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INTRODUCTION

Les ondes acoustiques de surface prennent de plus en plus
d'importance dans le contrdéle non destructif des matériaux (détection de
défauts superficiels, fatigue ...), et notamment dans 1l'évaluation des
propriétés mécaniques des structures stratifiées, telles les couches
géologiques, ou & plus petite échelle les couches minces obtenues par
dépdt ou liées & des phénoménes affectant superficiellement les matériaux
tels que la trempe thermique ou chimique [12].

Si on fait abstraction des études d'identification de structures
géologiques par ondes de surface, les autres études acoustiques se
rapportant aux parties superficielles des matériaux, quoique nombreuses
portent plus rarement sur la résolution du probléme inverse de
détermination des caractéristiques mécaniques des matériaux a partir de
mesures de dispersion de vitesse en fonction de la fréquence ; ou se
limitent a4 1l'évaluation d'un ou deux paramétres seulement, soit

1'épaisseur d'un revétement [43] ou les constantes élastiques C,y et Cy,
connaissant la masse volumique de celui-ci [9].

Dans 1le but de la résolution de ce probléme inverse nous nous
sommes intéressés & 1'identification des 7 paramétres (XA, , B, P, e)
d'un systéme isotrope 4 une couche sur substrat semi-infini, et

particuliérement & ceux de la couche qui différent notablement de ceux du
matériau massif.

Notre étude a donc porté sur la caractérisation d'un échantillon
constitué d'un substrat d'acier 35NCD16 semi-infini, et revétu d'une
couche mince de chrome dopée au carbone (déposée par pulvérisation
cathodique magnétron) ; caractérisation faite par des mesures de
dispersion de vitesse d'ondes acoustiques de type Rayleigh dans la gamme
de fréquence 1 -~ 30 MHz. Ces ondes acoustiques de surface sont produites
et détectées par des transducteurs & peignes interdigités ; et leur
vitesse de propagation sur 1l'échantillon déterminée de facgon absolue par
interaction avec un faisceau de lumiére cohérente.

Par 1'étude de 1la sensibilité de la vitesse de Rayleigh dans
chaque milieu aux variations de chaque paramétre (X, K, ou P) nous




é€laborons une méthode d'identification de ces paramétres et de 1'épaisseur
de la couche, basée sur la technique numérique des gradients conjugués.

La précision sur les paramétres identifiés sera évaluée a partir
d'un pseudo-modéle expérimental, auquel cette méthode sera appliquée.




Chapitre I

CALCUL DE LA VITESSE D'ONDE DE SURFACE SUR UN
SYSTEME A UNE COUCHE

Notre objectif est la détermination des caractéristiques mécaniques
d'une couche de chrome déposée sur un substrat d’acier semi-infini & partir
des relevés de dispersion de la vitesse de propagation d'ondes de type
Rayleigh.

Il faut noter que la propagation d'ondes élastiques de surface dans
un systéme ne comportant qu'une couche déposée sur un substrat semi-infini a
été étudiée par beaucoup d'auteurs [1, 2, 3, 4, 5]. Le calcul numérique seul
permet de trouver des solutions précises, mais dans le cas de films minces
déposés sur des  substrats isotropes [2] ou cristallins [4], des
approximations peuvent étre faites, et wune formule en bon accord avec les
expériences, fournit la vitesse dés que 1l'épaisseur h du film est trés
inférieure a la longueur d'onde acoustique A.

1. Rappels sur les ondes élastiques de Rayleigh en milieux isotropes

On définit une onde élastique de surface par les perturbations
élastiques qui se propagent & 1l'intérieur d'un corps semi-infini, au
proche voisinage de sa surface.

Dans le cas d'un milieu isotrope, homogéne et parfaitement
élastique, 1l existe une onde non dispersive appelée onde de Rayleigh,
dont nous rappelons briévement les propriétés.

a. La vitesse de phase V; de propagation de cette onde est donnée par la
solution réelle positive de 1l'équation suivante dite de Rayleigh

6, 7, 81.
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V, et V. représentent respectivement les vitesses de phase des ondes de
volume longitudinale et transversale dans le milieu de masse volumique

P. Elles sont 1liées aux coefficients de Lamé X\ et p par les relations

suivantes :
|A + 21 lu
V - [ et v - — 2
L P T o) ()

De méme le module d'Young E et le coefficient de Poisson o s'expriment
en fonction de ces coefficients par les relations :

goh (w3 X
’ 2(x + )

N (3)

L'équation (1) est obtenue en imposant les conditions aux limites

propres a toute onde de surface, aux équations classiques de
propagation des ondes transversale et longitudinale :

- amplitude nulle dans les régions trés éloignées de la surface
- contraintes normales nulles a4 la surface libre.

Les valeurs des 6 racines de l'équation dite de Rayleigh ne dépendent
que du coefficient de Poisson du matériau considéré. L'onde de Rayleigh

R
correspond & la racine L;—J comprise entre 0 et 1. On montre qu'il
T

n'existe qu'une racine et une seule vérifiant cette condition pour
toute valeur o d'un matériau donné.

Comme les valeurs du coefficient de Poisson varient entre 0 et 0,5 ; la
vitesse de phase de l'onde de Rayleigh évolue de facon monotone de 0,87

V., a 0,96 V. La vitesse de 1l'onde de surface reste donc toujours
inférieure & celle de 1l'onde transversale (& fortiori & celle de 1l'onde

longitudinale). Une valeur approchée de V; est donnée par la formule de
VIKTOROV [7]

_ 0,87 + 1,12 o
B 1 +0

v

vV, (%)

R




. Cette onde a une polarisation elliptique. Elle est constituée d'une
composante longitudinale U et une composante transversale V déphasée de
m/2 contenues dans le plan sagittal x O y, plan défini par le vecteur
d'onde et la normale &4 la surface., La figure 1 représente les
déplacements rétrogrades de ce vecteur.

Figure 1

La décroissance en fonction de la profondeur est différente pour chaque
composante, elle est exprimée en fonction de la longueur d'onde Ag, et
représentée (figure 2) pour un matériau isotrope (la silice) pour
laquelle V; = 3410 m/s.
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On constate que la composante longitudinale s'annule puis change de

signe & une distance de 1la surface de 0,2 Ap environ, alors que la
composante transversale croit au début puis tend vers zéro avec la

profondeur ; ainsi 1'onde de surface reste pratiquement localisée sur

une profondeur de 2 Ag environ, au deld de cette profondeur le
déplacement des particules est pratiquement nul, puisque 90 % de

1'énergie totale restent localisés dans une couche de l'ordre de

0,5 XAy

Ce type d'onde provoque des déformations qui conférent a la
surface une forme ondulée ; les déplacements proches de la surface sont
illustrés figure 3, si en absence d'onde le treillis est formé de
carrés égaux.




;
h

Figure 3

2. Ondes de type Rayleigh sur un systéme & une couche

Nous nous proposons d'étudier la propagation d'une onde de surface
de type Rayleigh pour un systéme composé d'un substrat semi-infini
surmonté d'une couche de matériau différent, chacun des milieux étant
isotrope.

Par onde de type Rayleigh nous entendons une onde de surface qui
posséde un vecteur déplacement contenu dans un plan sagittal, dont les
amplitudes ne contiennent que des exponentielles de termes réels.

Plusieurs auteurs ont traité le cas d'un substrat isotrope
semi-infini surmonté d'une couche isotrope. Pour des couches d'épaisseur
faible devant la longueur d'onde, des approximations peuvent s'introduire
[2,4], mais cela est impossible si les couches sont épaisses [1,9].

Congidérons le systéme (fig 4), composé de deux milieux isotropes
en contact mécanique parfait ; un substrat semi-infini recouvert d'une




couche mince, d'épaisseur inférieure 4 la longueur d'onde de 1l'onde
étudiée. La présence d'une telle couche rend 1l'onde de surface

dispersive : sa vitesse de phase Vp dépend maintenant de la fréquence
d'excitation.

Considérons une onde plane de surface de pulsation ©, de vitesse

Vg et de nombre d'onde f = qui se propage suivant 1l'axe Ox; dans le

:u<|8

)
systéme (fig 4) supposé sans perte. Le vecteur vibration P, (u;, u,, 0)
1lié & ce type d'onde décrit une trajectoire elliptique contenue dans le

plan sagittal x, O x,. Le systéme d'équations d'ondes s'écrit pour chaque
milieu i (i = 0,1).

2 2
) o (5)
o2 © | Tpars 8xq ox,.
i i
ou Cpqrs et u, représentent respectivement le tenseur de rigidité

élastique et les composantes du vecteur déplacement exprimés dans un
repére orthonormé (0 x,, x,, x3).

v
i

S

Figure 4

Systéme a une couche




Dans le cas de matériaux isotropes, les coefficients de rigidité élastique
s'expriment en fonction des coefficients de Lamé X\ et p ; les seuls termes
non nuls du tenseur de rigidité élastique sont :

Cpppp = A+ 2p avec p = 1, 2, 3
Copag = Cagpp = avec p,q = 1,2,3 (6)
Coara = Capapr = Cpqar = Cqppq = M avec p, 9 =1, 2, 3

et s'écrivent sous la forme matricielle :

Ci,y =GC,, = C33 =X+ 2n

Cip =Ci3 =Chy =2 (7)
1

Chy = Cgg = Cg = 5'(011 -C, ) =wm

A partir des relations (2) et (7) les vitesses longitudinale et
transversale d'ondes de volume, peuvent s'exprimer en fonction des
coefficients élastiques par les relations

v, = |— etV = [————— (8)

Calculons alors les déplacements puis les contraintes dans un milieu i.
Si on pose :

X, = X, X, =¥, X3 =2

uy u, U =V, u; =ws= 0

L'emploi des notations précédentes (6,7) permet d'expliciter (5) résultant
de 1la loi de Hooke et du principe fondamentale de la dynamique sous la
forme suivante :

52 u; a2 Vi\ 152 u, 52 u,

o ) [8x2 " ox oy s oz ayz] R |
32 vy 32 u; ) (52 vy 32 vy @

Ay + 1) [ ay? dx ay/ s | ox? * ay? ] =PV
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dont les solutions données par la méthode des potentiels sont :

u;, = el®teifx {'jf (Aieriy + Bie-riy) + s (CieSiy - Die_siy)}
(10)
v, = ed®¥teifx {?i (Aieriy - Bie_riy) + jf (CieSiy + Die—siy)}
avec
- -2 _y-2Y1/2 - p2 _ p2 . - -2 . y-2)1/2 2 2
o= o (v Vi) =62 -n? o5 =0 (Va2 - vz3)t/2 = £2 - i
(% 2 > (11)
h2 = . = (JJ— H k2 = —'1_(.02 = w—-—
oA Ay Vi ooy v2
i i

VLi et V,  représentent respectivement les vitesses de phase des ondes de
1
volume longitudinale et transversale.

Nous limitons notre étude aux cas d'ondes de type Rayleigh pour lesquelles
les valeurs de r; et s, sont donc réelles, aussi

V. <V vi, i =0,1 (12)

R T

i

—_—
Les composantes u, et v; du vecteur déplacement P, , & une profondeur
y (y € (H, -9)) sont les parties réelles des équations (10)

{f h? (A;eriy+ B;e_riy) + s, k? (-CfeSiy + D'e_siy)} sin {wt -fx}

i i
(13)
= {ri h? (Aieriy- B;e—riy) - f k2 (C;esiy + D;e—siy)} cos {wt - fx}
avec
A' Ai B' Bl
i ST i T
2
h? h?
(14)
Ci ' D,
c; == ; D, =
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Les constantes d'intégration A;, B;, C; , D; liées aux A, B;, C,, D,
par les relations ci-dessus, seront déterminées par les conditions aux

limites.

Les composantes de 1la vibration u, et v, étant connues, la loi de Hooke
permet de déterminer les contraintes.

ui 8vi\ aui
(Ty1)4 Tax; = Ay ax By * 2 o
/
u, avi} 8vi
(15, = Tyy, T M [:x Yy )" 2y 3y (15)
/

-}
|}

u, OV, \
(T12)i = Xy p‘i ay +ax/

Toutes les autres composantes du tenseur des contraintes étant nulles.

I1 ne reste plus qu'a déterminer les conditions aux limites qui
s'énoncent

1) Evanouissement de 1l'onde dans le substrat quand y — - oo

u(y) — 0 et v(y) — 0, ce qui implique : By = D, = O

2) Continuité des déplacements et des contraintes & l'interface des deux
milieux (y = 0)

U, =u 3 vy =V,
(Tyy)O = (Tyy)l H (Txy)O = (Txy)l
3) Annulation des contraintes normales & la surface libre (y = H, )

=0 i (1) =0

Ces conditions aux limites permettent d'obtenir un systéme de 8 équations
duquel seront déduites les 8 inconnues constituées par les constantes
d'intégration. Afin d'obtenir des solutions non nulles pour les inconnues,
il faut imposer 1l'annulation du déterminant B du systéme de dimension
(8) x (8) 1lequel ordonné selon les termes A'y,B',,C',,A';,B',,C' , D', se
présente comme suit :
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0 1 0 0 0 0 0 0
a a ) 1 0 0 0 0
N 0 0 /10 p. x° -p /x° R, Y R, /Y0
Py %o Po/Xg Ry Yo “Ry/To Py % 1% 1 4 1/
0
0 0 0 0 0 o {° Q. /Y
So xg 8o/ %y Q ¥y /¥ -8y % $;/%] SRR AR - o
) 0
0 0 0 0 ) 0 ¢ O v/t
To xg To/%o Yo Yo -Vo/¥o -t % T, /% 1 Y1 1'%
0 0
0 0 0 0 _ 0 v, /x° W, X W /Y
Uy %o -Ug/%g Yo Yo LIYAN Uy %y /%y 1 4 /1
1 0 1 ) 1
0 0 0 0 Tl/x1 T, X, v, Y, vl/Y1
1 1 1 1
0 0 0 0 v, X) -Ul/x1 WY, wl/y1
VLi 2 VTl 2 2
avec Py = || 5 Q= || 5 Ri= [Q, (&,-1)1/2; 5,= [P, (B~ 1)]1/2
R R
Tl = - >\i + 2}.1:1 (Pl - 1) ; Ui= 2 “’isi
(17)
Vl =2 “'iRi : wi = ui (20'1_ 1)
X §3— Y ﬁf_
13\1/2 1 \i/2 i i X
X1=2“[1-—] by mom (] x e R oswae
i i

On constate que 1le déterminant obtenu ne fait intervenir que des termes
Hi 3 -~

g (i = 0,1), ou H,
1'interface, ou de la surface libre de la couche.

en exponentielle de

représente 1l'altitude de

L'interface contient l'origine du systéme de coordonnées donc

Hy

AR

ainsi toutes les exponentielles en se simplifient

1), et le déterminant B se réduit a

(16)
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0 1 0 0 0 ° 0 0
0 0 0 1 0 0 0 0
Po %o Ro “Ro P P y R
8 - So 5o % % ! 51 - ! N
Ty T Yo Yo Ty T 1 "1 (18)
U, U, Wy W, v, Yy e !
0 0 0 0 T, X Tl/xi Vi Yt 'V1/Y1
0 0 0 0 U X UK WY /Y

Bien que le systéme n'ait qu'une couche, seules les méthodes

numériques de résolution permettent de trouver la valeur de la vitesse Vi
qui annule B sauf si cette couche est mince (2).

Les milieux sont définis et donc Ai, K; , P; sont connus, le calcul sera
mené de la fagon suivante

- on fixe 1l'épaisseur e, de la couche
on fixe Az & 2000 pm ce qui correspond & une fréquence de 1'ordre de

1
1 MHz ; on fait varier le rapport K_ par pas de 1,5 10-% dans un
R

domaine compatible avec la réalité expérimentale, correspondant a la
bande de fréquence 1 - 30 MHz.

