microscopie électronique a balayage.
Nous allons maintenant appliquer le nouveau modele a la détermination des propriétés

mécaniques du film mince de TiHfCN d’épaisseur de 2,6 um.

C-1l.3 Application a I’étude du film mince TiHfCN
a) Détermination de la dureté.
La dureté du matériau revétu est calculée avec la nouvelle fonction d’aire. Cette dureté

est représentée en fonction du déplacement de I'indenteur sur la Figure C-6a.
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Figure C-6.  Détermination de la dureté du film mince de TiHfCN en utilisant (a) I’équation

(C.8) pour calculer la dureté et (b) I’équation (C.7) du modéle de Troyon.

La Figure C-6a montre clairement que la dureté mesurée est constante et égale a 35,5 +
3 GPa entre 90 et 260 nm. A noter que l'application du modéle de Troyon et al. [35] donne
une variation de la dureté dans cette méme plage de profondeurs de pénétration et que la
dureté tend a diminuer lorsque le déplacement de pénétrateur augmente comme le montre
la Figure C-6b. Le modele d'Oliver et Pharr a aussi été appliqué sur les données d'indentation
obtenues pour le film mince de TiHfCN et le résultat obtenu est trés similaire au résultat
présenté dans Figure C-6a, ce qui confirme la bonne mise en place de l'aire de contact de
I'équation (C.8).

Toutefois, on peut noter que le changement de dureté observé sur la Figure C-6a
apparait lorsque le déplacement de l'indenteur est proche de 260 nm, ce qui correspond a 10
% de |'épaisseur du film. Ce point confirme la régle générale du 10 % donnée par [69, 70].
Pour les plus faibles déplacements, une diminution rapide de la dureté est observée pour des
profondeurs inférieures a 90 nm. Notez que cette valeur est tres élevée par rapport aux 10
nm obtenus sur I'échantillon d'étalonnage pour la variation du module d'élasticité. Cette
différence a de quoi interpeller. Afin d’en comprendre ou d’en expliquer |'origine, nous avons
représenté la variation de dureté calculée avec les mémes données expérimentales utilisées

pour le module d’élasticité de la silice fondue et en utilisant la nouvelle fonction d’aire de
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contact. La Figure C-7 montre aussi que la dureté de la silice change a la méme valeur de

profondeur.
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Figure C-7.  Variation de la dureté obtenue sur la silice fondue, en utilisant la nouvelle

fonction d’aire de contact de I’équation (C.7).

Il est intéressant de noter que la valeur limite de 90 nm est observée pour la dureté alors
gue 10 nm est obtenue pour I'étude du module réduit de la silice avec les mémes données
expérimentales (Figure C-5). De la méme maniere, si la calibration de I'aire de contact se fait
a partir de la variation de la dureté de la silice a 9,6 GPa, il est possible d’obtenir une dureté
constante dés 10 nm de profondeur, avec bien évidemment des coefficients de la relation
d'Oliver et Pharr différents. Par contre, c’est le module d’élasticité qui va varier jusqu’a la
profondeur de 90 nm. Nous n’avons pas d’explications a ce phénoméne mais il montre
clairement le role prépondérant de la calibration de l'aire de contact. Il est a noter que la
nouvelle fonction qui ne fait pas appel a des coefficients de calibration conduit a une
variation de la dureté en extréme surface jusqu’a la profondeur de 90 nm. Quelle que soit
I'approche que l'utilisateur va adopter, nous lui conseillons d'étudier la variation de dureté
dans un intervalle de déplacements en accord avec la variation de dureté obtenu sur
I'échantillon de calibration, c'est a dire pour des profondeurs de pénétrations supérieures a
90 nm au lieu de 10 nm, qui est la valeur trouvée lors de I'étalonnage avec le module réduit.

Enfin, la Figure C-6a montre que la dureté du film est constante entre 90 et 260 nm, ce qui
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confirme que le film de TiHfCN n'est pas sensible a I'effet de taille. En conclusion, la dureté

du film mince TiHfCN est égale a 35,5 + 3 GPa.

b) Détermination du module d’élasticité.
La Figure C-8 représente la variation du module d’élasticité réduit du couple
substrat/film en fonction du déplacement de I'indenteur. Ici, le module réduit est calculé a

partir du nouveau modele d’aire de contact de I'équation (C-8).
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Figure C-8.  Variation du module réduit obtenue sur la silice fondue, en utilisant la

nouvelle fonction d’aire de contact de I’équation (C-8).