- On en déduit dans chaque cas les hauteurs réduites Hi/AR

- On calcule la vitesse Vy; correspondante (figurant dans les termes
P,v Q. R, S;, T, U;, V;) qui annule le déterminant B.

- Az et Vp étant connues on en déduit la fréquence F.

Connaissant Vg + si 1l'on fixe arbitrairement 1la valeur de 1l'une des
constantes d'intégration A'i, B'., C'i, D', , les autres s'en déduisent,
permettant ainsi de déterminer complétement le vecteur vibration dans
chaque milieu (i), mais ceci est sans intérét pour notre probléme.

Validité du modéle

La wvalidité du modéle (plus général a n couches) a été vérifiée
par des études expérimentales sur des échantillons métalliques de
dural, recouverts d'une ou deux couches minces
(Ni/AL et A€/Ni/AL) [10,11].

Dans ces cas d'échantillons métalliques 1les épaisseurs des
couches étaient connues, ainsi que les valeurs des paramétres liés aux
caractéristiques mécaniques des différents milieux (coefficients de Lamé
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et masses volumiques), qui étaient prises égales a celles des matériaux
massifs.

Utilisation du modéle

G.Haw a utilisé ce modéle & n couches pour résoudre le probléme
inverse, c'est-d-dire retrouver théoriquement la courbe de dispersion
expérimentale de verres sadocalciques, trempés thermiquement ou
chimiquement [12,13]. Les caractéristiques mécaniques (A, Py, e;) de
ces couches étaient inconnues, et afin de réduire le nombre de paramétres

~

4 identifier, des valeurs ont é&té postulées pour les A et p; ¢ Les
premiers ont été considérés comme paramétres fixes de valeur égale, pour
chaque couche, a celles du substrat déterminées par mesure de vitesse
d'ondes de volume [14] ; quant aux seconds ils ont é&té évalués a partir de
la valeur de la masse volumique en coeur du substrat.

Pour identifier les paramétres restant (pi et ei) des
différentes couches, il a adopté un algorithme permettant la recherche de

ces paramétres, faisant coincider au mieux courbes de dispersion théorique
et expérimentale. Les résultats étaient excellents mais la complexité du
systéme choisi ne permettait pas d'apprécier la précision des résultats.

Nous espérons que notre systéme plus simple & une couche
permettra une meilleure valorisation de cette méthode d'identification.

Nous ne postulerons aucune valeur des caractéristiques de la
couche et du substrat, sauf 4 introduire en début de calcul des valeurs
classiques de la littérature pour ces paramétres inconnus.
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CHAPITRE ITXI

PROGRAMME D'IDENTIFICATION DE LA VALEUR DES PARAMETRES

Le programme utilise la méthode de minimisation des gradients
conjugués, qui est wune procédure itérative : celle-ci a été développée a
l'origine par HESTENES et STIEFFEL [15] et précisée par FLETCHER et REEVES
[16] . Elle est essentiellement une extension de la méthode de convergence
dite de la descente rapide [17].

1. Méthode de la descente rapide

Notre courbe de dispersion de vitesse, définie de maniére
implicite, est connue en N points de mesures relevés en fonction de la

~

fréquence. Soient VEJ les vitesses expérimentales pour j variant de 1 a
N ; nous assimilons cette courbe & une fonction dépendant de p paramétres,

pouvant étre ainsi représentée dans un espace de dimension p.

Le modéle théorique défini précédemment é&tant fonction de p;
paramétres 1 € i € NP définissant 1les propriétés de la couche et du

substrat (Ai, B, Py ei) s forme ainsi un sous ensemble de 1l'ensemble des
paramétres p liés & cette fonction. En effet ce modéle décrit de facon

convenable la réalité expérimentale, mais il peut exister néanmoins des
parametres intervenant dans la fonction réelle, et dont le modéle ne tient

pas compte. On définit par VMj la valeur de la vitesse calculée a partir
du modéle en chacun des points, pour des valeurs initiales (pi)O des
paramétres choisis arbitrairement, mais réalistes compte tenu des milieux

constituant notre systéme.

Les valeurs des vitesses mesurées et calculées VEj et VMi
seront évidemment différentes ; nous les assimilons respectivement a des
points de deux courbes (expérimentale et calculée), fonctions des p,
paramétres définis précédemment.




- 16 -

On évalue 1l'écart entre chaque point calculé et le point
respectif déterminé expérimentalement, par le calcul du carré de la

distance initiale 1les séparant (Dj)o . Ainsi 1la somme des écarts
respectif's pour tous les points sera donnée par :
N
D)y = 2 (D,), (19)
j=1
avec
- - 2
(DJ)O = (VMj VE, ) (20)

Le choix de minimisation de la fonction (carré de la distance),
est 1ié & la restriction de la méthode des gradients conjugués & des

a

fonctions quadratiques & valeurs minimales nulles.

Le probléme est alors de déterminer & l'itération suivante les
nouvelles valeurs (pi)1 des paramétres qui minimiseront cette fonction
D

1oe-
Dans ce cas, on doit déterminer, d'une part, la direction dans
laquelle devra s'effectuer la recherche de chaque nouvelle valeur des

paramétres p,;, et d'autre part le choix du pas convenable & adopter. Pour
cela il est nécessaire d'étudier le comportement en un point j de la

fonction D, pour des variations dpi des paramétres p; - Développons Dj au
second ordre [18].

L'équation [19] donne :

NP

3D 3°D 3%D
J 1 J J
D, (p;+dp,) = D, (p,) + 2 5o dpy+5 2 dp?+2 Z 5o 5o dps dp, (21)
i=1 9Py 2 li=1 9p? i=1 OP;P;

j*1

Les équations (20) puis (19) fournissent

a, BVM,
— =2 [VM, - VE, ] (22)
api J J api
et
N
VM.
3D |
P _,2 (VM, - VE; ) - (23) |
api Jj=1 api

On montre alors que 1la direction de coefficients directeurs

oD . :
u, = 5;—' est la direction de montée 1la plus rapide, qu'on appelle
i
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habituellement gradient de la fonction D. Le gradient négatif est donc la
direction de la descente la plus rapide qui s'écrit :

N
8D oVM

qry = - = -2 (WM, - VE, ) — (24)
api j=1 api

8VMj

api

fonction D. Chaque nouvelle composante estimée (pi)n, a l'itération n,
s'écrit :

ou les termes sont appelés coefficients de sensibilité de la

(2]
R N A R (25)
Py

n

->
Le vecteur P (vecteur colonne des composantes p; estimées) s'écrit

=

(F), = (B),_, + (K), U = (B),_, - (K), [Grad (D)]_ (26)

ou (K)_ représente le pas optimal minimisant D dans la direction (U;),-
- - -
D(P),= D [(P),_; + (K), (U),]

On voit qu'une fois la direction de recherche définie, la fonction D ne

dépend que de la variable unique (K)_ , qui est la distance & parcourir
avant de changer de direction de recherche, sa valeur optimale sera

déterminée par une recherche monodimensionnelle.

La méthode de 1la descente rapide, aussi appelée méthode du
gradient simple par opposition & la méthode des gradients conjugués, est
basée sur le fait que 1'approximation linéaire obtenue par le calcul,
fournit une approximation valable pour une distance positive, dans une
direction proche de 1la direction de 1la descente la plus rapide. Elle
suscite ainsi deux questions :

- quelle assurance a-t-on que les pas choisis ne soient pas si longs
qu'ils deviennent des pas de montée ?
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- Si 1les pas choisis sont vraiment des pas de descente, pourquoil
n'est-il pas désirable de prendre des pas plus long dans cette
direction, abandonnant le désir de descendre le plus rapidement en
faveur du désir de descendre aussi loin que possible avec un petit
volume de calcul ?

C'est en se sens qu'HESTENES et STIEFEL ont examiné la question
de savoir de combien il peut étre désirable de se déplacer le long d'une
direction de descente, et ont mis au point la méthode des gradients
conjugués, appliquée & 1la minimisation de fonctions liées a la solution
d'un systéme de N équations linéaires ; et c'est ainsi que cette méthode a
été étendue par la suite par FLECHTER et REEVES a des fonctions non
quadratiques.

. Méthode des gradients conjugués

En reprenant le développement de D ; cette relation peut
s'écrire sous la forme vectorielle :

—_—

D(P + AP) = D(B) + Grad D(P) . AP + % (O8B)T .H. AP (27)

- -
avec AP : vecteur colonne variation des paramétres et (AP)T son transposé
H : matrice carrée (NP, NP) des dérivées secondes (appelée Hessien)

Posons

AD = D(P + &P) - D(P) (28)
donc :

—

AD = Grad D(P) . & +% (BP)T .H.AP (29)

-
En minimisant D(P), AD devient maximum & travers la relation (28) et donc
sa dérivée s'annule.

o (AD —_— 3 —
(ﬁ ) =0 = Grad D (P) + H.AP (30)
AP
ainsi

&P = - H-!. Grad D(P) (31)
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a

Cette derniére relation conduit 4 1'inversion du Hessien, qui
souvent dans la pratique est mal défini, dans ce cas ou on peut utiliser
une matrice arbitraire définie positive, qui a chaque iteration est
modifiée de fagon a tendre vers le Hessien inversé.

La méthode des grandients conjugués procéde de la fagon suivante

- —)

[15]. Soient (P), et (Grad D), : les vecteurs paramétres et gradients
initiaux ; la premiére direction de recherche est donnée par le gradient
simple

(dir), = - (Grad D), (32)

. —_——
A 1l'itération (n-1) on connait le gradient (Grad D) _,, 1la direction de
—_ -
recherche (dir) _, et le vecteur paramétre (P) _, ; le vecteur paramétre

N
(P) sera calculé a partir de ces deux derniers et du pas (K), & travers la
relation :

2 2 2
(P), = (P},_, + (K), (dir)_ _, (33)
ou (K)n est le pas optimal minimisant D ; il est déterminé par une

—
recherche monodimensionnelle dans la direction (dir)_ _,.

-5
Le vecteur (P} étant calculé, ceci permettra de calculer des gradients
dans de nouvelles directions.

. {amP) .
(Grad B ), = ] (34)
oP (P)n

On en déduit un facteur B donné par

—)
(Grad D )?

B,.q = — (35)
(Grad D )2 _,

et ainsi la nouvelle direction de recherche sera définie :

(dir)_ = - (Grad D )__, + B,_, (dir),_, (36)

n-1

_
Notons que la nouvelle direction de la recherche (dir) n'est

—_—
pas la direction du gradient négatif - (Grad D ), _, telle que dans (32),
mais calculée a travers la relation (36).
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On peut établir que les gradients successifs sont orthogonaux et
que les directions successives sont conjuguées par rapport & H,
c'est-a-dire pour deux itérations successives (n-1) et n, les vecteurs

B — —_
gradients correspondants sont tels que (Grad D),_.; x (Grad D)_ = O et que

: —_ —_
les directions vérifient (dir)l_, x H x (dir)_ = O.

On peut illustrer ceci & travers un exemple & deux dimensions en
considérant la fonction quadratique Distance.

—_—
1 (dir) o

_ —_—
(dir); = -(Grad D)y

- (Grad 532

Les courbes isodistances sont représentées par des ellipses centrées sur
le point U4 représentant le point optimum recherché.

A partir du point initial 1 on calcule la direction du gradient

—

(dir)1 , et par une recherche monodimensionnelle sur cette direction on
——irn

détermine le meilleur point 2. On calcule le gradient négatif - (Grad D)2

—_
en ce point et on déduit le coefficient B _,. La direction (dir)2 sera
construite par l'algorithme de FLECHTER et REEVES et passe par le centre

— —_—
de 1l'ellipse car (dir), et (dir}, sont conjugués, la recherche

——
monodimensionnelle sur (dir)2 aboutit au minimum 4.
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Si 1la fonction n'est pas quadratique (EI;)Z ne passe pas par le
point 4 ; mais par un autre point, a partir duquel il faut recommencer les
opérations précédentes.

Comme 1la plupart des autres procédures itératives, la méthode
des gradients conjugués ne peut pas distinguer entre un minimum local et
un minimum global. En général 1le meilleur qui peut é&tre attendu, est la
convergence sire vers le bas de n'importe quelle vallée, dans laquelle a
eu lieu le commencement. La procédure usuelle pour des problémes avec des
minimums locaux, est de recommencer la méthode avec d'autres points de
départ.

. Application au systéme a une couche

Dans notre cas les paramétres sont 1l'épaisseur de la couche, les
masses volumiques et 1les coefficients de Lamé des deux constituants. La
fonction caractérisant le modéle ainsi que le gradient ne sont pas
exprimés analytiquement, seules leurs valeurs numériques peuvent étre

calculées pour les valeurs des paramétres choisis. A priori on impose une
variation, de 5.1072 a 1l'un des paramétres et on calcule les valeurs

VM
prises par la vitesse VMJ et le coefficient de sensibilité pour
Py
cette nouvelle valeur et alors
aVMj _ VMJ (pi + Api) - VMJ (pi) (37)

9p, Aoy

Paramétres a& identifier

Pour assurer la convergence du modéle il faut généralement
disposer d'un grand nombre de mesures par rapport au nombre de paramétres
a4 identifier. Ignorant les paramétres du substrat, nous partons de valeurs
moyennes calculées & partir de données tirées de deux sources (C.E.A. et
C.E.T.I.M). L'exacte connaissance du substrat aurait permis de réduire le
nombre de paramétres & identifier & celui de la couche, et d'assurer une
meilleure convergence du modéle. Par ailleurs une étude de la sensibilité
de la wvitesse VM & 1la variation des différents paramétres pourrait
suggérer la limitation du nombre de paramétres a identifier : négliger les
paramétres & faible sensibilité ; néanmoins ceci pourrait jouer sur la

précision des paramétres a identifier. C'est pourquoi pour notre modéle a
une couche sur substrat semi-infini, nous avons préféré conserver 7
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paramétres qui se répartissent comme suit :

- 3 paramétres pour le substrat : XAy, H,, P,
- 4 paramétres pour la couche : X\, w,, P, €.
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CHAPITRE IIXI

BANC DE MESURES

Quel que soit le procédé de mesure de vitesse retenu, il faut
lancer des ondes de Rayleigh sur un matériau non piezoélectrique. Ces
ondes seront produites sur un matériau piezoélectrique puis transférées a
l'échantillon étudieé.

. Excitation des ondes de surface

I1 existe plusieurs procédés de production d'ondes de surfaces
[19, 20, 21] . Malgré leur complexité, les ondes de Rayleigh présentent
lt'avantage important d'étre excitées et détectées sur des substrats
piezoélectriques par des électrodes interdigitées. Nous utilisons ce type
de transducteurs dont la technologie est bien maitrisée dans notre
laboratoire [22].

Ce type de transducteur représenté figure 6, est contitué de
deux ensembles d'électrodes métalliques en forme de peignes, déposés sur
un substrat piezoélectrique ; les dents en sont réguliérement espacées et
imbriquées les unes entre les autres [23].

! /:»/,f‘ a

SUBSTRAT PIEZOELECTRIQUE 1

Figure 6
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La tension électrique appliquée entre les électrodes crée un
champ électrique, gqui engendre des compressions et des dilatations au
voisinage de la surface libre du substrat, donnant naissance & des ondes
de Rayleigh émises perpendiculairement aux doigts des peignes. Lorsque la
tension est sinusoidale, 1les variations s'ajoutent de fagon constructive
seulement si la distance d séparant deux électrodes adjacentes est égale a

une demi-longueur d'onde. La fréquence permettant d'avoir cet effet
v

R
cumulatif est Fo = E-E , elle est appelée fréquence de synchronisme ou

fréquence de résonance. Un écart de la fréquence de cette valeur F,, se
traduit par une interférence qui n'est plus totalement constructive entre

les signaux élastiques émis par les différentes paires de dents, diminuant
ainsi 1l'amplitude du signal résultant. La bande passante de ce type de
transducteur est d'autant plus faible qu'il comporte plus de paires de
dents (N), et se traduit par la relation [24].

FO
B = 0,885 N—

Nous avons utilisé différents substrats piezoélectriques pour la
réalisation de nos transducteurs : gquartz, titanate de baryum, ou niobate
de 1lithium. Les peignes sont obtenus par photogravure sur des dépdts
métalliques préalablement déposés sous vide H ils comportent

respectivement pour les trois types de transducteurs, 60, 20, et 10 paires
de dents.

A un nombre de paires de dents optimal (*), et 4 une méme
fréquence de résonance le niobate de lithium est plus intéressant que le
quartz [25] : ses pertes d'insertion sont inférieures de 3 dB a celles du
quartz, et sa largeur de bande cing fois plus importante. Cette derniére
par contre est de 1l'ordre du double de celle du titanate de baryum

[26, 27].

* Pour un transducteur accordé en série il existe un nombre optimal de

paires de dents permettant d'avoir la plus grande largeur de bande et les

\r
plus faibles pertes de conversion : celui-ci est donné par : N op = ~— ol

; 2K?
K représente le coefficient de couplage électromécanique.
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Pour avoir un meilleur rendement, une adaptation d'impédance
self-capacité est nécessaire pour les transducteurs a niobate et a quartz,
le titanate n'a pas besoin de cette adaptation et il peut é&tre excité sans
difficulté sur ses fréquences sous harmoniques et harmonique impaires, au
prix d'une perte de sensibilité peu génante pour nous.

Les ondes de Rayleigh engendrées par ces transducteurs sont
transférées conformément & 1la figure 7, une goutte d'huile de silicone
déposée entre les deux surfaces 'sert de couplage mécanique. Pour sa
commodité nous préférons cette méthode malgré son manque de rigidité
mécanique et de stabilité & 1long terme, comparée A la méthode planar
(collage avec alignement des plans des transducteurs et de 1'échantillon)
beaucoup plus délicate et plus longue a réaliser et a démonter.

Hui fe

Récepteur Ry
]

e

Echanti [lon

Figure 7

a

Le dispositif adapté a cette méthode (fig. 8), permet d'obtenir
facilement un couplage stable entre les transducteurs et 1'échantillon, en
assurant le parallélisme des doigts de peignes entre émetteur et
récepteur, identiques et disposés symétriquement. Le récepteur n'est
utilisé que pour juger de la qualité de transfert.

Dans toutes nos mesures, les pertes totales d'insertion et de
transfert entre peignes, restent inférieures a 40 dB a la fréquence de
résonance de chaque transducteur, pour les niobates de lithium elles sont
4 peine de 24 dB a une fréquence de 8,5 MHz, contre 26 dB pour des quartz
a 6,8 et 17 MHz.
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2. Technique de mesure [28]

Le dispositif de mesure absolue de vitesse d'ondes de surface,
utilise l'interaction d'un faisceau de lumiére cohérente avec 1l'onde de
surface, ceci permet d'atteindre la phase de 1l'onde acoustique. Réalisé
par G. HAW, comparable & celui de BUCARD et DAVIS [29], il utilise la
technique de mesure dite du "Knife-edge" développée initialement par
WHITMAN et KORPEL [30].

2.1. Systémes optiques

L'onde de Rayleigh de longueur d'onde A, se propage & la surface
bien réfléchissante de 1'échantillon animé d'un mouvement 1lent de
translation (quelques mm/mn) dans la direction de propagation (fig. 9a).
Sur cette surface est focalisé un faisceau laser He - Ne (X = 6328 4) a
l'aide d'une lentille L, (fig. 9b). La tache centrale de diffraction de
section carrée est réglée a 1l'aide d'un expanseur et d'un diaphragme D,
placé dans le plan focal objet de L, , de fagon que sa taille soit
inférieure & une demi-longueur d'onde acoustique (soit 50 wm a 30 MHz).

Le faisceau réfléchi traverse la lentille L, placée a la distance
focale f, de 1'échantillon, puis tombe sur un détecteur
(photomultiplicateur) situé dans le plan focal - image de L,
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Dans ce plan (D,) conjugué de (D;) un écran & bord mince (knife-edge)
occulte la moitié du champ optique.

2.2. Principe de mesure de la vitesse (fig. 10)

La propagation de 1l'onde de Rayleigh sur l'échantillon plisse sa
surface (fig. 11), inclinant ainsi la portion illuminée d'un angle 8,
Celle-ci agissant comme un miroir tournant, dévie 1le faisceau réfléchi
d'un angle 26 e+ Qui se traduit par un déplacement d = 28 f, du faisceau
lumineux sur le "knife-edge" (fig. 12). Le signal du photomultiplicateur
subit ainsi une modulation de la forme

2T
S0 cos [Zﬂ Ft- X]

ou F représente la fréquence stable de 1l'onde ultrasonore (longueur 4d'onde
A), émise par le peigne émetteur attaqué par un synthétiseur de fréquence
servant de générateur d'attaque ; x est l'abscisse du point d'incidence du
faisceau sur 1'échantillon.

Aprés amplification de ce signal et battement avec un signal H.F
de référence S 6 cos wt délivré par le synthétiseur de fréquence, on
™ X

obtient un signal T.B.F. comportant la composante de la phase @ = de

1l'onde de surface conformément & :

27T x . 1 . 2T X 27T x
S, cos |wt = ——| . So cos wt = — S0 So cos {2 wt - + Ccos
A 2 A A

Par translation lente, & vitesse constante, de la table support du systéme

émetteur—échsntillon, on peut enregistrer 1'évolution du signal
m X

cos g = cos

Ce signal ‘"bruité" (fig. 13) est filtré aprés amplification
(fig. 14). On peut alors compter un nombre N fixé a 1'avance de longueurs
d'onde, qui défilent sous le spot laser par translation x = L de
1l'échantillon, en comptant des passages & zéro positifs de cos @. On en
déduit la vitesse de phase de 1l'onde de surface par la relation.

V=AFTE= L F
B TN




- 28 -

LASER
‘SYNTHETISEbu ~{352f3:>~ =
I wtion |
]l
COMFTEUR OF
oK LONGUEUR :L
s, cos (2rFe - 2= -x-)
GETECTEUR t

] SYNCHRONE
I

]
3 [cos(2ut -~ 2x %) + cos 2n %]

ARFLIFICATEUR
ET FILTRAGE
CONFTEUR OE N
PERIOOES
L
V & AF = ¥ F

Figure 10

PROBING BEAM

Figure 11 : Déviation du faisceau par l'onde de surface
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Figure 12 : Obturation du spot lumineux par le knife-edge dans le plan
focal de L2, avant (trait plein) et aprés (pointillé) 1'inclinaison

de la surface.
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Le comptage automatique du nombre N de périodes du signal
T.B.F., est assuré par un dispositif é&lectronique. La longueur L de
déplacement de 1l'échantillon correspondante est mesurée et affichée au
micrométre prés : gréce & un codeur optique solidaire de 1la vis
micrométrique commandant le déplacement, qui envoie des impulsions
comptées électroniquement (Table Microcontréle UT 100) (fig. 15).

fmplacement destiné
a recevolr le moteur
d'entralnement

Trous de fixation
du porte-échantillon

Sorties du codeur
optique pour comptage
du défilement

Figure 15

Table UT 100-25

La figure 16 regroupe sur un schéma bloc, 1'ensemble des

systémes, optique, mécanique, et électronique que nous venons de décrire
On y distingue aussi au niveau électronique un correcteur du flux
lumineux.
Les fluctuations d'amplitude du laser et les défauts de réflectance de la
surface de 1'échantillon, modulent 1'amplitude du signal T.B.F. avant
filtrage. Un multiplicateur analogique commandé par le flux moyen détecté
par le photomultiplicateur réalise cette correction d'amplitude.

3. Contrdle de la précision

La précision pouvant é&tre obtenue a été contrdlée [28] par des
mesures effectuées sur un échantillon de quartz (de taille Y), aux
extrémités duquel ont été gravés deux peignes interdigités, de fréquence

de résonance F, = 19,6 MHz. Afin d'augmenter le pouvoir réflecteur et
d'améliorer la détection optique, la surface entre peignes servant a la
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mesure, a été métallisée par dépdt d'une couche d'aluminium 4'épaisseur
inférieure a 1 pm (cette épaisseur étant trés inférieure & la longueur
d'onde acoustique ~ 161 pm & 19,6 MHz), ne pouvait avoir qu'extrémement
peu d'influence sur la propagation des ondes de surface a la fréquence
considérée.

Les résultats des mesures de 1la longueur de déplacement de
1'échantillon correspondant & 30 périodes du signal détecté ont fait
apparaitre des écarts importants entre les deux sens de défilement ; par
contre pour un méme sens de défilement, les écarts de longueurs restent
faibles et s'expliquent par une reproductibilité imparfaite. Ces résultats
subsistent que la table soit verticale ou horizontale. Toutes nos mesures
indiquées seront faites avec une table de déplacement horizontale.

Les moyennes de 12 mesures sur 30 périodes, suivant le sens de
déplacement de gauche & droite (—) ou de droite & gauche («) devant le
spot laser, sont respectivement de :

l

R = 3165,8 m/s = 4,5 m/s (a)

!

: = 3154,0 m/s + 1,5 m/s (b)

Or pour une propogation suivant X, sur un quartz de taille Y, la vitesse
des ondes de surface est respectivement de 3154 m/s, 3156,4 m/s et 3159
m/s selon DIEULESAINT [31], AULD [32] et MORGAN [27].

Tant d'un point de vue de 1la dispersion que des résultats
classiques, il est évident que 1les mesures (b) sont les meilleures.
Plusieurs tentatives ont été faites pour expliquer ce phénoméne, et les
hypothéses suivantes ont été émises :

. Effet de "rotation" de la table pendant le mouvement

. Effet de vibration de la table pendant le mouvement

Effet dG aux ultrasons : présence d'ondes stationnaires

. Effet d0 aux ressorts placés sur les guides latéraux des chariots,
assurant le déplacement de 1'échantillon, comprimés dans un sens —,
se détendant dans l'autre sens .

W N e

Pour 1les deux premiéres hypothéses liées a la translation de la
table, des mesures effectuées au cours du mouvement, de la variation du
flux lumineux moyen, et de 1l'amplitude du signal délivré par un
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accélérométre préalablement fixé au support de 1l'échantillon, n'ont pas
permis de les confirmer.

Pour 1'hypothése 1liée 4 la présence d'éventuelles ondes
stationnaires, une légére modification de la fréquence autour de la valeur
de synchronisme (19,5 MHz, et 19,7 MHz) doit changer le taux d'ondes
stationnaires. Des mesures effectuées 4 ces deux fréquences n'ont pas
permis d'éliminer les écarts liés au sens du défilement.

La seule hypothése restante met en cause la table méme assurant
la translation de 1l'échantillon. Dans le cas de la détection optique, le
contrdle de la longueur L de défilement de 1l'échantillon (de la table) est
assuré par le comptage d'un nombre N imposé de périodes du signal
acoustique. Nous nous sommes posés la question, si pendant un méme temps
et pour les mémes conditions d'entrainement de 1la table, la longueur L
mesurée était la méme dans les deux sens. Dans ce but nous avons effectué
des mesures, ol le déplacement de la table est commandé cette fois-ci par
un microcalculateur. Les moyennes sur une série de 50 mesures de cette
longueur correspondant au méme temps de défilement pour les 2 sens ont
donné les résultats suivants :

5497,3 pm * 40,5 pm (compression des ressorts)

L

L = 55374 pm £ 9,9 pm (détente des ressorts)

Ces résultats compatibles entre eux en raison de l'existence d'une "bande
commune" mettent bien en évidence un écart de longueur suivant les deux
sens de défilement, mais la dispersion de celle-ci est 4 fois plus
importante dans le premier cas que dans le second. Ceci justifie une fois
de plus notre choix initial quant aux résultats & prendre en compte.
Ainsi c'est le sens correspondant aux plus faibles dispersions qui a été
adopté pour les mesures valides, et les mesures effectuées sur
1'échantilon au chrome sur acier ont toutes été en totale conformité avec
ce choix,

Cette différence de dispersion de la longueur suivant le sens de
déplacement, s'explique donc finalement par 1la compression des ressorts
placés sur les guides latéraux du chariot dans le sens (—), et la détente
dans 1l'autre sens, ce qui se traduit par ailleurs au niveau des vitesses
de déplacement de la table, par une vitesse légérement plus grande dans le
sens de la détente que la compression des ressorts.
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CHAPITRE IV

FABRICATION DES ECHANTILLONS

Les échantillons nous ont été fournis par le laboratoire d'étude du
comportement des matériaux du C.E.A. de Grenoble, sous [forme de
parallélépipédes rectangles de dimensions (60 mm X 20 mm X 10 mm). Ils se
composent d'un substrat d’acier 35 NC D16 surmonté d'une couche mince de
chrome d'une épaisseur d’'emviron 21 um, réalisée par pulvérisation cathodique
dans une atmosphére de méthane, afin d’'avoir des dépdts dopés au carbone.

1. Traitements thermiques du substrat

Les traitements thermiques subis par le substrat sont classiques
pour cet acier [33]

- préchauffage entre 450°C et 500°C

- austénisation & 850°C dans un bain au cyanure pendant 40 mn

- refroidissement sous air soufflé a 1'ambiante

- revenu a 200°C pendant 1 heure.
Le bain de cyanure par son apport supplémentaire de carbone évite une
décarburation en surface pendant 1l'austénisation. Cet apport de carbone ne

portant que sur une faible épaisseur, sera normalement éliminé par la
rectification.

2. Elaboration du revétement

I1 existe plusieurs techniques d'élaboration des revétements :
les dépdts chimique, électrochimique, et en phase vapeur [34, 35]. Ces
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derniers comprennent, en particulier, les différentes techniques de dépdt
sous vide, et parmi celles-ci les procédés de pulvérisation cathodique
dont les performances s'évaluent par la vitesse de pulvérisation et
1'importance des surfaces traitées. Avec ces critéres le systéme
permettant d'obtenir les meilleurs résultats est 1la pulvérisation
cathodique magnétron (P.C.M.), dont le principe ne différe des procédés
classiques de pulvérisation (diode D.C et diode R.F) que par
1'augmentation de 1'efficacité d'ionisation du gaz neutre entourant
1'échantillon. Elle permet d'atteindre des vitesses de dépdts environ50
fois supérieures & celles obtenues par les procédés diodes [36]. Les
revétements de chrome sur nos échantillons ont été réalisés de cette
maniére. En voici, briévement, le principe.

2.1. Principe

Le matériau & déposer constituant la cible, est introduit dans
1l'enceinte & vide sous forme d'une plaque de quelques millimétres
d'épaisseur, et de dimensions sensiblement égales & celles de la piéce &
recouvrir., Cette cible, fixée & un support refroidi constituant la
cathode, est portée & une tension négative suffisamment élevée (3 a 5 KV),
1'anode étant en général disposée parallélement & celle-ci, et 3 une
distance de quelques centimétres.