La valeur du module d'élasticité tend a devenir constante pour des déplacements du
pénétrateur inférieurs a une valeur voisine a 150 nm, ce qui correspond environ a 5 % de
I'épaisseur du film d’épaisseur de 2,6 um. Dans cette étendue de déplacement de
I'indenteur, le module réduit est égal a 365 GPa, avec une variation de l'ordre de + 10 %
autour de cette valeur moyenne. Cette bande de dispersion est indiquée par les limites
supérieure et inférieure sur la Figure C-8. Pour des profondeurs de pénétration supérieures a
150 nm, le module d'élasticité réduit diminue da a I'influence du substrat sur la mesure. Dans
cette zone, le module réduit décroit vers la valeur correspondant a celle du substrat. En
conclusion, le module d'élasticité du film TiHFCN est égal a 490 GPa si 'on considere une

valeur de 0,3 pour le coefficient de Poisson en I'absence de valeur disponible pour ce
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matériau. En outre, nous pouvons noter que le domaine de validité de l'analyse de la

variation de module d'élasticité commence a partir de 20 nm en fonction de la limite obtenue
avec l'analyse de la silice fondue, contrairement de la variation de la dureté qui est limitée a

90 nm.

Par ailleurs, il nous semble intéressant de comparer la mesure directe obtenue ci-dessus
avec les prévisions de modeles permettant de séparer la contribution du substrat. En effet,
pour des épaisseurs de film plus faibles, il est possible de ne pas obtenir une zone de valeurs
constantes du module d’élasticité d’ou I'importance des modeles. Dans un travail précédent
de I'équipe [79], différents modéles ont été testés sur le méme film mince. Parmi les
modeles [80-83], celui d’Antunes et al. [83] a conduit a la meilleure prédiction. Ce modele
propose une représentation du module du composite comme une combinaison de ceux du
substrat et du film en fonction de la profondeur de pénétration, h, et I'épaisseur du film, t,
par I'intermédiaire d’'un parameétre ¢ précédemment proposés par Gao et al. [82]. La relation
est la suivante :

|1/Eé—1/E3|
|1/Ef-1/E§|

=¢ = %arctanf 42 [(1 —2v)¢éln (1+€2) _— ] (C.9)

2m(1-v) &2 1+&2
Ou pour I'indenteur Berkovich, & est égal a (t/[h.tany]) ety correspond au demi-

angle équivalent d’un indenteur conique.

La Figure C-9 représente l'inverse du module réduit en fonction du parametre ¢ comme
le suggere I'équation (C.9). Cette figure montre que la variation peut étre correctement
représentée par une droite sur une large gamme de valeurs de ¢. D’aprés la relation (C.9),
lorsque la droite est extrapolée a une valeur de ¢ = 0, le module réduit du composite est
égal a celui du substrat. Par contre, lorsque ¢ = 1 le module réduit est celui du film. Dans
notre cas, le module réduit prend la valeur de 390 GPa, ce qui conduit a un module élastique
de 540 GPa pour le film mince. Ce résultat differe d'environ 10 % de la valeur de 490 GPa
trouvé précédemment au moyen de la détermination directe du module réduit du film. Ceci
est attendu car le modele ne prévoit pas de mesurer une valeur constante du module réduit

sur une certaine étendue de profondeurs.
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Figure C-9. Modéle d’Antunes et al. [83] représentant l'inverse du module réduit en
fonction du paramétre Phi de Gao et al. [82] appliqué aux données de

nanoindentation obtenues sur le film mince de TiHfCN.

Il est important de noter que la différence entre la valeur prédite par la fonction de Gao
et al. [82] et la valeur réelle peut s’écarter dans une large mesure en fonction des propriétés
élastiques du film et du substrat ainsi que de I'épaisseur du film. Pour estimer cet écart entre
les deux valeurs de module élastique réduit, une représentation schématique de la variation
du module en fonction de phi est présentée sur la Figure C-10. L'écart est indiqué par AE égal
a (Efy — Efy), ou Ef, représente le module réduit effectif du film et Ef, représente la valeur
prédite par le modeéle. L'amplitude de cette différence est liée a la distance totale au-dessus
de laquelle le substrat n’interfére pas avec la mesure du module d'élasticité, c'est-a-dire
lorsque le déplacement du pénétrateur est inférieure a une fraction donnée de I'épaisseur du
film hg;p,, et au rapport entre le module du substrat et le film (Er/Es). L'amplitude entre
mesure directe et prédiction du module réduit sera maximale lorsque I'épaisseur du film aura
une valeur élevée, et lorsque les modules d'élasticité du film et de substrat seront tres

différents.
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Figure C-10. Schématisation du modéle d’Antunes et al. [83] représentant l'inverse du

module réduit en fonction du paramétre Phi de Gao et al. [82].

C-IV. CONCLUSION

La détermination de valeurs cohérentes des propriétés mécaniques de matériaux par

indentation nécessite clairement la prise en compte de l'influence du défaut de pointe du

pénétrateur. Par conséquent, pour calculer 'aire de contact, une approche alternative est

proposée a celle d’Oliver et Pharr dans laquelle seule la longueur du défaut de pointe du

pénétrateur est introduite dans un modéle mathématique a deux termes. Il a été montré que

I'aire de contact obtenue par calibration et la caractérisation mécanique d'un film mince en

utilisant le modéle proposé donne des résultats trés corrects et équivalents a ceux qui ont

été obtenus en utilisant la fonction polynomiale d'Oliver et Pharr. Notre modeéle est en tous

cas préférable a celui de Troyon pour les profondeurs de pénétration inférieures a environ

200 nm. En outre, la fonction d’aire de contact que nous proposons présente des

caractéristiques supplémentaires intéressantes :

i)

La fonction peut étre appliquée lorsque la longueur du défaut de pointe est

estimée par microscopie électronique a haute résolution.

i)

La fonction peut étre facilement calibrée en effectuant un ajustement linéaire

de données sur les grandes profondeurs en négligeant les profondeurs de

pénétration inférieures a environ 200 nm.
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Compte tenu de tous ces aspects, on peut conclure que le modele proposé peut

effectivement étre utilisé en tant que fonction d’aire de contact méme si une déviation de 5
% a été observée lors de la détermination du module d'élasticité pour des distances
inférieures a 50 nm. Enfin, bien que le modeéle proposé décrive spécialement des
pénétrateurs pyramidales a trois faces, il pourrait étre étendu pour décrire des pénétrateurs
coniques en faisant une estimation du défaut de pointe du pénétrateur. Lorsque ce modeéle
est appliqué a la caractérisation mécanique du film mince de TiHfCN, les valeurs de 35,5 £ 3
GPa et 490 + 50 GPa ont été trouvés respectivement pour la dureté et le module d’élasticité

du film.
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CONCLUSION GENERALE

Un des objectifs de I'’équipe de recherche est de déterminer les propriétés mécaniques
et le comportement mécanique de matériaux complexes multi-composants ou modifiés en
surface soit par déposition d’un film ou d’un revétement, soit par action mécanique désirée
ou subie comme dans le cas du frottement. Il s’agit en particulier d’appréhender le
comportement de patins de frein constitués de plus d’une trentaine d’éléments aux
comportements et propriétés tres différentes, et ce avant et aprés usure par freinage. Pour
cela, l'indentation instrumentée est apparue comme une technique trés appropriée a ce
genre d’étude. Par conséquent, avec |'objectif de déterminer des propriétés fiables et
représentatives, une bonne maitrise de la technique et de I'analyse des données se montre
indispensable. C’est pourquoi, I'équipe a d’abord cherché a développer les méthodes
d’analyse sur des matériaux massifs et homogenes comme peuvent étre considérés les
aciers, les alliages d’aluminium et de cuivre mais aussi des céramiques dont le comportement
mécanique est totalement différent de ces matériaux plus usuels. Nous avons donc focalisé
nos travaux sur l'influence que peuvent avoir certains phénomeénes ou aspects de
I'indentation comme l'influence de la rigidité sur la mesure du déplacement de I'indenteur ou
encore l'influence du défaut de pointe sur les calculs d’aire de contact ou de volume
d’empreinte. Nous avons également cherché a prédire le mode de déformation du matériau

par indentation au voisinage de I'empreinte, mode qui influe sur le calcul de I'aire de contact.

Les principales conclusions de ce travail de these sont :

1) 1l est possible de prédire le mode de déformation a partir d’'un simple critére exprimé
comme étant le rapport entre la profondeur résiduelle et la profondeur maximale
d’indentation. Lorsque ce rapport est inférieur a 0,83, c’est le mode sinking-in
(déflection des faces de I’'empreinte) qui prédomine et pour une valeur supérieure
c'est le mode piling-up (bourrelet de déformation en surface). Pour calculer ce
rapport, les données doivent étre nécessairement corrigées en prenant en compte la
rigidité de I'instrument et le défaut de pointe.