Si 1la pression dans l'enceinte & vide est réduite a quelques
centiémes de Torr d'un gaz neutre (argon en général), le champ électrique
créé entre les deux électrodes, provoque l'ionisation du gaz résiduel.
Cette ionisation sera entretenue par les électrons secondaires, éjectés de
la cathode sous 1l'effet du bombardement ionique.

Sous 1l'impact des ions d'argon ainsi formés des atomes ou
groupes d'atomes sont arrachés & 1la cible et émis dans 1'espace
environnant, pouvant ainsi se condenser sur des substrats placés au
voisinage de celle-ci.

Un tel procédé ne permet d'obtenir que de trés faibles vitesses
de dépdét (0,01 a 0,1 pm/mn).

Ces vitesses sont fortement augmentées par le procédé magnétron
qui superpose un champ magnétique paralléle 4 la cathode et
perpendiculaire au champ électrique. Les actions combinées de ces deux
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champs font décrire aux électrons des trajectoires hélicoidales ce qui,
comparé aux trajectoires rectilignes, augmente considérablement
1'efficacité d'ionisation des électrons secondaires émis par la cathode du
fait de 1l'allongement de leur trajectoire.

I1 s'en suit un accroissement considérable de la vitesse de
dépdt, permettant la réalisation de couches plus épaisses dans des
conditions industrielles acceptables. Les vitesses de dépdts sont de
l'ordre de 0,5 & 5 pm/mn selon la nature du matériau et la disposition des
substrats.

L'augmentation de l'efficacité d'ionisation permet un
abaissement de la pression de travail et, en conséquence, une plus grande
pureté des couches.

Une vue générale de 1l'installation de dépdt est donnée

(fig. 17) ; elle est constituée essentiellement d'une enceinte cubique en
acier inox de volume 0,3 m3 ; sa partie supérieure comprend des entrées

permettant d'introduire 1l'azote et le méthane, et d'un groupe de pompage
approprié en fonction du vide limite & obtenir, de la pression et du débit

du (ou des) gaz pendant 1l'opération de dépdt. Ce groupe est constitué
d'une pompe a diffusion LPA (3000 1/s), d'une pompe primaire (60 m3/h) et
d'un piége & azote.

Le magétron utilisé est un AIRCO TEMESTAL de type HPC 373,
constitué :

- d'une cible portée & un potentiel négatif
- d'un systéme d'aimants ou d'éléctroaimants
- d'anodes adjacentes a la cathode.

'Y

est détaillé dans 1la photo (fig 18). Les échantillons & revétir dans ce
cas sont des éprouvettes destinées 4 des essais de fatigue en
traction-compression. ’




Fig. 17 : Vue générale de l'installation de dépdt PCM

Cible

anodes

Cathode
magnétron

Fig. 18 : Vue du magnétron et du montage des éprouvettes
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- 3. Conditions de mise en oeuvre

Les revétements de chrome ont été élaborés par pulvérisation
réactive [37] : ce procédé consiste a introduire délibérément un gaz

chimiquement actif (CH,) avec le gaz neutre pendant la pulvérisation du
chrome. Ainsi des quantités de carbone variables peuvent é&tre incorporées

conférant ainsi au chrome ainsi "dopé" des duretés variables.

3.1. Préparation des surfaces avant dépédt

Avant dépdét, les échantillons subissent des traitements de
surface, ce qui donne la succession suivante des opérations

nettoyage des substrats (dégraissage)

- montage et mise sous vide

- décapage ionique

- chauffage des substrats (éventuellement)
- dépot

- refroidissement et déchargement.

Le dégraissage des substrats est effectué, par immersion dans des solvants
organiques (trichloréthyléne, acétone, etc ...) soumis A& un champ
ultrasonore. Un second nettoyage est effectué par décapage ionique sous
atmosphére inerte. Les substrats polarisés négativement constituent alors
la cathode d'un dispositif de pulvérisation. Ce traitement élimine les
couches d'oxyde et 1les contaminations organiques dues au nettoyage
chimique. Par ailleurs, le décapage réchauffe les substrats et contribue
généralement A& 1l'augmentation de 1'adhérence et de 1la densité des
revétements.

3.2. Dépéts

Les dépdts ont été réalisés & des pressions partielles de
5 mtorr (*) d'argon et 0,4 m torr de méthane, ce qui donne un revétement
ayant une teneur de 0,4 % en carbone.
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Pour augmenter 1la densité des couches, les substrats sont
polarisés négativement ce qui permet, par pulvérisation partielle du dépédt
en cours de formation, de réduire les quantités de gaz occlus, et rendre
ainsi les revétements plus denses.

* Nous utilisons ces unités plus pratiques par rapport au pascal vu la
grandeur des pressions de travail.
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CHAPITRE V

DETERMINATION DES CARACTERISTIQUES MECANIQUES DES MILIEUX

Les caractéristiques mécaniques de la couche et du substrat de
notre échantillon seront déterminées par 1'ajustement d'une courbe de
dispersion de vitesse, calculée & partir du modéle défini précédemment
(ef. ch. 1) sur une courbe expérimentale relevée a différentes

fréquences.

Mesures de vitesse & différentes fréquences sur la face revétue

Les mesures de vitesses ont été effectuées dans la gamme 1 3
27 MHz. Chaque fréquence a nécessité la réalisation de deux peignes
interdigités gravés sur quartz, titanate de baryum, ou niobate de lithium.
Ces peignes sont réalisés par un procédé de photogravure, aprés réduction
par un masque photographique d'un dessin tracé & 1l'aide d'un
microcalculateur.

Les fréquences de gravure de ces peignes sont les suivantes

1,45 ; 3,63 ; 6,86 ; 8,54 ; 11,45 ; 17 ; 22,36 ; et 26,43 MHz.

A chaque fréquence une mesure de vitesse est effectuée pour
chaque sens de défilement de 1l'échantillon (—) et (<) ; et comme il a
été expliqué précédemment seules les mesures dans le sens («—) seront
retenues.

Chaque mesure de vitesse sera déduite d'une moyenne sur S50
mesures individuelles tel qu'il est montré tableau (1).

Les vitesses mesurées aux différentes fréquences ainsi que leurs
imprécisions correspondantes sont regroupées tableau (2). La courbe de
dispersion expérimentale représentant ces vitesses avec leur rectangle

Y

d'erreur (réduits & des traits wvu que l'erreur en fréquence est
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négligeable a 1'échelle considérée) est tracée figure 19. Il apparait
comme il est prévu pour ce type de combinaison de matériaux (lent/rapide)
que la courbe de dispersion présente une pente positive, et une croissance
monotone avec la fréquence.Ce type de courbe de dispersion est caractérisé
par une valeur de départ de la vitesse proche de la vitesse de Rayleigh du
substrat d'acier pour des fréquences telles que 1l'épaisseur de la couche
est trés faible devant la longueur d'onde, et croit jusqu'a atteindre la

vitesse de Rayleigh de la couche de chrome (V; = 3180 m/s), lagquelle ne
pourra étre atteinte que pour des fréquences de l'ordre de 175 MHz. On

note par ailleurs que cette courbe présente une croissance monotone alors
que dans d'autres cas : AL/Ni [10] 1'on observe une courbe passant par un
maximum peu accentué dont la valeur reste inférieure a celle de la vitesse
d'onde transversale dans le substrat, au deld de laquelle le mode de
propagation de type Rayleigh n'existera plus, tel qu'il est mentionné dans
la relation (12). Comme la courbe de dispersion reste comprise entre ces
deux valeurs particuliéres, sa variation sera moins importante que dans le
cas d'un systéme ou la vitesse de Rayleigh de la couche est inférieure a
celle du substrat.

2
g
Fréquence Vitesses
(MHz) (m/s)
1,455 2939,65 £ 9,06
3,631 2948,21 + 13,88
6,874 2965,42 + 17,74
8,541 2974,86 + 2,38
11,450 3002,60 % 5,63
17,000 3029,20 *+ 6,23
22,631 3056,98 + 2,87
26,430 3078,75 + 2,73

Tableau n° 2

2. Contrdle de la vitesse de Rayleigh sur la face non revétue

Afin de contrdler la vitesse de propagation de 1'onde de
Rayleigh sur 1la face non revétue donc supposée homogéne, nous avons
effectué des mesures dans la bande de fréquences 1 - 17 MHz. Il apparait
d'aprés la courbe relevée et représentée figure (20), une dispersion
typique d'un systéme composé de deux milieux dont celui constituant la
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couche aurait une vitesse de Rayleigh inférieure a4 celle du milieu
constituant le substrat. Cette courbe présente une pente négative et
décroit de fagon monotone quand la fréquence croit, jusqu'a ce que
1'épaisseur de la couche devienne grande par rapport 4 la longueur d'onde,
ol elle tend assymptotiquement vers une valeur correspondant théoriquement
4 1la vitesse de Rayleigh dans le milieu constituant la couche, et qui est
de 1'ordre de 2916 m/s.

Cette dispersion est probablement due & une perturbation de la
surface de l'acier provoquée par un écrouissage, trempe ... . L'épaisseur
d'écrouissage [31] peut atteindre plusieurs dizaines de pm et celle de 1la
trempe [33] quelques millimétres.

La courbe figure 20 montre une dispersion faible dans la bande de

fréquences 7-17 MHz. Elle tend vers une wvaleur Vg, (2916 m/s)
correspondant & la vitesse d'une onde de Rayleigh dans un milieu

semi-infini de méme nature que celle de la couche perturbée.

Cette courbe de dispersion par sa forme et ses variations est
analogue & celle d'un acier cémenté [44]. En prenant des variations entre
couche et coeur égales a celles pour l'acier cémenté (Acoeur = XALouche
1’68 % ; p'coeur = couche + 4,58 % ; pcoeur = pcomche + 0”4 %) un calcul
donne une courbe de dispersion passant par les valeurs expérimentales
(voir annexe fig.Al).

Par ailleurs, ce calcul montre que Ia vitesse de 1l'onde de

Rayleigh V.. dans 1le systéme coincide avec V.. si 1l'épaisseur de cette
couche est 1,5 A;.

Compte tenu des imprécisions de mesure on peut admettre que V..
est atteinte par le systéme pour 11,45 MHz ou 17 MHz auxquelles

correspondent des épaisseurs de 1,5 A de 382 pm ou 257 um. L'épaisseur de
la couche perturbée sur cette face peut étre considérée comprise entre ces

deux valeurs.

D'une facon générale 1l'écrouissage d'un métal augmente sa
résistance mécanique a la sollicitation (relation entre force et rupture)
[39,40] ; dans notre cas les caractéristiques mécaniques (A,n) de la
couche diminuent par rapport 4 celles au coeur du substrat. Ce qui
explique cette décroissance de la vitesse de Rayleigh avec la profondeur,
compte-tenu des calculs cités au paragraphe précédent.

La courbe de dispersion de vitesse relevée sur la face revétue de
chrome (figure 19) présente une allure typique d'un systéme & une couche
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ol la vitesse de Rayleigh dans celle-ci est supérieure & celle dans le
substrat ; néanmoins & la plus basse fréquence la vitesse de Rayleigh est

trés différente de celle en coeur du substrat Vicoeur Obtenue sur 1'autre
face ; par contre, elle est proche de Vae - Ceci montre que la face chromée
présente aussi une couche d'acier perturbé. Vicoeur D'€St pas atteint
malgré la faible épaisseur de chrome (21 pm) devant les épaisseurs

précédemment évaluées (382 - 252 um) ; cela laisse supposer une épaisseur
perturbée encore supérieure sur cette face.

Seule, une mesure & une fréquence trés inférieure a 1,45 MHz
permettrait, peut-étre de trancher cette question ceci reste
techniquement difficile vu la dimension des transducteurs a réaliser.

L'étude du substrat avant dépot aurait été nécessaire. L'assurance
de son homogénéité garantie par 1le laboratoire du CEA fournissant
1'échantillon et réalisant son revétement de chrome nous a dissuadé
d'entreprendre cette étude préalable.

Afin d'estimer la profondeur de la zone perturbée de l'acier sur
la face chromée un calcul de l'énergie de déformation locale en fonction
de 1la profondeur a été fait aux deux basses fréquences (1,47 et 2,95 MHz)
ceci est illustré par 1les courbes et tableau a 1la planche 1. Nous
remarquons que la couche de chrome concentre respectivement 17 % et 30 %
de l'énergie & ces deux fréquences et qu'a une pronfondeur de 1 mm dans le
substrat celle-ci est respectivement de 91,82 % et 99,17 %. Par ailleurs,
la profondeur de pénétration de 1l1l'onde de surface est de l'ordre de la
longueur d'onde qui est respectivement de 2 mm et 1 mm & ces deux
fréquences. Ceci permet d'estimer que de ce coHté l1l'épaisseur de la couche
perturbée est voisine de 2 mm, (voir annexe fig. A2)

. Détermination des caractéristiques mécaniques des milieux

Comme nous l'avons déja précisé, en partant de données réalistes
pour 1les deux milieux constituant notre échantillon (chrome, et acier),
nous calculerons une courbe de dispersion de vitesses que nous ajusterons
sur celle mesurée afin d'identifier les réels paramétres mécaniques. Les
valeurs des paramétres principaux du substrat d'acier et du chrome massif
(modules d'Young E, coefficients de Poisson o et masses volumiques p) nous
ont été fournies par le laboratoire des matériaux du C.E.A. a Grenoble ou
a été élaboré notre échantillon. Celles-ci proviennent de deux sources
différentes pour l'acier 35 NCD 16 (C.E.A. et C.E.T.I.M.), elles sont
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regroupées dans le tableau 3.

P
SOURCE (Mga) (Kg/m3)
C.E.A. 206000 7860 0,28
C.E.T.I.M.| 199000 7830 0,28

Tableau n° 3

Par ailleurs pour le chrome massif les valeurs de ces paramétres
sont fournies pour 1les types de chromes suivants : électroforgé,
électroforgé recuit, et polycristallin.

Les modules d'Young sont donnés aux températures de 0°C et 40°C
pour les deux premiers types. Dans nos calculs ultérieurs nous prenons la
moyenne de ces deux valeurs, que nous supposons correspondre au module
d'Young & 20°C. Les différentes valeurs de ces paramétres sont regroupées
dans le tableau 4.

Type de E e g
chrome (MPa) (Kg/m3)
286746 a 0°C @
Electroforgé [273703 a 40°C 7200 10,31
280225 a 20°C
207508 a 0°C
Electroforgé | 198584 a 40°C| 7200 0,31
recuit 203046 a 20°C
Polycristallin 279239 7200 0,21

Tableau n°® 4

Le calcul des coefficients de Lamé (A et p) de l'acier et du
chrome sera fait & travers les formules (3) inversées, pour les
différentes valeurs de E et o citées. Avec les masses volumiques et les
épaisseurs correspondant 4 chaque mileu (1'épaisseur du substrat étant
supposée infinie) ils serviront de valeurs initiales pour la résolution du
probléme inverse d'ajustement d'une courbe théorique sur notre relevé
expérimental.
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L, Ajustement utilisant un méme pas de variation, pour tous les paramétres

Les paramétres a4 identifier sont donc constitués par les
coefficients de Lamé (X, p) de la couche et du substrat, ainsi que leurs
masses volumiques, et l'épaisseur de la couche.

Pour un calcul préliminaire nous partons des valeurs
correspondant &au couple C.E.A. pour 1l'acier et au chrome de type
électroforgé recuit et nous affectons & chaque paramétre a identifier un
méme pas de variation de 5 %, les autres paramétres étant gardés
constants.

L'identification a été faite suivant un nombre de paramétres
régressifs a connaitre, dont la procédure est la suivante :

1. identification des 7 paramétres (X, , B, , P, , e;) de la
couche et du substrat,

2. identification des 6 paramétres (Ai , By, pi), 1'épaisseur
de la couche étant gardée constante,

3. identification des U4 paramétres de 1la couche seulement
(A > # , P, , e), les paramétres du substrat restant constants.

4. identification des coefficients de Lamé, et de la masse
volumique de la couche seulement (Al y By, pl).

Les résultats respectifs aux quatres identifications ci-dessus

sont donnés pour les différents paramétres, et la "distance théorique" D, ,
(tableaux 5 a 8), ainsi que les courbes correspondantes (fig 21 & 24)

calculées & partir des valeurs finales des paramétres qui minimisent la
distance D, .

On remarque dans le cas d'identification de 7 paramétres
(tableau 5), ou 6 paramétres (tableau 6) que les coefficients de Lamé ont
des variations insignifiantes, par contre celles des masses volumiques du
substrat et de 1la couche, ainsi gue son épaisseur sont trés grandes et
aboutissent 4 des résultats irréalistes pour e ou p. Dans le cas de

1'identification de paramétres de la couche seulement, (X, , ¥, , P; , &)
(tableau 7) ou (X, , B, , P;) en gardant 1l'épaisseur constante (tableau
8) ; les coefficients de Lamé gardent pratiquement des valeurs constantes,




par contre les variations des

masses volumiques, et de 1l'épaisseur sont

trés importantes, et irréalistes (pour e) ou excessives dans le dernier

cas pour p.
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Valeur du by u o e Distance
Milieu paramétre (Kgp/mmz)(Kgp/mmz)(g/cm3) ( um) theor;que
(m/s)
; 1043 2 7
Substrat Ya}egr 0438 8202 »860
. initiale
acier
35NCD16 -
Valeur 10437} 8201 18,058
finale
168,8
Valeur 12893 7902 7,20Q 21,00
Couche initiale
Chrome % 3t
Valeur 12892f 7901 {6,276 28,78
finale
Tableau n° 5
Figqure 21
Courbe théorique de disparsion
( ajustement des 7 paramatres )
VRE m/s ]
3100 —
L
L
3050
L
L
3000 +—
a D
- PARMETRES (g/en?) | (B0 | (w/s)?
i SUBSTRAT 10437 8201 8,058 | o
2950 - 168,8
L COUCHE 12892 7901 6,276 |28,78
2900|11111||11|llx[|||||||x|||111]F[MHZ]
Q wn [am} n Q wn Q
- — o o (22]
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Valeur du A u 0 e Distance
512 .
Milleu | cametre |(Kep/mmA|(Kep/mm>)|(g/cmS)| (um) theoréque
(m/s)
Substrat Ya}egr 10438 {8202 7,860
. initiale
acier
35NCD16 3t
Valeur 10437 (8201 8,024
finale
181,5
Valeur 12893 7902 7,200 21,00
Couche initiale
Chrome I
Valeur 12892 | 7901 5,866{21,00
finale
Tableau n° 6
1
Figure 22 |
Courbe théorique de dispersion
( ajustement de & paramétres )
Ve [l m/s ]
3100 —
-
i \
}.
}—
3050 !
-
i
- |
3000 :
PARAMETRES " <] e D ‘
- (Kgp/mn?) | (Kgp/an?) |(g/cad) | (HB)|(a/s)? !
- SUBSTRAT | 10437 8201 8,024 | 1
2950 +— 181,5 I
L COUCHE 12892 7901 5,866 | 21 j
.
-
Zgoollllllll[LlllILlllllllllLill]F[MHz]
o w =] wn [} Te} o
— — (x¥] o m
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Valeur du A u 0 e Distance
[V ERR I - .
Milieu parameétre (Kgp/mmz)(Kgp/mmz)(g/cm3) {(um) theor;que
(m/s)
2
Substrat Ya}egr 10438 | 820 7,860
. initiale
acler
35NCD16
Valeur 10438 8202 7,860
finale
3464
Valeur 12893 | 7902 7,200f 21,00
Couche initiale
Chrome 3¢ 3t
' Valeur 12893 7902 6,912133,08
finale
Tableau n° 7
Figure 23
Courbe théorique de dispersion
( ajustement des 4 paramétres de la couche )
VR[ m/s 1]
3100
+

3030

3000

+ PARAMETRES A [ p D
B (Kgp/mn?) |(Kgp/wm?) |(g/cmd) |(HB) |(m/s)2
i SUBSTRAT 10438 8202 7,860
2850 +— 3464
- + COUCHE 12893 7902 6,912 |33,08
2900 [ Lo 0 b ovvo v v by L v v 4 4 }F [ MHz 1]
o 7} o 7} ) ) for)
— — o [aV] m




56 -

Valeur du by u o e Distance
PP ..
Milieu parametre (Kgp/mmz)(Kgp/mmz)(g/cm3) (um) theor;que
‘ (m/s)
10438 | 8202 7,860
Substrat Ya}egr ’
. initiale
acier
35NCD16
Valeur 10438 | 8202 7,860
finale
2791
Valeur 12893 | 7902 7,200}21,00
Couche initiale
Chrome W
Valeur 12893 | 7902 6,143121,00
finale
Tableau n°
Figure 24
Courbe théorique de dispersion
( ajustement des 3 paramétres (\,u,p) de la couche )
Ve [ m/s ]

3100

3050

3000

2950

2900
o

e D
(k) | (w/s)?
SUBSTRAT 10438 8202 7.60
2791
+ COUCHE 12893 7902 6,413 | 21
Illlllll[lllllllllllllllllF[MHZ]
wn wn o n Q
— o~ o m
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La méthode des gradients conjugués doit donc étre appliquée avec
discernement. Certes certains ajustements médiocres (courbes 23 et 24)
avec des distances D élevées peuvent étre aisément éliminés ; par contre
d'autres ajustements (courbes 21 et 22) avec distances faibles ne
deviennent choquants que pour autant qu'ils concernent des paramétres
suffisamment identifiables comme 1'épaisseur de la couche, ou les masses
volumiques

Plusieurs systémes physiques caractérisés par d'autres valeurs de
A, B, P et e peuvent présenter des courbes de dispersion voisines. Pour
exclure ces solutions parasites des contraintes doivent é&tre appliquées
aux variations des paramétres (procédé classique & tout probléme
d'identification).

L'étude qui suit va permettre par un choix de procédure
d'introduire indirectement ces contraintes (cf. §6.)

En tout cas il nous a paru nécessaire d'étudier systématiquement
pour ce probléme la sensibilité de la vitesse d'onde de Rayleigh V_ dans
chaque milieu (chrome et acier) par rapport aux variations des différents
paramétres mécaniques (A, B, ou p).

. Etude de la sensibilité de la vitesse de 'Rayleigh par rapport aux
variations des paramétres :

Nous avons calculé et tracé des courbes de vitesse d'ondes de
Rayleigh dans chaque milieu en faisant varier un paramétre & la fois, les
deux autres étant gardés constants. Ces courbes (figures 25 et 26)
respectivement pour l'acier et 1le chrome, montrent une sensibilité
prépondérante des vitesses de Rayleigh aux variations des p, par contre
celle-ci est extrémement faible par rapport aux A, au point que si l'on
garde ce coefficient A constant, la précision obtenue aprés identification

sur les autres paramétres (ui , pi) ne serait que trés faiblement
affectée. On note que les variations par rapport & chagque paramétre X ou p
sont linéairement croissantes avec l'accroissement de ces derniers, et de
pentes respectives : g;i = 4,109 m3 s! Kgp! et

av, av,
A 155 10°? m3 s ! Kgp ! pour l'acier, et &~ ° 4,710°% m3 s ! Kgp! et
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AV
—_ = -9 w3 g-1 -1
™ = 133 1077 m’ s Kgp~™ " pour le chrome.

Les courbes des vitesses de Rayleigh en fonction des variations
des masses volumiques pour les deux milieux (figure 27) présentent une
allure continGment décroissante avec l'accroissement de ces derniéres, et

AV
R
de pentes moyennes respectives : o - -0,223 n* s°! Kg-! pour l'acier, et
AV
R h -1 -1
o = -0,288 m* s~!' Kg ! pour le chrome.

Les courbes 25, 26 et 27 donnent la variation de la vitesse des
ondes de Rayleigh dans un milieu semi-infini d'acier et de chrome
successivement en fonction de A, u et p. Leur similitude pour les couples

(Aacier' Achrome ) (“hcier' “bhrome) (“bcier et pchrome) et les
sensibilités supérieures des p sur les X nous a incité & un ajustement par

couples en commencant par les p de maniére, pour des raisons physiques, de
beaucoup 1limiter les variations des p. L'identification se fait donc dans
l'ordre : p, P, et A.

Ajustement ordonné des paramétres par couples successifs.

L'ajustement ordonné des paramétres tient compte de la
sensibilité de la vitesse de Rayleigh aux variations de ces derniers, et
de la précision donnée sur 1'épaisseur mesurée de la couche, qui est de
l'ordre de quelques 1/10 de pm, en ce sens que l'identification de
celle-ci se fera en dernier lieu du fait que sa valeur mesurée est connue
avec une précision suffisante, relativement aux autres paramétres. Cet
ajustement se fera en 5 étapes, en affectant comme précédemment un pas de
variation de 5 % aux 7 paramétres définissant notre modéle
(b , Py » A , )i =0,1 et s'énonce comme suit :

1. nous ajusterons d'abord les valeurs du coefficient de Lamé

u. ,de la couche et du substrat.

1
2. les nouvelles valeurs des Ky obtenues seront considérées
comme constantes et réintroduites dans le calcul comme paramétres de

départ, pour l'ajustement des valeurs des masses volumiques P, des deux
milieux [41].




Figure 25 ‘
Voriotion de la vitasse de Roylatgh \
dane 1’acier avec # et A ‘
Vp [(n/8)
3650 ‘
i |
L - |
3550 +—
3450 ;
3350 (— ) |
3250 |~ ;
3150 ~
3050 -
2950 — A
2850.1.1.1.1.1.1L1L1,1.1m,,,_,, |
PoE 8 8§ 8 § g § § @ |
= = ~ - =~ - — -
figure 20
Variation de la viteese de Rayleigh
dane le chrome avec x et A
v, twel
4600
E p
4500
4400 |~
4300 —
4200 |-
4100 —
4000 —
3900
3800 —
i A
3700 [—
| SR R B R R I ST
&R B 8 8§ B § p oy e
2 & 8 s R 3 S 8 8 8 =
-— — — - - — — —_ — ~ o~
figure 27
Variation de la vitessa de Raylaeigh dans 1‘ocier
ot le chrome avec la masse volumique
Vy [w/al
5000 E-
4500 |~
4000 -
3500 |-
L Chrome
3000 +—
B Acler
m,jll'll'lllA'LIlllillllillllillllé(yu),
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3. de 1la méme fagon que précédemment, ces nouvelles valeurs des
masses volumiques seront réintroduites dans le calcul, et 1l'ajustement
portera sur les coefficients de Lamé X, .

4. dans cette étape les 3 couples de paramétres By 5 P s X
étant ajustés, l'ajustement portera cette fois-ci sur 1l'épaisseur de la
couche e .

5. une derniére étape concernera l'ajustement des 7 paramétres a
la fois.

On note une diminution de 1la distance D a chaque étape de
calcul ; nous recommencerons cette opération d'ajustement dans 1'ordre
donné ci-dessus pendant 3 cycles [42] au bout desquels la diminution de la
distance devient insignifiante.

Ainsi les valeurs finales obtenues pour 1les différents
coefficients de notre modéle sont nettement meilleures que celles obtenues
par la premiére méthode d'ajustement global (chapitre V - U4) et approchent
donc mieux les valeurs réelles des paramétres de notre échantillon.

Ces calculs ont été menés en partant de valeurs initiales des
différents paramétres obtenues par couplage des deux données pour 1l'acier
(C.E.A. et C.E.T.I.M.) aux données des trois types de chrome
(électroforgé, électroforgé recuit, polycristallin) obtenant ainsi 6
couples de valeurs pour 6 des 7 paramétres caractérisant notre échantillon
(1'épaisseur de la couche de chrome ayant la méme valeur pour tous les
couples) :

Couple 1 Acier 35NCD16 (C.E.A.) - chrome électroforgé

Couple 2 Acier 35NCD16 (C.E.A.) - chrome électroforgé recuit
Couple 3 Acier 35NCD16 (C.E.A.) - chrome polycristallin
Couple 4 Acier 35NCD16 (C.E.T.I.M.) - chrome électroforgé

Couple 5 Acier 35NCD16 (C.E.T.I.M.) - chrome électroforgé recuit
Couple 6 Acier 35NCD16 (C.E.T.I.M.) - chrome polycristallin
Couple 7 Acier 35NCD16 (C.E.A.) - chrome électroforgé

(psubstrat = Cte

Les résultats obtenus pour les 6 premiers couples de valeurs initiales
cités ci-dessus, sont donnés respectivement dans les tableaux (9 a 14).
Par ailleurs des calculs ont été faits pour le couple 1 en assignant une
valeur constante a la masse volumique du substrat d'acier (couple 7), dont
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les résultats sont donnés (tableau 15). Ces différents tableaux précisent
les valeurs initiales, finales, et 1les wvariations relatives pour les

paramétres XA, , #, , P; , e, dumodule d'Young E et du coefficient de
Poisson o¢. Par ailleurs les distances théoriques D,, correspondant & ces
valeurs finales ainsi que la distance expérimentale D, sont données et
définies de la fagon suivante :

NP
D, = X (V, - Ve,)°
j=1 J J

Par analogie avec la notion de distance théorique nous pouvons définir une
distance expérimentale par la formule suivante :

NP

D, = 2  (AVy) 2 (38)
i=1

ou (A VE)i est l'incertitude attachée au point expérimental j.

Les courbes respectives des 7 couples de calcul sont données
(figures 28 a 34) ; sur chaque courbe les vitesses expérimentales sont
représentées par des (*), avec leurs rectangles d'erreur (réduits a des
traits wvu que 1l'erreur en fréquence est négligeable & 1'échelle
considérée) ; et 1les vitesses calculées par des (+). Les valeurs finales
des différents paramétres pour la couche et le substrat, obtenues dans les
7 couples de traitement, ainsi que leurs valeurs moyennes sont regroupées
(tableau 16).
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Matériaux | Valeurs des u o A e E g Dth Dex
2 2 2

paramétres (Kgp/mmz) (g/cm3) Kgp/mm™ ) [(um) | (MPa) (m/s)” | (m/s)
Naleur initiale| 8202 |7,860(10438 206000 {0,280

Acier

35NCDL6  Wajeur finale | 7936 |7,876|11544 - 1201771 ]0,290

C.E.A. 230 | 681
Variation -3,2 |o,2 |10,5 -2 3,5

relative (%)

Valeur imtiale}]10906 7,200]17794 21 280225 10,310
Chrome 5

élf.“"?‘ Valeur finale [11333 |7,1%54]16471 |21,8{288115 |0,290
orgé

Variation 3,9 -0,63} -7,4 3,8 2,8 -6,4
relative (%)

Tableau n° 9

Couple 1 - Valeurs initiales (C.E.A. pour acier, Cr électroforgé)

Figure 28

Vg en fonction de la fréquence
Couple 1 ( C.E.A acier, Cr &lectroforge )

Vg [m/sl
3100 —

3050 =~

3000 +—

2950

] 1 L.