2) Le calcul de dureté peut se faire a partir du travail par indentation. Le résultat est
comparable a la dureté Meyer calculée en considérant la surface projetée et la
profondeur maximale atteinte pendant I'essai d’indentation. En I'absence de la

correction liée au défaut de pointe, la dureté se montre sensible a I'effet de taille qui
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n’est autre ici qu’un artefact. En effet, la prise en compte du défaut de pointe dans le

calcul du volume de I'empreinte lorsque l'indenteur est a sa position maximale
permet de réduire drastiquement, voire d’annihiler totalement cet effet de taille. Le
calcul du volume de I'empreinte que nous proposons consiste a retrancher au
volume du cone idéal de hauteur égale a la profondeur maximale plus la longueur de
la troncature, le volume représentatif de 'émoussement, c'est-a-dire le volume d’un
cone de hauteur du défaut de pointe. Son calcul est simple et il donne de bons
résultats.

3) A partir de I'énergie d’indentation, nous proposons un calcul rapide mais
relativement approximatif du module d’élasticité a partir des mémes données de
profondeur. Le rapport profondeur résiduelle sur profondeur maximale semble donc
étre un parameétre pertinent pour représenter le comportement mécanique du
matériau.

4) Pour les utilisateurs dont I'appareil d’indentation instrumentée ne dispose pas du
mode de mesure de la rigidité en continu lors du chargement, nous proposons un
modele de calcul de I'aire de contact qui donne d’excellents résultats, comparables a
ceux obtenus avec le modele d’Oliver et Pharr pour quasiment les mémes
profondeurs d’empreinte. Méme s'il est clair que le modele d’Oliver et Pharr est le
plus précis d’entre tous les modeles disponibles a ce jour, notre modele n’en reste
pas moins intéressant car il peut s’affranchir de la procédure de calibration. En effet,
il ne nécessite que la connaissance de la longueur de la troncature du défaut de
pointe que I'on peut estimer a partir d’observations a forts grossissements par
microscopie électronique a balayage, par exemple. Ce modele a été appliqué pour la
détermination des propriétés mécaniques d’'un film mince de quelques microns
d’épaisseur. Nous sommes arrivés a la conclusion que des modeles d’aire de contact
trop approximatif dans ces gammes de profondeurs pouvaient conduire a des
conclusions erronées. En particulier, la variation de la dureté aurait pu étre attribuée
a I'effet de taille en indentation.

5) D’autre part, nous avons mis en avant un probleme lié a I'utilisation de modeles de
détermination du module d’élasticité en séparant la contribution du substrat. En
effet, les modeles supposent une variation continue et linéaire entre la valeur du
module du substrat et celle du film. Ces modéles ne permettent pas de prévoir une

valeur constante du module pour une certaine gamme de profondeurs. Les
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prédictions s’écartent de la valeur théorique d’autant plus que I'épaisseur du film est

grande et que les propriétés du substrat et du film sont différentes.

L'ensemble de ces résultats est trés important et confirme, si nécessaire, I'absolue
nécessité de considérer le défaut de pointe dans la détermination des propriétés
mécaniques, méme aux niveaux de chargement pratiqués dans le domaine de la

microindentation, ce qui était jusqu’alors souvent omis ou négligé.

La suite a ce travail consiste a appliquer les méthodologies d’analyse et les corrections a
apporter a I'étude de matériaux plus complexes comme ceux entrant dans le cadre d’un
systeme de freinage qui est le coeur des préoccupations de I'équipe de recherche. La
spécificité des matériaux utilisés rend plus complexe I’analyse étant donné que tout au long
de I'enfoncement du pénétrateur, I'indenteur va rencontrer une diversité de particules,
phases et la matrice présents dans le matériau, avec un effet combiné selon le volume
indenté. Une analyse en microindentation sur toute la courbe au chargement nous parait
nécessaire et pouvoir fournir des renseignements intéressants sur la répartition des phases,
elles-mémes caractérisées par nanoindentation. Cela devrait permettre d’estimer une taille
d’empreinte a partir de laquelle les propriétés mesurées deviendront constantes, laissant
supposer une certaine homogénéité du matériau, et donc une certaine représentativité du
matériau, a cette échelle de mesure. Pour éviter le choix de la définition de la dureté,
I’analyse basée sur le travail fourni par I'indentation nous parait une piste a approfondir pour

I’étude de ce type de matériaux.

Enfin, il m’est apparu clairement tout au long de mon travail de thése que I'indentation
instrumentée était une des techniques les mieux adaptées a I'étude mécanique des
matériaux, quelle qu’en soit sa nature. C'est pourquoi je préconise son utilisation avec toutes
les réserves d’usage sur les corrections a apporter et les précautions a prendre dans

I'interprétation des résultats obtenus.
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