F [MHz]

2900 | R ]
G Q
m
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Matériaux | Valeurs des u o X e E o D D
th ex
N ( 2 3 2 2 2
paramétres Kgp/mm™) |(g/cm” ) (Kgp/mm™) {( um) | ( MPa) (m/s)” |(m/s)
Valeur initiale| 8202 7,860110438 206000 0,280
Acier
33”2”;6 Valeur finale | 7972 |7,887|11194 « 202017 |o,290
e 206 |681
Variation -2,8 0,34 | 7,2 -1,9 |3,5
relative (%) !
Valeur inmtialel 7902 7,200}12893 21 203046 {0,310
1
Chrome
électro- |Valeur finale 11541 7,087]12350 21,5|284862 (0,260
forgé
recuit Variation 46 -1,5 -4,2 2,3 40,2 |-1l6,1
relative (%)
Tableau n° 10
Couple 2 - Valeurs initiales (C.E.A. pour acier, Cr électroforgéArecuit) k LQéé/f
Figure 28
Vg en fonction de la fréquence
Couple 2 ( C.E.A acier, Cr &lectroforgé recuit )
Vg [m/s]
3100 —
-
r—
r—-
-
3050
}-
-
;_
3000
2950
ZgDOLILI[LLllllll’lIIILlllIlLIF[MHz]
o n o n o 0 o
— — N o m
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Matériaux Valeurs des ¥ 0 A e E c Dth Dex
N 2 3 2 2 2
paramétres (Kgp/mm“Y(g/cm” ) Kgp/mm™) | (um) | ( MPa) (m/s)° |(m/s)
) Valeur initialel 8202 |7,860[ 10438 206000 [0,280
Acier
35NCD16 aleur final
aleur finale 2 - 5
C.E.A. 7977 7,870 10722 201310 0,286 210,5| 681
Variation _ -
relative (%) 2,7 10,12 2,7 2,2 2,1
Valeur initialel 11766 7,200 8520 |21 279239 |0,210
Chrome 2
polycris- .
tallin |Valeur finale [12352 [7,151f 8348 | 21,2/291114 |0,200
Variation 4,9 |-0,68] -2 0,95 4,2 |-4,7
relative (%) ! !
Tableau n° 11
Couple 3 - Valeurs initiales (C.E.A. pour acier, Cr polycristallin) @
Figure 30
Vi en fonction de la fréquence
Couple 3 ( C.E.A acier, Cr polycristallin )
Vg [m/s]
3100 —
L
3050 —
-
3000 —
r—
=
2850 +—
}— 1
|
- E
- !
2900[111J||11|||!|]1]I|IlllJllLJ‘F[MHZ]
o W o ) o ) Q
— — o) [aV] ™M
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Matériaux | Valeurs des u o A e E o Dth Dex
2 2 2
paramétres (Kgp/mmz)(g/cm3) Kgp/mm“) { (um)| (MPa) (m/s)“ {(m/s)
Valeur initiale] 7923 7,830110085 1990006 |0,280
Acier :
35NCD16 .
C.E.T.I.M[Valeur finale 7909 7,842 11159 i 200511 |0,292
240 681
Variation -0,17 |0,15| 10,6 0,75 |4,2
relative (%)
Valeur initiale{ 10906 7,200} 17794 21 (280225 0,310
Chrome 6
électro- . .
forgé Valeur finale [11360 7,187] 16465 21,8/288728 [0,295
Variati
relacive (%) | 4.1 [-0,3| -7,4 | 3,8 3 {-4,8
Tableau n° 12 a
Couple 4 - Valeurs initiales (C.E.T.I.M. pour acier, Cr électroforgé)
Figure 31
Vg en fonction de la fréquence
Couple 4 CC.E.T.I.M acier, Cr &lectroforgé )
Ve tm/sl]
3100 —
3050
3000
2850
b
ZgooLlllLLlllllllllllllllllllllF[MHZ]
@ - 2 0 R

30—
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Matériaux | Valeurs des U 0 X e E o D D
th ex
N 2 2
paramétres (Kgp/mm_)(g/cm3) Kgp/mm“) [( um)| ( MPa) (m/s)2 (m/s)2
Valeur initiale] 7923 7,8300 10085 199000 {0,280
Acier
35NCD16
C.E.T.I.M.Valeur finale 7937 7,847 10771 © 200483 | 0,287
218,7 | 681
Variation )
relative (%) 0,17 j 0,21 6,8 0,74 2,5
Valeur imtialel ;4945 |7,209 12893 [21 |203046 {0,310
Chrome 4
electro- |yajeur finale | 11713 7,153 12205 §21,5|288344 | 0,255
forgé
recuit Sotd
¥Z{;i§$§“(%) 48,2 | -0,69 -5,3 | 2,3 42 | -17,7

Tableau n° 13

Couple 5 - Valeurs initiales (C.E.T.I.M. pour acier, Cr électroforgé recuit)

Vg [m/s]
3100

3630

3000

2950

Figure 32

Vg an fonction de la fréquence
Couple S ( CLE.T.I.M acierl Cr électro?orgé recuit )

J

2900 L

F [MHz]

o)
m
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Matériaux| Valeurs des Y p X e E o] Dth Dex
paramétres (Kgp/mmz)(g/cm3) Kgp/mmz) (pm)] ( MPa) (m/s)z (m/s)2
Valeur initiale] 7923 7,830[10085 199000 [0,280
Acier
35NCD16 .
C.E.T.I.M.Valeur finale 7955 7,843[{10471 = 200355 10,2841, 681
Variation
relative (%) 0,4 0,16 3,8 0,68 |1,4
Valeur imtiale{11766 7,200 8520 21 279239 0,210
Chrome 3
POLyeris— lyaleur finale (12336 |[7,149] 8287 |{21,1|290561 [0,200
tallin
Variation 4,8 -0,71 -2,7 0,47 4 14,7
relative (%)
Tableau n°® 14
Couple 6 - Valeurs initiales (C.E.T.I.M. pour acier, Cr polycristallin)
Figure 33 l
|
Vg en fonction de la fréquence
Couple 6 ( C.E.T.I.M acier,Cr polycristallin ) |
VR {m/s] '
3100 — |
B |
|
L |
b |
3050
3000 —
r—
-
2850
29001111[|||‘||1111|Li11|1|[1|111|]F[MHzJ
o W =) n o L o
-— = o o m
}
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Matériaux | Yaleurs des u p X e E o Dth Dex
N 2 2
paramétres (Kgp/mm )(g/cm3) Kgp/mmz) (um) | ( MPa) (m/s)2 (m/s)
Valeur hﬁmiéle 8202 7,860({ 10438 206000 0,280
Acier )
35NCD16 .
C.E.A. [aleur finale 7937 7,860[10988 ® 200862 [0,290
249 681
Variation -3,2 0 5,2 -2,5 [3,5
relative (%)
Valeur initiale}10906 7,200f 17794 21 280225 0,310
Chrome 7
électro-
forgé Valeur finale |11335 7,175} 16599 21,41288369 (0,297
Variation
relative (%) 3,9 -0,34f -6,7 1,9 2,9 -4,2
Tableau n° 15
= cte

Couple 7 - Valeurs initiales (C.E.A. pour acier, Cr électroforgé) avec Pacier

Figure 34

Vg en fonction de la fréquence

Couple 7 ( C.E.A acier Cr électrofcrgé )

Vg [m/s] P acier = ¢

3100 —

3050 —

3000

2850 —

2900 ) 1 i I L I i i
o

2S5+
30

L1t | F MHz]




Valeurs finales et moyennes sur les 7 couples de traitement pour les différents paramétres de la couche et

du substrat

Couples de 2 3 9
Milieux u (Kgp/mm”) o (g/cm”) x (Kgp/mm“) e(n m) E(Mpa) o
traitement
Cr électroforgé 7936 7,876 11544 ® 201771 0,29
#* Cr électroforgé
rocuit 7972 7,887 11194 202017 0,29
C.E.A. , :
Cr polycristallin 7977 7,87 10722 L 201310 0,286
Cr électroforgé
. 7937 7,86 10988 © 200862 0,29
Substrat acier = Cle !
Cr électroforgé 7909 7,842 11159 w 200511 0,292
c.p.r.r, | OF Erectroforee 7937 7,847 10771 - 200483 0,287
Cr polycristallin| 7955 7,843 10471 ® 200355 0,284
Valeurs moyennes | ;946+ 23,62 |7,860* 0,017 10978 ¢ 357 o 201044* 664 [0,288% 0,00
Cr électroforgé 11333 . 7,154 16471 21,8 288115 0,29
¥ Cr électroforgé | |5, 7,087 12350 21,5 284862 0,26
recult
C.E.A.
Cr polycristallin | 12352 7,151 8348 21,2 291184 0,20
“Cr électroforgs 11335 7,175 16599 21,4 288369 0,297
Couche acier = C*
Cr électroforge 11360 7,178 16465 21,8 288728 0,295
C.E.T.I.M. | Cr électroforgé | 1,5, 7,153 12205 21,5 288344 0,255
recuit
Cr polycristallin 12336 7,149 8287 21,1 290561 0,200
Valeurs moyennes [1170 +454 7,149+ 0,030]12960£3695,7[21,47+0,26/288584* 2021 |0,256%0,042

Tableau 16

_69_
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7. Discussion des résultats

Un examen des courbes calculées a4 partir des 7 couples de
traitement montre qu'elles présentent pratiquement des allures

semblables ; ceci se justifie d'ailleurs par leur distance théorique Din
respectives qui ne présentent pas d'écart notables entre elles ; aussi

nous ne pourrons pas faire un classement sélectif d'aprés l'allure de ces
courbes. Pour cela 1'examen des variations relatives de chaque paramétre,

et la comparaison des distances théoriques D,, de chaque courbe avec la
distance expérimentale sont nécessaires.

7.1. Variation relative des paramétres

Les variations relatives des paramétres du substrat et de la
couche sont regroupées (tableau 17), ainsi que la distance théorique
correspondant & chaque couple de traitement ; par ailleurs les variations
extrémes de chaque paramétre sont encadrées.

On note que certains paramétres changent beaucoup, mais peut
étre parce que 1le choix des valeurs de départ est inadapté. Par ailleurs
les variations des paramétres sont toujours dans le méme sens sauf dans le
cas des couples 5 et 6 ol on obtient une augmentation du coefficient de
Lamé p du substrat. On note ainsi dans le cas du substrat une diminution
de p pour les couples (1 a 4), et une augmentation des paramétres P et A
pour tous les couples. Par contre pour la couche de chrome les variations
relatives ont évolué dans le sens inverse de celui du substrat, ol on note
une augmentation de p avec une diminution de p et X pour tous les
couples ; quant & 1'épaisseur de la couche elle a augmenté dans tous les
cas.

I1 apparait d'aprés ces résultats qu'a des distances faibles
{couples 2 et 5) tableau 10 et 13 correspondent les plus fortes variations
relatives du coefficient de Lamé p de la couche qui sont respectivement de
U6 % et 48,2 % ; et ceci indépendemment des valeurs de départ du paramétre
du substrat (C.E.A. ou C.E.T.I.M.). Ces fortes variations s'expliquent par
1'écart important entre 1la valeur de départ R de la couche pour les 2

couples correspondant au chrome électroforgé recuit par rapport a celle
des autres types de chrome pour les autres couples.
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7.2. Analyse des résultats

On note une forte dispersion sur A et p pour la couche (tableau 16) ;
celle-ci est accentuée par les valeurs finales obtenues pour les couples 3 et
6 (Chapitre V.6) correspondant au chrome polycristallin dont les valeurs de
départ (tableau 11 et 14) sont en total désaccord avec celles des autres
types de chrome du fait que W est supérieur & A alors que c'est le contraire
pour les autres cas. Si 1l'on ne tenait pas compte des résultats correspondant
4 ce cas, ces dispersions se réduisent respectivement pour p et A a 1,4 % et
15 % au lieu de 3,8 % et 28 %..

7.3. Comparaison des distances théoriques et de la distance expérimentale

La distance expérimentale est de 1l'ordre de 3 fois la valeur de
chaque distance théorique (tableaux 9 4 15). Ceci montre que l'écart entre
vitesses calculées et mesurées aux différentes fréquences est inférieur a
l'incertitude moyenne sur chaque point de mesure. Ainsi ces différentes
courbes calculées sont bien ajustées sur celles mesurées, et un classement
selon la distance théorique obtenue pour chaque couple sera fait (tableau
17).

Couples de Substrat Couche b Classemen
traitement (Kgp?nunz) g/::’ms) (Kgp}mmz) (Kgp;mmz) (g7cm3) (Kg;/mmz) (u;) th sur D

1 -3,2 0,2 10,5 3,9 -0,63 [-—7,4 I 3,81} 230 5

2 -2,8 0,34 7.2 46 -1,5 -4,2 2,3 ] 206 1

3 -2,7 0,12 2,7 4,9 -0,68 ]| -2 0,95| 210,5 2

4 -0,17 0,15 10,6 4,1 -0,3 l —3,44! ,3,81 240 6

5 0,17 0,21 6,8 48,2] |-0,65} -5,3 2,3 1218,7 4

6 0,4 0,16 3,8 4,8 -0,7 -2,7 0,47 213 3

7 -3,2 0 5,2 3,§ -0,34§ -6,7 1,9 | 249 7

Tableau n°® 17
Variation relative des paramétres en [%] pour les 7 couples de traitement
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I1 apparait d'aprés ces résultats que la réduction a 4 du nombre

des

distance théorique obtenue dans
toutefois que les
cacher le trés

moyennes calculées
(tableau 18),

effectuées

paramétres a identifier (couple 7) n'améliore pas l'ajustement car la
ce cas est 1la plus grande. On note

résultats atteints restent trés voisins sur ce critére
et qu'il est donc difficile de privilégier arbitrairement un résultat par
rapport 4 un autre. Mais cette remarque apparemment pessimiste ne doit pas

chrome polycristallin.

important progrés accompli si 1l'on compare pour couche et
substrat les jeux de départ des paramétres
de méme & la fin
exceptés les

et leur dispersion, et les
sur l'ensemble des
couples 3 et 6 correspondant au

approches

Mi{lieu | Valeur des M (Kgp/mm?) P (g/cm?) A (Kgp/mm?) e (um) E (MPa) v
paramétres
ixiij‘;{e 8090 + 153 |7,848t0,016 10297 193 203200t 3834 0,280 ° x fi\
Substrat ) + + “"‘;"/
valewr  |7938 + 227,862%0,019| 1i131% 285 2011202729 0,290 20,007
finale -
+ +
valeur 9704 + 1645 7,2 15833 —2684 21 249353 ~42272 0,310
initiale
Couche N " v
valewr  ||1456 + 167]7,151%0,04 1481822320 21,4770,19 287683 -15920,279 20,020
finale =
Tableau n° 18
I1 est évident que, sauf pour un cas dans A, on resserre les
écarts copieusement, et c'est finalement ce type de jeu qui est le plus
probable.

On note que 1l'épaisseur évaluée de 1la couche reste dans la
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fourchette des imprécisions donnée par le C.E.A. ; par ailleurs la masse
volumique de la couche est plus faible que celle d'un chrome massif, alors
que la présence de carbone interstitiel pourrait laisser penser le
contraire, mais cette diminution est probablement due & une légére
porosite observée sur cette couche.
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CHAPITRE VI

CONTROLE AUTO-COHERENT DE LA PROCEDURE DE RESOLUTION DU PROBLEME INVERSE

Les résultats d’'ajustement précédents manifestent une bonne
concordance en depit de la diversité des points de départ adoptés. Il est
toutefois iImportant de s'interroger sur la "stireté” de la solution de ce
probléme inverse de détermination de paramétres qui ne nous sont pas
initialement connus. D'autres points méritent également d’'étre examinés
pour valider ou améliorer la méthode, touchant l'influence de la précision
des mesures de 1l'épaisseur de 1la couche, ou du nombre de points
expérimentauxr sur la qualité de 1l'ajustement.

Elaboration du modéle

Partant des valeurs moyennes ; i 5.1 » Ay et E:.obtenues a
partir des 7 couples de traitements pour le substrat et la couche (tableau

16) nous calculons une courbe de dispersion Vg (F) par annulation du
déterminant B (18) et nous sélectionnons 8 points correspondant & nos

fréquences de mesures antérieures que nous considérons comme
pseudo-Valeurs expérimentales sans erreurs, sur lesquelles s'effectuera la
résolution du probléme inverse, par la méthode des gradients conjugués a
partir d'autres valeurs de paramétres, correspondant aux valeurs maximales

du module d'Young pour le substrat d'acier (E,_,., = 202017 MPa) et au
chrome de type électroforgé (E;, = 284862 MPa), (marqués d'une * tableau
16).

1.1, Stabilite du modéle

Partant des valeurs du modéle pour les différents paramétres, et
par identifications successives des différents couples, nous retrouvons
les valeurs exactes du modéle pour p et p du substrat ainsi que p et
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1'épaisseur de la couche : Les autres parametres

(Asubstrat, p et A couche) sont retrouvées a 1 % prés.

1.2, Etude de l'influence de la précision de 1'épaisseur de la couche sur

Les ajustements de paramétres décrits au chapitre précédent ont
été faits en ce qui concerne 1l'épaisseur avec au moins 4 chiffres
significatifs. Les sorties de données (et leur réemploi interne comme
valeurs de départ) ne portent toutefois que sur 3 chiffres significatifs
(soit & 0,1 pm prés). Ceci pouvait paraitre suffisant compte tenu de la
dispersion finale observée entre les divers ajustements :
e = 21,47 pm + 0,26 pm soit plus logiquement 21,5 * 0,3 pm ; mais on peut
toutefois se demander s'il n'aurait pas été préférable de garder a tout
stade au moins U4 chiffres significatifs pour 1'épaisseur, dans la
procédure des gradients conjugués. Nous avons donc procédé a un couple
d'ajustement en imposant 3 ou U chiffres significatifs sur e (soit une
définition & 0,1 pm prés ou 0,01 pm prés) suivant la procédure décrite
ci-dessus. Les résultats des calculs respectifs sont donnés (tableaux 19
et 20), et leurs courbes respectives (figures 35 et 36).

On constate que l'emploi de 4 chiffres significatifs pour
1'épaisseur permet de minimiser un peu mieux la distance D entre courbes
calculée et expérimentale (D = 0,98 (m/s)? contre 1,34 (m/s)? ) , le
progrés étant toutefois 1limité, Par ailleurs on n'a guére de différence
entre les valeurs de restitution des paramétres dans les deux approches ;
ce "contrdle" ne remet donc pas en cause les résultats précédents ; les
écarts relatifs entre valeurs obtenues par ces deux approches et celles du
modéle (tableau 21) sont pratiquement comparables.

Cette méthode d'ajustement permet donc d'identifier les
différents paramétres avec une précision meilleure que 1 %, sauf dans le
cas du coefficient de Lamé X de 1la couche ol celle-ci est de 2,6 %.
L'épaisseur de 1la couche est le paramétre le mieux défini avec une

précision meilleure que 0,5 % ; viennent ensuite les masses volumiques P,
et les coefficients de Lamé p,, avec approximativement la méme précision
(meilleure que 1 %) et enfin les coefficients de Lamé A\, avec des
précisions respectives d'environ 1 % et 2,5 % pour le substrat et la

couche.
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Nous pouvons estimer que les précisions avec lesquelles sont
identifiés 1les paramétres de notre échantillon sont du méme ordre de
grandeur sous réserve de l'influence éventuelle du nombre de points de
mesure de vitesse et des incertitudes expérimentales qui les affectent.
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Miliow Valeurs des u o A e E Dth Dth.moy
! 2 2
paramétres (Kgp/mmz) (g/cm3) (Kgp/mm2) (um) [ Mpa) |(m/s)” [(m/s)
Valeur initiale 7972 7,887 111194 202017
Valeur finale 7984 7,887 [11009 o (201975
Substrat 1,34 0,168
Valeur du modéle 7946 7,860 110978 201051
Ecart relatif % 4,8 3,4 2,8 4,6
Valeur initiale 11541 7,087 (12350 21,5 1284862
Valeur finale 11599 7,082 |12540 21,5|286585
Couche
Valeur du modéle 11710 7,149 112960 R1,47{289999
Ecart relatif %o -9,5 -9,4 -32 1,4 |-12
N
27
Tableau n° 19 Ll
Ajustement sur courbe du modéle définie sur 8 points - Définition sur e : 0,1 um
Figure 35
Courbe théorique (+) ajustée sur pseudo-courbe éxpérimentale (%)
définie sur B points - définition sur e 1 0,1 um
Ve [ m/s ]
3100 —
3050 —
3000 —
2950
i | RIS RS SRR W TN S N T T ' ST S RN T N N S T T J FL[ MHz ]
ZQOOD 1 1 I 1 - 1 1l 9 \2 8 & 8
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Milioux Valeurs des M p A e E Dth Dth.moy
2
paramétres (Kgp/mmz) (g/Cm3) Kgp/mm“)| (um) | ( Mpa ) (m/s)2 (m/S)2
Valeur initiale 7972 |7,887 {11194 202017
Valeur finale 7984 |7,886 | 10988 - [201939
Substrat 0,98 0,122
Valeur du modele 7946 |7,860 | 10978 201051
Ecart relatif %o 4,8 3,3 0,9 4,4
Valeur initiale 11541 7,087 {12350 |21,50{284862
Valeur finale 11600 {7,081 {12620 |21,50/284862
Couche
Valeur du modéle 11710 7,149 | 12960 |21,471289999
Ecart relatif %, -9,4 -9,5 -26 -4,2 | -11 /7
(,((é‘
Tableau n°® 20
Ajustement sur courbe du modéle définie sur 8 points - Définition sur e : 0,01 um
Figure 36
Courbe théorique (+) ajustée sur pseudo-courbe éxpérimentale (%)
définie sur 8 points - définition sur @ : 0,01 um
Vel m/s 1
3100 —
3050 +—
-
3000 +—
2850 +—
2800 |11J|1|1]11|||111LJ1||||||11JF[MH2]
o n a in Q 1 o
— — [a¥] N m
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Milieu précision 13 (¢} A e E
sur e [pm]
1/10 4.8 3,4 2,8 4.6
substrat
1/100 4,8 3,3 0,9 4.4
1/10 -9,5| -9,4 =32 1.4 -12
couche
1/100 -9,4 | -9,5 -26 | -4,2 -11

Tableau n°® 21

Variation relative [¥] des paramétres en fonction de la précision sur e

1.3. Influence du nombre de points de mesures sur les calculs d’'ajustement

Afin de juger si le nombre de points de mesure était suffisant
nous en avons artificiellement doublé le nombre en sélectionnant 8 points
supplémentaires (sensiblement au milieu des intervalles des premiers) sur
notre pseudo~courbe expérimentale.

Nous procédons ensuite & partir du méme jeu initial des valeurs
4 1l'ajustement en adoptant 4 chiffres significatifs pour la variable e ;
les résultats et courbe sont donnés (tableau 22) et (figure 27). Aucun
avantage marqué n'apparait, la distance théorique moyenne (ramenée & un

point) est méme légérement supérieure dans le cas de 16 points que dans 8
(0,130 (m/s)? au lieu de 0,122 (m/s)? ) ; les écarts relatifs sur les

paramétres ne sont pas améliorés (sauf pour 1l'épaisseur de la couche).

Notre choix de nombre de points de mesure est donc justifié a
posteriori. Il n'y aurait d'intérét éventuel & 1l'améliorer qu'en
élargissant la bande de fréquence ce qui poserait évidemment des problémes
techniques supplémentaires.
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Milieux Valeurs des 1 o X e E Dth nth.moy
St o ( 2 3 Z,) . 2 2
paramitres (Kep/mm™) |(g/cm”) Kgp/mm) | (um) | ( Mpa) | (w/s)” | (m/s)
Valeur initiale 7972 7,887 | 11194 202017
Valeur finale 7987 7,890 11064 o 202139
2,09 0,130
Substrat
Valeur du modele 79406 7,860 110978 201051
Ecart relatif P 5,1 3,8 7,8 5,4
Valeur initiale 11541 7,087 | 12350 21,5 (284862
Valeur finale 11574 7,061 |12425 |21,43(285767
Couche
Valeur du modeéle 11710 7,149 } 12960 |21,47]289999
Ecart relatif %o -11,6 -12,3 -41 1,8 -14
Tableau n° 22
Ajustement sur courbe du modéle définie sur 16 boints — Définition sur e : 0,01 um
Figure 37
Courbe th'éor-i'que (+) ajustée sur pseudo-courbe éxparimentale (%)
definie sur 16 points ~ définition sur e: 0,01 um
VR (m/s]
3100 [—
3050 +—
3000 +—
2950 —
-
2aop b—t—vw o Lo oo g by b |
o n o n 81||1m11|.|F[MHz]
N
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Distribution d'erreurs sur les vitesses du modéle

Un dernier essai sera effectué sur notre modéle par
1'introduction d'erreurs de * 5 m/s (comparable & 1'imprécision
expérimentale moyenne de 7 m/s) sur les 8 points précédemment sélectionnés
du pseudo-modéle.

Ces écarts de valeurs seront répartis soit alternativement en
plus ou moins sur les points expérimentaux, soit répartis "aléatoirement"
dans une séquence : 1 par excés, 3 par défaut, 2 par excés, 1 par défaut,
1 par excés.

La résolution du probléme inverse a été menée avec 4 chiffres
significatifs sur e. Les résultats sont donnés (tableaux 23 et 24) et
illustrés par les courbes (figures 38 et 39).

L'identification des paramétres est obtenue avec des précisions
du méme ordre que précédemment, on note toujours que le paramétre le mieux
défini est l'épaisseur de la couche avec une précision de -0,6 % a 1,3 %
et le plus mal défini est le coefficient de Lamé A\ dont la précision est
de 2% a5 % pour le substrat et 4,5 % a 6,7 % pour la couche, et ceci
pour les deux types de distributions d'erreurs.

Si 1'on observe 1les figures 38 et 39 on note enfin que les
courbes ajustées (+) se rapprochent mieux de celle du modéle (*), que des

courbes sur lesquelles 1l'ajustement est effectué (0). Leurs distances
théoriques respectives ramenées & un point ((4,87 m/s)? et (4,72 m/s)?)

sont comparables & la distance expérimentale ramenée & un point
((5 m/s) 25 relative aux erreurs (£ 5 m/s) introduites sur 1la

pseudo-courbe expérimentale, et calculée conformément & la formule 38
(chapitre V - 6).

Premiére conclusion sur la méthode d'ajustement

Aprés ce dernier test, nous pouvons affirmer que la résolution
du probléme inverse doit étre voisine de celle ici observée (tableau 25).
Nous 1'évaluons en conséquence par la moyenne des valeurs absolues des
écarts relatifs listés pour les divers paramétres( tableaux 23 et 24), et
bien s{ir une comparaison avec les "dispersions" adoptées dans le chapitre
V (tableau 18) d'interprétation des résultats de mesure s'impose (tableau

26).
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Milieus Valeurs_des u ) X X e E Dth
paramétres (Kgp/mmz) (g/cm3) Kgp/mm )| (um) | ( Mpa) (m/s)2
Valeur initiale 7972 7,887 {11194 202017
Valeur finale 7990 7,885 {11195 o ?02432

Substrat 4,87
Valeur du modéle 7946 7,860 [10978 201051
Ecart relatif %o 5,5 3,2 20 6,8
Valeur initiale 11541 7,087 112350 21,5 284862
Valeur finale 11540 7,087 112371 21,34284888

Couche
Valeur du modéle 11710 7,149 [12960 21,47289999
Ecart relatif %o -14 -8,6 -45 -6 -17

Tableau n° 23
Ajustement sur courbe du modéle d'erreurs réparties alternativement en 5 m/s

Figure 38

Courbe théorique (+) ajustée sur courbe du modéle affectée
d’ érreurs réparties alternativement ent S m/s (o)

VR[ m/s 1
3100

3050

3000

2950

2900 —
(=

L1 1 L FL MHz 3
o
m
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Valeurs des u 0 b e E D D
Milieux ) ) th ) th.n
paramétres Kgp/mm*) (g/cm3) (Kgp/mm)| (um) | ( Mpa) [(m/s)* [(m/s)
Valeur initiale 7972 7,887 (11194 202017
Valeur finale 7969 |7,891 [11589 w 202605
Substrat 4,72
Valeur du modéle 7946 |7,860 {10978 201051
Ecart relatif %o 2,9 3,9 56 7,7
Valeur initiale 11541 |[7,087 {12350 }21,5|284862
Valeur finale 11787 {7,079 {12094 P1,75[289720
Couche
Valeur du modsle  |L1710 [7,149 [12960 P1,47[289999
Ecart relatif %o 6,6 -9,8 -67 13 -1
Tableau n° 24 @
Ajustement sur courbe du mod&le affectée d'erreurs réparties "aléatoirement en § m/s
Figure 38
Courbe thdorique (+) ajustée sur courbe du modéle affectae
d’érreurs réparties “"aléatoirement” en+5 m/s (o)
Vo [ m/s]
3100 —
-
3050 +
+
r—
3000 +
2950 +—
2900 I L 1 LJ 1 [ | 1 J J [ 1 l ) I 1 l ] 1 i 1 l 1 1 1 1 ] F [ MHz ]
o n o n o 0 Q
— - [aY] o m
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milieu |p[Kegp/mm?]|p[g/cm3]|{A[Kgp/mm?]| e[pm] |E[MPa]

substrat b2 % 3,5 % 38 % - 7.2 %
couche 10,3 ¥ 9,2 % 56 % 9,5 % 9 %

Tableau n°® 25

Milieux Dispersion 18 (o] A e E
(%] sur (Kgp/mm? ]| (g/cm3 ]| [Kegp/mn? ]{[nm ]|[MPa ]
Valeurs 2,8 2,4 25,6 3,6
expérimentales
Substrat Rl
Valeurs du 4,2 3,5 38 7,2
modéle
Valeurs 14,6 4,2 156 8,8 5,5
expérimentales
couche
valeurs du 10,3 9,2 56 9,5 9
modéle

Tableau n® 26

Dispersions relatives [%] des valeurs expérimentales des paramétres et de
celles du modéle.

Les dispersions sur les différents paramétres des valeurs
expérimentales et du modéle sont comparables pour le substrat ; par contre
elles ne le sont que pour la masse volumique 1'épaisseur et p dans le cas
de la couche ; pour X elles sont 2,8 fois plus importantes dans
l'interprétation des expériences que dans 1'étude du modéle
pseudo-expérimental.

I1 est évident que dans certains cas(pour A et p de la couche) les
dispersions sont plus importantes sur les valeurs expérimentales des
paramétres puisqu'elles sont obtenues en partant de plusieurs jeux de
valeurs pour la résolution du probléme inverse.
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Ainsi nous pouvons conclure qu'en général les paramétres

(ui et p;) du substrat et de la couche, et l'épaisseur de celle-ci sont
déterminés avec une précision meilleure que 1 %, alors que celle des Ai
atteignent quelques % avec un maximum de 5,6 %.

On note par ailleurs que les paramétres du substrat sont mieux

définis que ceux de 1la couche, mais & vrai dire leurs valeurs quasi
exactes sont des données de départ et ceci compense cela.

L. Amélioration de la procédure de résolution du probléme inverse

Tous les ajustements précédents ont été effectués avec un méme
pas d'évolution (5 %) affecté & chaque paramétre, or la sensibilité de la
vitesse de Rayleigh & ceux-ci est variable et nous avons dd procéder & des
variations individuelles successives pour éviter la divergence de

1'algorithme (chapitre V - 6). Nous nous proposons ici d'améliorer cette
procédure par variations simultanées des paramétres convenablement
pondérées.

4.1. Pondération des pas d'évolution des paramétres

Nous avons d'abord estimé 1l'efficacité de chacun d'eux (par
couples successifs u; ; P; 3 Ay ; puis el) en calculant les courbes de
dispersion pour les valeurs de base, puis pour ces valeurs accrues de 10 %
(figures 40 a 43). La sensibilité de variation a un facteur f est estimée
par le rapport 4

AV, Vg 0 av,
" ar T 0%,

4 divers fréquences de la bande. Elle est généralement indépendante de la
fréquence pour (p, P, A) et on peut en estimer une valeur moyenne pour e
(tableau 27).
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Figure 40

Courbe tracée d‘aprés (u, p;, i;,e) du modéle

avec u; augmantés de 10%
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-
-
-

i+ 107

Courbe du modéle
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Figure 41

Courbe tracée d'aprés ( uy,p;, 4, ) du modéle
avec p; augmentés de 10%
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Ve { m/s ]
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Figure 42

Courbe tracée daprés ( uy, p, A, e) du modéle
avec A; augmentés de 10%

Ay + 107

Courbe du modéle

2900 1
o

v, [ m/s ]
3100 —

3050 +—

3000 +—

2950 —

Figure 43

Courbe tracée daprés ( ug,p;,Aj,e ) du modele
avec e augmenté de 10%

e+ 107

Courbe du modéle
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T8 P A e
s, %| 46,3 -45,1 | 1,3 2,7

T %] 0,140 | -0,144 5 2,407

Tableau N° 27

On contrdle qu'elle est minimale pour A. Si 1l'on décide alors de
garder pour ce dernier facteur des taux de variation de 5 % il convient
d'affecter aux autres des taux entrainant des variations de méme amplitude

pour V.
0,05 A 0,05 0,05 2
T, = ’ - ’ T, = ’ - ’ T, = ’ -
b s, P So e S, @

4.2. Evalutation de cette méthode

- - ——— —— - — - ——

Un contrdle ainsi effectué aboutit (tableau 28, figure 44) a une
bonne identification du modéle sans divergence. La comparaison (tableau
29) des écarts obtenus avec ceux notés auparavant (tableau 20) lors de la
méthode des variations successives est 1légérement en faveur de la lére
pour la couche. L'intérét est la diminution du temps de calcul (113 s
contre 239 s) qui pourrait devenir appréciable pour des opérations

systématiques.
Milieux Valeurs des m 0 A ¢ E nth Dth.moy
2 2 2

paramétres (Kgp/mmz) (g/cm‘}) (Kgp/mm )| (um) | ( Mpa) |(m/s) (m/s)
Valeur initiale 7972 7,887 111194 202017
Valeur finale 7971 7,877 {11193 - 201993

Substrat 2,75 10,34
Valeur du modéle 7946 7,860 10978 201051
Ecart relatif %, 3,1 2,2 19,6 4,7
Valeur initiale 11541 7,087 {12350 21,5 |284862
Valeur finale 11540 7,054 12349 P1,56|284838

Couche
Valeur du modéle 11710 7,149 }J12960 P1,471289999
Ecart relatif Y -14,5 -13,31-47,1 14,2 -17,8

Tableau n° 28

Ajustement sur courbe du modéle par identification des 7 paramétres simultanément
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Figure 44

Courbe théorique (+) ajustée sur courbe du modéle (#)
aprés identification des 7 paramétres simultanément

Ve[ m/s 1
3100 —
3050 +—
3000 +— @
2950 —
29001111]111]1111111 1ll'll1111JF[MHz]
e n =) =) 8 & &
Milieux |variation des|u[Kgp/mm?]|p[g/cm3]|A[Kgp/mm?]| e[un]
paramétres
variations 4.8 3,3 0.9
Substrat successives %
Variations 3,1 2,2 19,6
simultanées %
Variations -9,4 -9,5 -26 4,2
Couche |Successives X%
Variations -14,5 -13,3 -47,1 4,2
simultanées %

Tableau n° 29
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4.3. Sensibilité de la vitesse de Rayleigh a4 la wvariation de chaque

Nous avons calculé une courbe de dispersion pour les valeurs du
modéle, puis pour 1la valeur de chaque paramétre accrue de 10 %. Ces
courbes (figures 45 et 46) montrent respectivement pour le substrat et
la couche une sensibilité variable en fonction de la fréquence pour tous
les paramétres : plus importante en basses qu'en hautes fréquences pour
ceux du substrat, et inversement pour ceux de la couche. Elle est aussi
calculée a 3 fréquences (basse, moyenne et haute) ainsi que sa valeur
moyenne pour chaque paramétre et un classement dans 1l'ordre des

sensibilités décroissantes (tableau 30).

Milieu |Paramétre|F, = 1,32 MHz|F, = 15,88 MHz Fy = 29,78 MHz| Moyenne | Ordre de
sensibilité

A - 1,56 % -0,2% - 0,01 % - 0,59 % 7
SUBSTRAT B - 45,40 % - 4o,61 % - 36,10 ¥ |- 40,70 % 1

P 45,32 2% 36,53 % 34,71 4 38,85 % 2

A - 0,24 % 1,02 % - 1,03 % - 0,76 % 6
COUCHE M -1,2% - 5,25 % - 7,74 % - 4,73 % 4

P 1,1 % 10,38 % 14,77 % 8,75 % 3

e - 0,5 % - 2,95 % - 5,43 % - 2,96 % 5

Tableau 30

(Sensibilité [S %] de la vitesse de Rayleigh aux différents paramétres).

L'identification simultanées des paramétres avec des taux de
variation fixes avec 1la fréquence semble un choix trop global a la vue
de ce tableau.
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5. Cas ou les valeurs de départ sont plus éloignées de celles du modéle

L'identification de chaque couple de paramétre (Ai, H o, pi) est
faite en partant de valeurs de 5 % inférieures a celles du modéle pour

le couple a identifier, et de celles du modéle pour les autres
paramétres. On retrouve les paramétres identifiés, respectivement pour
le substrat et la couche avec les écarts suivants :

2,4% et 1,4 % pour X
-1% et 6,5% pouru,
0 et 1,4 % pour p,

Pour 1'épaisseur de 1la couche 1la valeur exacte du modéle est
retrouvée en partant d'une valeur de 2 % inférieure & celle-ci. On note
comme précédemment que les paramétres du substrat sont mieux identifiés
qQue ceux de la couche.

5.1. Identification des couples A; et x; en partant de valeurs plus

- ——— —— - ———— - ——— —— o —— i ——— ——— ——— A - Y - - = = = —— - -

Partant de valeurs de 5 #% inférieures a celles du modéle pour

les couples A, et p,, et celles du modéle pour les autres paramétres,

nous constatons une vitesse et un degré de convergence différents selon
les paramétres. On note une convergence rapide avec un fort degré de
convergence pour MK ... ... et Acouche qui sont déterminées avec une
dispersion respective de 2,3 X et 1,5 ¥ du modéle, et on estime ainsi

qu'elles sont une bonne approximation du modéle. Pour Beouche 1@
convergence est plus lente et plus faible avec une dispersion de

- 1,2 % du modéle ; par contre, pour Asubstrat, aux deux premiéres
itérations sa valeur s'écarte de 20 % du modéle, et au bout de 40

itérations elle tend sensiblement vers 1la wvaleur de départ sans
l'atteindre avec un écart de - 6 % du modéle. Quoique nous ayons une
diminution de la distance D & chaque étape du calcul, cette diminution
devient trés faible ; la convergence n'est pas "finie" pour ce paramétre
ayant peu d'influence sur la vitesse probablement voilée par des erreurs
d'arrondi. A la lumiére de ceci nous n'avons pas jugé nécessaire
1'identification des autres paramétres en partant de valeurs trés
éloignées du modéle.
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6. Deuxiéme conclusion

Quoique la technique des gradients conjugués présente un avantage
significatif par son degré de convergence et sa stabilité par rapport aux
autres méthodes existantes (descente rapide, méthode variationnelle...)
(41) ; elle ne garantit pas toujours une convergence "finie" méme si elle
génere toujours des directions de descente. Ainsi la maniére de procéder
pour l'identification des différents paramétres a nécessairement une
influence sur la vitesse et le degré de convergence vers la solution.

Dans notre cas 1l'identification des différents paramétres par

couples successifs dans 1l'ordre établi par la sensibilité de V; & ces
couples, donne des bons résultats si 1l'on part de valeurs pas trop

éloignées du modéle ; par contre, pour des valeurs éloignées du modeéle,
elle montre que la convergence est lente pour certains paramétres.

Pour améliorer la caractérisation du systéme il serait intéressant
de bien connaitre le substrat avant de réaliser 1le dépdt, puis
d'identifier 1le dépdt. On devrait aussi augmenter la précision de
caractérisation de la couche en augmentant encore la gamme de fréquences
de mesure (cf. courbes fig. 45 a 51). Ce qui permettrait pour les
fréquences trés basses de n'étre sensible qu'au substrat, et aux
fréquences trés hautes a la couche (obtenir des valeurs de §->> 0,2). Mais

notre étude a été limitée par les caractéristiques du banc de mesure.

Une remarque finale semble s'imposer : Les conclusions que nous
tirons dépendent de 1la forme de la courbe de dispersion. Il se pourrait
que d'autres formes de courbe de dispersion (avec minimum ou maximum)
soient plus ou moins faciles a identifier.

L'analyse de ces problémes pourrait cependant fortement s'inspirer
de celle proposée ici.




- 94 -

CONCLUSION

Notre étude montre qu'on peut caractériser une couche mince
déposée sur substrat semi-infini, par des mesures de dispersion de
vitesse d'ondes acoustiques de type Rayleigh interprétées dans un modéle
théorique de propagation.

Cette caractérisation est basée sur l'ajustement par la
technique des gradients conjugués d'une courbe de dispersion calculée par
le modéle théorique pour des valeurs réalistes des différents paramétres
O VI T S P;, e) sur celle mesurée.

Comme les solutions de ce probléme inverse sont nombreuses, le
choix des valeurs de départ des différents paramétres pour le calcul
d'ajustement s'avére capital pour atteindre une solution optimale.

Si 1les précisions sur les différents paramétres ne peuvent étre
évaluées directement, elles sont estimées par 1'application des deux
méthodes d'identification élaborées, sur un modéle connu ; en procédant
soit par variations successives et ordonnées des couples de paramétres
()\i » By ou pi) avec un méme pas d'évolution ; soit par wvariations
simultanées de 1'ensemble des paramétres avec des pas pondérés par
l'efficacité de chaque couple.

Nous avons pu établir que la seconde, au moins aussi précise que
la premiére par référence aux dispersions expérimentales est 3 fois moins
onéreuse au plan calcul, mais elle est moins sGre si les paramétres de
départ sont trop éloignés de la solution.

Finalement nous obtenons une identification de couche mince
mesurée antérieurement, avec des précisions meilleures que 1 % sur p, p et
e et de 1'ordre de quelques pourcents sur XA (4 a 6 %).

Le calcul de la sensibilité de chagque paramétre de la couche et du
substrat a permis de rendre compte des précisions d'identification de
chacun de ces paramétres. Il nous permet aussi de penser due, si
techniquement 1la gamme de fréquence pouvait étre élargie (F < 1 MHz et
F > 100 MHz), on pourrait alors identifier séparément le substrat en
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basses fréquences et 1la couche en hautes fréquences et déterminer avec
plus de sGreté 1'épaisseur a fréquence moyenne.

I1 reste aussi des efforts & accomplir pour produire un systéme
opérationnel limitant les manipulations de transducteurs pour changement
de fréquences en rendant les mesures et leurs traitements totalement
automatiques. Ces perspectives semblemgnt maintenant pouvoir étre
considérées comme réalistes et justifiées par la qualité des résultats
attendus.
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Nous avons précisé au chapitre V.2 comment définir les paramétres de
l'acier & coeur & partir de ceux en surface. Ceci nous permet de trouver une
courbe de dispersion de 1la face non chromée passant par 1les points
expérimentaux (fig.Al).

A partir de ces valeurs de paramétre nous avons modélisé notre
systéme par 3 milieux (chrome, acier perturbé, acier & coeur). Les courbes a
et b de 1la figure A2 correspondent & une couche d'acier perturbée
respectivement de 1 et 2 mm d'épaisseur. Pour cette épaisseur de 2 mm la
courbe passe par les rectangles d'erreur et s'ajuste aussi bien que pour
notre modéle a 2 milieux (cf figure 33).

La courbe remonte vers la vitesse de 1l'acier & coeur pour des
fréquences trés inférieures au MHz, fréquence & laquelle nous n'avons pu
faire de mesure.

L'épaisseur de 2 mm trouvée ici correspond & celle évaluée par le
calcul de la répartition d'énergie dans les matériaux (cf. Chapitre V)

Ceci nous semble justifier le choix de modéliser le systéme par 2
milieux et non par 3 puisque les fréquences de mesure restent supérieures au
MHz et qu'a ces fréquences les ondes de surface n'atteignent pas le coeur de
l'acier.
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RESUME

-

Notre étude porte sur la caractérisation d'un systéme a une
couche, composé d'un substrat d’actier 35 NC D16 revétu d’'une mince
couche de chrome dopé au carbone: ; caractérisation faite par des
mesures de dispersion de vitesse d’'ondes acoustiques de type Rayleigh,
dans la gamme de [fréquence 1 - 30 MHz. Ces ondes acoustiques de
surface sont produites par des transducteurs & peignes interdigités,
et leur vitesse de propagation sur l'échantillon déterminée de fagon
absolue, par intéraction avec un faisceau de lumiére cohérente.

Partant d'un modéle théorique de propagation, permettant le
calcul de vitesse d’'ondes acoustiques de type Rayleigh dans un systéme
multicouche. Nous ¢élaborons une méthode d’'identification des
différents paramétres mécaniques de la couche et du substrat (), u, p)
et l'épaisseur de celle-ci, par l'ajustement de courbes de dispersions
de vitesse calculées sur celles mesurées. Cet ajustement est basé sur
la minimisation, par le technique des gradients conjugués de l'écart
quadratique entre vitesses mesurées et calculées appelé "distance”.

Nous proposons ainsi deux méthodes pour la résolution de ce
probléme inverse : 1l'une procédant par variations successives et
ordonnées des couples de paramétres (X\;, u;, P;) et e avec un méme pas
d'évolution ; l'autre par variations simultanées de 1'ensemble des
paramétres avec des pas pondérés par l'efficacité de chaque couple.

Les précisions sur les différents paramétres sont estimées par
l'application des deux méthodes d'identification sur un modéle connu ;
celles-ct sont meilleures que 1 % sur u;, p; et ¢ de l'ordre de
quelques pourcent sur \; (4 a 6 7).

Les possibilités et les limites d'obtention des
caractéristiques mécaniques du systéme ont pu étre mieux cernés.

- SYSTEME A UNE COUCHE

- ONDES DE SURFACE

- ONDES DE RAYLEIGH

- DISPERSION DE VITESSE

- EVALUATION NON DESTRUCTIVE
- MESURE ABSOLUE DE VITESSE
- ACOUSTO-OPTIQUE

- GRADIENTS CONJUGUES.




